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RESUME

Ce projet a pour objectif principal d’améliorer la compressibilité de la poudre TS4 pour 1)
en insérer de plus grandes quantités dans les mélanges ou pour 2) obtenir des piéces plus denses.
L’hypothése poursuivie est qu’améliorer la compressibilité de la poudre TS4 permettra d’obtenir
des piéces avec de meilleures propriétés mecaniques (notamment la dureté a chaud et la

résistance a 1’usure).

La poudre TS4 est un acier a outils qui a été développé par Philippe Beaulieu [1]. Une
piéce fabriquée a partir de la poudre TS4 a un co(t de production (matiéres premiéres et procédé
de mise en ceuvre) relativement faible par rapport aux matériaux actuellement utilisés. De plus,
Beaulieu a montré que les propriétés mécaniques du mélange congu avec la poudre TS4 (le
mélange LMO) sont meilleures ou similaires a celles d’un mélange industriel normalement utilisé

pour I’application visée (siege de soupape).

La nouvelle poudre d’acier a outils TS4a7 (935 £ 51HV025) est le constituant du mélange
industriel LMO qui limite le plus la densité des pieces produites avec ce mélange. Plusieurs
techniques ont été testées dans ce travail pour tenter d’améliorer la compressibilité de la poudre
TS4a7.

Un broyage a faible énergie avec un broyeur a boulets effectué sur la poudre TS4,7 n’a
pas eu un effet significatif sur la densité a cru du mélange. La densité a cru du mélange est de

6.79+0.01g/cm3 tandis que celle du mélange contenant la poudre broyée est de 6.82+0.03g/cm3.

Un traitement thermique de type recuit a été développé et optimisé (HT45¢,) pour réduire
la dureté de la poudre TS4,; et en améliorer la compressibilité. La planification et 1’analyse
d’expériences a été utilisee pour déterminer le groupe de parametres de recuit qui optimise la
dureté de la poudre et la friabilit¢ du gateau apres recuit. La durée du recuit et 1’atmosphére de
traitement thermique ont également été prises en compte. Le profil thermique étudié comporte 1)
un premier plateau composé d’une température appelée T; et d’une durée appelée t1, 2) un taux
de refroidissement contrdlé appelé A et 3) un second plateau composé d’une température appelée
T, et d’une durée appelée t,. Les valeurs des parameétres du traitement thermique optimisé
HT45,,: sont les suivantes: T;=1080°C, t1=1h, A=300°C/h, T,=720°C, t,=2h,
atmosphére=argon. La microdureté de la poudre résultant de ce recuit est de 438HV g5 avec un
écart type de 22.
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Des liens métallurgiques créés entre les particules lors du recuit font en sorte que la
poudre libre se comporte comme un solide suite au recuit. Ce solide est appelé gateau. Le gateau
a été broye au broyeur a disques pour le transformer en poudre. Les observations ont montré que
ce type de broyage ne permet pas de détruire tous les liens métallurgiques créés lors du recuit.
Ainsi, suite au broyage, de petites particules (10pm) sont encore « accrochees » a des particules
plus grossieres (50um). De plus, le broyage du géateau augmente la dureté de la poudre. Aprés

broyage a disques, la microduretée de la poudre est de 489HV g25 avec un écart type de 18.

L’effet du recuit sur la compressibilité de mélanges composés de poudre Atomet 1001 et
de poudre TS4,7 a I’état recuit ou atomisé a été mesuré. Les résultats ont montré que la densité a
cru diminue linéairement lorsque la fraction massique de la poudre TS4,; recuite augmente. La
densité a cru du mélange contenant 20%m de poudre TS4a7 est passée de 6.79 a 7.00g/cm3
lorsque de la poudre recuite a été utilisée. La courbe de tendance calculée avec les résultats a
permis de conclure qu’il est possible d’insérer jusqu’a 33%m de poudre TS4a; recuite pour
obtenir une densité a cru similaire & celle obtenue avec un mélange contenant 20%m de poudre
TS4a7 a 1’état atomisé. Il s’agit d’une augmentation de la teneur en poudre TS4,; de 65%

(20 + 20 * 65% = 33).

L’effet du recuit sur la compressibilit¢é de mélanges LMO a également été mesuré. La
densité a cru des mélanges contenant 20%m de poudre TS4a7 est passée de 6.70 a 6.98g/cm3
grace a I'utilisation d’un recuit. La densité a cru du mélange contenant 40%m de poudre TS4a7
recuite (6.67g/cm3) est similaire a celle du mélange qui contient 20%m de poudre TS4,; atomisée
(6.70g/cm3).

La résistance a cru du mélange LMO augmente significativement lorsqu’il contient la
poudre recuite. Ainsi, la résistance a cru passe de 13.6 MPa pour le mélange contenant la poudre
atomisée a 18.9, 23.3 et 18.2 MPa pour les mélanges contenant 20%m, 40%m et 75%m de
poudre TS44; recuite respectivement. Cette amélioration de la résistance a cru est attribuable a la
morphologie des poudres TS4a7 recuites. Le broyage du gateau de recuit au broyeur a disques ne
deétruit pas tous les cous. Les petites particules satellites qui restent accrochées aux particules plus
grossieres peuvent servir de points d’ancrages améliorant ainsi la résistance a cru. L’amélioration
de la résistance a cru a I’aide de ce mécanisme est cependant annulée par 1’augmentation de la

fraction volumique des porosités dans le cas du melange LMO7syr.
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Le temps d’écoulement du mélange LMO n’est pas affecté par la poudre recuite. En effet,
les mélanges contenant 20%m de poudre atomisée et 209%m de poudre recuite ont la méme durée
d’écoulement (31sec.). La durée d’écoulement, cependant, augmente lorsque la fraction massique
de poudre recuite augmente. En effet, le temps d’écoulement passe de 31sec a 33sec et a 37sec
pour les melanges contenant 20%m, 40%m et 75%m de poudre recuite respectivement. Ainsi,
bien que la morphologie de la poudre recuite et broyée au broyeur a disques soit plus irréguliére
que celle de la poudre atomisée, une fraction massique de 20%m dans le mélange LMO n’est pas
suffisante pour affecter 1I’écoulement du mélange. Cependant, plus la fraction massique de poudre

recuite augmente, plus temps d’écoulement augmente.

Suite au frittage (1120°C, 20min, 8%H,/92%Ny), le mélange LMO contenant 20%m de
poudre TS447 recuite est plus dense que celui contenant 20%m de poudre TS44; atomisée (6.98
VS 6.83g/cm?3). Le mélange LMO contenant 40%m de poudre TS4a; recuite, cependant, a une
densité plus faible que celle du mélange 20%m de poudre TS4a; a I’état atomisé (6.72 VS
6.83g/cm3). Le mélange LMO contenant 75%m de poudre TS4a; recuite a une densité de
6.20g/cm3. Malgré ces différences de densité, la dureté est trés semblable pour tous les
échantillons. En effet, la macrodureté apparente de 1’échantillon contenant 20%m de poudre
TS47 a I’état atomisé est de 65.3HRA. La macrodureté apparente des échantillons contenant la
poudre recuite est de 65.6, 66.5 et 66.1HRA pour les échantillons contenant 20%m, 40%m et
75%m de poudre TS447 recuite respectivement. Les particules TS4 4 frittées et atomisées ont une
microdureté moyenne de 1014HV, o5 tandis que les particules TS4 a7 recuites et frittées ont une
microdureté moyenne de 923HV, 5. Somme toute, la compressibilité de la poudre TS4 a été
améliorée, mais cette amélioration n’a pas eu de répercussion majeure sur la macrodureté

apparente des mélanges frittés.

L’effet du pourcentage de carbone de la poudre TS4 sur la compressibilité des mélanges
LMO a été mesuré. Les poudres utilisées ainsi que leur pourcentage de carbone sont les suivants :
TS4a7 — 3.66%C, TS4co70 — 2.70%C, TS4c151 — 1.51%C, TS4co78 — 0.78%C. Les
mélanges congus pour 1’étude du pourcentage de carbone contiennent tous 40%m de poudres TS4
a bas carbone. De plus, toutes ces poudres ont été recuites. La densité a cru du mélange LMO
contenant 40%m de poudre TS4a; recuite est de 6.67g/cm3 alors que la densité a cru des
mélanges LMO contenant 40%m de poudre TS4cz70, TS4c151 €t TS4co7s est de 6.90g/cm3,
6.93g/cm3 et 6.87g/cm3 respectivement. Ces résultats montrent que la densité a cru augmente
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lorsque le pourcentage de carbone diminue, sauf pour le mélange contenant la poudre TS4co7s
puisque cette poudre contient beaucoup de porosités internes qui font en sorte que sa densité
apparente est faible par rapport a celle des autres poudres a bas carbone (2.81 VS 3.44 et
4.02g/cm3).

La densité du mélange LMOyoc2.70 reste la méme suite au frittage tandis que la densité des
mélanges LMOgoc151 (de 6.93 a 6.86 g/cm3) et LMOyoco.7s (de 6.87 & 6.76g/cm3) diminue suite au
frittage. La couche d’oxyde autour des poudres TS4c151 et TS4co78 empéche un frittage adéquat
ce qui explique, au moins en partie, la réduction de la densité. La macrodureté apparente du
mélange contenant la poudre TS4c,70 est la plus élevée (67.4HRA) alors que celle des deux
autres sont les plus basses (64.5 et 63.5 HRA). La microdureté des particules TS4¢,70 dans le
mélange LMO est de 962HV 25. Elle est de 895HV 25 pour la poudre TS4¢; 51 et de 832HV 025

pour la poudre TS4c.7s.



ABSTRACT

The general objective of this project is to improve the compressibility of the TS4 powder
tol) increase the amount of TS4,7 powder in the mixes or to 2) increase the density of the parts.
Improving the compressibility of the TS4 powder should increase the most important mechanical

properties of the parts for the aimed application (hot hardness and wear resistance).

The TS4 powder is a tool steel that Philippe Beaulieu [1] developed for his Ph.D.. Parts
made with this powder help to reduce production costs (raw materials and process) in comparison
with competitors materials. Furthermore, Beaulieu showed that the mechanical properties of the
parts made with the mix he conceived specifically for the TS4 powder (LMO mix) are better or

similar to those of mixes currently used for the same application (valve seat inserts - VSI).

The tool steel powder TS4a7 (935 £ 51HV(0,5) is the constituent of the LMO mix that
limits the density of parts. Many techniques were investigated to improve the compressibility of

the TS4,7 powder.

The TS4a7 was milled with a low energy ball mill prior to mixing and compacting the
powder. This milling step did not have a significant effect on the green density of the mix. The
green density obtained for the mix containing the as-atomized TS4,7; powder was 6.79+0.01g/cm?3

while that of the mix containing the milled powder was 6.82+0.03g/cm3.

An annealing heat treatment was developed and optimized (HT45¢) in order to reduce
the hardness of the TS4a; particles and thus increase their compressibility. Designs of
experiments were carried out to determine the group of annealing parameters that optimizes the
hardness and the friability of the cake after annealing. The duration of the heat treatment and the
nature of the protective gas were also taken into account. The thermal profile consists of 1) a first
dwell at temperature T, and a dwelling time of t;, 2) a controlled cooling rate named A and 3) a
second dwell at temperature T, and a dwelling time of t,. The values of the parameters of the
optimized heat treatment are as follow: T,=1080°C, t;=1h, A=300°C/h, T,=720°C,
t,=2h, atmosphere=argon. The microhardness of the annealed powder is 438HV 0,5 with a

standard deviation of 22.



Metallurgical bonds are created between the particles during annealing. These bonds are
strong enough to make the particles act like a solid. This solid is called a cake. The cake was
milled with a disk mill to transform the cake back into a powder. Observations showed that this
milling technique does not eliminate all the bonds created during annealing. Thus, small particles
(10um) are still bonded to the coarser particles (50um) after milling the cake. Furthermore,
milling the cake increases the hardness of the annealed powder. After milling the powder cake,

the microhardness of the powder is 489HV o5 With a standard deviation of 18.

The effect of annealing on the compressibility of mixes containing Atomet 1001 and
TS4,7 powders was investigated. The results showed that the green density decreases linearly
when the amount of TS4,; powder in the mixes increases. The green density of the mix
containing 20%m of TS4,; powder increased from 6.79 to 7.00g/cm3 using the annealed powder.
It was determined that it is possible to insert 33%m of TS44; annealed powder in the mix and
obtain a green density similar to that of the mix containing 20%m TS4,; as-atomized powder.
This is a 65% increase of the TS4a7 powder content in the mix (20+20*65%=33).

The effect of annealing on the LMO mix was also investigated. The green density of
mixes containing 20%m TS4,7 powder increased from 6.70 to 6.98g/cm? using the annealed
powder instead of the as-atomized powder. The green density of the mix containing 40%m TS4 7
annealed powder was not significantly smaller than that of the mix containing 20%m as-atomized
powder (6.67g/cm3).

The green resistance increases significantly when using the annealed powder. It increases
from 13.6MPa to 18.8, 23.3, 18.2 MPa for the mixes containing 20%m, 40%m and 75%m TS4a7
annealed powder respectively.

The flow of the LMO mix is not significantly affected by the annealed powder. The two
mixes containing 20%m TS4,; powder (as-atomized and annealed) show very similar flowing
times (31sec). The flow, however, increases when the amount of TS4,; powder in the mix
increases. Effectively, the flow time increases from 31sec to 33sec and to 37sec for the mixes
containing 20%m, 40%m and 75%m annealed powder.
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After sintering (1120°C, 20min, 8%H,/92%N,), the LMO mix containing 20%m TS4a7
annealed powder has a larger density than that of the mix containing 20%m TS4; as-atomized
powder (6.98 VS 6.83g/cm3). The density of the mix containing 40%m TS4,; annealed powder,
however, is smaller (6.72g/cmq). Finally, the density of the LMO mix containing 75%m of TS4a;
annealed powder is 6.20g/cm3. Despite these results, the apparent hardness of the sintered
samples is very similar for all the mixes. Effectively, the apparent hardness of the sample
containing 20%m TS4,; as-atomized is 65.3HRA while the apparent hardness of the samples
containing the annealed powder is 65.6, 66.5 and 66.1HRA for 20%m, 40%m and 75%m
annealed powder respectively. The microhardness of the TS4,; as-atomized and sintered particles
in the sintered sample is 1014HV, o25 While that of the TS4,7 annealed and sintered particles is
923HV.025.

The effect of carbon content of the TS4 powder on the compressibility was also
investigated. The powders used for this investigation and their carbon content are as follow:
TS4pa7 — 3.66%C,  TS4co70 — 2.70%C,  TS4cis: — 1.51%C,  TS4cozs — 0.78%C. All the
powders were annealed and all the LMO mixes produced with these powders contain 40%m of
TS4 powder. The results show that the green density increases when the carbon content decreases
except for the mix containing the TS4¢q78 because that powder has a large amount of internal
porosities. These internal porosities decrease the apparent density of that powder compared to
that of the other low carbon TS4 powders (2.81 VS 3.44 and 4.02g/cm3). The green density of the
mix with the TS4,; annealed powder is 6.67g/cm3 while the green density of the mixes with the
TS4¢270, TS4c151 and TS4¢co78 powders is 6.90, 6.93 and 6.87g/cm3 respectively. The density of
the mix containing the TS4c,70 powder does not change after sintering while the density of the
two other mixes decreases after sintering (from 6.93 to 6.86 g/cm?3 for LMOyoc151 and from 6.87
to 6.76g/cm® for LMOuyco.78). An oxide layer surrounding the TS4c151 and TS4co7g particles
prevented an adequate sintering of the mixes containing these powders. The apparent hardness of
the sintered sample containing the TS4c,.70 powder is the largest (67.4HRA) while that of the two
others are the smallest. The microhardness of the TS4c,70 particles in the LMO mix is
962HV.025.

To conclude, the compressibility of the TS4 powder was increased, but this increase did
not have a significant effect on the apparent hardness of the sintered samples produced with the
LMO mixes.
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INTRODUCTION

La métallurgie des poudres est un procédé de fabrication de piéces métalliques unique et
d’une grande versatilité. Ce procédé permet a I’ingénieur de créer de nouveaux alliages et de bien

contréler la microstructure des pieces fabriquées.

L’utilisation de la métallurgie des poudres pour fabriquer une piéce est souvent justifiée par
I’avantage économique qu’elle procure par rapport aux autres procédes de production. Fabriquer
une piece par métallurgie des poudres consomme moins d’énergie, génére moins de gaspillage et
diminue la quantit¢ d’étapes nécessaires pour obtenir la piéce. L’obtention d’un avantage
économique dépend toutefois de la quantité de pieces qui seront produites pour amortir le colt

des outils nécessaires pour la fabrication des piéces.

Federal Mogul, partenaire industriel dans le cadre de ce projet, produit des siéges de soupape
par métallurgie des poudres. Dans un moteur d’automobile, le siége de soupape (valve seat insert)
est situé dans la chambre de combustion, entre la culasse (cylinder head) et la soupape (valve)
(voir schéma a la page suivante). Conjointement avec la soupape, le siege de soupape scelle la
chambre de combustion par rapport aux orifices d'admission et d'échappement (intake and
exhaust ports). De plus, le siege de soupape protége physiquement la culasse de la soupape
lorsque le piston comprime le gaz dans la chambre de combustion. Il va sans dire que le siége de
soupape est exposé a une température de fonction élevée. Il doit donc avoir : une bonne stabilité a
haute température, une résistance a 1’usure élevée, une résistance a 1’écrasement radial élevée,

une dureté a chaud élevée et un coefficient d’expansion thermique faible [2].

Beaulieu [1] a développé un nouvel acier a outils (TS4) ainsi qu’un nouveau mélange de
poudres (LMO) contenant le nouvel acier a outils. Les colts de production de sieges de soupapes
associés a ce nouveau mélange sont plus faibles que ceux reliés au matériau présentement utilisé
pour la méme application. De plus, les propriétés mécaniques de ce nouveau mélange sont
similaires ou supérieures a celles du matériau déja utilisé. Le nouveau mélange contenant la

poudre TS4 est utilisé industriellement par Federal Mogul et est offert a plusieurs de leurs clients.
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Figure 0: Schéma et positions des piéces importantes d'une chambre a combustion de voiture
automobile. Le siege de soupape est en orange.

Seulement 20%m du mélange developpé par Beaulieu est composé de la nouvelle poudre
TS4. La fraction massique de poudre TS4 dans le mélange est limitée puisque cette poudre, a
1’état atomisé, limite grandement la compressibilité du mélange. Ainsi, I’objectif de ce travail est
d’améliorer la compressibilité de la poudre TS4 dans le but 1) d’augmenter la densité des piéces
ou 2) d’augmenter la fraction massique de poudre TS4 dans les piéces pour une méme pression

de compaction.

Ce mémoire est divisé en trois chapitres. Le premier chapitre est une revue de la littérature
des champs pertinents a ce travail de recherche. Le premier sujet abordé dans la revue de
littérature est les aciers a outils fortement alliés. Le deuxieme sujet abordé est la métallurgie des
poudres et le dernier est la nouvelle poudre TS4. Le deuxieme chapitre présente les démarches
expérimentales utilisées pour obtenir les résultats présentés dans ce texte. Le troisieme chapitre
présente les résultats expérimentaux obtenus. Premiérement, I’effet d’un broyage a boulets a
faible énergie sur la compressibilité de mélanges est présenté. Deuxiemement, le développement
d’un traitement thermique de type recuit pour la poudre TS4 est détaillé. Troisiémement, 1’effet
du pourcentage de carbone de la poudre TS4 sur la compressibilité est exposé. Finalement pour le
chapitre 3, des mélanges LMO dans lesquels la poudre TS4 atomisée a été remplacée par de la
poudre TS4 recuite ont été presses, frittés et revenus. Les résultats obtenus par rapport a la
compressibilité et a la dureté apparente des échantillons sont présentés. Le texte est complété

avec une discussion générale et d’une conclusion.



CHAPITRE1 REVUE DE LITTERATURE

Ce chapitre présente les connaissances scientifiques relatives au projet de maitrise. Cette
revue de littérature permet de comprendre la position qu’occupe le projet de maitrise dans le
monde scientifique. Dans la section qui suit, les éléments les plus pertinents au projet de maitrise

en lien avec les aciers a outils et la métallurgie des poudres seront brievement présentés.

1.1 Aciers a outils corroyés

Les mateériaux peuvent étre divisés en plusieurs familles. La Figure 1-1 montre que les
aciers a outils sont une sous-famille des alliages ferreux. Le Tableau 1.1, présente la composition
chimique abrégée et quelques propriétés mécaniques d’alliages ferreux typiques. Le tableau
montre que les aciers a outils se distinguent des autres alliages ferreux principalement par leur
teneur plus élevée en éléments d’alliage, leur résistance a la rupture plus élevee et leur prix plus
¢levé. Bien qu’ils soient plus cofiteux, 1’utilisation des aciers a outils est justifiée dans des

applications précises en raison de leurs propriétés mecaniques supérieures.

| \IEIaux “ alhages
non- ferreux

I_I_I I_I_I
Aciers Aciers Alliages Thermo .

dusage noxyda Fontes Amers a d"alumi plaanu Refracta Etc. Bois Etc.
gZénéral bles nilm res

1
Aciers Aciers au Aciers & coupes Etc
trempant & ["air chrome rapides .

Figure 1-1: Apercu des différentes catégories de matériaux (inspiré de [3])

Plaanues | | Céramiques | | Composites |

Tel qu’illustré a la Figure 1-1, les aciers a outil peuvent étre subdivisés en plusieurs
familles qui se différencient les unes des autres par leur composition chimique et le type
d’utilisation qui en est fait. Ainsi, les aciers plus faiblement alliés (ex. série W trempant a 1’eau)
serviront comme outils a main tandis que les aciers plus fortement alliés (ex. série H alliée au Cr

ou les séries M et T respectivement alliées au Mo et au W) serviront pour le travail a chaud.



Tableau 1.1: Apergu de différents types d’acier (donnés tirées de [4])

- AISI1030 | AISI4140 | AISIA3 AISI H11 AISI T2
. Acier d’usage el e Acier a outil Acier a outil Acier & outil
Famille " traitement s\ s L .
général . Trempé a I’air ~ Travail a chaud Coupe rapide
thermique
Etat Trempé a I'eau Trempé a I'huile Typique Typique (trempé Typique (trempé
revenu a 205°C revenu a 315°C (trempé et revenu) et revenu) et revenu)
%C (%) ~0.30 ~0.40 ~13 ~0.4 ~0.9
o Al
% delements o, 0 ~23 ~8.6 ~8.7 ~263
dalliage
R, (MPa) ~ 848 ~ 1555 ~2310 ~ 1990 ~ 2470
A (%) =17 =9 = ~ ~
K (MPa =~ =~ =~ =~ =~
© mr0.5) 45 42 19 24 19
Colt ($/kg) ~0.69 ~0.87 ~9.83 ~8.5 ~32.45

La composition chimique du matériau étudié au cours de la maitrise (poudre TS4, Tableau
1.2) se rapproche de celle d’un acier de la série D en raison de sa teneur ¢levée en chrome. Elle se
rapproche également de celle des aciers des séries M et T en raison de la présence significative
d’¢éléments d’alliage tel que le vanadium, le tungsténe et le molybdéne. En raison de ces
ressemblances, les comportements décrits et les exemples illustrés dans cette section feront

principalement référence aux aciers a outil de type fortement allié (H, M et T).

Les ¢léments d’alliage sont la principale raison pour laquelle les aciers a outils ont des
propriétés mécaniques supérieures aux autres types d’aciers. Ces €léments d’alliage permettent

d’améliorer la résistance a I’usure et la résistance a I’adoucissement de plusieurs fagons :
a) En contrdlant le domaine de stabilité de 1’austénite
b) En formant des carbures alliés
c) Enameliorant la trempabilité du fer

De maniére générale, la microstructure qui optimise les propriétés mécaniques de 1’acier
est constituée de martensite revenue ainsi que de carbures primaires et secondaires. Ces termes
seront definis plus loin dans ce chapitre. Les éléments d’alliage les plus fréquents ainsi que leurs

roles respectifs dans les aciers a outils sont sommairement presentés dans le Tableau 1.3.



Tableau 1.2: Composition de la poudre TS4 et comparaison avec autres aciers a outils [5]

Composition, %em

Grade W
TS4 3.55 12.20 2.35 1.55 5.70 -
D2 1.50 12.00 - 1.00 1.00 -

H10 0.35 5.00 1.50 2.50 0.40 -
H22 0.35 2.00 11.00 - - =
M2 0.90 4.00 6.00 5.00 2.00 -
T15 1.50 4.00 12.00 - 5.00 5.00

Tableau 1.3: Eléments d’alliage les plus fréquents dans les aciers a outils (inspiré de [5])

. . Forme des Ne forme pas
Gammagene Alphagéne

carbures de carbures

Si 4.0/ 1%Mn

'K'l? Cr I\% Mn 3.8/ 1%Mo

Co Mo v Ni 3.2/ 1%Cr

N \Y W Si 1.7 / 1%Si

W 1.4/ 1%Ni

1.1.1 Stabilité de I’austénite

Les ¢éléments d’alliage gammageénes élargissent le domaine de stabilité de 1’austénite
tandis que les éléments alphagénes le rétrécissent. L’¢élargissement du domaine de stabilité de
I’austénite se traduit par une diminution de la température de la transformation eutectoide. De
plus, tous les éléments d’alliage ont pour effet de diminuer le %C de I’eutectoide. A titre
d’exemple, la Figure 1-2 montre I’effet de certains éléments d’alliage sur la température et le %C
de la transformation eutectoide. Il est possible d’en conclure que le Mn et le Ni sont gammagenes
puisqu’ils font diminuer la température de transformation eutectoide. La figure montre également

que tous les éléments d’alliage font diminuer le %C de 1’eutectoide.

Y FAT = Facteur d’Augmentation de la Trempabilité
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Figure 1-2: Effet d’éléments d'alliage sur le domaine de 'austénite [5]

Il est & noter que seulement les éléments d’alliage en solution solide influencent la taille
du domaine de stabilité de I’austénite. Les ¢léments d’alliage sous forme de carbures alliés n’ont

pas d'influence sur le domaine de stabilité de I’austénite [3].

Il est important de connaitre avec une bonne précision le domaine de stabilité de
I’austénite de I’acier a outil que 1’0on congoit, car il dicte la température de plusieurs étapes
d’¢élaboration de I’acier. De plus, pour une composition chimique donnée, la quantité et la taille
des carbures primaires dans 1’alliage ainsi que la composition chimique de la martensite sont
controlées lorsque le fer est sous forme d’austénite [5]. Ces importantes caractéristiques

influencent les propriétés mécaniques finales de la piéce.

L’un des traitements thermiques les plus importants qui est réalisé a des températures ou
le fer est sous forme d’austénite est le traitement dit d’austénitisation. Les effets de ce traitement
thermique sur la microstructure et les propriétés mécaniques de 1’alliage seront expliqués apres

avoir vu quelques autres notions de base au sujet des aciers a outils.



1.1.2 Carbures alliés

Le chrome, le molybdene, le vanadium et le tungstene sont les principaux éléments
d’alliage utilisés pour former des carbures alliés dans les aciers a outils. Ces carbures alli¢s
conférent a 1’acier une meilleure résistance a 1’usure et une meilleure résistance a

I’adoucissement que les autres types d’aciers.

La Figure 1-3 montre la microdureté de certains carbures alliés. On remarque que tous les
carbures alliés sont plus durs que le carbure le plus commun dans les aciers: la cémentite (Fe3C).
Les carbures alliés, dont la taille est de I’ordre du micron, qui sont logés dans la matrice de 1’acier
a outil la protegent contre les phénoménes d’usure [6]. La fraction volumique de carbures
primaires ne doit cependant pas dépasser une valeur d’environ 30%yv. En effet, si la fraction
volumique des carbures primaires est trop importante, le matériau devient trop fragile et les effets
d’égrénements peuvent devenir plus importants que les effets de déformation plastique [7]. Dans
un tel cas, le taux de perte de matériau augmenterait et la résistance a 1’usure diminuerait. De
maniere générale, la résistance a 1’usure est meilleure si 1) la fraction volumique d’austénite
résiduelle est faible, 2) la taille des grains est fine et 3) les carbures primaires sont durs et de

forme sphérique [7].

2500 -

2000 -

1500 -

1000 -

Dureté Knoop (HK)

500 -

vC (CrFe);C; (FeWMo);C  Fe;C

Figure 1-3: Dureté Knoop de certains carbures alliés [8]



Il existe plusieurs stoechiométries de carbures alliés. Celles-ci sont présentées dans le
Tableau 1.4. La colonne « remarques » souligne quelques faits importants sur chacun des types

de carbures. De plus, la Figure 1-4 permet de comparer la dureté de chacun des types de carbures.

L’analyse combinée du Tableau 1.4 et de la Figure 1-4 permet de constater que les
carbures les plus durs sont de type MC, qu’ils apparaissent lors de la solidification et que ce sont
les carbures les plus stables: ils résistent a la dissolution lors des étapes de procédé subséquentes.
Ces carbures sont dits carbures primaires puisqu’ils apparaissent lors de la solidification. Leur

taille est de I’ordre de la dizaine de micromeétres.

L’analyse combinée du Tableau 1.4 et de la Figure 1-4 permet également de constater que
les carbures de type M,C sont le deuxieme type de carbures les plus durs. Ces carbures
précipitent principalement dans la martensite lors de la séquence de revenus qui est effectuée a la
toute fin du procédé. Dans les aciers fortement alliés, ce sont des carbures alliés principalement
au Mo et au W. lls sont trés nombreux, trés fins (de 1’ordre du nanomeétre [9] [10]) et trés
rapprochés puisque la diffusion de ces éléments lourds est limitée aux tempeératures de revenus
utilisées. Ce type de distribution maximise I’effet de ces carbures sur les propriétés mécaniques
de I’alliage selon la théorie d’Orowan. Puisqu’ils apparaissent lors du revenu, ces carbures sont
dits carbures secondaires. Des carbures secondaires de type MC peuvent egalement précipiter lors
du revenu [5].



Tableau 1.4: Différentes stoechiométries de carbures alliés [8]

Type de Structure

. ; Remarques
carbure? cristalline q

Apparaissent lors de la solidification.
MC CFC Résistent a la dissolution lors des étapes
subséquentes du procédé de fabrication.

Apparaissent lors de la solidification.

M.C Hexagonale Moins bonne résistance a la dissolution
que les MC.

M,C Hexagonale Apparaissent lors du revenu.

M23C6 CFC Apparaissent lors du recuit.

Apparaissent lors de la solidification
M.C, Hexagonale dans les aciers au Cr.
Résistent a la dissolution.

Carbure de type cémentite.

M.C i
3 Orthorhombigue Peut dissoudre: Mn, Cr, W, Mo, V.

-

:

:

Martensite

:

Dureté (HV ;)

g

o

Figure 1-4: Dureté générale des différents types de carbure [5]

2« M » pour > élément d’alliage et « C » pour = carbone
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1.1.3 Trempabilité

La réaction martensitique survient lorsque 1’alliage est refroidi assez rapidement a partir
de la  zone austénitique pour que la réaction de transformation
austénite + C -> ferrite + cémentite ne se produise pas. Cette réaction nécessite la diffusion du
carbone, mais lorsque la température de 1’alliage est réduite trop rapidement, le carbone ne peut
pas diffuser et la germination de la ferrite et/ou de la cémentite ne survient pas [11]. Dans ce cas,
la majorité de I’austénite se transforme en martensite. La caractérisation de la profondeur de
trempe d’un alliage s’appelle la trempabilité. La trempabilité est caractérisée en fonction (1) du
pourcentage de carbone en solution dans 1’austénite avant la trempe, (2) de la taille des grains de
I’austénite avant la trempe et de la nature et (3) de la quantité des éléments d’alliage en solution

solide dans I’austénite avant la trempe.

Le facteur d’amélioration de la trempabilité (FAT) permet de quantifier la capacité d’ un
¢lément d’alliage en solution solide dans 1’austénite & former une certaine quantité de martensite
lors d’un refroidissement donné. Par exemple, le Tableau 1.3 (P. 5) indique que le chrome a un
FAT de 3,2/ 1%m de Cr. Un tel FAT signifie que la profondeur a laquelle il y a formation d’un
certain pourcentage de martensite lors du refroidissement d’une piéce d’acier fer-carbone qui
contient 1%m de chrome sera 3,2 fois plus grande que celle de la méme piéce qui ne contient pas
de chrome. Le FAT de quelques éléments d’alliage est donné dans le Tableau 1.3 (P. 5). Il est
possible de constater que 1’élément d’alliage qui a le plus important effet sur la trempabilité est le

manganése avec un facteur de 4.0.

Si les ¢éléments d’alliage permettent d’obtenir un pourcentage de martensite donné a une
plus grande profondeur de piéces d’acier, ceux-ci limitent la quantité maximale de martensite
qu’il est possible d’obtenir en surface de la piece pour un refroidissement donné en diminuant les
températures Ms et Mg. Ces deux températures indiquent a quelle température la transformation
austénite-martensite débute et prend fin. Ces deux valeurs peuvent étre suffisamment diminuées
pour que la quantité maximale de martensite produite suite a une trempe a température ambiante

ne soit que de 70% en surface de la piece [5].
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La Figure 1-5 illustre le double effet des éléments d’alliage sur la trempabilité. Elle
présente le profil de dureté de deux essais Jominy3 de deux matériaux différents qui ont subi le
méme traitement d’austénitisation. Le matériau #1 est celui qui a la dureté maximale la plus
faible, bien qu’il soit plus fortement allié en W et en Mo que le matériau #2. Le W et le Mo
améliorent la profondeur de trempe du matériau #1 mais baissent sa température Ms. Ceci a pour
effet de limiter le pourcentage de martensite en surface du matériau #1 de facon a ce que sa
dureté soit moins éelevée que celle du matériau #2. De plus, le matériau #1 contient environ 66%
moins de carbone que le matériau #2. Or, pour un refroidissement donné, le % de C détermine en
grande partie la dureté de la martensite [5]. Ainsi, en plus de contenir plus de martensite en
surface, la martensite du matériau #2 est plus dure que celle du matériau #1. Ceci dit, la dureté du
matériau #2, qui ne contient pas de W ni de Mo, chute a environ 3,5cm de la surface de la piece

tandis que la dureté du matériau #2 est pratiquement constante.

70 —_—
— ——— e - = 2
U -
l:'-E 60 = L3
— \
- \
5 50 \
a oo
40 T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7
Distance a partir de la surface trempée (cm)

%o8Si %Cr %W %Mo

1 0.35 0.92 4.76 1.42 1.45

2 0.96 0.29 3.93 0 0

Figure 1-5: Effet des éléments d'alliage sur la trempabilité [5]

1.1.4 Traitements thermiques

La microstructure optimale des aciers a outils est constituée de carbures primaires et

secondaires alliés dominés par une matrice de martensite revenue. La quantité et la taille des

3 Voir norme ASTM A255 pour plus d’information sur le test Jominy [12]
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carbures alliés ainsi que la quantité et la dureté de la martensite sont controlées a ’aide de la

composition chimique et de traitements thermiques réalisés au cours de 1’¢laboration de la piéce.

Le premier traitement thermique est la solidification du métal liquide. Une microstructure
grossiére et hétérogéne constituée de dendrites et d’cutectiques est alors obtenue. Les carbures
primaires précipitent lors de la solidification et restent dans la microstructure tout au long de

I’¢laboration de la piéce.

La deuxiéme étape d’¢élaboration est le traitement thermomécanique pendant lequel le
métal est déformé a haute température (entre 1140 et 1180°C dépendamment de 1’alliage) dans le
but de détruire la structure de solidification pour obtenir une microstructure plus fine et uniforme.
Dans le cas des aciers a outil fortement alliés, un taux de corroyage minimal de 8 est requis pour
obtenir une répartition des carbures la plus uniforme possible [13]. Le taux de corroyage

correspond au rapport de 1’épaisseur de la piéce avant et apres déformation.

Le troisiéme traitement thermique est le traitement de recuit. La température du recuit se
situe autour de 900°C et est maintenue pendant une heure pour une pi¢ce d’épaisseur plus grande
que 1 pouce. On ajoute une demi-heure pour chaque pouce additionnel d’épaisseur de piéce. Le
refroidissement de I’alliage est limit¢ a 22°C/h pour permettre la formation de ferrite et de
cémentite globulisée [14][15][16]. Le recuit a pour but d’obtenir une microstructure dont la
matrice est composée de ferrite parsemée de carbures sphériques [5]. Cette microstructure facilite
I’étape d’usinage qui suit généralement I’étape de recuit. L’atmosphére du recuit doit prévenir

I’oxydation de 1’alliage.

Le recuit isotherme est une deuxiéme forme de recuit pratiqué sur les pieces de plus petite
taille. Lors d’un recuit isotherme, la piéce est premiérement chauffée a environ 900°C pour étre
par la suite refroidie rapidement jusqu’a la température ou se trouve le nez de transformation de
la perlite dans le diagramme TTT de I’alliage [16]. Cette tempeérature est maintenue pendant 1 a 4
heures et la piéce est par la suite refroidie a 1’air. Ce traitement a 1’avantage d’étre plus court que
le recuit habituel. Il est cependant impossible de le pratiquer sur une masse thermique trop

importante en raison d’un refroidissement trop lent au centre de la piece [14].
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Suite a ’usinage, la piéce est prés des cotes finales, cependant la microstructure de la
picce n’optimise pas les propriétés mécaniques de 1’alliage. L’optimisation des propriétés

mécaniques de I’alliage se déroule en trois étapes : 1’austénitisation, la trempe, le revenu [5].

Lors de I’austénitisation, la fraction volumique des carbures et la composition chimique
de la matrice sont ajustées de fagon a pouvoir optimiser les propriétés mécaniques lors des étapes
ultérieures. Ainsi, les carbures qui résistent a la dissolution (MC et MgC) sont partiellement
dissous tandis les carbures de types My3Cs sont majoritairement dissous dans la matrice

austenitique [5].

La Figure 1-6 montre que la fraction volumique des carbures de types M¢C et MC
diminue avec une augmentation de la température d’austénitisation pour plusieurs types d’aciers
a coupe rapide. Quant a lui, le Tableau 1.5 montre a quel point la dissolution des carbures lors de

’austénitisation permet d’augmenter la teneur en éléments d’alliage de la matrice.

La Figure 1-6 et le Tableau 1.5 montrent que ’austénitisation permet de contrdler la
fraction volumique de carbures primaires qui participeront activement a I’amélioration de la
résistance a I’usure. Elle permet également de contréler la composition chimique de la matrice
pour en optimiser la trempabilité lors de la trempe ainsi que le durcissement secondaire lors du

revenu.

Température d’austénitisation, °F
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Figure 1-6: Pourcentages volumiques des carbures MC et MgC en fonction de Taystenitisation [2]
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Tableau 1.5: Evolution de la composition chimique de la matrice de deux aciers a outil lors de

’austénitisation [5]

|-
Type d’acier | Composition de la matrice Etat de la matrice

|

T1 0 953 15 0.1 3 0.2 Recuite
05 853 86 02 44 1 Austénitisée

M2 0 95.5 - 1.0 2.9 0.4 Recuite
05 888 - 5.4 4.2 11 Austénitisée

Lors de la trempe, I’alliage est refroidi rapidement et la majorité de 1’austénite est
transformée en martensite. L’autre partie de [’austénite est appelée austénite résiduelle. La
transformation martensitique est une transformation qui se produit sans diffusion. Ainsi, la
composition chimique de la martensite est la méme que celle de 1’austénite juste avant la trempe.
Il en est de méme pour la composition chimique de 1’austénite résiduelle. La quantité d’austénite
résiduelle suite a la trempe augmente avec une diminution de la température de début de
transformation martensitique Ms. La température Ms diminue avec une augmentation de la

concentration des éléments d’alliage en solution solide dans 1’austénite avant la trempe.

Lors du revenu, I’alliage est chauffé a une température légerement supérieure a la
température de service de la pi¢ce. L’énergie fournie par la chaleur permet aux éléments d’alliage
en solution solide (voir Tableau 1.5) qui ont une plus grande affinité pour le carbone que le fer de
précipiter sous forme de fins carbures M,C dont la taille est de 1’ordre du nanométre [9] [10]. La
température de revenu fournit 1’énergie nécessaire aux atomes pour se réorganiser. D’une part, il
y a annihilation des dislocations causées par la transformation martensitique ce qui adoucit la
martensite. D’autre part, il y a diffusion des ¢léments d’alliage et du carbone qui précipitent sous
forme de fins carbures alliés dans la matrice de martensite. Lorsque la quantité et la taille de ces
précipités sont optimisées de fagon a ce que la distance qui les sépare maximise le mécanisme de
durcissement d’Orowan [17], I’adoucissement de la martensite peut étre contré par la
précipitation de ces fins carbures. Il y a alors amélioration de la résistance a 1’adoucissement de

I’alliage [5]. Ce type de durcissement est appelé durcissement structural.
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Tel que mentionné précédemment, le revenu engendre la diffusion et la précipitation des
¢léments d’alliage en solution solide dans la martensite, mais ce phénoméene survient également
dans I’austénite résiduelle. La précipitation de carbures dans 1’austénite résiduelle a pour effet de
diminuer la quantité d’éléments d’alliage dissous dans 1’austénite résiduelle ce qui fait augmenter
la température de début de transformation martensitique. Cette chaine d’événements permet a une
partie de I’austénite résiduelle de se transformer en martensite lors du refroidissement a partir de
la température de revenu. Si deux a trois revenus sont effectués sur la piéce, il est possible

d’éliminer entiérement I’austénite résiduelle obtenue lors de la trempe [5].

La Figure 1-7 présente 1’effet de la température et du temps de revenu sur la dureté d’un
acier a coupe rapide typique, 1’acier M2. L’acier a préalablement été austénitisé a 1220°C. Pour
un temps de revenu constant, la dureté augmente graduellement avec la température de revenu
puis diminue apres avoir atteint une température de revenu optimale. Par exemple, un revenu
d’une durée de 4 heures est optimal a une température aux alentours de 540°C. Il s’agit d’un
comportement typique des matériaux sur lesquels on pratique le durcissement structural. Le
maximum de dureté est atteint lorsque la taille et la quantité des carbures secondaires sont
optimisées. Si le revenu continue, les précipités de carbures coalescent et grossissent ce qui

engendre une diminution de la dureté du matériau.
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Figure 1-7: Effet de la température et du temps de revenu sur la dureté d'un acier M2 [5]
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1.1.5 Résumé acier a outils

Les aciers a outils sont séparés en plusieurs familles. Ces familles se distinguent entre
autres par leur composition chimique et plus précisément par la quantité d’¢léments d’alliage que
I’acier contient. Le matériau étudié lors de la maitrise est fortement allié. C’est pourquoi les
exemples montrés dans la revue de littérature sur les aciers a outils étaient principalement tires
d’aciers de type D (acier au chrome pour travail a froid), H au chrome (acier pour travail a

chaud), M et T (aciers a coupe rapide).

La microstructure optimale pour les aciers a outils fortement alliés est composée de
martensite revenue, de carbures primaires (dizaine de micrometres) et de carbures secondaires
(nanométriques). Cette microstructure permet d’optimiser la résistance a 1’usure et la tenue a
chaud de I’alliage. Toutes les étapes d’élaboration ont un rdle important pour atteindre cette
microstructure. Cependant, la microstructure recherchée est obtenue principalement grace aux

trois derniéres étapes de procédé : I’austénitisation, la trempe et le revenu.

Lors de I’austénitisation, la composition chimique de la matrice est controlée par la
dissolution des carbures primaires et secondaires qui se sont formés lors des étapes antérieures du
procédé. L’austénitisation permet d’optimiser la trempabilit¢é du matériau et, du méme coup,
d’optimiser la fraction volumique des carbures primaires qui améliorent la résistance a I’usure.
De plus, ’austénitisation permet de fixer 1’ampleur du durcissement secondaire qui améliore la
résistance a chaud. La température et la durée de I’austénitisation dépendent de 1’alliage et de la

taille du matériau traité thermiquement.

De maniere générale, environ 75% de la matrice d’austénite est transformée en martensite

lors de la trempe d’aciers a outils fortement alliés.

Lors de la séquence de revenus, les éléments d’alliage en solution solide dans la
martensite et dans 1’austénite résiduelle diffusent et précipitent sous forment de fins carbures
secondaires dont la taille est de ’ordre du nanomeétre. Ces carbures permettent d’améliorer la
tenue a chaud de I’alliage. L’exécution de plusieurs revenus consécutifs permet de réduire la
quantité d’éléments d’alliage dissous dans I’austénite résiduelle et de transformer cette austénite

résiduelle en martensite.
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1.2 Meétallurgie des poudres

La métallurgie des poudres (MP) est un procédé de fabrication de pieces métalliques dont
la matiére premiére est de la poudre de métal. Il s’agit d’un procédé « prés des cotes finales ».
Trés peu d’usinage est donc requis suite au frittage de la pi¢ce. Environ 97% de la matiére
premiére utilisée pour fabriquer une piéce en MP se trouve dans la piece finale. La majorité des
piéces obtenues par MP pésent moins de 5 livres. A ce jour, le secteur automobile est le plus

important consommateur de piéces fabriquées par MP [18].

Une piece peut étre fabriquée a partir d’une seule poudre métallique ou encore a partir
d’un mélange de plusieurs poudres. Ces poudres peuvent étre « pures» ou préalliées. La
distribution de la taille ainsi que la morphologie de ces poudres sont contr6lées en fonction des

parametres du procédé et des propriétés visées.

Les applications de la MP peuvent étre divisées en trois grandes catégories. La premiére
catégorie contient les piéces économiquement plus efficaces a fabriquer par MP que par coulée
ou corroyage. La deuxieme catégorie contient les pieces fabriquées dans des matériaux qui sont
difficiles a mettre en forme avec un autre procéde. Le molybdéne et le carbure de tungstene sont
de bons exemples de ces matériaux. La troisieme catégorie est constituée des produits poudreux
qui servent entre autres a faire du soudage ou de la projection thermique [18].

De maniére générale, les étapes d’un procédé de MP pour produire une piece sont les
suivantes : la production de la poudre, le mélange des poudres, la compaction du mélange de
poudre, le frittage du comprimé et les opérations finales (usinage, traitement thermique,
inspection, traitement de surface). Les étapes de production pertinentes a ce travail de maitrise

sont présentées et discutées dans la section qui suit.

1.2.1 Production de poudre métallique

Il existe trois familles de méthode de production de particules de poudre métallique: les

méthodes de production par voie chimique, par voie mécanique et par voie physique.
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Dans les méthodes de production par voie chimique, une réaction chimique entre la
matiere premiére et un réactif est exploitée pour transformer la matiére premiére en poudre. La
matiére premiére peut étre solide, liquide ou gazeuse tout dépendant de la réaction chimique
exploitée. Des reactions chimiques telles que, les réactions électrolytiques, la décomposition
thermique, la précipitation et la réduction d’oxydes peuvent étre utilisées. Ces méthodes sont
utiles pour produire des poudres de métaux réfractaires ou encore des poudres tres pures. Elles

sont moins utilisées pour produire des poudres dont la composition chimique est complexe [19].

Dans les méthodes de production par voies mécaniques, on utilise des impacts, de
I’attrition, du cisaillement et/ou de la compression pour occasionner la rupture du matériau afin
de le transformer en poudre. Les méthodes de production par voie mécanique sont peu utilisées
pour la production de poudres métalliques étant donné la grande ductilité des métaux [20]. Le
broyage, qui utilise des impacts, peut toutefois étre utilisé suite a la production de poudre afin de

fragmenter la couche d’oxyde qui peut étre présente autour des particules de poudre [21].

Finalement, dans la méthode de production de poudre par voie physique, un filet de métal
liquide est coulé. Ce filet de métal est désintégré sous forme de gouttes a 1’aide d’un médium
liquide ou gazeux. Ces gouttes se solidifient avant d’atteindre le fond d’un réceptacle qui
accumule la poudre fabriquée. Les méthodes de production de poudre par voie physique sont
généralement nommées atomisation. L’atomisation est la plus importante méthode de production
de poudre métallique puisqu’elle permet d’obtenir une multitude de compositions chimiques [22].
De plus, elle permet un taux de production élevé allant jusqu’a 30 tonnes/h [23]. Les deux
principaux types d’atomisation sont 1’atomisation a 1’eau et ’atomisation au gaz. Il va sans dire

que la plupart des aciers a outils sous forme de poudre sont produits par atomisation [24].

Dans I’atomisation a I’cau, le filet de métal liquide est désintégré sous forme de gouttes
lorsque le jet d’eau a haute pression entre en contact avec le flux de métal liquide. Du méme
coup, la goutte de métal liquide est rapidement refroidie et solidifiée par la vapeur d’cau. La taille
finale des particules dépend principalement de la pression de 1’eau qui entre en contact avec le
métal liquide. Cette technique produit des particules de formes irréguliéres et peut produire un
maximum de 30 tonnes de particules de poudre par heure. Une particularité de 1’atomisation a

I’eau est I’inévitable couche d’oxyde qu’on obtient en surface des particules de poudre [20][23].
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Dans I’atomisation au gaz, le flux de métal liquide est pulvérisé par I’insertion d’un gaz a
haute vélocité (de subsonique a ultra sonique [25]). Le gaz les plus fréquemment utilisés sont
I’air, I’argon et 1’azote. Contrairement a 1’atomisation a 1’eau, la taille des particules ne dépend
pas de la pression du médium qui désintegre le flux de métal liquide en gouttes. La taille des
particules dépend plutét du ratio gaz/métal liquide. Plus ce ratio est grand, plus les particules sont
petites. La taille des particules que 1’on peut obtenir varie de 10 & 300um dépendamment de la
vitesse du gaz utilisée. L’utilisation de gaz inertes permet d’obtenir une poudre dont le taux
d’oxygéne ne dépasse pas significativement le taux d’oxygeéne du bain de métal liquide. Une
particularité¢ de I’atomisation au gaz est que le gaz peut étre piégé dans la particule de poudre lors
de sa solidification ce qui cause des microporosités. Un tel probléeme a été observé dans la
production de poudre d’aciers a outil & coupe rapide (séries M et T) atomisée a 1’argon. Le
probléme peut étre résolu en changeant la nature du gaz d’atomisation pour de 1’azote. L’azote,
plutdét que de former des microporosités, se dissout dans la particule de poudre ce qui permet

d’éviter la formation de microporosités [20][23].

La forme finale de la particule de poudre dépend du temps de sphéroidisation et du temps
de solidification de la goutte de métal liquide. Le temps de sphéroidisation correspond a la
guantité de temps nécessaire pour que la goutte prenne une forme sphérique” tandis que le temps
de solidification correspond a la quantité de temps nécessaire pour que la goutte devienne solide.
Lorsque le temps de solidification est plus petit que le temps de sphéroidisation, la particule
obtenue est de forme irréguliére. Ainsi, puisque le taux de refroidissement pour 1’atomisation a
I’eau est de deux ordres de grandeur plus grand que celui de I’atomisation au gaz, ceci explique
pourquoi les poudres obtenues par atomisation a 1’eau sont généralement plus irrégulieres que les
poudres obtenues par atomisation au gaz. En plus du taux de refroidissement, une impureté qui se
forme en surface de la gouttelette lors de la solidification (par exemple un oxyde) diminue la
tension de surface de la gouttelette et entraine la formation d’une poudre de forme irrégulicre.
C’est le cas, entre autres, des poudres d’aluminium atomisées a ’air. La poudre d’aluminium
atomisée a l’air contient des oxydes en surface et est de forme irréguliere tandis que celle

atomisée dans une atmosphere inerte ne contient presque pas d’oxydes et est sphérique [20][23].

* La goutte de métal liquide cherche & prendre une forme sphérique en raison de la tension de surface du liquide.
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Le Tableau 1.6 résume la comparaison entre 1’atomisation a 1’eau et 1’atomisation au gaz.

Tableau 1.6: Comparaison de lI'atomisation a I'eau avec I'atomisation au gaz [20][23]

\ Eau Gaz
Co(t de production Moins colteux Plus colteux
Productivité | Maximum 30 tonnes/h Maximum 6 tonnes/h
N (B Plus élevé Moins élevé
(3000 ppm) (120 ppm)
Forme Irréguliere Sphérique
Taille de particule 30 a 150 um 10 a 300 pm

1.2.2 Recuit et compressibilité des poudres metalliques

Les articles scientifiques portant sur le recuit des poudres métalliques sont plutét rares. La
majorité des auteurs qui abordent le sujet se contentent de mentionner qu’ils ont utilisé¢ une
poudre qui a été recuite par le producteur de poudre et ne donnent aucun détails sur les

parameétres de recuit.
En MP, le recuit est généralement utilisé dans deux situations :
e pour réduire la couche d’oxyde qui s’est formée sur la poudre lors de I’atomisation
e pour adoucir une poudre trés dure afin d’en améliorer la compressibilité

La couche d’oxyde des particules de poudre entrave la diffusion et les mécanismes de
densification lors du frittage. Le recuit peut donc étre une étape cruciale afin d’obtenir les
meilleures propriétés mécaniques possible [26][27]. Les recuits congus pour réduire la couche
d’oxyde sont généralement réalisés sous vide ou sous hydrogéne. Dans le cas d’un recuit sous
vide, le carbone présent dans la poudre réduit I’oxyde en formant du CO. Une certaine quantité
de carbone est donc perdue lors d’un recuit sous vide. Dans le cas d’un recuit sous hydrogene, le
gaz réduit I’oxyde en formant de la vapeur d’eau. Ce type de recuit peut durer moins de 1 heure
et se déroule a environ 900°C. Il peut étre programme dans un four multi sections et se derouler

juste avant le frittage [26].
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Tel que discuté dans la section 1.1.4, le recuit peut aussi servir & minimiser la dureté de
I’acier a outil. Cet objectif est généralement atteint en maximisant la taille des carbures a haute
température et en refroidissant 1’alliage assez lentement pour permettre la formation de ferrite a
partir de I’austénite [5]. Le principal intérét de diminuer la dureté d’une poudre est d’en améliorer

sa compressibilité.

La compressibilit¢ d’une poudre est une propriété qui caractérise quantitativement la
densité qu’il est possible d’obtenir en fonction de la pression de compaction. La courbe de
compressibilité de quatre matériaux de dureté différente est présentée a la Figure 1-8. La figure
montre que la densité du comprimé augmente rapidement aux faibles pressions de compaction et
tend progressivement vers un plateau aux pressions plus élevées. Au début de la compaction, la
densité augmente, car les particules de poudre initialement libres dans la matrice de compaction
se réorganisent en se déplacant les unes par rapport aux autres. L’ampleur de cette réorganisation
diminue avec une augmentation de la force de frottement entre les particules. Cette force de
frottement augmente lorsque la taille des particules diminue, mais également lorsque la rugosité
de la surface des particules de poudre augmente. Suite a la réorganisation des particules de
poudre, celles-ci peuvent se déformer les unes sur les autres si la force de compaction est plus
¢levée que la limite d’¢lasticité du matériau. La courbe de compressibilité atteint ainsi un plateau
aux pressions de compaction plus élevées puisque la force nécessaire pour déformer les particules
de poudre augmente avec le pourcentage de déformation. La Figure 1-8 montre bien que la
densit¢ d’un comprimé diminue plus la dureté du matériau augmente pour une pression de

compaction donnée.
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Figure 1-8: Effet de la dureté sur la densité a plusieurs pressions de compaction [20]
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Quant a elle, la Figure 1-9 présente la densité relative en fonction de la pression de
compaction normalisée avec la limite d’élasticité pour 4 matériaux différents. Cette courbe
montre que la densité relative est intimement liée a la limite d’élasticité du matériau. Pour mieux
comprendre les conséquences de la Figure 1-9, on peut étudier le cas de I’acier résistant aux
chocs S5. Le Tableau 1.7 présente la limite d’élasticité et la dureté de 1’acier S5 dans 1’état tel
que recuit et dans 1’état austénitisé, trempé et revenu a 205°C. On voit que la limite d’¢élasticité et

la dureté de I’acier S5 a 1’état recuit sont plus faibles que celles a 1’état trempee et revenue.

A pression de compaction égale, et en supposant que la densité de 1’acier S5 est la méme a
I’état recuit qu’a a 1’état trempé et revenu, la Figure 1-9 impose que la densité relative de 1’acier
S5 a I’état recuit sera plus grande que celle a 1’état trempé et revenu. Cela s’explique par le
rapport pression de compaction / limite d’élasticité de la poudre recuite qui est environ 4 fois plus

grand que celui de la poudre trempée et revenue.
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Figure 1-9: Densité relative en fonction de la pression de compaction normalisée avec la limite

d'élasticité pour 4 matériaux [20]

Tableau 1.7: Propriétés de l'acier S5 a 1’état recuit et a 1’état austénitisé - trempe - revenu [28].

Condition Limite d’élasticité (Mpa) Dureté *
Recuit 440 96 HRB = 59 HRA
Austénitisé a 870°C trempé a I’huile et revenu a 205°C 1930 59 HRC = 81 HRA

* Les conversions de dureté ont été faites avec les tableaux 1 et 2 de la norme ASTM E140 — 07 [29].
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A la lumiére de la Figure 1-8 et de la Figure 1-9 et parce que la corrélation entre la dureté
et la limite d’élasticité est acceptable [30], il est possible de se servir de la dureté d’une poudre
pour prévoir si sa compressibilité sera plus élevée ou plus faible que celle d’une autre poudre.
Ces comparaisons seront probablement d’autant plus correctes dans le cas ou la poudre reste la
méme d’une comparaison a une autre. Par expérience, mesurer la dureté¢ d’une poudre prends
environ 1 heure 30 minutes tandis que mesurer la compressibilité d’un mélange contentant la
poudre d’intérét nécessiterait environ 4 heures. Ainsi, force est de constater qu’il est avantageux
d’utiliser la dureté pour prévoir si une poudre sera compressible ou non. La compressibilité de
mélanges contenant les poudres d’intéréts sera toutefois mesurée lorsque le recuit optimal sera

développé.

1.2.3 Le frittage

Le frittage a pour but principal de transformer un comprimé en une piece métallique. Cet
objectif est atteint en chauffant le comprimé. L’énergie fournie au comprimé permet aux atomes
présents dans les particules de poudre de se déplacer pour créer des liens métallurgiques entre les
particules. La création de liens métallurgiques entre les particules est a 1’origine des bonnes

propriétés mécaniques obtenues a partir de poudres métalliques.

La Figure 1-10 permet de visualiser les étapes de densification lors du frittage. Le premier
schéma correspond a la position de poudre libre. On y voit des particules qui se touchent. Ces
contacts peuvent étre nettement améliorés avec une étape de compaction qui permet de déformer
les particules les unes contre les autres. Le deuxiéme schéma de la Figure 1-10 dépeint la phase
initiale du frittage caractérisée par la formation de ponts entre les particules de poudre. Cette
étape du frittage est caractérisée par la croissance des ponts. Lors de la croissance des cous,
I’espace libre entre les particules est lentement rempli par des atomes provenant des particules de
poudre environnantes. Les porosités sont encore interconnectées pendant la phase intermediaire
du frittage. Lors de la phase finale du frittage, les porosités continuent de rapetisser et deviennent

isolées les unes des autres [20].
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Intrinséquement, le frittage est possible grace au mouvement des atomes et a la réduction
de I’énergie de surface associée aux particules. La quantité d’atomes qui ont une énergie
thermique suffisamment grande pour se déplacer et participer a la formation de cous entre les
particules de poudre est décrite par la loi d’Arrhenius (Equation 1-1). N/Nj est le ratio d’atomes
qui ont suffisamment d’énergie pour se déplacer par rapport au nombre total d’atomes. Q est une
constante qui dépend de la force du lien qui unit les atomes du matériau. R est la constante des
gaz parfaits. L’Equation 1-1 montre que la quantité d’atomes qui ont suffisamment d’énergie
pour se déplacer augmente exponentiellement avec la température de frittage. Ainsi, si la
température de frittage n’est pas suffisante, le frittage peut ne pas étre complété en raison d’un

nombre insuffisant d’atomes pouvant participer a la création de cous.

. N _ ()
Equation 1-1, loi d’ Arrhenius: A = @e\RT
0

1) Poudre Libre 2) Phase Initiale

3) Phase Intermédiaire 4) Phase Finale

Figure 1-10: Etapes lors du frittage

La force motrice qui utilise le mouvement des atomes pour former des liens
métallurgiques entre les particules de poudre est la réduction de 1’énergie de surface des
particules. Cette force est en grande partie déterminée par les gradients de courbure entre les
particules. Ces gradients de courbure se traduisent par un gradient de pression, un gradient de

concentration de lacunes ou un gradient de pression de vapeur [31].
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Par exemple, il est possible d’estimer la force motrice associée a un gradient de pression
avec 1’équation de Laplace et Young (Equation 1-2). La contrainte (c) en un point de la surface
de la particule est exprimée en fonction des rayons de courbure principaux en ce point (R; et Ry)
et de I’énergie de surface (y) associée a I’interface. Les rayons de courbure principaux sont les
rayons de courbure minimal et maximal au point considéré. Pour une sphére, Ry = R,. Pour un

disque et le point considéré a la Figure 1-11, Ri= 0 et R,=r.

3 1 1
Equation 1-2, équation de Laplace et Young: O = Y (R_ + R_)
1 2

Figure 1-11: Disque et rayons de courbure

Pour le frittage, on compare la contrainte calculée a un point loin du cou (point B, Figure
1-12) avec celle calculée pres du cou (point A et point a, Figure 1-12) pour démontrer qu’il y a
un gradient de contrainte entre les points B et A. On remarque avec cette comparaison qu’un
gradient de pression existe puisque les rayons de courbure principaux ne sont pas les méme d’un
point a I’autre. Ce gradient de contraintes a pour effet de concentrer le déplacement des atomes

vers le pont lorsque la température est suffisamment élevée pour que ceux-ci se déplacent.

Figure 1-12: Exemple pour comprendre 1’Equation 1-2
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Au cours du frittage, le gradient de contraintes de compression exercé entre les deux
points considérés s’amenuise en raison des rayons de courbure aux points A et B qui deviennent
de plus en plus semblables. Ceci explique, au moins en partie, pourquoi la vitesse de croissance
des ponts est tres rapide au debut du frittage et diminue au fur et a mesure que les ponts

grandissent.

En réaction aux forces de frittage, les atomes peuvent utiliser plusieurs mécanismes pour
se deplacer et former des ponts. Ces mécanismes sont caractérisés par 1’endroit ou 1’atome est
situé avant de se déplacer et le chemin parcouru lors de son déplacement. Ces mécanismes sont
présentés dans le Tableau 1.8. Parmi ces mecanismes, seulement ceux dont la source d’atomes est
située au joint de grain permet une densification du comprimé. Lorsque des atomes se déplacent a
partir de la surface du grain, le pont s’agrandit par redistribution du matériau, mais la distance

entre les particules ne diminue pas empéchant ainsi une densification [31].

Tableau 1.8: Mécanismes de déplacement des atomes lors du frittage [31]

Mécanisme / Appellation Anglophone

Diffusion / Lattice Diffusion Joint de grain Réseau cristallin
Diffusion / Grain Boundary diffusion Joint de grain Joint de grain

Diffusion / Surface Diffusion Surface du grain Surface du grain

Diffusion / Lattice Diffusion Surface du grain Réseau cristallin
Ecoulement visqueux / Viscous Flow Intérieur du grain Réseau cristallin

Gazeux / Gas Phase Transport Surface du grain Porosité

=/ Mc grain — o r
(@) (b)

Figure 1-13: Modeéle de frittage comportant deux particules; (a) sans densification, (b) avec

densification; a = rayon de la particule, r = rayon de courbure du cou, X = rayon du cou
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Les différents mécanismes de frittage donnent lieu a des vitesses de densification
différentes. Des équations permettant de modéliser ces vitesses de densification sont présentées
dans la référence [31]. De maniere générale, plusieurs mécanismes peuvent agir en méme temps.
Cependant, il y a généralement un mécanisme qui domine les autres tout dépendant des

conditions de frittage, du matériau, du niveau de frittage, etc.

1.2.4 Comparaison métallurgie des poudres / métallurgie traditionnelle

Les différences qui séparent la MP de la métallurgie traditionnelle de pieces corroyées
(MTRAD) sont trés nombreuses. Bien qu’une liste exhaustive de ces différences serait
vraisemblablement trés longue, on peut souligner deux aspects qui différent beaucoup d’un
procédé a un autre: la vitesse de solidification et la fagon d’obtenir une composition chimique

donnée.

Premiérement, la vitesse de solidification en MTRAD est plutét lente comparativement a
celle obtenue en MP. Par exemple, une piéce corroyée peut prendre une journée entiere pour
refroidir totalement tandis qu’une particule de poudre est solidifiée et refroidie en moins de trois
secondes [20]. A cet égard, la MP est intéressante puisque ses taux de solidification nettement
supérieurs permettent d’obtenir une microstructure plus fine et une distribution des éléments
d’alliage plus uniforme ¢éliminant ainsi les risques de ségrégation et de grossissement de la taille

des carbures [32] [33].

Les problémes de ségrégation et de grossissement de la taille des grains rencontrés lors de
la production d'aciers trés fortement alliés par MTRAD sont importants. Tellement que les
propriétés mécaniques d’un tel alliage seront moins bonnes que celles d’un acier un peu moins
allié. On peut donc dire que la MP a I’avantage de permettre la confection et la production
d’aciers a outils plus alliés que ceux obtenus par MTRAD. Le Tableau 1.9 donne la composition
chimique de certains aciers a outils plus fortement alliés fabriqués seulement par MP. Au Tableau
1.9, seulement 1’acier T15 est produit par MTRAD et par MP. Ce dernier figure parmi les aciers a
outils les plus alliés qu’on peut produire par MTRAD [33].
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Tableau 1.9: Aciers a outils en MP plus fortement alliés [5]

Composition, %em

w Mo
T15 1.55 475 1250 5.00 5.00
CPM 10V 2.50 5.00 1.30 10.00
ASP 60 2.30 4.25 6.50 7.00 6.50 10.50
TS4 355 1220 235 1.55 5.70

Deuxiémement, la possibilité en MP de créer des mélanges avec plusieurs types de
constituants donne une souplesse que la MTRAD ne peut pas égaler. Cette souplesse s’exprime
entre autres par la possibilité de contrdler la granulométrie, la morphologie et la composition
chimique des particules de poudre qui composent le mélange de facon a optimiser les propriétés

de la piéce que I’on désire fabriquer.

Une différence importante entre la MP et la MTRAD est qu’a composition chimique
égale, une piéce d’acier a outil fabriquée par MP aura généralement une résistance a 1’usure
légeérement inférieure ou égale a celle d’une piéce d’acier a outil fabriquée par MTRAD en raison
de la présence de porosités [5][33]. Il est cependant possible de concevoir et produire des aciers a
outils par MP dont la composition chimique est plus complexe. Ces aciers plus performants que
les meilleurs aciers a outils obtenus par MTRAD compensent la présence de porosité par une
composition plus complexe et sont aussi performants sinon plus que les aciers préparés par
MTRAD [34].
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1.3 Poudre TS4

La poudre TS4a7° est la poudre d’acier a outils qui a été utilisée dans le cadre de ce projet.
Elle a été congue dans le but d’offrir un choix moins colteux que certaines poudres connues
telles que la poudre d’acier a outils M2. La composition chimique de ces deux poudres est
présentée dans le Tableau 1.10. Les chiffres montrent que les éléments d’alliage de la poudre
TS4a7 représentent un codt inférieur a celui de la poudre M2 de 25%. Malgré un colt moins
élevé, la poudre TS4a; offre, notamment, une dureté a chaud et une résistance a l’usure

équivalentes a celles de la poudre M2 [1].

Tableau 1.10 : Composition chimique de la poudre TS447 utilisée pour ce projet

Composition, %em

W Mo
M2 085 415 640 500 1.95 4.03
T34, 380 125 250 150 6.00 3.12

TS4 spécifiee 355 1220 235 155 570 -

La poudre TS4a7 est présentement utilisée industriellement comme particule dure dans un
mélange de poudre contenant principalement une poudre d’acier allié (80%m) et de la poudre
TS47 (20%m). Le role de la poudre TS4a7 dans ce mélange est de procurer a la piece une bonne

résistance a I’usure.

La haute teneur en carbone de la poudre TS4a; protége le Cr et le V contre 1’oxydation
lors de I’atomisation ce qui permet de produire cette poudre par atomisation a I’eau. Par contre, la
couche d’oxyde formée en surface des particules lors de 1’atomisation est suffisamment €paisse
pour nuire a la diffusion lors du frittage. Un procédé de broyage a donc été développé pour

décaper la particule afin d’optimiser le frittage [1].

® Le code A7 qui suit TS4 permet d’identifier le producteur et le lot de production

® Pour le prix de chaque élément (22 octobre 2012) : http://www.infomine.com/investment/metal-prices
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La microstructure de la poudre TS4a; apres atomisation est constituée d’environ 50%v
d’austénite alliée et d’environ 45%v de carbures de types M;Cs; et d’environ 4%v de carbures
MgCy;. L’austénite se trouve sous forme de dendrites primaires ou sous forme de batonnets dans
un eutectique formé d’austénite et de carbures M;Cs. Le métal principal dans les carbures M-Cs
est le Cr tandis que le métal principal dans les MgC; est le V. On trouve les M;Cj3 principalement
sous forme de batonnets dans 1’eutectique avec l’austénite, mais €galement sous forme de
prismes hexagonaux. Deux autres phases sont présentes en moins grande quantité dans la poudre
telle qu’atomisée: (1) une phase blanche interdendritique riche en Mo et en W et (2) des M3C.
Ces deux phases n’ont pas pu étre caractérisées en détail en raison de leur petite taille et de leur
faible quantité. Le Tableau 1.11 résume les principales caractéristiques des phases présentes dans

la poudre telle qu’atomisée.

Tableau 1.11: Principales caractéristiques des phases de la poudre TS447 aprés atomisation [1]

Phase

Austénite blanche

. Dendrites Prisma- ; Inter- Inter-
Constituant tique primaires tique tique Culilge Plegues dendritique | dendritique
=~ 45%v =~ 5%v = 45%v =~ 1%v < 2%v < 2%v < 1%v n/d
. R . a Prisme ; : & (B
Morphologie Bétonnet Dendrite Bétonnet h Cubique Lamellaire Irréguliére n/d
exagonal
o= 0~ L*<2um L*<1um
Dimensions 50 a 100 O =1lum 50 & 100 Q= lpm <400 nm E*=50 a _ H n/d
E*~100nm
nm nm 400nm
5]
gew
Dans le 38 Dans le En Dans le Entre les Entre les
\‘— c = .9 o o
Distribution vo(:ume % @ % a wel e pAp e vl dendrites dendrites n/d
& S88S gz gz g d’austénite | eutectiques
particules 83 oS particules particules particules 4
SES
8
Principaux Fe, Cret Feet Cr Fe, Cr, W Fe, Cret V, Cr, W, V, Cr, W, W, Mo, n/d
Métaux w etV \Y Fe et Mo Fe et Mo Fe, CretV
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Apres frittage et revenu (1120°C, 20min, 90%N,/10%H, + 300°C, 1h, air ambiant), la
microstructure du mélange étudié par Beaulieu [1] est constituée des particules TS447, de zones
martensitiques autour des particules TS4a7, de zones de bainite inférieure et de zones de bainite
supérieure / perlite fine dans les particules d’acier allié. La figure ci-dessous montre bien la

microstructure apres frittage et revenu.

BS/PF

Figure 1-14: Micrographie optique d’un échantillon fritté et revenu. BI= bainite inférieure, BS=
bainite supérieure, M= martensite, PF= perlite fine. A : fort grossissement, B : faible

grossissement [1]

Le Tableau 1.12 résume les caractéristiques des phases constituants la poudre TS4,7 a
I’intérieur du mélange qui a été fritté et revenu. La Figure 1-15 montre la microstructure typique
de la poudre TS4a7 a I’intérieur du mélange qui a été fritté et revenu. La microstructure des
particules TS4,; dans 1’échantillon fritté et revenu est constituée d’environ 50%v d’austénite,
d’environ 40%yvV de M;Cj; et d’environ 8%v de Mg(C,N);. La matrice de la poudre TS4,7 contient
moins d’éléments d’alliage que dans 1’état atomisé. Les carbures M7C3 se sont enrichis en Fe et
en Mo et se sont appauvris en V et en W lors du frittage. Les carbures MgC; ont dissous de
’azote provenant de I’atmosphére du frittage pour devenir des Mg(C,N);. De plus, ces carbures se

sont enrichis en V et se sont appauvris en Cr et Fe.
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De petits précipités riches en cuivre précipitent principalement en superficie des M;Cs et
des Mg(C,N)7 lors du revenu. Le cuivre provient de la poudre de cuivre ajoutée au mélange pour

optimiser le frittage.

Des aiguilles de ferrite ont également été observées dans la matrice des particules TS4az

des échantillons frittés et revenus.

Tableau 1.12: Caractéristiques des phases constituants la poudre TS4,7 a I’intérieur du mélange

qui a été fritté et revenu [1]

Rapports d’intensité

Fraction

Condition volumique Taille
@ Eutectique ~ 45%v @ ~50 a 100 nm 13 7.2 82.3 - 0.5 8.7
.‘%E-; Dendritique = 5%v @~ 1pum 1.8 9.0 87.6 - 0.2 1.3
< Fritté + revenu ~ 50%v - = 31 91 48 - 11
Eutectique ~ 45%v @ ~502a 100 nm 9.1 26.3 5815 - 16 9.4
Prismatique = 1%v @ = lum 11.6 33.8 51.1 - 14 2.1
Fritté + revenu = 40%yv : 8.5 325 o5 - 2.3 1.7
Cubique < 2%v <400 nm 52.1 25.7 7.7 - 5.3 9.3
Plaquette < 2%v L<2um 611 | 174 | 66 - 55 | 94
E =50 a400nm
Fritté + revenu = 7.5%v - 70.4 104 44 - 54 8.5
Phase . < 1%v i 51 | 117 | 222 | - | 281 | 329
Fritté + revenu n/d 5.6 15 374 52.7 12 16
Les rapports d’intensité ont ét€ normalisés en excluant le carbone et 1’azote.
La phase blanche et les précipités de cuivre sont de faible dimension et les rapports d’intensité incluent d’autres phases.

Il a été observé que le chrome peut diffuser a partir de la particule TS447 vers la poudre
d’acier alli¢ lors du frittage. En diffusant, le chrome laisse derriere lui une région pauvre en M;Cs
(voir Figure 1-16) et qui contient plus de Mg(C,N);. La région s’enrichit en Mg(C,N)7, car le

vanadium et le carbone libérés par les M;C3 forment de nouveaux Mg(C,N); [1].
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@ MC;

M;(C.N),

Matrice

Figure 1-15: Microstructure typique de la poudre TS447 dans un échantillon fritté et revenu

Particule TS4 4,

Zone pauvre en M,C; causeée par la diffusion du chrome vers
la matrice d’acier allié. Cette zone a conserve les Mg(C.N),

Figure 1-16: Région pauvre en carbures M;Cs dans un échantillon fritté
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CHAPITRE2 PROCEDURES EXPERIMENTALES

Les méthodes expérimentales employées dans le cadre de ce projet sont présentées dans cette

section.

2.1 Meéthodes en lien avec la métallurgie des poudres

Les procédures expérimentales qui ont nécessitées la manipulation d’appareils congus

pour le domaine des poudres sont présentées dans cette section.

2.1.1 Mesure de la distribution granulométrique des poudres

La distribution granulométrique des poudres a été mesurée par diffraction laser avec un
granulometre laser Coulter LS-200. Le fluide dispersant utilisé pour mesurer les distributions
granulométriques est le méthanol. Les tests ont été conduits en conformité avec la norme ASTM
B822 [35]. L’approximation de Fraunhofer [36][37] a été utilisée pour calculer la taille des
particules.

2.1.2 Broyage a disques

Un concasseur et un broyeur a disques (Figure 2-1) ont été utilisés pour défaire les
gateaux de poudre produits lors des recuits. La premiere étape pour défaire le gateau de poudre a
été de le passer dans le concasseur. Cette étape a permis de transformer le gateau en morceaux
grossiers. Ces morceaux grossiers ont par la suite été défaits entre les disques du broyeur a

disques. Un de ces disques était fixe tandis qu’un moteur entrainait une rotation de 1’autre.

L’utilisateur controle la distance entre les disques. La friction que subit 1’objet lorsqu’il
passe entre les disques permet de le réduire en poudre. Tel que d’écrit dans la section 3.2,
plusieurs séquences de distances entre les disques ont été testées pour défaire les gateaux de

poudre.
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Figure 2-1: A) Broyeur a disques et concasseur; B) Concasseur vu de haut; C) Broyeur a disques;

D) Disques pour broyer

2.1.3 Broyage a boulets a faible energie

Un broyage a faible énergie a été effectué sur la poudre TS447. Environ 3 kg de poudre et
7 kg de boulets ont été versés dans un tambour d’acier de 9dm3 (Figure 2-2). Le tambour a
ensuite été deposé sur un mélangeur a rouleaux qui I’entrainait a une vitesse radiale d’environ 0.6
Hz. Les collisions entre les boulets et les particules de poudre ont permis de réduire la taille de

ces particules.

Figure 2-2: A) Tambour du broyeur a boulets a faible énergie; B) Boulets
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2.1.4 Mélange des poudres

Toutes les étapes qui demandaient la manipulation de poudre était précédée d’une étape
de mélange afin de maximiser les chances d’un échantillonnage représentatif du lot de poudre
atomisé. Un mélange des poudres a donc été effectué: avant 1’échantillonnage pour le broyage a
boulets; avant les mesures d’écoulement, de densité apparente, de distribution granulométrique et
avant la création des mélanges de poudres. Dans tous les cas, le mélange a été effectué a 1’aide
d’un mélangeur TURBULA de 2 litres pendant une dizaine de minutes (Error! Reference source

not found.).

2.1.5 Mesure de I’écoulement et de la densité apparente

Les mesures du temps d’écoulement et de la densité apparente des poudres ont été
effectuées conformément a la norme ASTM B212 [38] avec un débitmeétre entonnoir de Hall

certifié.
2.1.6 Mesure de densités (a cru et de pieces frittées)

Les mesures de densités a cru et de densités de piéces frittées ont été effectuées en 4 étapes. La
barre compactée ou frittée a premierement été pesée avec une balance qui permet une précision
de £0.0005g. Par la suite, les dimensions des barres rectangulaires ont été mesurées a 1’aide d’un
micromeétre qui permet une precision de £0.005mm. Ces dimensions ont ensuite été utilisees pour
calculer le volume de chaque barre. La densité des barres a finalement été calculée en divisant la

masse par le volume.

2.2 Diffraction des rayons X (XRD)

La diffraction des rayons X a été utilisée pour identifier la nature des principaux
constituants microstructuraux présents dans les échantillons de poudre recuite. La source de
radiation utilisée était celle du cuivre k, (\=1.5418 A) et la méthode de mesure était le 6/26. Les
pics ont été identifiés par comparaison avec les données accessibles dans la base de données du

logiciel utilise pour analyser les spectres. Aucune quantification n’a été faite avec cet appareil.
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Le principe de fonctionnement de I’appareil est le suivant. Les plans qui diffractent
respectent la loi de Bragg. La longueur d’onde de 1’onde qui est diffractée est constante et connue
(ACuyq1). L’angle 6 est contr6lé par 1’appareil. Les indices dng sont inconnus. Les indexer permet
d’identifier les phases du matériau testé. Ainsi, tout en faisant varier I’angle 0, 1’appareil émet
I’onde qui sera diffractée et capte les rayons diffractés. La quantité de rayons que le détecteur
recoit est enregistrée en fonction de I’angle de diffraction créant ainsi un cliché de diffraction
unique au matériau étudié. La configuration de 1’appareil est telle que 1’échantillon est fixe. En
mode 6/26, la source et le détecteur bougent a la méme vitesse le long du cercle de focalisation
autour de I’échantillon pour faire varier 1’angle de diffraction. La disposition des instruments et

des angles est illustrée a la Error! Reference source not found..

2.3 Microscopie

Plusieurs microscopes ont été utilisés afin de caractériser les microstructures obtenues lors
de ce projet. De plus, un détecteur de rayons X couplé a un microscope électronique a balayage a
été utilisé pour identifier les éléments chimiques présents dans les constituants microstructuraux
observés. Les détails des microstructures ont été révelés avec une solution composée de 4%v
HNO; et 96%v de méthanol.

2.3.1 Microscopie optique

La microscopie optique a été utilisée pour observer la microstructure des échantillons
frittés. Elle a été utile pour identifier I’emplacement des régions composées de martensite, de

perlite / bainite ou d’acier a outil par rapport a chacun des constituants microstructuraux.

2.3.2 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage a été utilisée pour observer les détails plus fins
des microstructures tels les carbures dans les aciers a outils, la surface des particules de poudre et

les constituants microstructuraux fins comme la bainite et la martensite.

L’utilisation du signal fourni par les électrons rétrodiffusés (électrons primaires qui
ressortent de 1’échantillon) a permis d’observer un contraste causé par la différence de numéro
atomique des différentes zones de la microstructure. Les constituants microstructuraux qui ont un

numéro atomique faible apparaissent fonces sur I’image tandis que ceux qui ont un numéro
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atomique plus élevé sont plus clairs. L utilisation du signal fourni par les électrons secondaires
(électrons éjectés de I’échantillon par des électrons primaires ou rétrodiffusés) a permis

d’observer la topographie des échantillons.

Les observations microstructurales ont été conduites au microscope électronique a
balayage de JEOL (modéle JSM 7600) avec une tension d’accélération de S5keV et une distance
de travail de 8mm. Le modéle JSM 7600 est muni d’un canon a effet de champ. Les détecteurs

utilisés étaient les détecteurs LABE et LEI.

2.3.3 Spectromeétrie des rayons X en sélection d’énergie (EDS)

La spectrométrie a dispersion des énergies a été utilisée conjointement au MEB pour
identifier les éléments présents dans les principaux constituants microstructuraux. Les électrons
primaires envoyés sur 1’échantillon observé interagissent de plusieurs fagons avec lui. Une de ces
interactions consiste a ioniser les atomes qui font partie de 1’échantillon. Un rayon X peut étre
créé suite a des transitions électroniques. La technique EDS jumelée a la technique MEB est trés
utile puisqu’elle permet d’exécuter des microanalyses chimiques de régions dont I’endroit est
précisément connu. Les analyses EDS ont été conduites a une tension d’accélération de 15keV

avec un MEB muni d’un filament de tungsténe.

Des ratios d’intensité ont été calculés a partir des spectres EDS obtenus. Typiquement, les
éléments chimiques utilisés pour le calcul de tels ratios sont le Fe, le Cr, le V, le Mo et le W.
L’énergie utilisée pour un élément chimique dans le calcul de ces ratios correspond a sa raie
dominante dans le spectre. Pour le fer, le Cr et le V il s’agit de la raie ka. Pour le Mo il s’agit de
la raie La. Pour le W il s’agit de la raie Ma. Le bruit de fond a été soustrait de chacune des
intensités. De plus, puisque 1’énergie des raies V kB et Cr ko sont trés similaires, une dé-
convolution des gaussiennes représentant ces raies a été exécutées pour en extraire 1’intensité de
la raie Cr ka. La formule suivante a été utilisée pour calculer les ratios d’intensité :

Ig

Xl

Equation 2-1, Ratio d’intensité : Ratio =

ou lest l'intensité d'un élément et éest un élément(Fe,Cr,V,Mo,W).
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Les ratios d’intensité permettent d’estimer la teneur en élément chimique d’un constituant

microstructural. Un exemple d’un calcul de ratios d’intensité est présenté ci-dessous.

2.3.4 Analyse d’images

Les analyses d’images realisées pour déterminer le pourcentage des constituants
microstructuraux dans les microstructures ont été effectuées a 1’aide du logiciel gratuit
JMicroVision [39].

2.4 Mesure de macrodureté

Les mesures de macrodureté réalisées sur les échantillons frittés ont été effectuées dans
les conditions suivantes: pointe de diamant en forme de cbne et charge de 588N. L’échelle HRA
a été utilisée puisqu’elle couvre une plage trés intéressante de valeurs de dureté tant en HRC
qu’en HRB. L’appareil utilisé était le ATK-600 de chez Atashi.

2.5 Mesure de microdureté

Les mesures de microdureté ont été effectuées avec un appareil construit par la compagnie
Matsuzawa et le logiciel d’analyse d’images de Clemex | Scientific Image Analysis for

Microscopy.

La sensibilité de cette technique diminue lorsque la taille de I’empreinte de microdureté
diminue puisque I’erreur relative sur la mesure de I’empreinte augmente lorsque sa taille

diminue. Ainsi, il est essentiel d’obtenir les empreintes les plus grandes possible.

Deux conditions doivent étre respectées pour que la mesure soit conforme a la norme
ASTM E384:

1) la diagonale d’une empreinte de microdureté doit mesurer minimalement 20pum.

2) la distance entre 2 empreintes (ou entre I’empreinte et le bord de 1’échantillon)

doit étre 2.5 fois la diagonale de la plus grande empreinte (Figure 2-3) [40].
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Empreinte

Diagonale

. 2.5xDiagonale .
T -~

Figure 2-3: Distance minimale entre deux empreintes ou entre une empreinte et le bord de
I'échantillon [40]

Pour ce projet, les mesures de microdureté sont principalement exécutées sur des
particules de poudre. La taille moyenne des particules de la poudre utilisée (poudre TS4a7) est de
85um. Ceci implique que la taille maximale des empreintes doit étre de 17um (85/(2*2.5)=17)
pour respecter la deuxieme condition de la norme ASTM E384. Ce résultat montre qu’il est
impossible de satisfaire les deux conditions a la fois. Soit la premiére condition est respectée et la
distance entre la mesure et la surface de la particule n’est pas respectée. Soit la deuxiéme

condition est respectée et I’empreinte est plus petite que 20um.

La premiére condition (diagonale>20um) sert principalement a assurer une lecture de la
mesure avec une faible erreur relative. La deuxiéme condition (distance entre deux empreintes >
2.5*diagonale) sert a éviter que le champ de déformation plastique de I’empreinte soit affecté par
autre chose que le matériau. Il a été décidé de respecter la deuxiéme condition et de porter une

attention particuliére a la mesure des diagonales des empreintes.

Les mesures de microdureté dont la taille des empreintes est inférieure a 20pum ne peuvent
étre comparées entre elles si la charge employée change d’une mesure & une autre. Etant donné
que les empreintes obtenues dans ce travail mesureront 17pum et moins, il est impératif d’utiliser

la méme charge pour toutes les mesures [40].

Pour determiner la charge a employer, la taille d’une empreinte de microdureté a été
estimée en fonction de la dureté et de la charge employée pour le test. La relation utilisée pour
ces calculs est présentée a I’Equation 2-2. Cette relation a été ajustée pour les dimensions du

diamant utilisé avec 1’appareil. La taille des empreintes a été estimée pour une gamme de valeur
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de microduretés typiquement rencontrées. Les résultats des calculs présentés dans le Tableau 2.1
montrent que seulement les charges de 25gf et 50gf permettent de respecter une taille
d’empreinte maximale de 17um. Puisqu’il est possible que certains lots de poudre soient poreux
et nécessitent une taille d’empreinte plus faible, la charge de 25gf a été préférée a la charge de
50gf bien qu’elle donne des empreintes légerement plus petites. L’unité Vickers associée a ce test

est le HVyo25. Le temps de maintien lors de la mesure de microdureté est de 10 secondes.

Equation 2-2: HV = 185445 > d = [1854.42
d HV

Ou d = diagonale de I’empreinte, P = charge employée, HV = dureté mesurée [40].

Tableau 2.1: Tailles d’empreintes estimées a partir de I’Equation 2-2.

2.6 Mesure de la friabilité du gateau

Pour chaque traitement thermique, la poudre a été versée dans un creuset et insérée dans
le four. Lors du recuit, cette poudre est soumise aux mémes forces que celles rencontrées lors du
frittage (voir section 1.2.3). Ainsi, le recuit crée un gateau qu’il faut défaire mécaniquement en
poudre avant de poursuivre le procédé de fabrication. La facilité avec laquelle ce gateau est défait
en poudre est appelée la friabilité. L’effort mécanique nécessaire pour défaire le gateau est

caractérisé par I’indice de friabilité.
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Un essai de mesure de 1’indice de friabilité consiste a laisser tomber un poids sur le gateau
et a noter a quel essai ce gateau est réduit en poudre. Ces essais sont divisés en quatre niveaux qui
ont chacun une énergie potentielle différente (voir Tableau 2.2). L’énergie potenticlle augmente
de facon linéaire a chaque niveau. Trois essais sont effectués avant de passer a un niveau

supérieur.

Par exemple, un indice de friabilité de 5 signifie que 5 essais ont été nécessaires afin

kg m?

défaire le gateau en poudre. Cela signifie que trois essais au niveau #1 (0.059 ) ainsi que

52

kg m?

deux essais au niveau #2 (0.118 ) ont été exécutés avant de réussir a défaire le gateau en

-2
poudre.

Les essais de mesure de friabilité sont constitués de 4 niveaux et de 3 essais par niveau ce
qui signifie que le nombre d’essais maximal est 12. Cependant, si le gateau n’est pas réduit en
poudre apres 12 essais, les essais continuent d’étre exécutés au niveau #4 jusqu’a ce que le gateau
devienne de la poudre. Ainsi, pour mesurer un indice de friabilité de 20, il faut conduire les 3

essais a chacun des 4 niveaux (total de 12 essais) et continuer avec 8 essais supplémentaires au

2

niveau #4 (O.235kgs ) pour un total de 20 essais.

Tableau 2.2: Séquence des essais pour les tests de friabilité

Energie potentielle

Niveaux  Masse (Q) l:ﬁlljtt:lzgrg; (kg mz)
P
1 75 8 0.059
2 150 8 0.118 =2*0.059
3 150 12 0.176 =3*0.059
4 150 16 0.235 =4*0.059
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CHAPITRE 3 RESULTATS EXPERIMENTAUX

Tel que mentionné dans I’introduction, 1’objectif du travail de recherche exposé dans ce
document est d’améliorer la compressibilité de la poudre TS4,7 dans le but 1) d’en augmenter la
fraction volumique dans les mélanges ou 2) d’augmenter la densité des pi¢ces fabriquées avec le
mélange présentement utilis€¢ en industrie. Ultimement, on s’attend a ce que ces changements
procurent une meilleure résistance a I’usure et une meilleure dureté que le mélange tel qu’il est
présentement utilisé. Plusieurs méthodes ont été investiguées afin d’améliorer la compressibilité
de la poudre TS4a7. La premiére methode présentée est le développement et 1'utilisation d’un
traitement thermique de type recuit pour minimiser la dureté de la poudre TS44;. La deuxiéeme
méthode présentée est le broyage a boulets a faible énergie. Finalement, le pourcentage de
carbone de la poudre TS4 a été diminué afin d’en mesurer 1’effet sur la compressibilité. De plus,
des mélanges similaires a ceux présentés par Beaulieu [1] ont été produits avec la poudre recuite
pour fin de comparaisons. Pour les raisons expliquées a la section 1.2.2, des mesures de
microdureté ont été utilisées pendant la phase du développement du recuit dans le but d’estimer la

compressibilité relative de la poudre suite aux recuits.

3.1 Traitement thermique de recuit

Plusieurs traitements thermiques de type recuit ont ét¢ menés avant d’obtenir le recuit
optimal HT45, pour la poudre TS47. L’une des étapes dans la recherche du meilleur traitement
thermique a été d’utiliser la planification et I’analyse statistique d’expériences (DOE pour
[’équivalent anglais « Design Of Experiment »). La DOE a été tres utile pour cerner les
paramétres de recuit les plus significatifs ainsi que pour déterminer la valeur de chacun de ces
paramétres qui permet de minimiser la dureté de la poudre et I’indice de friabilité du gateau (voir

section 2.6 pour définition de la friabilité).

Un schéma du type de recuit étudié dans le cadre de ce travail est présenté a la Figure 3-1. Le
recuit est constitué d’un premier plateau a la température Ty (°C) de durée t; (h). Ce plateau est
suivi d’un refroidissement A (°C/h) et d’un second plateau a la température T, (°C) de durée t,

(h). L effet de chaque paramétre de traitement thermique est étudié dans les sections suivantes.
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T, (°C)

Température (°C)

Temps (h)

Figure 3-1: Schéma du traitement thermique de recuit
3.1.1 Planification d’expériences et analyse statistique des résultats

3.1.1.1 Facteurs expérimentaux et plan d’expériences

Dans une analyse DOE, I’effet des facteurs expérimentaux sur la ou les réponses
expérimentales est étudié et quantifié. Les facteurs expérimentaux étudiés dans ce travail sont les
parametres de traitement thermique (T, t1, A, T, t;). Pour limiter le nombre d’essais a réaliser,
un de ces facteurs est maintenu constant dans le plan d’expériences. De plus, uniqguement des
plans fractionnaires a deux modalités par facteur ont été utilisés. Le nombre de modalités
correspond au nombre de valeurs testées par facteur expérimental. Des tests au milieu de 1’espace
expérimental ont été répétés afin d’estimer I’erreur expérimentale. Ainsi, les plans étudiés

comportaient un total de 10 essais (voir Equation 3-1).

< H . (4'facteurs_1plan fractionnaire) _ n3 _ .
Equation 3-1: 2. " par facteur + 2 ossais au centre = 2> + 2 = 10 essais

Les facteurs expérimentaux secondaires maintenus le plus possible constants d’une
expérience a une autre sont le taux de préchauffe du four (900°C/h), le temps alloué au four pour
atteindre un equilibre thermique avant I’insertion de 1’échantillon de poudre (45min), le taux de
refroidissement suite au second plateau (dans 1’atmosphére de recuit, creuset retiré de la zone
chaude du four), le type de four (tubulaire), la quantité de poudre traitée (25g), le type et la forme
de creuset (Coors Tek® #60036), la composition chimique et le débit du gaz protecteur lors du
recuit (argon, ~3.5 SCFH).
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3.1.1.2 Les réponses expérimentales (propriétés mesurées)

Les réponses mesurées aprés chaque traitement thermique sont 1) I’indice de friabilité du
gateau et 2) la microdureté de la poudre. La méthode utilisée pour mesurer ces réponses est
expliquée dans les sections 2.4 (P. 39) et 2.6. (P. 41). Le but de cette étude est de minimiser la

dureté ainsi que I’indice de friabilité. Cependant, il y a une contradiction entre ces deux objectifs.

En effet, le premier objectif est de minimiser la dureté de la poudre. Pour ce faire, il est
fort probable qu’un maintien a une température T, tres élevée suivi d’un refroidissement tres lent
permettront d’obtenir une microstructure grossiére qui minimisera la dureté. Cependant, les
forces de frittage lors d’un tel recuit seront trés importantes. Ainsi, suite a un tel recuit, la poudre
se comportera comme un solide trées difficile a retransformer en particules: 1’indice de friabilité
sera élevé. Les plans d’expériences permettront d’estimer les valeurs de parameétres de recuit (a
I’intérieur de 1’espace expérimental étudié¢) qui permettront d’obtenir le meilleur compromis

possible entre une microdureteé faible et un indice de friabilité faible.

Quelques diagrammes de Pareto sont présentés dans cette section (Figure 3-2, P. 47 et
Figure 3-3, P. 49). Ces diagrammes permettent de classer par ordre d’importance les causes d’un
phénomene. En général, les causes sont en fait les facteurs expérimentaux (p. ex. Ty et A) et un
phénomeéne est une réponse expérimentale (p. ex. la dureté). Dans ces diagrammes, la taille d’une
barre est proportionnelle a la valeur absolue de son coefficient de corrélation sans dimension. Ce
coefficient est calculé lors de I’analyse statistique des résultats. Ainsi, plus la barre est grosse,
plus la cause que représente cette barre a un effet important sur le phénomeéne. De plus, une ligne
verticale pointillée se trouve sur ce diagramme. Cette ligne représente la valeur-p (p-value en
anglais) imposée lors du calcul des coefficients de corrélation. Elle permet de vérifier
visuellement si la valeur d’un coefficient de corrélation est statistiguement significative. Un
coefficient de corrélation est jugé statistiquement significatif par rapport a la corrélation auquel il
participe lorsque la barre qui lui correspond coupe la ligne verticale pointillée qui apparait sur le
diagramme de Pareto. Tel qu’indiqué dans les diagrammes de Pareto, la valeur-p utilisée dans ce
travail est de 0.05.
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3.1.1.3 Premier plan d’expériences

Les valeurs des facteurs du premier plan d’expériences ainsi que les résultats qui sont
rattachés a chaque expérience sont presentés dans le Tableau 3.1. Le tableau de 1’analyse de la
variance ainsi que le modele mathématique utilisé pour calculer ledit tableau sont présentés en
ANNEXE 1.

L’espace expérimental du premier plan d’expériences est plutdt étroit pour la plupart des
facteurs expérimentaux. Par exemple, I’écart entre la valeur inférieure et la valeur supérieure du
facteur T; n’est que de 30°C. L’étroitesse de I’espace expérimental fait en sorte que les réponses
mesurées ne sont pas assez différentes les unes des autres pour separer leur effet de I’erreur
expérimentale lors de I’analyse statistique des résultats. Ainsi, une des conclusions tirée de ce
plan d’expériences est qu’aucun des facteurs étudiés n’a d’effet significatif sur la dureté de la
poudre et sur I’indice de friabilité. Cette conclusion est le résultat de 1’étroitesse de 1’espace
expérimental étudié. Un second plan d’expériences plus étendu permettra d’obtenir des

conclusions plus intéressantes.

Tableau 3.1: Facteurs et résultats expérimentaux du premier plan d'expériences

o 0 Durée Dureté  Indice
#Exp. T,(°C) t (h) Accm t(h)y T,(°C) recuit (HV, ) friabilits
W)

PHT1.01 950 4 20 2 720 18.0 493 8
PHT1.02 980 4 20 2 740 18.5 490 14
PHT1.03 950 4 40 2 740 11.8 491 5
PHT1.04 980 4 40 2 720 13.0 475 7
PHT1.05 950 4 20 4 740 19.0 495 6
PHT1.06 980 4 20 4 720 215 472 11
PHT1.07 950 4 40 4 720 14.3 501 7
PTH1.08 980 4 40 4 740 145 482 12
PHT1.09 965 4 30 3 730 15.3 481

PHT1.10 965 4 30 3 730 15.3 487 9
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Les résultats obtenus lors du premier plan d’expériences ont permis de planifier un second
plan d’expériences plus significatif d’un point de vu statistique. Premierement, les diagrammes
de Pareto présentés a la Figure 3-2 montrent contre toute attente que le taux de refroidissement
est le facteur qui a le moins influencé la dureté. Ce résultat permet de conclure que I’effet du taux
de refroidissement doit étre étudié sur une plus grande plage de valeurs pour que celui-ci ait un
effet appréciable sur les réponses. Deuxiemement, la friabilité des gateaux était tout a fait
satisfaisante pour toutes les expériences du premier plan d’expérience. Cette observation permet
de conclure qu’il est probablement possible d’obtenir des gateaux relativement friables avec des
indices de friabilité plus élevés. Finalement, I’analyse de la variance indique que la température
T, devrait étre minimisée pour obtenir la dureté la plus faible possible. Ainsi, le facteur T, sera
maintenu constant a 720°C dans le second plan d’expériences. Cela permettra de faire varier le

facteur t; qui a été maintenu constant lors du premier plan d’expériences.

Pareto Chan of Standardized Effects Variable: Dureté (HV0.025) Pareto Chart of Standardized Effects Vanable: Friabilité
2"*(4-1) design; MS Pure Emor=8, 2**(4-1) design; MS Pure Error=5
DV: Dureté (HV0.025) DV: Friabilité
i i
' i
' !
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Figure 3-2: Diagrammes de Pareto pour le premier plan d’expériences.

Gauche = Microdureté, Droite = Indice de friabilité

3.1.1.4 Second plan d’expériences

Les valeurs des facteurs du second plan d’expériences ainsi que les résultats qui sont
rattachés a chaque expérience sont présentés dans le Tableau 3.2. Le tableau de I’analyse de la
variance ainsi que le modele mathématique utilisé pour calculer le tableau sont présentés en

Annexe 1.
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Tableau 3.2: Facteurs et résultats expérimentaux du deuxiéme plan d'expériences

o o Durée Dureté  Indice
#Exp. T,(°C) t(h) AeEcm t,(h) T,(°C) recuit (HV, ) friabilité
(h)
PHT2.01| 1000 0.25 50 0 720 6.4 513 4
PHT2.02| 1000 0.25 300 8 720 9.7 528 0
PHT2.03| 1000 1.75 50 8 720 15.9 472 6
PHT2.04| 1000 1.75 300 0 720 3.2 533 2
PHT2.05| 1090 0.25 50 8 720 16.2 455 25
PHT2.06| 1090 0.25 300 0 720 2.0 487 6
PHT2.07| 1090 1.75 50 0 720 9.7 425 40
PTH2.08| 1090 1.75 300 8 720 115 438 20
PHT2.09| 1045 1 175 4 720 7.4 464 10
PHT2.10| 1045 1 175 4 720 7.4 468 11

Le Tableau 3.2 montre que I’espace expérimental du second plan d’expériences était assez
large pour obtenir une bonne variation des résultats. Par exemple, le recuit PHT2.07 a donné une
microdureté de 425HV o5 et un indice de friabilité de 40 tandis que le recuit PHT2.02 a donné
une microdureté de 528HV o5 et un indice de friabilité de 0. Ces résultats ont pour effet de
rendre les facteurs étudiés statistiquement significatifs dans le modéle mathématique développé.

Les diagrammes de Pareto présentés a la Figure 3-3 montrent que la plupart des facteurs
étudiés influencent significativement les réponses mesurées. Par exemple, la température T, du
premier plateau est le facteur qui influence le plus les réponses. Par la suite, le taux de
refroidissement est le deuxieme facteur qui influence le plus les réponses. Le troisieme facteur le
plus important est la durée du premier plateau. Finalement, la durée du second plateau t,

n’influence pas significativement les réponses.

Les résultats du second plan d’expériences montrent que T est le facteur le plus important
pour contrdler la microdureté de la poudre et la friabilité du gateau. Ensuite, puisque t, n’affecte
pas de maniére significative la microdureté de la poudre et la friabilité du gateau, sa valeur est
minimisée de facon & réduire la durée du recuit. Les facteurs A et t; ont un effet plus modéré que

Ty sur les reponses.
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Fareto Chart of Standardized Effects; Variable: Dureté (HVD.025) Fareto Chart of Standardized Effects; Variable: Friabilité
2*%(4-1) design; MS Pure Emor=4.5 2**(4-1) design; MS Pure Emor=5

*C)

Value) Standardized Effect Estimate (Absclute Valug)

Figure 3-3: Diagrammes de Pareto pour le deuxieéme plan d'expériences

Gauche = Microdureté, Droite = Indice de friabilité

Aprés avoir conduit toutes ces expériences et apprécié la friabilité de chacun des gateaux
de recuit produits, quelques hypothéses peuvent étre posées sur la valeur d’indice de friabilité a
viser. Premiérement, un indice de friabilité de 40 semble étre associé a un gateau trop peu friable.
Deuxiemement, un indice de friabilité plus petit que 15 donne un gateau trés friable qui sera
probablement trés facilement broyé au broyeur a disques. De plus, les valeurs de microduretés
intéressantes (microduretés plus faibles que 450 HVg25) sont toutes associées a un indice de
friabilité plus grand que 15 (voir Figure 3-4). Ces résultats permettent de conclure que de viser un

indice de friabilité entre 15 et 25 donnerait une microdureté et un indice de friabilité intéressants.

Microdureté en fonction de 1'indice de friabilité
pour le second plan d'expériences
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Figure 3-4: Microdureté en fonction de I'indice de friabilité pour le second plan d'expériences
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Il est possible d’utiliser les modeles mathématiques générés avec le second plan
d’expériences (voir ANNEXE 2) pour visualiser I’effet des facteurs les plus importants sur
I’indice de friabilité et la microdureté. Pour ce faire, il faut fixer une valeur pour tous les facteurs

sauf deux. Les deux facteurs qui ne sont pas fixés varieront selon les axes X et Y.

Quatre facteurs expérimentaux varient dans le second plan d’expériences : Ty, t1, A, to.
Parmi ces facteurs, t, est le moins significatif et varie entre 0 et 8. Dans le but d’obtenir un recuit
de courte durée, t, est fixé a 2h. Parmi ces facteurs, t; et A influencent de maniére similaire la
dureté. Cependant, lorsque A est lent, la durée du recuit peut devenir trés longue et affecte la
friabilité du gateau. Ainsi, A est fixé a sa limite supérieure : 300°C/h. T, est le facteur le plus

significatif et n’est donc pas fixé.

Un graphique par réponse expérimentale est ainsi obtenu. L’axe des X et I’axe des Y de
ces graphiques sont respectivement T; et t;. L’axe des Z d’un de ces graphiques est la
microdureté tandis que 1’axe des Z de I'autre graphique est I’indice de friabilité. Ces deux

graphiques sont presentés a la Figure 3-5.

Fitted Surface; Variable: Friabilitd Fitted Surface; Variable: Dureté (HVD.0285)
2*{4-1) design: MS Pure Emor=5 2*44-1) design: MS Pure Emor4.5
DV : Friabilits DV: Dureie (HVD.025)

t (h)
th th

i - 550
B <550
Ml =40
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Figure 3-5: Graphique des reponses friabilite (gauche) et microdureté (droite) telles que

modélisées avec l'analyse statistique des résultats du 2° plan d'expériences (t;=2h, delta=300°C/h)
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Les lignes blanches suggérées sur les graphiques de la Figure 3-5 ont premierement été
dessinées sur le graphique de I’indice de friabilité (gauche) puis transférées sur le graphique de la
microdureté (droite). Les lignes blanches diagonales ont été dessinées a des valeurs d’indice de
friabilité de 15 et de 25. Les lignes horizontales ont été dessinées pour des durées t; allant de 1h a
1h30min. La zone encadrée de tirets représente la zone dans laquelle un recuit intéressant pourrait
survenir. Les points blancs représentent tous un recuit qui a le potentiel de donner une bonne
microdureté et un bon indice de friabilite. Ces quatre recuits ont été exeécutés et les résultats
obtenus sont présentés dans le Tableau 3.3. Les résultats montrent que le recuit HT45 est le recuit
qui donne la poudre la moins dure. La Figure 3-5 prévoyait une diminution de la dureté pour les
recuits les plus a droite dans ladite figure. Le contraire a cependant été observé. Les plans
d’expériences peuvent donc étre trés utiles, mais il faut les utiliser avec prudence et toujours

vérifier les résultats qu’ils génerent avec des expériences supplémentaires.

Tableau 3.3: Parametres et résultats des quatre recuits supplémentaires représentés par un point

blanc dans la Figure 3-5. L’atmosphére de ces recuits est 1’argon.

t Durée

A Dureté Indice

i :
°Ch) | (h) re(f]‘;'t (HV,,,)  friabilité

HT45 1080 1.0 300 2 720 4.20 438 22
HT70 1070 1.5 300 2 720 4.66 447 23
HT71 1090 15 300 2 720 4.73 449 37
HT72 1100 1.0 300 2 720 4.27 446 36

Deux derniers recuits ont finalement été exécutés. Ces recuits (HT73 et HT63) étaient
basés sur le recuit optimisé. Cependant, le recuit HT73 avait un refroidissement lent (A=20 au
lieu de 300°C/h) et le recuit HT63 n’avait pas de second plateau (t;= Oh). Les résultats sont
présentés dans le Tableau 3.4. Le recuit avec refroidissement lent donne la microdureté la plus
faible obtenue pour la poudre TS4a7 (411 HV g25). Cependant, 1’indice de friabilité qui en résulte
est également le plus élevé (55). Le recuit HT63, pour lequel t,=0h, est également intéressant

puisqu’il a une durée totale de 2.20h et qu’il donne une microdurete de 472 HV ¢ g2s.
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Tableau 3.4: Recuits HT45 modifiés. HT73 - refroidissement lent, HT63-> sans second plateau.

Sous argon.
A t, ?el'::?li Dureté Indice
(°C/h)  (h) M) (HV, )  friabilité
HT45 1080 1.0 300 2 720 4.20 438 22
HT73 1080 1.0 20 2 720 21 411 55
HT63 1080 1.0 300 0 720 2.20 472 24

Finalement, les résultats obtenus montrent que le recuit HT45 est un recuit qui optimise la
dureté de la poudre TS447 et la friabilité du gateau obtenu apres recuit. Un meilleur recuit existe
peut-étre a I’extéricur de I’espace expérimental qui a été exploré. Cependant, les limites atteintes
dans le cadre de cette analyse permettent de croire que le recuit HT45 est probablement celui qui
permet d’obtenir un des meilleurs compromis entre la dureté de la poudre et la friabilité du
gateau. Le recuit HT45 sera deésigné HT45.,: pour signifier qu’il s’agit du recuit optimal et pour le

distinguer des autres recuits.

3.1.2 Microstructure typique de la poudre TS4,7 recuite sous argon (HT45,p)

La Figure 3-6 (P. 53) présente la microstructure qui résulte du traitement thermique
optimal HT45.,:. La Figure 3-7 (P. 53) montre la ferrite de la microstructure a plus fort
grossissement. Des analyses d’images effectuées avec le logiciel JMicroVision ont permis
d’estimer le pourcentage volumique des phases (voir Figure 3-8). La microstructure contient
environ 32%yv de carbures alliés de type M;C; dont la taille varie entre 0.8 et 3um. Elle contient
également environ 7%v de carbures alliés de type MgC; dont la taille varie entre 0.1 et 0.6 pum.
La microstructure est complétée d’un réseau de ferrite polyphasé qui englobe les carbures. Le

pourcentage volumique de ce réseau est d’environ 61%v.
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La Figure 3-9 (P. 55) présente le spectre obtenu par diffraction des rayons X (XRD) pour
cette microstructure. Ce spectre a permis de confirmer les phases qui constituent la
microstructure. Des analyses EDS présentées a la Figure 3-10 (P. 56) et des ratios d’intensité
calculés a partir de ces spectres EDS (Tableau 3.5) ont permis de déterminer les éléments qui
constituent les phases de la microstructure. Ces résultats permettent de conclure que les carbures
M-C3 sont principalement alliés au chrome et que les carbures MgC; sont principalement alliés au
vanadium. Le Tableau 3.6 fait un résume des phases discutées dans ce paragraphe.

Figure 3-7: Microstructure typique de la poudre TS447 suite au recuit HT45,; sous argon
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La microdureté de la poudre TS4a7 suite au recuit HT45 est de 438 + 22 HVq gos. Cette
dureté equivaut & 72.7 = 1.0 HRA selon la norme ASTM E140 — 07 [29]. La microdureté de la
poudre TS447 avant recuit est de 935 + 51 HV( 25 (85.6 = 0.9 HRA).

Figure 3-8: Résultat de I'analyse d'images pour estimer le %V des phase de la poudre TS4 47 suite
au recuit HT45,; sous argon

Tableau 3.5: Ratios d’intensités calculés avec les analyses EDS mesurées sur les constituants

microstructuraux de la poudre TS4,7 HT45 argon

Ferrite
W Ma 5202 3% 30707 10% 6171 4%
Mo La 5289 3% 16492 5% 2152 1%
V ka 24979 15% 106379 34% 11662 8%
Cr ka 59229 36% 59773 19% 9576 6%
Fe ka 71834 43% 101649 32% 123590 81%

Tableau 3.6: Propriétés des phases de la poudre TS4a7 suite au recuit HT45¢, Sous argon.

L’¢lément qui constitue principalement la phase est souligné

Taille Eléments Fraction volumique
M.C, 0.8a3um Fe, Cr, V, W et Mo 36 + 5 %v
M,C, 0.120.6 um V, Fe, Cr, W et Mo 7+1%v

Ferrite Réseau Fe, Cr, V, W et Mo 61 + 5 %v
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3.1.3 Effet de I’atmosphére de recuit sur la microstructure et la microdureté

de la poudre TS44;

Lors d’un traitement thermique sous azote, un acier & outil qui contient du vanadium
réagit avec 1’azote gazeux pour former des carbonitrures de vanadium [41][42]. Puisque la
poudre TS4a7 contient du vanadium, le recuit HT45q, a €té mene sous azote. La microstructure
qui résulte du traitement HT45 sous azote est présentée a la Figure 3-11 (P. 58) et a plus fort
grossissement a la Figure 3-12 (P. 58). Une analyse d’images effectuée avec le logiciel

JMicroVision a permis d’estimer le pourcentage volumique des phases (voir Figure 3-13).

Cette microstructure comporte des différences importantes comparativement a celle
obtenue sous argon (Figure 3-6 (P. 53)). Premierement, les analyses XRD et EDS (Figure 3-14 et
Figure 3-15) montrent que les carbures alliés de types MgC7 ont absorbé de 1’azote au cours du
recuit sous azote. lls sont devenus des Mg(C,N)7 (9%vV). Les spectres EDS montrent également
que les autres constituants microstructuraux ne contiennent pas d’azote. La microstructure
contient environ 43%yv de carbures M;Cs et environ 42%v de ferrite. De plus, une nouvelle phase
pale (dénommée PPN,) qui ne figurait pas dans la microstructure obtenue sous argon est apparue
durant le recuit sous azote (6%vV). Des ratios d’intensité ont été calculés a partir des analyses
EDS. Les calculs et les résultats des ratios d’intensités sont détaillés dans le Tableau 3.7. Les

caractéristiques des constituants microstructuraux sont résumeées dans le Tableau 3.8.

La microdureté de la poudre traitée sous azote est de 531 £ 29 HV( g5 (76.5 = 1.0HRA).
La dureté de la poudre TS447 suite au HT45 sous azote est donc significativement plus élevée
que celle qui résulte du recuit sous argon (72.7 comparativement a 76.5 HRA). Ce résultat laisse
croire que la compressibilité de la poudre traitée sous N, est plus faible que celle de la poudre
traitée sous Ar. Ainsi, la majorité des recuits a été exécutée avec une atmosphére d’argon puisque
ce gaz prévient la précipitation de carbonitrures de vanadium. L’utilisation de 1’argon prévient
également la précipitation de la phase PPN,. De plus, I’utilisation de I’argon permet d’obtenir une

quantité plus importante de ferrite (61%v comparativement a 42%v).

Les microstructures obtenues sous argon et sous azote sont présentées dans la méme page

en ANNEXE 3 afin d’en faciliter la comparaison.
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Figure 3-11: Microstructure typique de la poudre TS447 suite au recuit HT45 sous azote.

Figure 3-12: Microstructure typique de la poudre TS4a7 suite au recuit HT45,,; sous azote
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Figure 3-13: Résultat de I'analyse d'image pour estimer le pourcentage volumique des phase de la

poudre TS4a7 suite au recuit HT45 sous azote

Tableau 3.7: Ratios d’intensités calculés avec les analyses EDS mesurées sur les constituants

microstructuraux de la poudre TS4,7 HT45 azote

M.C, M.(CN), Ferrite PPN,
Comptes I/sum(l) | Comptes  I/sum(l)  Comptes I/sum(l) | Comptes I/sum(l)
W Ma 1214 7%V 13793 5%v 8432 3%v 9037 4%v
Mo La 1131 7%v 8098 3%v 2935 1%v 5705 2%v
V ka 2194 13%v 99877 34%v 18823 7%v 10708 4%v

Cr ka 9629 58%v 43919 15%v 20821 8%v 31727 13%v
Fe ka 2316 14%v | 126083 43%v 221992  81%v [ 195784  77%v

Tableau 3.8: Propriétés des phases de la poudre TS4a7 suite au recuit HT45 sous azote

Taille Eléments Fraction volumique
M.C, Réseau Cr, Fe, V, W et Mo 43 + 3 %v
M,(C.N), <0.120.8 um Fe, V, Cr, W, Mo, N et C 9+2%v
PPN, <0.2a1.7 um Fe, Cr, V, W et Mo 6 + 3 %v
Ferrite Réseau Fe, Cr, V, W et Mo 42 + 6 %v




60

800

Ferrite

700

600

Ferrite

Comptes
.
S
(=}

M,C;

Spectre
TS4,,
HT45N,

Peak List

22-021

(Cra5,Fey3,Mog1)Cs ‘

35-0786

VN

B0768

Ferrite

06-0696

Austénite

40

50

60

70

80

Figure 3-14: Spectre XRD de la poudre TS447 aprés recuit HT45 dans ’azote (haut)
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Figure 3-15: Spectre EDS des constituants microstructuraux de la poudre TS447 apres recuit

HT45 sous azote
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3.1.4 Discussion sur la caractérisation microstructurale de la poudre TS4,;

recuite

Le réseau de ferrite dans la microstructure de la poudre TS4,7 recuite est polyphasé. Dans
le cas du traitement sous argon, la ferrite peut passer d’une apparence gris foncé a une apparence
gris pale sur les images prises en contraste chimique (Figure 3-6, droite (P. 53)). Par ailleurs,
aucun contraste topographique ne coincide avec ce contraste chimique suggérant que la dureté ne
varie pas beaucoup avec la couleur qu’emprunte la ferrite. De plus, de fins précipités de taille
inférieure a 100nm sont observés a I’intérieur du réseau de ferrite des poudres recuites sous argon

et sous azote (voir Figure 3-16 et Figure 3-17).

Fins précipités

Figure 3-17: Fins précipités dans le réseau de ferrite de la poudre TS44; recuite sous azote
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Une phase blanche est observée a plus fort grossissement (40000X) (voir Figure 3-16 et
Figure 3-17). Cette phase est si fine et sa fraction volumique est si faible qu’il est trés difficile de

I’apercevoir a un faible grossissement (10000X).

L’azote de 1’atmospheére du recuit a réagi avec les carbures MgC; principalement alliés au
vanadium pour former des Mg(C,N)7. Selon Gimenez et Iturriza [42], ’azote est premi¢rement
dissous dans 1’austénite. Ensuite, 1’azote diffuse jusqu’a un carbure de type MgCy et prend la
place du carbone a I’intérieur du carbure par la réaction suivante MC+N->MNC+C. Les auteurs
rapportent également que les carbures MgCy s’enrichissent de vanadium et s’appauvrissent en Mo
et en W lorsqu’ils absorbent de 1’azote [42]. La comparaison des ratios d’intensités calculés pour
les constituants MgC; et Mg(C,N)7 est présentée a la Figure 3-18. Cette comparaison tend a
confirmer que les carbures MgC; obtenus sous argon contiennent plus de W et de Mo et

Iégerement moins de vanadium que les carbures Mg(C,N); obtenus sous azote.

40% —— ™ TS4A7HT45 Ar - MSC7
| WTS4ATHT45N2 - M8(C.N)7

15%

Ratio d'intensité
b
(]
X

10%

.

W Ma. Mo Lu Vka Crka

Figure 3-18: Ratios d’intensités pour les carbures MgC7 dans les particules TS47 recuites sous

argon et Mg(C,N); dans les particules recuites sons azote.
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La libération de carbone, de molybdéne et de tungsténe telle que suggérée dans la
référence [42] aurait pu permettre la précipitation de la phase PPN, dans la ferrite lors du recuit
de la poudre TS4a7 sous azote. Le contraste topographique sur les micrographies de la Figure
3-12 (P. 58) et de la Figure 3-17 permet d’observer que la phase PPN est surélevee par rapport a
la ferrite. Cette observation suggere que la phase PPN, a été moins affectée que la ferrite par le
polissage laissant croire que la phase PPN, est plus dure que le réseau de ferrite.

La phase PPN, semble donc étre un carbure puisqu’elle est surélevée par rapport a la
ferrite suite au polissage. Elle précipite probablement grace a la libération de carbone, de
tungsténe et de molybdene lorsque les carbures MgCy absorbent de 1’azote. Elle semble précipiter
dans la ferrite puisque la fraction volumique de ferrite suite au traitement sous azote diminue par

rapport a celle issue de recuit sous argon (de 61%v a 42%v).

La Figure 3-19 permet de comparer directement les spectres XRD obtenus pour la poudre
TS4,7 suite aux recuits HT45 sous azote et sous argon. La comparaison permet de conclure que
les deux spectres sont trés semblables et qu’il est difficile de déterminer la nature exacte de la
phase PPN,.

Le Tableau 3.9 permet de comparer la fraction volumique des phases obtenues dans la
poudre TS47 apres recuit sous argon et sous azote. La concentration des carbures M;C3 et MgC-
est légerement supérieure pour le traitement sous azote que sous argon. De plus, le réseau de

ferrite est significativement plus volumineux dans le cas de la poudre traitée sous argon.

Finalement, des observations au microscope électronique en transmission seraient
essentielles pour déterminer les phases qui se trouvent a I’intérieur du réseaux de ferrite des
microstructures obtenues sous argon et sous azote. Cette technique de caractérisation serait

également utile pour identifier la phase PPN,.
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Tableau 3.9: Comparaison de la fraction volumique des phases dans la poudre TS4 7 aprés recuit

sous argon et sous azote

Fraction volumique Fraction volumique
Recuit sous Argon Recuit sous Azote
M.C, 36 + 5 %v 43 + 3 %v
M,C, IM,(C.N), 7+1%v 9+ 2%y
PPN, - 6 + 3 %v
Ferrite 61+ 5 %v 42 =6 %v
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Figure 3-19 : Comparaison des spectres XRD pour la poudre TS47 recuite sous argon (noir) et

sous azote (gris)
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3.1.5 Evolution de la microstructure lors du recuit HT45,,: et effet des

parametres de recuit sur la microstructure

Des trempes ont été effectuees lors du recuit HT45q, pour comprendre 1’évolution
microstructurale lors ce dernier. Chaque trempe consiste a sortir I’échantillon de poudre
rapidement du four et a le laisser refroidir a I’air ambiant. Le moment de chaque trempe
correspond a un cercle dans la Figure 3-20 et la température a laquelle la poudre a été trempée est
indiquée a coté de chaque cercle. La microstructure a été observée suite a chacune de ces

trempes. Les micrographies sont présentées a la Figure 3-21.
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Figure 3-20: Moment des trempes lors du recuit HT45, sous argon pour étudier I'évolution de la

microstructure de la poudre TS4a7

Les microstructures trempées a partir de 1080°C et de 840°C ont été analysées par analyse
d’images. Ces microstructures contiennent environ 10%v de carbures MgC;, 30%v de M;C; et
60%v d’austénite’. Ces quantités correspondent bien avec les quantités présentées dans le
Tableau 3.6 (P. 54) pour les constituants microstructuraux de la poudre aprés le recuit HT454p
sous argon. Ce résultat indique que la fraction volumique des constituants microstructuraux est
déterminée lors du premier plateau du recuit. Apres le premier plateau, la poudre est refroidie a
raison de 300°C/h jusqu’a 720°C. Ce refroidissement est probablement trop rapide pour

permettre aux phases de croitre au fur et a mesure que la temperature diminue.

" L’austénite a été identifiée par diffraction des rayons X



{ Trempe a 840°C

Figure 3-21: Microstructures trempées de la poudre TS47 lors du recuit HT45, sous argon
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La poudre est par la suite refroidie jusqu’a 720°C. La microstructure trempée a partir de
cette température montre que de fins précipités sont apparus dans la matrice pendant le
refroidissement entre 840 et 720°C. Ce résultat suggere que la température eutectoide de 1’alliage
se situe entre ces deux températures. La microdureté de la poudre suite a la trempe a 1080°C est
d’environ 1073HVg25. Suite a la trempe a 840°C, la microdureté passe a environ 1000HV gzs.
Finalement, suite a la trempe & 720°C, la microdureté chute a 472HV, o25. Ces résultats montrent

que I’obtention de ferrite a la fin du recuit est essentielle pour minimiser la dureté.

3.1.5.1 Effet des parametres de recuit sur la microstructure de la poudre TS44;

D’autres traitements thermiques ont été exécutés avec 1’objectif d’accentuer I’effet des
parameétres de recuit sur la microstructure de la poudre TS4a7 (voir Figure 3-22). Ces traitements
ont été construits de facon a pouvoir comparer les microstructures résultantes directement avec
celles obtenues pour le recuit HT45¢,. Le Tableau 3.10 présente le nom de ces recuits et met en

évidence le parametre de chacun de ceux-ci qui change par rapport au recuit HT45.

Tableau 3.10: Parametres des recuits congus pour mettre en relief leur effet sur la microstructure

de la poudre TS4A7 recuite sous argon

) t, A t, Duré_e Dureté

. °C/h recuit HV_ )

(°C) (hy ~ (°C/h) | (h) (h) 0025
HT45,¢ 1080 1 300 2 720 4.20 438
HT64 980 1 300 2 720 3.80 639
HT65 1080 18 300 2 720 21.10 407
HT66 1080 1 300 18 720 20.10 449
HT67 1080 1 5 2 720 69.06 405

Le recuit HT64 a une température de premier plateau T; de 980°C au lieu de 1080°C.
Diminuer la température Ty a pour effet d’obtenir une microstructure plus fine. Les carbures
alliés sont nettement plus fins comparativement a ceux obtenus pendant le recuit HT45.,. De
plus, le réseau de ferrite qui englobe ces carbures est parsemé de fin carbures nanométriques. Un

exemple de ces carbures nanométriques est encerclé dans la Figure 3-22-HT64.
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Le recuit HT66 a une durée de second plateau t, de 18h au lieu de 2h. La microstructure
résultant de ce recuit est trés similaire a celle obtenue avec le HT45,,. Cependant, le plus long
maintient a 720°C permet de faire précipiter la phase blanche. Cette phase d’apparence blanche a
été encerclée dans la Figure 3-22-HT66. Cette phase correspond probablement a la phase
nommée « phase blanche » par Beaulieu [1]. Dans son ouvrage, Beaulieu rapporte que cette
phase est riche en tungsténe (=33%) et en molybdene (=28%) et que ces concentrations élevées en
¢léments lourds est a 1’origine de son apparence blanche dans des micrographies a contraste
chimique. L’auteur rapporte qu’il s’est avéré impossible de caractériser cette phase en détail au
MET en raison de son faible pourcentage volumique (<1%yv). La phase blanche obtenue avec le
recuit HT66 peut mesurer jusqu’a environ 500nm tandis que la phase blanche observée par
Beaulieu ne mesurait pas plus de 50nm d’épaisseur. Les échantillons obtenus avec le HT66

pourraient donc, éventuellement, servir a caractériser plus en détail la phase blanche.

Le recuit HT65 a une durée de premier plateau t; de 18h au lieu de 1h. Le recuit HT67,
quant a lui, a été refroidi a raison de 5°C/h au lieu de 300°C/h. Ces deux microstructures sont
plus similaires qu’elles ne sont différentes. Les deux contiennent des carbures alliés plus
développés que ceux retrouvés dans la microstructure résultant du recuit HT45,. Les deux

contiennent également un réseau ferritique polyphasé qui englobe les carbures alliés.

La microstructure des recuits HT65 et HT67 comporte cependant des différences. Une
premiére différence entre ces deux microstructures est que celle du HT67, qui a été refroidie trés
lentement, contient de fins précipités a ’intérieur du réseau de ferrite. Ces précipités sont mis en
évidence dans la micrographie obtenue en contraste topographique (gauche), mais semblent
également avoir une apparence particulierement pale lorsque observés en contraste chimique. Ces
précipités pourraient bien étre la phase blanche qui aurait précipitée légérement grace au
refroidissement lent du HT67. Une deuxieme différence est que les carbures riches en vanadium
semblent Iégerement plus grossiers dans la microstructure refroidie lentement (HT67).

Comparativement a la microstructure resultant du recuit HT45,y, les microstructures
résultant des recuits HT65 et HT67 sont significativement plus grossiéres. De plus, en contraste
chimique, les carbures alliés riches en vanadium se distinguent beaucoup mieux par rapport au
réseau de ferrite dans les microstructures des recuits HT65 et HT67 que dans la microstructure du
recuit HT45qp:.



HT45,,: T,=1080°C, t;=1h, A=300°C/h, T,=720°C, t,=2h

HT64: T,=980°C :
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Figure 3-22: Effet des paramétres de recuit sur la microstructure de la poudre TS4a7
comparativement au recuit HT45,. Ces recuits ont tous été exécutes sous argon.
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Les effets des parametres de recuit sur la microstructure de la poudre TS4 a7 sont résumés
dans le Tableau 3.11.

Tableau 3.11 : Effet des parametres de recuit sur la microstructure de la poudre TS4A7

comparativement a la microstructure résultant du recuit HT45¢;

Recui Paramétre Effet sur la microstructure de la poudre TS4 . par rapport a la Dureté
ecuit de recuit microstructure résultant du recuit HT45 L AV
HT64 -Le?priﬁtilérre La taille des carbures alliés augmente lorsque la température du 639
P premier plateau T, augmente. Comparer HT64 et HT45 .
plateau T 1 opt
Durée du La taille des carbures alliés augmente lorsque la durée du premier
HT65 premier plateau t, augmente. Le réseau de ferrite qui englobe les carbures 407
plateau t; alliés semble toujours polyphasé. Comparer HT65 et HT45_ .
La taille des carbures alliés augmente lorsque le taux de
refroidissement augmente. Le réseau de ferrite qui englobe les
Taux de carbures alliés semble toujours polyphasé. De fins précipités
HT67 refroidisse- nanometriques se retrouvent dans ce réseau. Ces precipités 405
ment A correspondent peut-&tre a la phase blanche. Cette phase aurait eu
I’occasion de précipiter grace a un refroidissement nettement plus
lent (5 VS 300°C/h). Comparer HT67 et HT450m.
Durée du
HT66 second Permet de précipiter la phase blanche. Comparer HT66 et HT450m. 449
plateau t,

3.1.6 Donnees sur le recuit HT45;

Le gateau de poudre résultant du recuit de la poudre ainsi que la poudre a 1’état atomisé
sont présentés a la Figure 3-23. L’image montre que la poudre a 1’état atomise est de couleur
brunatre tandis que la poudre recuite est de couleur grise. Le gateau est recouvert d’une couche
noire composée de poudre oxydee (0.31%m d’oxygene). Des analyses de composition chimique
ont révélé que la poudre recuite est moins oxydée que la poudre atomisée (0.07%m
comparativement a 0.17%m). Une plus faible concentration d’oxygéne pour la poudre recuite
explique sa couleur grise par rapport & la couleur brunéatre de la poudre atomisée. Les résultats

des analyses chimiques sont presentés dans le Tableau 3.12.
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Couche oxydée surle

dessus du gateau
——

Poudre TS4,;

telle qu’atomisée

Figure 3-23: Poudre a I’état atomisé et gateau obtenu lors du recuit

Tableau 3.12: Composition chimique avant et apres recuit HT45;

%m C %m O %mCr %mMo %mYV %m W

TS4,, atomisée 3.55 0.17 12.47 1.82 6.56 2.24

TS4,_ recuite (HT45qy) 3.54 0.07 12.46 1.82 6.77 2.35

L’atmosphére de recuit utilisée (argon) est neutre. Elle n’est donc pas réductrice. Pourtant,
le pourcentage d’oxygene de la poudre diminue suite au recuit. Beaulieu a montré que les oxydes
de la poudre TS4 se trouvent principalement sous forme de couches situées autour des particules.
Il a observé deux types d’oxydes: 1) une couche externe de (Cr,Fe),O3 d’une largeur d’environ
130 nm et 2) une couche interne d’oxyde de silicium amorphe d’environ 30 nm. La poudre
parvient probablement a se désoxyder partiellement lors du recuit grace au carbone en exces
qu’elle contient et a la température élevée du recuit. En effet, le diagramme d’Ellingham prévoit
que le carbone réduit le fer oxydé a partir d’environ 705°C. Ce diagramme prévoit également que
le carbone réduit I’oxyde de chrome a partir d’environ 1200°C. Or, la température de premier
plateau du recuit est de 1080°C. Cette température de recuit est nettement suffisante pour que le
carbone en exces dans la poudre soit en mesure de réduire I’oxyde de fer. La température n’est
cependant pas assez élevée pour réduire les oxydes de chrome et de silicium. Il serait intéressant
d’analyser la couche d’oxyde de la poudre recuite et d’en comparer le pourcentage de chrome par
rapport a celle de la poudre atomisée. Un diagramme d’Ellingham avec les droites pertinentes

pour la situation décrite ci-haut est presenté a I’ANNEXE 4.
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Deux profils thermiques typiques sont présentés a la Figure 3-24. La courbe noire
représente le profil idéal visé et les courbes grises montrent deux exemples de profils
typiqguement mesurés. Lors de ces recuits, le thermocouple est placé dans le tube du four
tubulaire, au milieu de la zone chaude, a environ 5mm du milieu du creuset qui contient la poudre
a traiter thermiquement. Le thermocouple mesure donc la température a I’intérieur du tube lors du
recuit. Le graphique montre que la température du premier plateau se situe généralement entre
1075 et 1085°C. 1l montre également que la température du second plateau se situe généralement
entre 712 et 723°C. 1l montre finalement que le taux de refroidissement est bien maintenu. En

général, les profils thermiques sont satisfaisants puisqu’ils suivent assez bien le profil visé.

———
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Figure 3-24: Profils thermiques typiques a l'interieur du four lors de recuits HT45q
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3.2 Broyage du gateau apres recuit

Lors du recuit de la poudre, les mécanismes de frittage sont activés et il y a création de
liens métallurgiques entre les particules. Ces liens empéchent la poudre recuite de s’écouler et la
poudre se comporte plutét comme un solide : ce solide est appelé un gateau. Il est nécessaire de
broyer le gateau produit lors du recuit pour étre en mesure d’utiliser la poudre recuite pour

fabriquer des pieces par métallurgie des poudres.

Le broyage par broyeur a disques a été choisi pour broyer le gateau. Quelques essais ont
été effectues afin de determiner si la séquence de distances entre les disques influence les
caractéristiques de la poudre. Les paramétres de ces essais sont présentés dans le Tableau 3.13.

Tableau 3.13: Séquence de distances séparant les disques pour les essais de broyage du gateau au

broyeur a disques

Suite de distance entre les disques

Essai #1 3mm, 1mm, 0.5mm
Essai #2 2mm, 0.5mm
Essai #3 3mm, 2mm, 1mm, 0.5mm

L’¢écoulement, la densité apparente et la distribution granulométrique ont €ét€ mesurés
suite a chacun des essais. Les résultats sont présentés a la Figure 3-25. Les résultats montrent que
la densité apparente de la poudre TS4a; diminue suite au recuit et au broyage a disques. La
densité apparente de la poudre TS4,7 telle qu’atomisée est de 2.51g/cm?® et passe a environ 2.28
g/lcm? suite aux essais de broyage a disques. La densité apparente est similaire pour les trois

essais de broyage a disques.

Les résultats de la Figure 3-25 montrent également que le temps d’écoulement de la
poudre TS4a7 augmente légerement pour les essais de broyage a disques 1 et 3 (environ 35 sec.)
par rapport au temps d’écoulement de la poudre a I’état atomisé (environ 34 sec.). Le temps
d’écoulement suite a I’essai #2, cependant, est considérablement plus élevé que les autres temps

d’écoulement (40 sec.).
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La Figure 3-25 montre finalement que la taille des particules fines de la poudre TS4a;
augmente suite au recuit et au broyage a disques #1 et #3. La poudre résultant de 1’essai #2 est
plus grossiere que la poudre TS4a7 pour toutes les tailles de particules. La granulométrie des
poudres résultant des essais de broyage #1 et #3 sont trés similaires. Une analyse de la
distribution granulométrique des particules de la poudre Atomet 1001 permet de conclure que les
poudres TS4a; obtenues aprés recuit et broyage a disques sont de taille similaire a la poudre

Atomet 1001.

Densité Apparente Ecoulement
2.60 42.0
251 40.4
250 - 400
38.0
ME 2.40 -~ o
36.0 35.0—
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" I I e j
2.10 - T 30.0 A T T
150R7  gesail  gesal 2 gesal 3 ToART  gosall  gesal 2 gssai3
00| """ Atomet 1001- d10=40, d50=99, d90=191um _
TS4A7- d10=36, d50=84, d90=158um ,"'
90 -
%0 HT450pt B.D. 1- d10=42, d50=91, d90=160pm /’/
HT450pt B.D. 2- d10=48, d50=101, d90=175um '/
70 —7 ,
© ——HT450pt B.D. 3- d10=44, d50=92, d90=160um I
g 60 / 7
. g
E 50 P
g
2 40
30
20
10
0 T
10 100
Tailles des particules (um)

Figure 3-25: Densité apparente, écoulement et distribution granulométrique de la poudre TS4a7

recuite et broyées au broyeur a disques (B.D.)

Le recuit et le broyage au broyeur a disques diminuent la densité apparente, augmentent le
temps d’écoulement et augmentent la taille des particules fines. L’essai de broyage #2 est le
moins approprié puisqu’il donne un temps d’écoulement considérablement plus élevé que les
autres essais (40sec VS 34sec). Les essais de broyage #1 et #3 donnent des résultats trés

similaires.
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La morphologie des poudres atomisées et de celles recuites et broyées ont été observées
au microscope électronique a balayage (MEB). La Figure 3-26 montre la différence entre ces
deux poudres. L’image de droite montre bien que les liens métallurgiques (ponts) formés entre les
particules lors du recuit ne sont pas totalement détruit lors du broyage. Cela signifie qu’une
certaine quantité de particules fines reste accrochée a de plus grosses particules. Ce phénomene
explique en partie pourquoi le pourcentage de particules fines diminue suite au recuit. La Figure
3-27 montre un agglomérat de particules qui n’a pas été défait lors du broyage essai #2. L’image
permet d’observer trés clairement les cous qui se sont formés entre les particules lors du recuit.
Elle permet également d’observer les faciés de ruptures ou des cous étaient situés avant leur

destruction.

La méthode de broyage a disques contenant le plus grand nombre d’étapes a été choisie
pour broyer les gateaux obtenus lors des recuits. Bien que les essais #1 et #3 donnent des résultats
similaires, il est probable qu’une diminution plus graduelle de la distance des disques de broyage

permettra de mieux détruire les ponts produits lors du recuit.

Les particules de poudre consolident légerement lors du broyage a disques. Cette
consolidation fait augmenter la dureté moyenne de la poudre recuite. Ainsi, la dureté de poudre

passe de 438HV 025 @ 489HV 025 Suite au broyage a disques.

&S Pont Brisé

<

Figure 3-26: Comparaison de la morphologie de la poudre TS4,7 atomisée avec celle obtenue

apres recuit et broyage a disques (essai #3)



77

Figure 3-27: Agglomérat de particules qui n'a pas été détruit lors du broyage a disques (essai #2)

3.3 Microstructure et propriétés des poudres TS4 recuites a bas carbone

Des poudres TS4 contenant une teneur plus faible en carbone ont été utilisées afin
d’évaluer I’effet de la teneur en carbone sur la compressibilité. Les caracteres « CX.X » suite aux
lettres TS4 indiquent le pourcentage de carbone que contient la poudre TS4 dont il est question.

Ainsi, la poudre TS4¢; .70 contient 2.70%m de carbone.

La composition chimigue des poudres TS4 est présentée dans le Tableau 3.14. Les valeurs
de teneur en carbone s’étendent de 3.66%m a 0.78%m. La teneur en chrome, en molybdene et en
tungsténe est similaire pour toutes les poudres. Les poudres qui possedent 1.51 et 0.78%m de
carbone contiennent environ 1.50%m plus de vanadium que les deux autres poudres. Malgré cette
différence, ces poudres ont tout de méme été utilisées afin d’évaluer ’effet du carbone sur la

compressibilité.

Les poudres TS4 contenant un plus faible pourcentage de carbone ont été recuites avec le
traitement HT45,,. Ce recuit a été développé pour la poudre TS4a7 et n’est donc pas optimisé
pour les poudres TS4 contenant une plus faible quantité de carbone. Cependant, étant donné que
les objectifs sont 1) d’évaluer I’effet du pourcentage de carbone sur la compressibilité de
mélanges constitués en partie de poudre TS4 et 2) de maximiser cette compressibilité, les poudres
a faible teneur en carbone ont tout de méme été recuites avec le recuit HT45 afin de diminuer
leur dureté pour augmenter leur compressibilité.
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Tableau 3.14: Composition chimique des poudres TS4 contenant un plus faible %C

V231118 % mCr % mMo %mV % mW

TS4,, 3.66 12.36 1.56 5.56 2.03
TS4., 2.70 12.66 1.66 5.87 2.56
TS4, 1.51 12.35 1.23 7.30 2.36
TS4 2 0.78 12.32 1.51 7.00 2.39

La microstructure des poudres TS4 a faible teneur en carbone apres recuit est présentée a
la Figure 3-28. Il est important de noter que la micrographie de la microstructure de la poudre
TS4c078 est présentée a un grossissement plus faible que pour les autres microstructures

puisqu’elle est considérablement plus grossicre.

La fraction volumique de carbures de chacune de ces microstructures a été mesurée par
analyse d’images (Tableau 3.15). Les mesures montrent que la fraction volumique des carbures
diminue lorsque la teneur en carbone diminue (la tendance inverse est observée pour la fraction
volumique de la matrice). Les résultats montrent également que la fraction volumique des
carbures riches en vanadium demeure plut6t constante lorsque le pourcentage de carbone de la
poudre TS4 diminue. La fraction volumique des carbures riches en chrome, cependant, diminue

lorsque le pourcentage de carbone de la poudre TS4 diminue.

Tableau 3.15: Fraction volumique des carbures en fonction du %C de la poudre TS4

TS4 TS4

C2.70 C151 C0.78

HT45 Ar HT45 Ar HT45 Ar HT45 Ar
opt opt opt opt

% total des carbures 39%v 31%v 15%v 9%V 58%v
Carbure riche en V 7%V 7%V 6%V 7%V 9%V
Carbure riche en Cr 32%v 23%v 9%V 206V 43%v

Phase blanche / PPN, 3 1%y 0.1%V 0.4%v 6%v (PPN,)

Matrice 61%v 69%vV 85%v 91%v 42%v
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La forme des carbures observés dans la microstructure de la poudre TS4c;, 7 est différente
de celle observée dans la microstructure de la poudre TS4a7 recuite. De fins carbures de forme
allongée dont la largeur est plus petite que 200nm sont situés dans la matrice pres des carbures de
forme arrondie (voir image en contraste topographique, Figure 3-28). Ces fins carbures sont tres
difficiles a différencier de la matrice sur I’image en contraste chimique (voir Figure 3-29). De
plus, la phase blanche a précipité en bordure de ces carbures allongés. La taille maximale des
précipités de la phase blanche est d’environ 75nm. La poudre TS44; recuite contient environ
39%v de carbures avec deux types de carbures différents tandis que la poudre TS4c,70 recuite

contient environ 31%v de carbures avec trois types de carbures différents.

La microstructure de la poudre TS4cis; recuite montre des ressemblances avec la
microstructure de la poudre TS44; recuite. En effet, deux types de carbures différents et de forme
arrondie apparaissent dans la microstructure. Cependant, contrairement a la microstructure de la
poudre TS4a7 recuite, la microstructure de la poudre TS4¢15; recuite contient une faible quantité
de petits précipités de phase blanche. La poudre TS4a7 recuite contient environ 39%v de carbures
avec deux types de carbures différents tandis que la poudre TS4cis1 recuite contient environ

15%v de carbures avec trois types de carbures différents.

La microstructure de la poudre TS4co7s contient également deux types de carbures® de
forme arrondie. En contraste chimique, ces carbures apparaissent plus sombres que la matrice.
Cette observation suggeére que les carbures ont un numéro atomique moyen plus faible que celui
de la matrice. Cette poudre contient également une phase blanche. C’est d’ailleurs dans cette
microstructure que la taille des précipités de la phase blanche est la plus importante (longueur
1um, largeur < 100nm).

8 Confirmé par cartographie EDS du chrome et du vanadium
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TS4,, - HT45,,, Aloon 489H\ 0.025

TS4( g0 HT45 5 - £

Matrice

S A HT450

Figure 3-28: Microstructure des poudres TS4 bas carbone. ATTENTION: le grossissement des

micrographies pour la poudre TS4CO0.78 est plus faible que pour les autres micrographies
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Figure 3-29 : Microstructure de la poudre TS4C2.70 recuite (HT 450, Ar)

Les carbures des poudres TS4 a bas carbone ont été analysés par EDS. Les spectres EDS
sont presentés a la Figure 3-30, a la Figure 3-31 et a la Figure 3-32. Chaque figure correspond a
une poudre. Les ratios d’intensité ont également été calculés pour chaque carbure de chaque
poudre. Ces calculs sont présentés au Tableau 3.16, au Tableau 3.17 et au Tableau 3.18. Chaque
tableau correspond a une poudre.

Des carbures de composition chimique semblable sont observés dans toutes les poudres
TS4 recuites sous argon. En effet, des carbures riches en chrome et des carbures riches en
vanadium ont été observés dans les quatre poudres (TS4a7, TS4c270, TS4cis1 €t TSdcozs).
Aucune analyse XRD n’a été effectuée sur les poudres a plus faible pourcentage de carbone. Il est
donc impossible d’affirmer que les carbures riches en chrome sont de type M;Cs et que les

carbures riches en vanadium sont de type MgC-.

Les calculs des ratios d’intensité montrent que la quantité de chrome présente dans la
matrice des poudres TS4 recuites sous argon augmente lorsque le pourcentage de carbone de la
poudre TS4 diminue (voir Figure 3-33, P. 85). Ce résultat concorde avec ceux qui montrent que
la fraction volumique des carbures riches en chrome diminue lorsque le pourcentage de carbone
de la poudre TS4 diminue (Tableau 3.15, P. 78).
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Figure 3-30: Spectres EDS des constituants microstructuraux de la poudre TS4c,70 HT45 Ar

Tableau 3.16: Ratios d’intensités calculés avec les spectres EDS de la poudre TS4c,70 HT45 Ar

W Ma
Mo La
V ka
Cr ka
Fe ka

Riches en chrome

5954 4%
6143 4%
21558 14%
63046 41%
55915 37%

Riches en vanadium

11946 8%
5739 4%
36280 25%
15188 11%
73862 52%

Matrice

Comptes  I/sum(l

5764 3%
2852 2%
6995 4%

18347 10%
146928 81%




Figure 3-31: Spectres EDS des constituants microstructuraux de la poudre TS4c151 HT45 Ar
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Tableau 3.17: Ratios d’intensités calculés avec les spectres EDS de la poudre TS4¢15 HT45 Ar

W Ma
Mo La
V ka
Crka

Fe ko

Riches en chrome ‘ Riches en vanadium Matrice
Comptes | I/sum(l) | Comptes I/sum(l) Comptes  I/sum(l)
8813 3% 16016 5% 13018 4%
7613 3% 6632 2% 4179 1%
49941 17% 59599 20% 7718 2%
133799 46% 41153 14% 38115 12%
88586 31% 173585 58% 249572 80%




Figure 3-32: Spectres EDS des constituants microstructuraux de la poudre TS4c¢7s HT45 Ar
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Tableau 3.18: Ratios d’intensités calculés avec les spectres EDS de la poudre TS4co 78 HT45 Ar

W Ma
Mo La
V ka
Crka

Fe ko

Riches en chrome ‘ Riches en vanadium Matrice
Comptes | I/sum(l) | Comptes I/sum(l) Comptes  I/sum(l)
8642 3% 21373 6% 9919 3%
10439 3% 11969 4% 6214 2%
78371 23% 110980 33% 10723 3%
182448 53% 50629 15% 51196 17%
62589 18% 137223 41% 231150 75%
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Figure 3-33: Ratios d’intensités des éléments d’alliage dans la matrice des poudres TS4 apreés le

recuit HT45 sous argon. Total = %W M, + %Mo L, + %V k, + %Cr k,

La densité apparente et 1’écoulement des poudres TS4 a bas carbone a 1’état atomisé ont
été mesurés. Ces propriétés n’ont pas été mesurées pour la version recuite de ces poudres puisque
les quantités de poudres recuites n’étaient pas suffisantes pour faire des tests conformes a la
norme ASTM B212. Les résultats sont présentés a la Figure 3-34. Les résultats montrent que les

poudres TS4 a bas carbone ont de meilleures propriétés que la poudre TS447 a I’état atomisé.

La poudre qui contient la plus faible teneur en carbone a une densité apparente
significativement plus faible que celle des autres poudres TS4 a bas carbone (2.81 par rapport a
3.44 et 4.02g/cm?3). La densité apparente de la poudre TS4co 75 n’est pas supposée étre aussi faible
puisque sa composition chimique en éléments d’alliages est similaire & celle des autres poudres.
Pour que la densité apparente de cette poudre soit plus faible, il faut que la poudre elle-méme
contienne nettement plus de porosités internes que les deux autres poudres. Des micrographies
des poudres TS4 a bas carbone recuites sont présentées a la Figure 3-35. Ces micrographies

montrent que la poudre TS4¢o .75 recuite est effectivement plus poreuse que la poudre TS4¢; 7.
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Figure 3-34: Densité apparente et écoulement des poudres TS4 bas carbone a 1’état atomisé

Figure 3-35: Porosités de la poudre TS4cq 7 recuite comparativement aux porosités de la poudre
TS4c2.70

La distribution granulométrique des poudres a bas carbone recuites est présentée a la
Figure 3-36. Les résultats montrent que ces poudres sont légérement plus grossiéres que la
poudre TS4a; recuite et broyée au broyeur a disque. De plus, la partie fine des poudres TS4¢; 70 €t
TS4c0.78 est considérablement plus grossiere que celle de la poudre Atomet 1001. En effet, le dj
de I’Atomet 1001 est de 40um tandis que le djp des poudres TS4cz70 et TS4co7s est d’environ
50um.
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Figure 3-36: Distribution granulométrique des poudres TS4 a bas carbone recuites

3.4 Microdurete des poudres TS4 utilisées pour ce projet

La microdureté des poudres TS4 utilisées pour évaluer 1’amélioration de la
compressibilité de mélanges est présentée dans le Tableau 3.19. Les résultats montrent que la
microdureté des poudres atomisées diminue lorsque le pourcentage de carbone diminue. En effet,
la microdureté maximale (935HV25) est associée a la poudre contenant la plus grande quantité
de carbone (3.66%mC) tandis que la microdureté minimale (455HV o,5) est associée a la poudre
ayant la plus faible quantité de carbone. La méme tendance est maintenue pour les poudres
recuites et broyées au broyeur a disques (max = 489HVygys et min = 267HVops5). Cette
diminution de la microdureté lorsque le pourcentage de carbone diminue valide les résultats
présentés dans le Tableau 3.15 (P. 78) qui montraient que la fraction volumique des carbures

diminue lorsque le pourcentage de carbone diminue.

Le recuit HT45,,; a éte efficace pour toutes les poudres TS4. En effet, le recuit HT45, a

permis de réduire la microdureté des poudres atomiséees de 45% en moyenne.



Tableau 3.19: Microdureté des poudres TS4 utilisées pour ce projet. B.D.= broyage a disques

‘Microdureté

Ecart Type % de Réduction

Poudre
HV0.025
T4, 935 51
TS4 TS4A7 - HT450m 438 29
A7
TS4A7 - HT4500t + B.D. 489 18 47%
TS4  -HT45N, +B.D. 609 21
Ts4 TS4 . 665 13
c2.7
TS4C2.7 - HT45Om + B.D. 392 12 41%
Tsa TS4 11 603 35
C1.51
TS401.51 - HT45Om + B.D. 300 7 50%
TS4 TS4CO.78 455 28
C0.78
TS4CO.78 - HT4500t + BD 267 26 41%
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Figure 3-37: Microdureté des poudres TS4 utilisées pour ce projet. B.D. = Broyage a Disques
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La microdureté des poudres TS4 atomisées et recuites sous argon est affichée en fonction

du pourcentage de carbone a la Figure 3-38. Ces résultats montrent qu’il y a une corrélation forte

entre la microdureté de la poudre TS4 et sa teneur en carbone, et ce, aussi bien a I’état atomisée

qu’a I’état recuite.
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R2=10.98

y=77.66x + 194.05 —
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Figure 3-38: Microdureté des poudres TS4 atomisees et recuite sous argon en fonction de la

teneur en carbone
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3.5 Amélioration de la compressibilité de mélanges contenant de la poudre
TS4,; et de la poudre Atomet 1001

Dans cette section, I’effet de la poudre TS4a7 recuite sur la compressibilité de certains
mélanges est caracterisé. Les résultats obtenus avec la poudre recuite sont comparés avec ceux
obtenus avec la poudre telle qu’atomisée. L’effet d’un broyage a faible énergie au broyeur a
boulets est également investigué. L’hypothése principale est que le broyage a faible énergie
déformera légérement les particules. Ceci aurait pour effet de diminuer la friction entre les
particules lors de la compaction ce qui pourrait augmenter la compressibilité des mélanges.
Finalement, une section est dédiée a I’effet du pourcentage de carbone sur la compressibilité de

mélanges.

Tous les mélanges présentés dans cette section contiennent de la poudre TS4a7, de la
poudre Atomet 1001 et 0.5%m de kenolube.

3.5.1 Effet du broyage a boulets a faible énergie (MPbs)

La poudre TS44; a été broyée au broyeur a boulets a faible énergie pour en arrondir
légerement la forme. L hypothése poursuivie est que cette étape aurait pour effet d’arrondir les
particules ce qui réduirait la friction entre les particules lors des opérations de métallurgie des
poudres subséquentes. Ceci faciliterait la réorganisation des particules de poudre lors de 1’étape

initiale de la compaction ce qui pourrait augmenter la compressibilité du mélange.

La poudre TS447 telle qu’atomisée a été broyée pour des durées de temps différentes afin

de caractériser 1’effet du temps de broyage sur la densité apparente et 1’écoulement de la poudre.

La Figure 3-39 montre que la densité apparente de la poudre TS4,7 augmente lorsque le
temps de broyage augmente. La densité apparente de la poudre atomisée est de 2.51g/cm? et

atteint un plateau apres 3h de broyage avec une valeur de 2.98g/cm3.

La Figure 3-39 montre également que le temps d’écoulement diminue lorsque le temps de
broyage augmente. Le temps d’écoulement de la poudre atomisée est de 33.7sec et atteint un
plateau aprés 1h de broyage. Le temps d’écoulement de la poudre a ce plateau est d’environ

24sec. Le temps d’écoulement augmente jusqu’a 28sec pour une durée de broyage de 6h.
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La distribution granulométrique des poudres présentée a la Figure 3-40 montre que la
taille des particules diminue significativement a partir d’un broyage d’une durée de 3h. En effet,
le dso passe de 84um a 73um apres 3h de broyage tandis qu’il diminue jusqu’a 56um aprés 6h de
broyage.

La Figure 3-41 présente la morphologie des particules avant broyage et aprés des
broyages de 3h et de 6h. Ces images confirment que le broyage a pour effet d’arrondir 1€gérement
les particules. De plus, ces images confirment que la taille des particules diminue lorsque la durée

de frittage augmente.

Le broyage permet d’arrondir légérement les particules. Ceci a pour effet de diminuer la
friction entre les particules et permet d’augmenter la densité apparente et de diminuer le temps
d’écoulement. La diminution de la taille moyenne des particules, cependant, fait augmenter la
quantité de surface des particules ce qui a pour effet d’amplifier la friction entre celles-ci. Ainsi,
aprés 6h de broyage, I’augmentation de la friction causée par la réduction de la taille des
particules supplante la diminution de la friction causée par I’arrondissement des particules. Ceci a
pour effet d’augmenter le temps d’écoulement de la poudre, mais n’a pas d’effet sur sa densité

apparente.

La poudre broyée pendant 3h au broyeur a boulets a faible énergie a été choisie pour faire
des essais de compressibilité puisqu’elle maximise la densité apparente tout en modifiant le
moins possible la distribution de la taille de la poudre. De plus, cette poudre minimise le temps

d’écoulement.

3.10 T #Densité Apparente i
3.00 5

Ecoulement
2.90 et I
2.80 +—
2.70 /
2.60 / i
2.50 # ; r
2.40 -+ T T T T T

0 1 2 3 4 5 6
Temps de brovage MPbs (h)

Densité apparente (g/cm?)

Figure 3-39: Effet du broyage a boulets a faible énergie (MPbs) sur la densité apparente et
I'écoulement de la poudre TS447
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Figure 3-40: Effet du broyage a boulets a faible énergie (MPbs) sur la distribution

granulométrique de la poudre TS47

Figure 3-41: Morphologie des particules TS4 47 suite au broyage a boulet a faible énergie.

A) état atomisée, B) apres 3h de broyage, C) aprés 6h de broyage
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Un seul mélange a été préparé avec la poudre broyée au broyeur a boulets a faible énergie.
Ce mélange contient 20%m de poudre TS447 broyée au Mpbs pendant 3h, 80%m de Atomet
1001 et 0.5%m de kenolube.

La densité a cru mesurée pour ce mélange est de 6.82g/cm3. Cette valeur est trés similaire
a celle du mélange contenant 20%m de poudre TS4a7 telle qu’atomisée (6.79g/cm3). Les résultats
sont présentés dans la Figure 3-42. Ainsi, bien que le broyage au broyeur & boulets a faible
énergie améliore significativement la densité apparente et 1’écoulement de la poudre, celui-ci
n’influence pas significativement la compressibilité d’un mélange contenant 20%m de poudre
TS4a7 et de I’ Atomet 1001.

8.0
sq | Densité a cru a 60 TSI
& 75
E 7.25+0.01
T 73
S
=
= 7.0 —
Jpud 6.79+0.01 6.82=x0.03
2 6.8
‘=
£ 65
=
6.3
6.0 ‘ .
Atomet 1001 Atomet 1001 +  Atomet 1001 +
20% TS4A7 20% TS4A7 -
MPbs3h

Figure 3-42: Densité a cru d’un mélange contenant 20%m de poudre TS4,7 Mpbs 3h + 80%m
Atomet 1001 en comparaison avec celle d’un mélange contenant 20%m de poudre TS47 a 1’état

atomisé et 80%m de Atomet 1001 et en comparaison avec celle de la poudre Atomet 1001

3.5.2 Effet du recuit HT45,, sur la compressibilité de mélanges contenant de

la poudre TS4,; et de la poudre Atomet 1001

Des mélanges contenant de 20 a 90 %m de poudre TS4a7 recuite et de la poudre Atomet
1001 ont été produits afin de caractériser I’effet du recuit HT45., sur la compressibilité. Le
Tableau 3.20 résume les mélanges. Les mélanges présentés dans ce tableau ont tous été
compactés & 60 TSI. Les mélanges qui sont suivis d’une étoile (*) ont également été compactés a
40 et 50 TSI.
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Tableau 3.20: Mélanges produits pour etudier I’effet du recuit HT45¢,; sur la compressibilite

TS4,, atomisée | T4, HT4S \ Atomet 1001 %m Kenolube
Mél 1* - 0%m 100%m 0.5
Mél 2* 20%m - 80%m 0.5
Mél 3* - 20%m 80%m 0.5
Mél 4 - 30%m 70%m 0.5
Mél 5* - 40%m 60%m 0.5
Mél 6 - 50%m 50%m 0.5
Mél 7* - 75%m 25%m 0.5
Mél 8 - 90%m 10%m 0.5

La densité apparente et I’écoulement des mélanges du Tableau 3.20 sont présentés a la
Figure 3-43. Les résultats montrent que la densité apparente diminue lorsque la fraction
volumique de la poudre TS4a7 augmente. Les résultats montrent également que 1’écoulement
augmente lorsque la fraction volumique de la poudre TS4a; augmente. Ces résultats sont
compareés a la loi des mélanges a la Figure 3-44. La figure illustre bien que les données mesurées

suivent plut6t bien la loi des mélanges.

320 — Densité apparente (g/cm®)| 45 — Ecoulement (sec)
43
2.77
2.80 T 39
et 3’?
2.60 - 35
2
243 938 | 33—
2.40 - 31 30
220 - 2
27
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Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet Atomet
1001 1001+ 1001+ 1001+ 1001+ 1001+ 1001 1001+ 1001+ 1001+ 1001+ 1001+
20% 20% 40% 75% 90% 20% 20% 40% 75% 90%
TS4A7 TS4A7 TS4A7 TS4A7 TRS4A7 TS4A7 TS4A7 TS4A7 TS4AT7 TS4A7
HT450pt HT450pt HT450pt HT450pt HT450pt HT450pt HT450pt HT450pt

Figure 3-43: Densité apparente et écoulement des mélanges contenant de I'Atomet 1001 et de la

poudre TS4a7 recuite et non recuite
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Figure 3-44: Densité a cru et écoulement des mélanges Atomet1001 + TS4a7 recuite sous argon

comparés a la loi des mélanges

Les densités a cru mesurées suite a une compaction de 60TSI sont présentées a la Figure

3-45. Dans cette figure, la densité a cru du mélange contenant la poudre TS4a; telle qu’atomisée

est représentée par un carré. Les cercles représentent la densité a cru des mélanges contenant la

poudre TS4a7 recuite avec le recuit HT45y;.

7.1

6.9

6.7

6.5

6.3

6.1

Densité a cru (g/cm?)
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i — AN 8 N | mTs4A7

____________________________________________
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| | | | | R2=1.00
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% m TS4A7

Figure 3-45: Densité a cru en fonction du pourcentage de TS47 (60TSI). Les cercles

représentent les mélanges contenant la poudres TS4ay recuite (HT45) et le carré représente le

mélange contenant la poudre TS4,7 a I’état atomisé.
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Les résultats montrent que I’utilisation de la poudre recuite plutot que la poudre atomisée
permet d’augmenter la densité a cru. En effet, la densité a cru passe de 6.79 a 7.00 g/cm3 lorsque
le mélange est constitué de 20%m de poudre TS447 recuite plutét que de 20%m de poudre a 1’état
atomisée. Le graphique montre également que la densité a cru diminue linéairement lorsque la
quantité de poudre TS44; recuite présente dans le mélange augmente. La courbe de régression et
son équation sont présentées sur le graphique. L’équation de régression a un coefficient de
détermination de 1.00. Il est possible de calculer la quantité de poudre recuite requise pour
obtenir une densité a cru similaire a celle obtenue avec la poudre a 1’état atomisé en utilisant
I’équation de régression. Le calcul donne une valeur de 33%m (x = (y — 7.34) / -0.02 ; ou y =
6.79g/cm3). Ce résultat signifie qu’il est possible d’obtenir une densité a crue similaire a celle du
mélange contenant 20%m de poudre TS4,; atomisée en insérant 33%m de poudre TS4a7 recuite.
Il s’agit d’une augmentation de la teneur en poudre TS4 de 65% (20 + 20 * 65% = 33).

Les mélanges suivis d’une étoile dans le Tableau 3.20 ont été presses a 40, 50 et 60 TSI.
La densité a cru de ces comprimés a été mesurée. Ces résultats ont permis d’obtenir une courbe
de compressibilité pour chacun des mélanges pressés. Les courbes de compressibilité sont

présentées a la Figure 3-46.

75
y=0.0108x + 6.6263 X Atomet 1001
R>=0.8985
0 y;0.0161x+6.051
s R*=10.9436 ® Atomet 1001 + 20%
=4 TS4A7 As-Atm
e
S (5 Y= 0.0175x +5.7588 e ren
2 R2=0.9665 @ R 00823 & Atomet 1001 + 20%
< TS4A7 HT450pt
g 6.0 //A
= y'=0.0248% + 4.6236 B Atomet 1001 + 40%
R2=0.9887 TS4A7HT450pt
33 ' ' ' | AAtomet 1001 + 75%
ome 0
30 40 >0 60 70| TS4A7 HT450pt
Pression de compaction (TSI)

Figure 3-46 : Courbes de compressibilité pour les mélanges constitués de Atomet 1001 et TS44;

recuite et non recuite.



97

Une courbe de tendance linéaire a été calculée pour chaque courbe de compressibilité. La
formule de courbe de tendance dans le coin en bas & gauche de la Figure 3-46 est associée a la
courbe de compressibilité avec les plus faibles densités a cru (Atomet 1001 + 75%m TS4a;
HT45.y). La deuxiéme formule a partir du bas (R?=0.9823) est associée a la courbe de
compressibilité avec les deuxiemes plus faibles densités a cru (Atomet 1001 + 40%m TS4a;
HT450,t). L’emplacement des autres formules des courbes de tendance suit le méme
raisonnement. Bien que les courbes de compressibilité ont habituellement un comportement
logarithmique, les courbes de tendance linéaire, dans ce cas-ci, marient assez bien les données et

permettent de comparer le comportement des courbes de maniére plus directe.

Ainsi, les taux de variation présentés dans la Figure 3-46 montrent que les mélanges les
plus compressibles sont moins affectés par la pression de compaction que les mélanges les moins
compressibles. En effet, le mélange le moins compressible a un taux de compaction de
0.025g/(cm3-TSI) tandis que celui du mélange le plus compressible est de 0.016g/(cm3-TSI). Ce
résultat implique que le gain de densité a cru obtenu en utilisant une force de compaction plus

élevée diminue lorsque la compressibilité du mélange augmente.

Les résultats présentés dans cette section ont permis de confirmer que I’utilisation de la
poudre TS4a7 recuite plutdt que 1'utilisation de la poudre TS47 atomisée permet 1) d’augmenter
la densité a cru de mélanges contenant la méme quantité de TS4a7 ou 2) d’augmenter la quantité
de poudre TS4a7 insérée dans le mélange. Cependant, les propriétés des mélanges (densité

apparente et écoulement) diminuent lorsque la teneur en poudre TS4,7 augmente.

La diminution de la densité apparente et I’augmentation du temps d’écoulement lorsque
que la fraction massique de la poudre TS44; recuite augmente sont probablement causées par la
morphologie de cette poudre. En effet, apres le recuit, les poudres sont broyées au broyeur a
disques pour détruire le plus de ponts possible. Cependant, comme en témoigne la distribution
granulométrique des poudres recuites et broyées (Figure 3-25, P. 75), ce ne sont pas tous les
ponts qui sont brisés lors de ce broyage. Les satellites qui restent accrochés aux particules plus
grosses peuvent augmenter la force de friction entre les particules de poudre détériorant ainsi les

propriétés des melanges.
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3.5.3 Effet du pourcentage de carbone de la poudre TS4 sur la compressibilité

de mélanges contenant de la poudre TS4 et de la poudre Atomet 1001

Des mélanges contenant de la poudre Atomet 1001 et de la poudre TS4 a bas carbone ont
¢été produits pour vérifier I’effet du pourcentage de carbone sur la compressibilité. Les mélanges

contiennent 40%m de poudre TS4, de la poudre Atomet 1001 et 0.5%m de Kenolube.

La densité apparente de ces mélanges n’a pas ét¢ mesurée étant donné que les quantités de
mélanges produites n’étaient pas assez grandes pour pouvoir faire ce type de mesures
conformément a la norme ASTM B212. L’écoulement des mélanges a, quant a lui, été mesuré.
Les résultats sont présentés a la Figure 3-47. L’écoulement des mélanges contenant la poudre
TS4 a bas carbone recuite est meilleur ou équivalent a celui du mélange contenant la poudre

TS4,7 a I’état atomisé ou recuit.

40 +——— Ecoulement (sec)

38

36 34

34 —
31 |

32 30

30 29 I

28 26 [

26 [
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20 T T T T 1

Atomet 1001 + 1001 +40% 1001 +40% 1001 +40%  Atomet 1001 +
20% TS4A7 TS4C2.70 TS84C1.51 TS4C0.78 40% TS4A7
HT450pt HT450pt HT450pt HT450pt

Figure 3-47: Ecoulement de mélanges contenant de I'Atomet 1001 et 40%m de TS4cx recuite. Le
mélange contenant 20%m de poudre TS447 a I’état atomisé et de I’ Atomet 1001 est également

inséré a titre de référence.
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Les densités a cru qui ont été mesurées pour les mélanges de la Figure 3-47 sont
présentées a la Figure 3-48. Les résultats montrent que la densité a cru augmente lorsque le
pourcentage de carbone diminue. La densité a cru mesurée pour le mélange contenant la poudre
TS4¢0.78 Ne suit cependant pas cette tendance. Ce comportement est toutefois attendu puisque les
résultats présentées a la Figure 3-34 (P. 86) montraient que la densité apparente de la poudre
TS4co7s (2.81g/cmd) est nettement inférieure a celle des poudres TS4c,70 et TS4cis1 (3.44 et
4.02g/cm3). De plus, la Figure 3-35 (P. 86) montrait que la poudre TS4co7s €est trés poreuse
comparativement aux deux autres poudres. Ces porosités internes de la poudre TS4co7g font en
sorte que sa densité apparente est plus faible. Si la densité apparente de la poudre TS4c7s avait
été similaire a celle des deux autres poudres, la densité a cru du mélange contenant la poudre

TS4¢0.7g aurait été la plus élevée dans le graphique présenté a la Figure 3-48.

Pression de compaction - 60TSI
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) 697 ® 6.2
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" A Atomet 1001 +20% TS4A7 HT450pt
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Pouurcentage de carbone de la poudre TS4

Figure 3-48: Effet du pourcentage de carbone des poudres TS4 sur la compressibilité de mélanges

principalement constitués de 40%m de poudre TS4 et d'Atomet 1001

Un des résultats les plus intéressant présenté a la Figure 3-48 est la densité apparente du
mélange contenant 40%m de poudre TS4c,70. Avec 2.70%m de carbone, cette poudre a 1’état
recuit contient tout de méme 33%v de carbures et est donc prometteuse pour une bonne résistance
a ’usure. De plus, le mélange contenant 40%m de poudre a une densité a cru relativement élevee
qui est comparable a celle obtenue avec le mélange contenant 20%m de poudre TS4a; recuite
(6.92 VS 7.00 g/cm?3). Ces deux facteurs (40%m de TS4c,.7o et densité élevée) combinés dans la

méme piece pourraient donner d’excellentes propriétés mécaniques.
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3.6 Ecoulement et densité a cru des mélanges industriels LMO

Plusieurs mélanges inspirés du mélange LMO que Beaulieu a développé [1] dans sa thése
de doctorat ont été préparés avec les poudres TS4 recuites. Ces mélanges sont présentés dans le
Tableau 3.21. Les quantités qui ne sont pas spécifiées sont les mémes que celles qui ont été
utilisées par Beaulieu. Les deux chiffres qui suivent LMO indiquent le pourcentage massique de
la poudre TS4 dans le mélange. De la poudre TS4a7 a 1’état atomisée a été utilisée lorsqu’aucun
caractére ne suit les deux chiffres. D’ailleurs, ce mélange contenant la poudre a 1’état atomisé et
qui est présentement utilisé industriellement par notre partenaire industriel sert de référence pour
comparer avec les nouveaux mélanges contenant la poudre recuite. Les caractéres « HT »
signifient que la poudre TS4,; recuite a été utilisée. Les caracteres « CX. XX » indiquent qu’une
poudre TS4 bas carbone recuite a été utilisée dans le melange. Ces caracteres spécifient
également le pourcentage de carbone de la poudre TS4 présente dans le mélange. Ainsi, le
mélange LMOyoc151 contient 40%, de poudre TS4cy 51 recuite.

Tableau 3.21: Mélanges d'inspiration LMO préparé dans le cadre de ce projet. Les quantités non
spécifiées sont exactement les mémes que celles qui ont été utilisées par Beaulieu [1].

Poudre TS4 Acier

Mélange dans le mélange %m TS4 allie Cuivre Graphite MnS
LMO,, TS4,, 20 Bal.  Oui Oui Oui
LMO, TS4, HT4S | 20 Bal.  Oui Oui Oui
LMO, - TS4, HT4S 40 Bal.  Oui Oui Oui
LMO_ - 1S4, HT4S 75 Bal. Oui Oui Oui
LMO, .. 940 HT45, 40 Bal. Oui Oui Oui
LMO, . 9% HT45,, 40 Bal. Oui Oui Oui
LMO, .. 1S40 HT45,, 40 Bal.  Oui Oui Oui
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Il a été possible de mesurer 1’écoulement des mélanges LMO contenant les poudres TS4 47
recuite et atomisée. Les résultats sont présentés a la Figure 3-49. En contrepartie, 1’écoulement et
la densité apparente des mélanges LMO contenant les poudres TS4 a bas carbone n’ont pas été
mesurés puisque de trop faibles quantités de ceux-ci ont été produites pour pouvoir faire les
mesures conformément a la norme ASTM B212. De plus, la quantité mélanges LMO contenant la
poudre TS4 47 était également insuffisante pour en mesurer la densité apparente.

45— Ecoulement (sec)
40
37
35 33
31 31
) I I I
25 . . .
LMO20 LMOZ0HT LMO40HT LMO75HT

Figure 3-49: Ecoulement des mélanges LMO contenant de la poudre TS4a7

L’écoulement des mélanges contenant 20 et 40%m de TS4a; recuite (31 et 33sec
respectivement) est similaire a celui du mélange contenant la poudre TS47 a 1’état atomisé (31
sec). Cependant, lorsque la teneur en poudre TS4a; recuite augmente a 75%m, le temps
d’écoulement du mélange augmente a 37 secondes. Un comportement similaire a été observé

dans le cas des mélanges contenant de la poudre TS4a7 recuite et de la poudre Atomet 1001.

La densité a cru de tous les mélanges LMO a eté mesurée pour une compaction de 60TSI.
Les résultats sont présentes a la Figure 3-50. Quatre mélanges ont une densité a cru plus élevée
que celle du mélange référence. Ces mélanges sont: le LMOzgut, le LMOgoc2.70, 1€ LMOgocy 51 €t
le LMOyoco7s. De plus, la densité a cru du mélange LMOyout st trés similaire a celle du mélange

référence.
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Figure 3-50: Densité a cru des mélanges LMO pressés a 60 TSI
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La résistance a cru des mélanges contenant la poudre TS4a7 a été mesurée chez notre

partenaire industriel avec un appareil calibré. Les résultats sont présentés a la Figure 3-51. La

résistance a cru de tous les mélanges contenant la poudre recuite est significativement plus élevée

que la résistance a cru du mélange contenant la poudre atomisée. Cette amélioration de la

résistance a cru est probablement attribuable a la morphologie des poudres TS4a7 recuites et

broyées au broyeur a disques. En effet, la poudre recuite est broyée au broyeur a disques pour

détruire les cous formés entre les particules lors du recuit. Cependant, ce ne sont pas tous les cous

qui sont brisés. Les particules satellites qui restent accrochées aux particules plus grossiéres

peuvent servir de points d’ancrages améliorant ainsi la résistance a cru. L’amélioration de la

résistance a cru a 1’aide de ce mécanisme est cependant annulée par la diminution de la densité a

cru dans le cas du mélange LMOy7spr.
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Figure 3-51: Résistance a cru des mélanges LMO contenant de la poudre TS47 pressés a 60TSI
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3.7 Densité, macrodureté apparente et microstructure des mélanges
industriels LMO frittés

Les mélanges LMO ont éte frittés a 1120°C pendant 20min dans une atmosphére
composée d’environ 8%H,/92%N, chez notre partenaire industriel. Par la suite, un revenu

pendant 1h a 300°C a I’air ambiant a été effectué sur les échantillons dans un four de laboratoire.

La densité des échantillons LMO frittés et revenus ainsi que leur densité a cru sont
présentées a la Figure 3-52. Les résultats montrent que la densité de 1’échantillon référence
augmente de 0.13g/cm® suite au frittage. Beaulieu avait obtenu des résultats légérement
différents. Il avait obtenu une densité a cru supérieure a celle présentée dans ce texte (6.86
comparativement a 6.70 g/cm?3) et avait obtenu une densification moins prononcée (amélioration

de 0.04 comparativement & une amélioration de 0.13g/cmd).

Beaulieu mentionne que la presse utilisée pour compacter ses échantillons ne lui
permettait pas de contréler la force de compaction. Il compactait donc ses échantillons de fagcon a
obtenir une densité de 6.86g/cm3. Or, la presse utilisée dans le cadre de ce travail permet de
controler la force de compaction. Cette force de compaction a été contrdlée de facon a ce que la
pression de compaction soit de 60TSI. En comparant la densité a cru obtenue par Beaulieu
(6.86g/cm3) avec celle présentée dans ce travail (6.70g/cm?3), il est possible de conclure que la

pression de compaction utilisée par Beaulieu était supérieure a celle utilisée pour ce travail.

mDensité aprés frittage et revenu Densité a cru --60TSI--
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6.98 6.67 6.12 6.70 6.90 6.93 6.87
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LMO20HT LMO40HT LMO75HT LMO20 LMO40C2.70 LMO40C1.51 LMO40C0.78

Figure 3-52: Densité apres frittage et revenu, et densité a cru des mélanges LMO
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3.7.1 Densité des mélanges LMO contenant la poudre TS4,; recuite

Le mélange LMOyou fritté et revenu est plus dense que le mélange de référence (6.98
comparativement a 6.83g/cm?). Cependant, les deux autres mélanges contenant la poudre recuite
sont moins denses que la reférence (LMOgont = 6.72g/cm3 et LMO7syt = 6.20g/cm3).

Pour les mélanges contenant la poudre TS4a7 recuite, la Figure 3-52 montre que 1’effet du
frittage augmente lorsque le pourcentage massique de poudre TS4 constituant le mélange
augmente. Ainsi, la densité du mélange contenant 20%m de poudre TS447 recuite ne change pas
suite au frittage et au revenu. La densité du mélange contenant 40%m de poudre TS4a7 recuite,
quant a elle, augmente de 0.05g/cm3. Finalement, la densité du mélange contenant 75%m de

poudre TS4 a7 recuite augmente de 0.08g/cm3.

Il semble donc y avoir une relation entre la densité a cru et la densification lors du frittage.
Un des triangles sur la Figure 3-53 représente le mélange LMO,, produit par Beaulieu tandis que
I’autre triangle est le méme mélange, mais produit pour ce travail. La courbe reliant ces deux
triangles montre que la densification lors du frittage est plus marquée lorsque la densité a cru plus
faible. Quant a eux, les carrés sur la Figure 3-53 représentent les mélanges LMOont, LMOgonT €t
LMOy7sy7. La courbe associée a ces données montre également que 1’effet du frittage est d’autant

plus marqué que la densité a cru est faible.

0.14 . —&—LMO20 LMO20
= 012 —— —m-LMOXXHT A Bcaulicu
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s E \
ST 006 | LMO7SHT LMO40HT LMO20
= 2 0.04 e\
€2 0.02 o~
=& LMO20HT
2 0.00 . . . . m
6.00 6.20 6.40 6.60 6.80 7.00
Densité a cru (g/cm?)

Figure 3-53: Densification suite frittage d'échantillons LMO sélectionnés en fonction de la

densité a cru
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3.7.2 Densité des mélanges LMO contenant la poudre TS4 a bas carbone

Tel qu’illustré a la Figure 3-52, la densité des mélanges LMOguoc270 (6.90g/cm3) et
LMOyoc151 (6.86g/cmd) est plus élevée que celle de la référence (LMO,, 6.83g/cm3). Cependant,
la densité du mélange LMOuoco7s €st plus faible que celle de la référence (6.76g/cms3).

De plus, la densité des échantillons LMOgoc151 et LMOgoco.78 diminue suite au frittage.
Les microstructures observées au microscope optique et présentées a la Figure 3-54 montrent que
le frittage entre les particules TS4¢;5; dans le mélange LMOgyocy151 et entre les particules TS4¢o.7s
dans le mélange LMOgygco.78 n’a pas été efficace. Effectivement, les particules TS4 sont encore
tres bien délimitées et ne semblent pas avoir créé de lien métallurgiques entre elles. La
microstructure observée au MEB et présentée a la Figure 3-54 montre une particule TS4c15
entourée de petits oxydes. Ces oxydes ont probablement limité les phénomeénes de diffusion lors
du frittage ce qui a empéché d’obtenir une densification adéquate. Ce raisonnement explique en

partie pourquoi la densité apres frittage est plus faible que la densité a cru.
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” Des oxydes entourent la
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Figure 3-54: Microstructure des mélanges LMOyoc1.51 €t LMOgoco.78 €t 0Xydes entourant une
particule TS4c15; dans le mélange LMOQyoc1 .51 apres frittage et revenu
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3.7.3 Macrodureté apparente des échantillons frittés et revenus LMO et

microdureté des particule TS4 dans ces mélanges

La macrodureté apparente de chaque échantillon fritté et revenu a été mesurée en HRA.
La microdureté des particules TS4 a D’intérieur des échantillons a également ¢ét¢ mesurée. La

Figure 3-55 présente les résultats obtenus.

Tel qu’illustré a cette figure, recuire la poudre TS4a7; n’a pas réussi a augmenter
significativement la macrodureté apparente des mélanges LMOxxyt. La macrodureté apparente
obtenue pour le mélange référence (LMOy) est de 65.3HRA. Une valeur tres similaire a été
obtenue pour le mélange LMOyout (65.6HRA). Ceci s’explique par le fait que la microdureté des
particules TS4a7 recuites, frittées et revenues (923HV025) est significativement plus faible que
celle des particules TS4; atomisees, frittées et recuites (1014HVq025). Ainsi, bien que la densité
du mélange LMOyur soit supérieure a celle du mélange référence (LMOy) (6.98
comparativement a 6.83g/cm?®), la macrodureté apparente de 1’échantillon LMOyoqt n’est pas
significativement supérieure a celle de I’échantillon référence puisque la microdureté de la
poudre TS447 recuite est plus faible que celle de la poudre TS4a7 qui n’a pas été recuite. La
microstructure des deux échantillons est présentée a la Figure 3-56. Les deux microstructures
sont similaires. Cependant, il est clair que 1’échantillon LMO2 contient une plus grande fraction

volumique de porosités que 1’échantillon LMOzoy.

La macrodureté apparente du mélange LMOgoqr est l1égérement supérieure a celle du
mélange référence avec une valeur de 66.5HRA. Ainsi, bien que le mélange LMOyout ait une
densité inférieure a celle du mélange référence et que les particules TS4 a I’intérieur du mélange
LMOgyont soient moins dures que celles a ’intérieur du mélange de référence, la quantité plus
élevée de particules dures dans le mélange LMOgont permet d’obtenir une macrodureté apparente
similaire ou légerement supérieure a celle du mélange référence. La Figure 3-57 permet de
comparer les microstructures du mélange de référence et du mélange LMQOgont. La figure montre
la qualité supérieure du frittage entre les particules TS4 comparativement a ce qui a été obtenu
pour les mélanges LMOyoc151 et LMOyoco7s (Figure 3-54). Dans le melange LMOgout, les
particules TS4 sont vraiment interconnectées par des liens métallurgiques et forment un réseau de

particules dures dans I’échantillon.
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Figure 3-55: Macrodureté apparente des mélanges LMO frittés et revenus et microdureté des
particules TS4 a l'intérieur de ces mélanges

Finalement, la macrodureté apparente du mélange LMO7syt est légerement supérieure a
celle du mélange de référence. Bien que le mélange LMOzsyr ait une densité nettement plus
faible que celle du mélange de référence pour une méme pression de compaction (6.20
comparativement a 6.83g/cm? ), la fraction volumique élevée de poudre TS4a; recuite qu’il
contient fait en sorte que sa macrodureté apparente est semblable a celle du mélange de référence.
La Figure 3-58 permet de comparer la microstructure du mélange de référence et du mélange
LMOvsyr. Cette figure permet de constater que les particules TS4 créent vraiment des liens
métallurgiques entre elles donnant ainsi naissance a un réseau de particules dures dans

1’échantillon.

Une phase blanche entoure les particules d’acier allié dans les échantillons LMOxxyr.
Beaulieu a observé une phase similaire dans ses échantillons frittés et revenus et 1’a caractérisée
au MET. Selon ses observations, la phase blanche correspond a de la ferrite qui apparait suite a la
diffusion du chrome. Ce chrome quitte les particules TS4 et diffuse vers les particules d’acier
alliés. Le chrome etant un élément alphagéne, sa présence en surface des particules d’aciers alliés

cause la production d’un halo de ferrite autour de ces particules.
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Figure 3-58: Microstructures des mélanges LMOy et LMOy7syr frittés et revenus
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Le mélange le plus dur est le mélange LMOyoc270 avec une macrodureté apparente de
67.4HRA. La densité obtenue pour ce mélange est de 6.90g/cm? et la microdureté des particules
TS4¢270 dans 1’échantillon fritté est Iégerement supérieure a celle des mélanges LMOxxyr (962
comparativement a 923 HVg5). La microstructure du mélange LMOyoc2.70 €st comparée a celle
du mélange LMOy & la Figure 3-59. La figure montre bien que les particules TS4c, 7o créent des

liens métallurgiques entre elles.

La Figure 3-54 (P. 105) montrait, que les particules contenant moins de carbone (TS4c¢151
et TS4co78) créent beaucoup moins de liens entre elles. La principale hypothése est que les
oxydes en surface de ces particules empéchent les éléments de diffuser d’une particule a une
autre pour créer des liens métallurgiques. Or, ce probléme n’étant pas observé pour les poudres
TS47 (3.66%mMC) et TS4c270, il semble que la limite de ’effet de protection du carbone contre

I’oxydation des poudres est située a un %m de carbone entre 2.70 et 1.51%mC.

Mélange LMO,oc; 70

Figure 3-59: Microstructures des mélanges LMO3q et LMOgoc2.70

La macrodureté apparente des mélanges LMOgoc151 €t LMOyoco.7s €st inférieure a celle du
mélange de référence. Ce résultat est principalement di au fait que la microdureté des particules
TS4c151 et TS4co7g est inférieure a celle de la particule TS4,7. De plus, les oxydes en surface des
particules TS4 empéchent une densification adéquate des échantillons LMOgoc1.51 €t LMOgoco.78

ce qui prévient d’autant plus 1’obtention d’une macrodureté apparente élevée.
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Puisqu’une valeur de macrodureté apparente prend en compte a la fois la dureté de la
microstructure et les porosités de 1’échantillon, chaque macrodureté apparente des échantillons
frittés et revenus a été normalisée par leur densité respective. Cette normalisation permet
d’accentuer I’effet de la microstructure par rapport a la macrodureté apparente. Le résultat des
calculs est présenté a la Figure 3-60. Le fait que la valeur de ce ratio augmente lorsque la quantité
de poudre TS4a7 des mélanges LMOxxnt augmente confirme que la diminution de la densité

pour ces melanges est compenseée par la fraction volumique croissante de la poudre TS4x;.
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Figure 3-60: Dureté apparente normalisée par la densité d’échantillons LMOxxyr frittés et revenus

3.7.4 Microstructure des particules TS4 dans les mélanges LMO frittés et

revenus

La microstructure de certaines particules TS4 avant et apres frittage est présentée a la
Figure 3-61.

Les microstructures des particules dures dans les échantillons LMO,, et LMOgout S€
ressemblent, car elles contiennent les mémes constituants microstructuraux. Cependant, la
microstructure de la particule TS4a7 dans 1’échantillon LMO,out est plus grossiére que celle de la
particule TS4a7 dans I’échantillon LMOyq. Les carbures M;C3 retrouvés dans la microstructure de

la particule TS4a7 de I’échantillon LMOoont, par exemple, sont plus grossiers.
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Figure 3-61: Microstructure des particules TS4 dans les échantillons LMO sélectionnés
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La microstructure de la particule TS4,7 dans 1’échantillon LMOyoy est plus grossiére que
celle de la poudre TS4a7 de I’échantillon LMO» parce qu’elle contient déja des carbures bien
développés avant méme que le frittage commence. En effet, les particules TS4 a7 de 1’échantillon
LMOgyont SOnt recuits avant d’étre insérées dans le mélange. Ce recuit a 1080°C permet de faire
croitre, au moins partiellement, les carbures de la microstructure. Par la suite, lorsque le frittage
débute, les carbures coalescent et aucune dissolution partielle de ceux-ci n’est apparente sur les

images présentées dans ce document.

De plus, la composition chimique des carbures Mg(C,N); est moins homogéne pour les
particules TS4a7 de I’échantillon LMOgnt que pour celle de 1’échantillon LMOyq (voir Figure
3-62, P.112). Les fléches sur la Figure 3-62 pointent les carbonitrures noirs. Une de ses fleches
pointe un carbonitrure dont le contour est noir foncé et le centre est gris. Cette observation
suggére que I’azote, premierement dissout par 1’austénite, longe le joint de grain situé entre le

MsgCy et le M;C3 avant de remplacer le carbone dans le MgCy.

TS4,; dans LMOy, TS4,; dans LMOsgur

Figure 3-62: Carbonitrures alliés dans les particules TS4 des échantillons LMOyy et LMOgont



113

Finalement, la taille des constituants microstructuraux de la particule TS4c,70 dans
I’échantillon fritt¢é LMOugc270 est similaire a celle des constituants microstructuraux de la
particule TS47 dans 1’échantillon référence. Cependant, la particule TS4c, 70 dans 1’échantillon
fritté LMOyoc2.70 contient beaucoup moins de carbonitrures riches en vanadium. Ces deux
observations permettent d’expliquer pourquoi la particule TS4c,70 recuite-frittée-revenue
(962HV, 025) a une microdureté plus élevee que celle de la poudre TS447 recuite-frittée-revenue
(923HVo025), mais plus faible que celle de la poudre TS4; frittée-revenue seulement
(1014HVq 25).

La microstructure de la particule TS4c,70 dans D’échantillon LMOgoc270 doit
probablement sa finesse aux petits carbures allongés présents dans la microstructure de la poudre
recuite. Ces petits carbures riches en vanadium (P. 82), qui disparaissent en grande partie dans
I’échantillon fritté revenu, ont dd ralentir la croissance des carbures M;Cs pendant qu’ils se
dissolvaient dans la matrice de la particule dure lors du frittage. La Figure 3-63 présente la

matrice complexe de la particule TS4c, 70 dans I’échantillon LMOgoc2.70 fritté et revenu.

Figure 3-63: Microstructure de la poudre TS4¢; 70 a fort grossissement dans 1’échantillon

LMOugc2.70 fritté et revenu
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3.8 Résumé de la section 3

Plusieurs techniques ont été évaluées pour tenter d’améliorer la compressibilité¢ de la

poudre TS4a7. Il est désiré d’améliorer la compressibilit¢ de la poudre TS4a; pour 1) en

augmenter la fraction massique dans le mélange LMO ou 2) augmenter la densité des piéces

frittées pour une pression de compaction donnée.

e Broyage a faible énergie avec un broyeur a boulets

©)

L’écoulement de 50g de poudre passe de 33.7sec pour la poudre TS44; atomisee a

23.9sec pour la poudre TS447 broyée au broyeur a boulets pendant 3h.

La densité apparente passe de 2.51g/cm3 pour la poudre TS47 atomisée a 2.98g/cm3
pour la poudre TS4 47 broyée au broyeur a boulets pendant 3h.

Un broyage de 3h affecte légerement la taille des particules TS4a7. Le dso de la
poudre TS4 47 passe de 84 a 73um suite a un broyage de 3h. Un broyage d’une durée
de 6h donne un dso de 56pum.

Dans un melange 80%m Atomet 1001 + 20%mTS447, la densité a cru du mélange
contenant la poudre TS4,; atomisée est de 6.79+0.01g/cm3 tandis que celle du

mélange contenant la poudre broyée pendant 3h est de 6.82+0.03g/cm3.

Un broyage a faible énergie avec un broyeur a boulets de la poudre TS47 n’a pas
d’effet significatif sur la compressibilité comparativement aux meélanges contenant

la poudre a I’état atomisée.

e Traitement thermique de type recuit (HT454,t)

o

La planification et I’analyse d’expériences a été utilisée pour déterminer le groupe
de parameétres de recuit qui optimise la microdureté de la poudre et la friabilité du

gateau apres recuit.

Les parametres du traitement thermique optimisé HT45,,; sont les suivants:
T,=1080°C, t;=1h, A=300°C/h, T,=720°C, t,=2h, atmosphére=argon
et la microdureté de la poudre TS4,7 résultant de ce recuit est de 438HV 25 avec un
écart type de 22. La microdureté de la poudre atomisée est de 935+51HV 5. La

durée du recuit est d’environ 4.25h.
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Le gateau de recuit est broyé au broyeur a disques. L’entiéreté des cous créés lors
du recuit n’est pas entiérement détruite lors du broyage a disques. En effet, de
petites particules sont encore « accrochées » a des particules un peu plus grossiéres

suite au broyage du gateau.

Apres broyage a disques, la microdureté de la poudre est de 489HV 25 avec un
écart type de 18. Le dso de la poudre atomisée est de 84um tandis que le dso de la

poudre recuite et broyée au broyeur a disques est de 92um.

Le recuit et le broyage du recuit affectent les propriétés de la poudre TS447. La
densité apparente diminue (passe de 2.51 a 2.29g/cm?). Le temps d’écoulement

augmente (passe 33.7 de a 35.0sec).

o [’cffet du recuit sur la compressibilité: mélanges Atomet 1001 et TS447

o

Le temps d’écoulement des mélanges contenant de la poudre Atomet 1001 et de la
poudre TS4a7 recuite augmente lorsque le %m de poudre TS47 recuite augmente.
L’écoulement du mélange contenant 20%m de poudre TS4a7 recuite est de 32sec

tandis que celui du mélange en contenant 90%m est de 41sec.

La densité apparente des mélanges contenant de la poudre Atomet 1001 et de la
poudre TS4a7 recuite diminue lorsque le %m de poudre TS4a7 recuite augmente. La
densité apparente du mélange contenant 20%m de poudre TS4a; recuite est de

2.77g/cm3 tandis que celle du mélange en contenant 90%m est de 2.38g/cm3.

L’écoulement et la densité apparente des mélanges contenant de la poudre Atomet

1001 et de la poudre TS4A7 recuite suivent plut6t la loi des mélanges.

La densité a cru diminue linéairement lorsque la fraction massique de la poudre
TS4,7 recuite augmente. La courbe de tendance calculée avec les résultats obtenus a
permis de conclure qu’il est possible d’insérer jusqu’a 33%m de poudre TS4az
recuite pour obtenir une densité a cru similaire a celle obtenue avec un mélange
contenant 20%m de poudre TS44; a 1’état atomisé. Il s’agit d’une augmentation de
la teneur en poudre TS447 de 65% (20 + 20 * 65% = 33).



116

o Les courbes de compressibilités obtenus pour les mélanges contenant de la poudre
Atomet 1001 et de la poudre TS447 recuite ont permis de conclure que les mélanges
les plus compressibles sont moins affectés par la pression de compaction que les

mélanges les moins compressibles.

e [’effet du recuit pour les mélanges LMO

o L’écoulement du mélange LMO n’est pas affecté par la présence de poudre recuite.
Les mélanges contenant 20%m de poudre atomisée ou recuite ont la méme durée
d’écoulement (31sec.). Cependant, 1’écoulement augmente lorsque la fraction
massique de poudre recuite augmente. Le temps d’écoulement passe de 31sec a
33sec et a 37sec pour les mélanges contenant 20%m, 40%m et 75%m de poudre

recuite respectivement.

o La résistance a cru augmente avec la présence de poudre recuite dans le mélange.
Elle passe de 13.6 MPa pour le mélange contenant la poudre atomisée a 18.9, 23.3
et 18.2 MPa pour les mélanges contenant 20%m, 40%m et 75%m de poudre TS4a7

recuite respectivement.

o L’utilisation de la poudre recuite plutdt que de la poudre atomisée dans le mélange
contenant 20%m de poudre TS4a7 permet d’obtenir une densité a cru de 6.98 au lieu
de 6.70. La densité a cru du mélange contenant 40%m de poudre TS4a7 recuite est
de 6.67g/cm? tandis que celle du mélange en contenant 75%m est de 6.12g/cm3.

o La densité des échantillons frittés et revenus suit la méme tendance que celle de la
densité a cru. La densité des mélanges contenant 20%m de poudre TS44; passe de
6.83 a 6.98g/cm?3 en utilisant la poudre recuite. La densité du mélange contenant
40%m de poudre TS4; recuite est de 6.72g/cm3 tandis que celle du mélange en

contenant 75%m est de 6.20g/cms.
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o La macrodureté apparente de tous les échantillons contenant la poudre TS4,7 est
similaire. Soit de 65.3HRA pour I’échantillon contenant 20%m de poudre TS4az
atomisée et 65.6, 66.5 et 66.1HRA pour les échantillons contenant 20%m, 40%m et
75%m de poudre recuite respectivement. Etant donné la densité des échantillons
frittés et revenus présentée ci-haut, la similarité des macroduretés apparentes des
échantillons permet de conclure que la fraction massique de poudre TS4 dans les
mélanges permet de compenser la diminution de la dureté apparente causee par la

diminution de la densité.

o Lorsque la macrodureté apparente est normalisée par la densité de 1’échantillon
(Ratio = macrodureté / densité), I’échantillon qui a le plus grand ratio est celui
composé du mélange LMO7syt (ratio de 10.7). Le mélange LMO40c,.70 vient en
troisiéme position avec un ratio de 9.8 tout juste derriére 1’échantillon LMOgont
dont le ratio est 9.9. Le ratio de 1’échantillon référence LMO,, est de 9.6. Ces ratios
confirment que la fraction massique de poudre TS4 dans les mélanges permet de
compenser la diminution de la dureté apparente causée par la diminution de la

densité.

o La microdureté des particules TS4,7 dans les échantillons frittés est affectée par le
recuit. La poudre TS4a7 qui n’a pas été recuite a une microdureté de 1014HVq o25
tandis que la poudre TS447 qui a été recuite a une microdureté de 923HV, o5 dans

les pieces frittées.

e Effet du pourcentage de carbone de la poudre TS4 sur les mélanges LMO (40%m TS4)

o Les résultats ont montré que la densité a cru augmente lorsque le pourcentage de
carbone diminue, sauf pour le mélange contenant la poudre TS4cq7s. Cette poudre
contient beaucoup plus de porosités internes que les autres poudres ce qui rend sa
densité apparente plus (2.81g/cm3 pour la poudre TS4¢q75 comparativement a 3.44
et 4.02g/cm? pour les poudres TS4c, 70 et TS4c151 respectivement). Les densités a
cru mesurées sont les suivantes : TS4a7400m — 6.679/cm3  TS4c70 — 6.90g/cm3
TS4c151 — 6.93g/cmd TS4cp 78 — 6.87g/cms,
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La densité du mélange LMOuc2 70 fritté et revenu reste la méme suite au frittage. La
densité des mélanges LMOyc151 (de 6.93 & 6.86 g/cm3) et LMOyoco7s (de 6.87 a
6.76g/cm3) frittés et revenus diminue par rapport a la densité a cru suite au frittage.
La couche d’oxyde autour des poudres TS4cis1 et TS4co7s empéche un frittage

adéquat entre les particules TS4.

L’échantillon fritt¢é LMOyoc270 €st le plus dur de tous (67.4RHA) tandis que la
macrodureté apparente des deux autres échantillons diminue (LMOgyoc151=
64.5HRA , LMOyoco78= 63.5HRA).

La microdureté de la particule dure TS4cy70 dans I’échantillon fritté est de
962HV o025, celle de la particule TS4c; 51 est de 895 HVy 025 et celle de la particule
TS4cq.75 €5t de 832HVj g25.

e Microstructures des particules TS4

o

o

Voir Tableau 3.22 pour microstructures TS47 apres recuit HT45 sous Ar et Na.

La fraction volumique de carbures dans les poudres TS4 recuites diminue lorsque la
teneur en carbone des poudres TS4 diminue. Cette fraction volumique passe de 39%
a 31% a 15% a 9% pour les poudres TS4a7ze60me), TS4c270, TS4c1s1 €t TS4cozs

respectivement.

La fraction volumique des carbures est déterminée lors du premier plateau du recuit.
Le refroidissement qui suit ce maintien a haute température est trop rapide pour
permettre aux carbures de croitre lors du refroidissement. La microstructure trempée
suite au premier plateau du recuit HT45, contient 10%v de carbures MgC7, 30%v
de M;Cj; et 60%v d’austénite, Ces quantités sont pratiquement les méme que celles

obtenues apres recuit (voir les deux points ci-dessous).

La fraction volumique des carbures riches en vanadium reste plutét constante

(environ 7%v) lorsque la teneur en carbone des poudres TS4 diminue.

La fraction volumique des carbures riches en chrome diminue lorsque la teneur en
carbone des poudres TS4 diminue. Cette fraction volumique passe de 32% a 23% a

9% a 2% pour les poudres TS4A7(3.66%mC), TS4c2.70, TS4c151 et TS4co7s.
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o D’apres les ratios d’intensités calculés a partir de spectres EDS, la quantité de
chrome apreés recuit dans la matrice des poudres TS4 augmente lorsque la teneur en
carbone diminue. Apres recuit, le chrome a un ratio d’intensit¢é de 6% dans la
poudre TS4az@eswmc), de 10% dans la poudre TS4co70, de 12% dans la poudre
TS4¢151 et de 17% dans la poudre TS4¢o 7s.

o Les trempes executees lors du recuit HT45¢, ont permis de déterminer que la ferrite
se forme entre 840°C et 720°C.

o La dureté des poudres TS4 diminue lorsque la teneur en carbone diminue (Figure
3-38, P. 89).

Tableau 3.22: Tableau récapitulatif des caractéristiques microstructurales des poudres TS4a7

recuites sous argon et sous azote

Fraction
Ratio d’intensité .
Volumique
TS4,, HT45 Argon W Mo -3%, Mo La -3%
M.Cs 0.8a3um 32 £5%

V ko -15%, Crka -36%

Dureté avant recuit W Mo -10%, Mo Lot -5%
935 £51 HV, . M.C, 0.120.6 pm 7+1%
' V ko -34%, Crka -19%

R R W Ma -4%, Mo La -1%
Apres broyage du géateau

Ferrite Réseau 61 £ 5%
489 +18 HV, . Vka -8%, Crka -6%
W Ma -7%, Mo Lo -7%
M C A 4 + 0,
773 Réseau Vka-13%, Crka-58% 43 3%
TS4,_ HT45 Azote W Ma -5%, Mo La -3%
A7 M C A > + 20
o7 <01a08um Vka-34%, Crko-15% 2%
Apreés broyage du gateau . Réseau presque W Ma -3%, Mo Lo -1% 0
609+ 21 HV, Feriite " jiscontinu Vka-7%, Crko -8% 42.6%
49, -20,
PPN,  <0.2417um WMa -4%, Mo La -2% 6:+3%

V ko -4%, Crka -13%
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CHAPITRE 4 DISCUSSION GENERALE ET CONCLUSIONS

La compressibilité de la poudre TS4a; a été améliorée grace au développement d’un
recuit. Ce recuit est effectué sur la poudre avant de 1’ajouter au mélange. Il permet de réduire la
microdureté de la poudre en maximisant la taille des carbures et en favorisant la précipitation de

ferrite.

Gréce a ce recuit, il est désormais possible d’insérer dans le mélange LMO la méme
quantité de poudre TS4a; qu’auparavant (20%m) et d’obtenir une densité a cru nettement
supérieure (6.98 comparativement a 6.70g/cm3, une amélioration de 0.28g/cm3). Une telle
augmentation de la densité a cru n’est pas négligeable. Par exemple, la compaction & chaud®
permet une augmentation maximale de la densité a cru de 0.2g/cm? par rapport au pressage a
froid [43]. Apres frittage, la densité du comprimé contenant la poudre atomisée augmente tandis
que celle du comprimé contenant la poudre recuite reste constante (6.83 comparativement a
6.98g/cm3).

Si désiré, il est maintenant possible d’insérer jusqu’a 33%m de poudre TS4a; recuite tout
en obtenant une densité a cru similaire a celle du mélange contenant 20%m de poudre atomisee.
Pour des fractions massiques plus grandes que 33%m, la densité des pieces devient plus faible

que celles contenant 20%m de poudre TS47 a I’état atomisé.

Cependant, les résultats ont montré que I’utilisation de la poudre recuite dans les
mélanges ne permet pas d’augmenter significativement la macrodureté apparente des échantillons
frittés et revenus. L’explication de ce phénomene est reliée a la microdureté des particules TS4a7
a I’intérieur méme des échantillons frittés. En effet, les particules qui n’ont pas été recuites avant
le frittage ont une microdureté de 1014HV, o5 apres frittage tandis que la microdureté aprés

frittage de celles qui ont été recuites est de 923HV o2s.

® L’outillage et la poudre sont chauffés & environ 150°C.
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Les résultats ont aussi montré que la diminution de la macrodureté apparente de
I’échantillon, causée par la diminution de la densité, est compensée par 1’augmentation de la

fraction massique de la particule dure TS4a;.

La dureté des particules TS4a7 recuites, frittées et revenues n’est pas faible. En effet,
selon la norme ASTM E140, une dureté Vickers de 923HV correspond a une macrodureté
d’environ 67.8HRC (=85.4HRA). L’échelle HRC termine a 68HRC (=85.5HRA). Les particules
TS4a7 sont donc dures. Le probléme est que leur dureté n’est pas maximisée. D’ailleurs, la
microstructure des particules TS4a7 recuites, frittées et revenues est plus grossiére que celle des

particules qui n’ont pas été recuites avant d’étre frittées et revenues.

Un moyen pour améliorer la macrodureté apparente des échantillons frittés et revenus
serait donc de maximiser la dureté des particules TS44; recuites, frittées et revenues dans les
échantillons LMO frittés et revenus. Il est possible de maximiser la dureté des particules recuites,

frittées et revenues en optimisant le recuit et le revenu.

Bien que la poudre TS4c,70 contienne moins de carbone que la poudre TS4az(3.66%mc), Sa
dureté est la plus élevée des deux dans les mélanges LMO frittés et revenus (962
comparativement a 923HVy25). Aprés le recuit, la poudre TS4c,70 contient de fins carbures
allongés riches en vanadium et un quasi-réseau de carbures riches en chrome (Figure 3-29, P.81).
Apreés frittage et revenu, les fins carbures riches en vanadium ne sont plus dans la microstructure
(Figure 3-61, P.111). La coalescence et la croissance des carbures riches en chrome a
probablement été ralentie par la présence des fins carbures riches en vanadium au début du
frittage ce qui a permis d’obtenir une microstructure plus fine. Il est donc envisageable de
s’inspirer du comportement des particules TS4c70 lors du procédé de fabrication afin de

maximiser la dureté des particules TS4,7 dans les échantillons LMO.

Ainsi, il pourrait étre avantageux pour la macrodureté apparente de pieces frittées et
revenues d’augmenter la compressibilité de la poudre TS4,7 en utilisant un recuit qui permet de
minimiser la taille des carbures dans la piece. Si possible pour la poudre TS4a7, un tel recuit
favoriserait la précipitation d’une phase qui se dissout a la température de frittage. Si impossible,
un tel recuit pourrait favoriser la précipitation d’une grande quantité de fins carbures MgCy et
M-C3 plutdt que de favoriser une faible quantité de carbures grossiers. 1l va sans dire que ce
recuit doit également favoriser la formation de ferrite. De tels recuits, amélioreraient la



122

compressibilité de la poudre TS4a; et diminueraient la taille des carbures dans les particules
TS4,7 présentes dans les melanges LMO frittés et revenus. Avec une taille de carbures plus
faible, les particules TS447 seraient plus dures et la macrodureté apparente des échantillons LMO
frittés et revenus serait probablement plus élevée.

Beaulieu a caractérisé la microstructure de la particule TS447 dans des échantillons frittés
et revenus. Cette microstructure contient, en plus des carbures M;C; et MgCy, environ 50%v
d’austénite. II est fort probable que les particules TS4a; recuites, frittées et revenues contiennent
elles aussi de ’austénite. Arriver a transformer cette austénite en martensite aiderait grandement
a augmenter la dureté des particules TS4 au sein des mélanges LMO frittés et revenus.
L’austénite est présente dans les particules TS4 frittés parce qu’elle est tellement alliée que sa
température de debut de transformation martensitique est basse. Faire plusieurs revenus
successifs pour précipiter de fins carbures dans I’austénite de la particule TS4 permettrait d’en
réduire la quantit¢ d’éléments d’alliage et d’en augmenter la température de début de

transformation martensitique. Ceci favoriserait la formation de martensite dans la particule dure.

Il ne faut cependant pas oublier de prendre en compte 1’effet de ces revenus sur la dureté
des particules d’acier alli¢ également présentes dans le mélange LMO. Il se pourrait que ces
revenus réduisent considerablement la dureté de ces particules. Ceci pourrait occasionné une

réduction de la dureté apparente malgré la formation de martensite dans les particules TS4a;.

Le mélange LMO a été optimisé pour ’utilisation de la poudre TS4 a7 a 1’état atomisé dont
la compressibilité est trés limitée. Maintenant qu’un recuit permet d’augmenter considérablement
la compressibilité de la poudre d’intérét, la conception et I’optimisation de nouveaux mélanges
pourrait également aider a optimiser la dureté apparente des mélanges LMO. Il y a notamment la
possibilité d’utiliser une poudre d’acier un peu plus alliée que celle utilisée présentement. La
diminution de la compressibilité du mélange occasionnée par 1’utilisation d’une poudre un peu
plus alliée pourrait étre compensée par la compressibilité maintenant plus élevée de la poudre
TS4,7 recuite. L’avantage serait que la plus forte concentration en éléments d’alliage de ces
particules permettrait d’augmenter la quantité de martensite dans la microstructure des particules

d’acier allié.
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L’ajout d’alliages méres contenant du chrome et du manganese au présent mélange LMO
pourrait promouvoir la diffusion d’éléments d’alliage dans I’acier faiblement allié, favorisant

ainsi la formation de martensite dans celui-ci.

Il ne faut pas oublier les résultats prometteurs obtenus avec la poudre TS4¢,70. En effet,
la densité a cru du mélange LMOuyqc2.70 est seulement légérement inférieure a celle du mélange
LMOyout (6.90 comparativement a 6.98g/cm3). De plus, la microdureté des particules TS4c270
dans I’échantillon fritté est plus élevée que celle des particules TS447 recuite et frittée. Le brevet
détenu pour la poudre TS4 stipule qu’elle doit contenir minimalement 3%m de carbone [44]. Il
serait intéressant d’atomiser la poudre TS4 a 3%m de carbone et d’évaluer I’effet de cette poudre

sur les propriétés du mélange.

L’utilisation d’un frittage en phase liquide plutdét qu’en phase solide pourrait étre
envisagée. Ce type de frittage serait avantageux, entre autres, pour améliorer la densification des
mélanges qui contiennent une fraction massique de poudre TS4 plus grande que 50%m. La phase
liquide pourrait provenir de I’ajout d’un additif (ex. le phosphore [1]). Le frittage pourrait aussi

tout simplement étre exécuté dans la zone austénite + liquide + carbures de I’alliage [45].

Industrialiser le traitement de recuit suggéré est un bon défi. Une des contraintes est
I’atmosphére de recuit. L’atmosphére utilisée pour ce projet est 1’argon. Cette atmosphére est
inerte pour la poudre TS447 et le carbone en exces a I’intérieur de la poudre permet de réduire la
couche d’oxyde entourant la poudre. L’argon n’est toutefois pas une atmosphére commune en
industrie; et méme si c’était le cas, le profil thermique trop compliqué du recuit optimisé
nécessiterait ’utilisation d’un four discontinu plut6t qu’un four continu. En effet, la combinaison
de la durée du premier plateau (1h) et du taux de refroidissement suggéré (300°C/h) n’est pas
convenable pour les fours continus. Il y a toujours la possibilité de refroidir la poudre plus
lentement. Un refroidissement trop lent, cependant, permettrait aux liens métallurgiques de se
développer davantage entre les particules de poudre et pourrait affecter sérieusement la

morphologie et I’écoulement de la poudre.
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L’atmosphére la plus souvent rencontrée est un mélange d’azote et d’hydrogene.
L’utilisation d’azote, cependant, favorise la création de carbonitrures de vanadium et réduit la
fraction volumique de ferrite d’environ 15%v dans la poudre ce qui peut en réduire la

compressibilité.

Il reste les fours discontinus (plus communément appelés « fours batch ») sous vide. La
dureté de la poudre TS4a; serait assurément diminuée suite a un recuit sous vide. Il serait
intéressant d’analyser la microstructure résultant d’un recuit sous une telle atmosphere. Tout
comme I’argon, le vide serait inerte envers la poudre, mais 1’équilibre des phases obtenu sous
vide pourrait étre modifié par rapport a celui obtenu sous argon. De plus, tout comme pour le

traitement sous argon, le pourcentage d’oxygeéne diminuerait suite a un recuit sous vide.

Effectuer des observations et des analyses au microscope électronique en transmission
permettrait de caractériser en détail le réseau de ferrite dans les microstructures présentées dans

ce travail. De plus, de telles observations permettraient d’identifier la phase PPNo.

En résumé, le recuit développé dans le cadre de ce travail a permis d’améliorer
considérablement la compressibilité de la poudre TS4a7 qui contient 3.66%m de carbone. La
macrodureté apparente la plus élevée, cependant, a été mesurée pour 1’échantillon contenant
40%m de TS4 dont la teneur en carbone est de 2.70%m (67.4 HRA, ratio de 9.8). Par contre,
lorsque la macrodureté apparente est normalisée par la densité, 1’échantillon qui a le plus grand

ratio est celui contenant 75%m de poudre TS447 (ratio de 10.7, dureté apparente de 66.1 HRA).

Cependant, la gamme étroite de macrodureté apparentes obtenues pour les échantillons
dont le frittage a été adéquat (de 65.3 a 67.4HRA) conjointement a la microdureté des particules
TS4 dans ces échantillons (TS4a7 recuite et frittée, 923HV ; TS47 atomisée et frittée, 1014HV ;
TS4c,70 recuite et frittée 962HV) montre qu’il est possible d’améliorer la macrodureté apparente

des échantillons fabriqués avec le mélange LMO.

Des pistes d’investigation pour améliorer la macrodureté apparente des pieces frittees
sont : 1) utiliser un autre recuit pour favoriser la précipitation de fins carbures et de ferrite, 2)
utiliser des revenus consécutifs pour favoriser une transformation martensitique dans la particule
TS4, 3) utiliser le frittage avec phase liquide ou 4) concevoir de nouveaux mélanges

spécifiquement pour 1’utilisation de la poudre TS4 recuite.
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ANNEXE 1 — Analyse de la variance du 1*" plan d’expériences

Le modéle mathématique utilisé pour calculer la variance est du type présenté ci-dessous :

Y = Mean + At, + BA + CT, + DT,
Dureté = 841.43 + 0.25t, + 0.00 A — 0.52 T, + 0.20T,

Friabilité = —170.30 + 0.25 ¢, — 0.1 A+ 0.15T; + 0.05 T,

ANOVA; Var.:Dureté (HV0.025); R-sqr=.65567; Adj:.38021 (PHT1.XX VF)
2**(4-1) design; MS Pure Error=8. DV: Dureté (HV ,5)

SS df MS E
(Dt2 (h) 0.50 1 0.50 0.06250 0.844
(2)Delta (°C/h) 0.00 1 0.00 0.00000 1.000
(3)T1 (°C) 480.50 1 480.50 60.06250 0.082
4T2 (°C) 32.00 1 32.00 4.00000 0.295
Lack of Fit 261.40 4 65.35 8.16875 0.256
Pure Error 8.00 1 8.00
Total SS 782.40 9

ANOVA; Var.:Friabilité; R-sqr=.70735; Adj:.47323 (PHT1.XX VF)
2**(4-1) design; MS Pure Error=.5 DV: Friabilité

SS df MS E
(Dt2 (h) 0.50 1 0.50 1.00000 0.500
(2)Delta (°C/h) 8.00 1 8.00 16.00000 0.156
(3)T1 (°C) 40.50 1 40.50 81.00000 0.070
4T2 (°C) 2.00 1 2.00 4.00000 0.295
Lack of Fit 20.60 4 5.15 10.30000 0.229
Pure Error 0.50 1 0.50
Total SS 72.10 9
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ANNEXE 2 — Analyse de la variance du 2° plan d’expériences.

Le modéle mathématique utilisé pour calculer la variance est du type présenté ci-dessous :

Y = Mean + AT; + Bt; + CA + D¢t,
Dureté = 1194.48 — 0.68T; — 20.00t; + 0.13 A —2.06 t,

Friabilité = —214.07 + 0.22 T, + 5.50 t; — 0.05 A — 0.03 ¢,

ANOVA; Var.:Dureté (HV0.025); R-sqr=.9331; Adj:.87958 (PHT2.XX VF)
2**(4-1) design; MS Pure Error=4.5 DV: Dureté (HV0.025)

SS df MS E
(DT1 (°C) 7442.00 1 7442.00 1653.778 0.016
(2)t1 (h) 1800.00 1 1800.00 400.000 0.032
(3)Delta (°C/h) 2112.50 1 2112.50 469.444 0.029
(DHt2 (h) 544.50 1 544.50 121.000 0.058
Lack of Fit 848.60 4 212.15 47.144 0.109
Pure Error 4.50 1 4.50
Total SS 12752.10 9

ANOVA; Var.:Friabilité; R-sqr=.85154; Adj:.73278 (PHT2.XX VF)
2**(4-1) design; MS Pure Error=.5 DV: Friabilité

SS df MS E
(DT1 (°C) 780.13 1 780.13 1560.250  0.016114
(2)t1 (h) 136.13 1 136.13 272.250 0.038536
(3)Delta (°C/h) 276.13 1 276.13 552.250 0.027074
(DHt2 (h) 0.13 1 0.13 0.250 0.704833
Lack of Fit 207.40 4 51.85 103.700 0.073502
Pure Error 0.50 1 0.50
Total SS 1400.40 9
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ANNEXE 3 — Comparaison de la microstructure de la poudre

TS4AT recuite sous argon et sous azote (recuit HT450pt)
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ANNEXE 4 — Diagramme d’Ellingham pour le recuit HT450pt et le
premier plateau a 1080°C
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La ligne bleue represente la température du premier plateau du recuit HT454. La ligne
orange représente la température a partir de laquelle le carbone peut réduire I’oxyde de chrome.
La ligne mauve représente la température a partir de laquelle le carbone peut réduire I’oxyde de
fer. Le diagramme montre que la température du premier plateau du recuit HT45 est assez élevéee
pour permettre au carbone de réduire ’oxyde de fer mais est trop faible pour lui permettre de

réduire I’oxyde de chrome.



