
Titre:
Title:

Contributions à l'amélioration de l'usinabilité de pièces fabriquées 
par métallurgie des poudres

Auteur:
Author:

Carl Blais 

Date: 2000

Type: Mémoire ou thèse / Dissertation or Thesis

Référence:
Citation:

Blais, C. (2000). Contributions à l'amélioration de l'usinabilité de pièces 
fabriquées par métallurgie des poudres [Thèse de doctorat, École Polytechnique 
de Montréal]. PolyPublie. https://publications.polymtl.ca/8550/

Document en libre accès dans PolyPublie
Open Access document in PolyPublie

URL de PolyPublie:
PolyPublie URL:

https://publications.polymtl.ca/8550/

Directeurs de
recherche:

Advisors:
Gilles L'Espérance 

Programme:
Program:

Non spécifié

Ce fichier a été téléchargé à partir de PolyPublie, le dépôt institutionnel de Polytechnique Montréal
This file has been downloaded from PolyPublie, the institutional repository of Polytechnique Montréal

https://publications.polymtl.ca

https://publications.polymtl.ca/
https://publications.polymtl.ca/8550/
https://publications.polymtl.ca/8550/


CONTRIBUTIONS A L'AMÉLIORATION DE L'usINABILITÉ DE 

PIECES FABRIQUÉES PAR MÉTALLURGE DES POUDRES 

CARL BLAiS 

DEPARTEMENT DE GÉNIE PHYSIQUE ET DE GÉME DES M A T ~ I A U X  

ÉCOLE POLYTECHNIQUE DE MONTREAL 

THÈsE PRÉsENTÉE EN VUE DE L'OBTENTION 

DU DIPLÔME DE PHILOSOPHIAE DOCTOR (Ph.D.) 

(GÉNIE MÉTALLURGIQUE) 

OCTOBRE 2000 



uisitions and Acquisitions et 
Bi iographii Senrices seniice~~ biùliiraphiques 9. 

The author bas granted a non- 
exciusive licence aiiowing the 
Nationai L i i  of Canada to 
reproduce, loan, distniiute or seli 
copies of this thesis in micmfarm, 
paper or electronic fonnats. 

The author retains ownership of the 
copyright in this thesis. Neither the 
thesis nor substautid extracts fiom it 
may be printed or otherwise 
reproduced without the author's 
permission. 

L'auteur a accordé une licence non 
exclusive permettant à la 
Bibliothèque nationale du Canada de 
reproduire, prêter, distribuer ou 
vendre des copies de cette thèse sous 
la forme de mi~~ofichelfilm, de 
reproduction sur papier ou sur format 
6Iectronique. 

L'auteur conserve la proprieté du 
droit d'auteur qui protège cette thèse* 
Ni la thèse ni des extraits substantiels 
de celle-ci ne doivent être imprimés 
ou autrement reproduits sans son 
autorisation. 



Cette thèse intitulé.: 

CONTRIBUTIONS A L'AMÉLIORATION DE L'USMABILI~% DE 

PIECES FABRIQUÉES PAR MÉTALLURGIE DES POUDRES 

Présentée par : BLAIS, Car1 

en vue de l'obtention du diplôme de : Philosophiae Doctor 

a été dûment acceptée par le jury d'examen constitut! de: 

M. TURENNE Sylvain, Ph.D., président 

M. L~ESPERANCE Gilles, Ph.D., membre et directeur de recherche 

M. JANDESKA William F., PhD., membre externe 

M. B&ON Jean-Paul, Ph.D., membre 



(( Ça leur plaira bien un jour » 

-Ludwig Van Beethoven 

À mon épouse Anabel 



REMERCIEMENTS 

Je tiens a remercier de façon toute spéciale mon directeur de thèse et ami, le 

professeur Gilles L'Espérance. Ses commentaires et conseils ainsi que ses paroles de 

motivation m'ont fortement aidé dans la réalisation de ce travail. 

Je remercie tous les employés de la compagnie Domfer Poudres Métalliques 

Ltée. pour leur soutien et leur collaboration des plus précieuses. J'aimerais transmettre 

des remerciements particuliers à M. Kenneth Stodola, M. Michel Lessard, M. Amedeo 

de Rege, M. Jean-Louis Charlebois ainsi que Mme Micheline Cormier. 

De même, je tiens à remercier les membres du département de génie 

métallurgique qui ont contribué à la réalisation de ce travail. Je remercie mes confréres 

étudiants, tout spécialement M. Martin Dionne, M. Écic Baril et M. Patrice Chartrand 

ainsi que M. Jocelyn Gigras et Mme Isabelle Bourgeois du Centre de Caractérisation 

Microscopique des Matériaux, le (cM)~. 

Que mon épouse Anabel trouve en ces quelques lignes toute ma gratitude pour la 

patience, l'aide et les encouragements qu'elle a su me donner pendant ses longues 

années d'études doctorales. Elle est pour moi une source intarissable d'inspiration et 

aucun mot ne peut témoigner de l'amour et de L'estime que j'éprouve pour elle. Il en est 

de même pour mes parents, Claire et Bertrand, qui, par le soutien inconditionnel, ont 

permis que ce projet se réalise. 

Finalement, cette thèse n'aurait pu être possible sans le support financier des 

organismes suivants. 

0 Domfer Poudres Métalliques Ltée. : Bourse d'études doctorales. 



FCAR - Fonds pour !es chercheurs et l'avancement de la recherche : Bourse 

d'études doctorales. 

a FCAR - Fonds pour les chercheurs et l'avancement de la recherche : Bourse 

permettant un stage dans une université étrangère. 

a Société Canadienne de Microscopie : PrVr Gérard T. Simon. Bourse pour assister à 

la coafërence annuelle de Ia société qui s'est tenue à Minneapolis du 1 1 au 15 août 

1996. 

a American Powder Metallurgy Institute et Center for Powder Metallurgy 

Technology : Prix Axel Macisen. Bourse pour assister à la conférence muelle 

PM-c '~~ qui s'est tenue à Chicago du 29 juin au 2 juillet 1997. 

a American Powder Metallurgy Institute : 1'' prix dans la catégorie recherche et 

développement lors du concours de métallographie de Iri conférence muelle 

P M % c ' ~ ~  qui s'est tenue à Vancouver du 20 au 24 juin 1999. 



vii 

Le présent ouvrage est une thèse par cumul d'articles scientifiques qui traitent de 

la caractérisation quantitative de l'usinabilité de pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres. Le premier chapitre présente une revue exhaustive de la littérature portant sur 

l'usinabilité en général et sur les principdes diffërences qui existent entre l'usinage des 

aciers corroyés et des aciers fnttés, Le second chapitre se veut une revue critique des 

techniques disponibles pour la caractérisation complète (paramètres stéréologiques et 

composition chimique) de particules de demième phase. 

Le troisième chapitre fait une synthèse de trois articles se trouvant en annexe et 

qui traitent de la caractérisation de particules de deuxième phase. Ce chapitre est 

organisé de façon à présenter les techniques développées en fonction de la taille des 

particules de deuxième phase à caractériser. Ainsi, pour les particules dont le diamètre 

est supérieur au micromètre, on y présente une technique de caractérisation basée sur la 

microscopie intégrée. Pour fin de démonstration, nous y traitons de la caractérisation 

quantitative de la fiaction volumique et de la nature chimique de particules non alliées 

dans une poudre ou une pièce faite à partir d'une poudre alliée, et vice versa. La 

technique proposée jumèle la mesure stéréologique par analyse d'images acquises au 

microscope électronique à balayage en utilisant un détecteur d'électrons rétrodiffusés, et 

l'acquisition puis le traitement de spectres rayons X obtenus par spectrométrie à 

dispersion des énergies. Cette approche permet d'utiliser des grossissements plus 

importants et de faire une première discrimination des particules avec l'analyseur 

d'images puisque le contraste du type d'images utilisées est fonction du numéro 

atomique moyen de la re'gion balayée par le faisceau électronique. Finalement, on fait 

I'acquisition d'un spectre rayons X pour chacune des particules identifiées par 

l'analyseur d'images ce qui permet de caractériser de façon quantitative leur 
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composition chimique et ainsi faire des analyses statistiques qui tiennent compte des 

paramètres stéréologiques et de la nature chimique des particules. 

La deuxième section du chapitre 3 traite de la caractérisation de particules de 

deuxième phase dont le diamètre est inférieur au micromètre. De façon à développer 

une technique robuste, nous nous sommes attaqués à la caractérisation quantitative 

d'inclusions poly-composées. Plus particulièrement, on y discute des avantages et des 

inconvénients de certaines techniques de caractérisation en microscopie électronique de 

même que des techniques de préparation d'échmtillons. Nous avons montré que pour 

caractériser de façon quantitative la composition chimique de nano-composés situés à la 

surface d'inclusions plus grosses, la meilleure approche est l'imagerie spectrale par 

spectrométrie des pertes d'énergie des électrons transmis au microscope électronique en 

transmission. Toutefois, cette technique requiert que les échantillons soient préparés 

par ultrarnicrotomie afin de maximiser les chances que le volume d'interaction des 

électrons soit homogène à ûavers l'épaisseur de l'échantillon. Cette technique a été 

appliquée à la caractérisation d'inclusions endogènes retrouvées dans des joints soudés 

faiblement alliés au titane. Elle a pennis de monter que la nature chimique des 

composés qui se trouvent à la surface de ces inclusions, et qui sont reconnues pour 

favoriser la formation de femte aciculaire, est MnTi204, et non Ti0 ou TiG- comme on 

le retrouve souvent dans la littérature. De plus, nos résultats par spectrométrie (P)EELS 

ont montré hors de tout doute que le titane ne se combine pas préférentiellement avec 

l'azote comme le veut le modèle théorique accepté. En effet, il semble qu'il y ait une 

concentration seuil d'azote nécessaire à la formation de TiN. 

Finaiement, la dernière section du chapitre trois traite de la caractérisation de 

l'usure de forets et de pastilles utilisés pour l'usinage de pièces fabriquées par 

métallurgie des poudres. Ainsi, pour la caractérisation de la dépouille des forets, nous 

présentons une mkthode de caractérisation utilisant l'analyse d'images qui permet la 

superposition d'une image de I'outil neuf sur ceUe de l'outil usé suite au perqage d'un 



nombre donné de trous. Cette façon de faire permet d'éliminer les artéfacts de mesure 

associés à la présence d'arête rapportée. De plus, l'utilisation d'un MEB pour ce type 

de caractérisation permet d'améliorer la précision des mesures puisqu'il rend possible 

l'utilisation de plus forts grossissements tout en ayant une image de l'arête qui est 

entièrement au foyer. 

Pour ce qui est des pastilles utilisées en tournage, des opérations avancées 

d'analyse d'images ont été utilisées afin de générer une mosaïque faite de la 

juxtaposition d'images représentant des sections de la dépouille d'une pastille. En 

regroupant ces images à fort grossissement pour n'en faire qu'une seule, nous avons 

montré qu'il est possible d'améliorer la précision des mesures de la largeur de la région 

usée de la dépouille frontale des outils de coupe. 

Le quatrième chapitre de cette thèse présente un résumé des travaux portant sur 

la caractérisation et l'amélioration de I'usinabilité des pièces fabriquées par métallurgie 

des poudres. La première section de ce chapitre présente des résultats qui démontrent 

qu'en perçage, l'évolution de la force de coupe en fonction de la quantité de matériau 

enlevé est directement proportionnelle à l'usure de l'outil. Toutefois, cet énoncé n'est 

vrai que si c'est la pente de la région linéaire, telle que mesurée sur une courbe 

d'usinabilité (force axiale vs nombre de trous), qui est utilisée comme critère de 

caractérisation de I'usinabilité. Nos résultats ont montré hors de tout doute que les 

critères basés sur une mesure de la force moyenne sont erronés. It a également été 

démontrd que le pré-ailiage s'avère être la meilleure technique d'addition de particules 

de sulfüres de manganèse pour l'amélioration i'usinabilité en perçage. En effet, les 

particules de MnS pré-alliées agissent comme de meilleurs concentrateun de 

contraintes dans le plan de cisaillement primaire que celles pré-mélangées, De même, 

Ia technique de caractérisation développée a clairement montré qu'une amélioration 

substantielle de i'usinabilité de pièces fabriquées à partir de poudres autotrempantes 

pouvait être obtenue en faisant le perçage sur des pièces pré-fiittées. Qui plus est, 



l'usure des forets s'est avérée être plus faible dans le cas de pièces pré-frittées que dans 

celui de pièces à vert. 

La deuxième section de ce chapitre traite principalement des avantages d'utiliser 

une poudre autotrempante pré-alliée aux sulfures de manganèse pour améliorer le 

tournage des pièces et diminuer leurs coûts de fabrication, En effet, la présence de 

sulfure de manganése minimise les phénomènes de grippage des copeaux sur la surface 

de l'outil. II en résulte une diminution de l'écrouissage des copeaux et une baisse 

marquée des forces de coupe ce qui mène à une amélioration de la durée de vie des 

outils de coupe. De plus, nous y présentons des résultats de tests de durée de vie pour 

différents types d'outils. Ceux-ci montrent que des gains de durée de vie de 50 à 60% 

peuvent être atteints par l'utilisation d'une poudre autotrempante pré-alliée au MnS par 

rapport à une autre qui n'en contient pas. De même, une augmentation de 50% de la 

durée de vie des outils peut être obtenue en utilisant des pastilles de nitrure de bore 

cubique poly-cristallin (PCBN) par rapport à des pastilles de carbure de tungstène (WC) 

recouvert d'alumine (A&). 

La dernière section de ce chapitre discute de l'effet de l'atmosphère des fours 

lors de l'élaboration des poudres pré-alliées au sulfiue de manganèse de même que lors 

du frittage de pièces faites a partir de ces poudres. Cet effet de l'atmosphère entraîne, 

dans certaines conditions, des tMnsfomations physico-chimiques des particules de 

sulfiue de manganèse pré-aiiiées. La caractérisation quantitative par microscopie 

intégrée des paramètres stéréologiques et chimiques des inclusions retrouvées dans neuf 

(9) lots différents de pièces a été effectuée. On y constate que moins L'atmosphère est 

réductrice, plus les inclusions retrouvées dans les pièces finales sont grosses et oxydées. 

Or, des tests d'usinabilité effectués a partir de ces différents lots ont montré que les 

pièces qui s'usinaient le mieux étaient celles contenant de grosses inclusions de MnS bi- 

composées. En effet, la présence d'oxyde à L'intérieur de grosses inclusions de MnS 

favorise I'usinabilité par rapport a de petites inclusions homogènes de MnS. Ce 



phénomène s'explique par le fait que plus Ies inclusions sont grosses, plus elles sont 

efficaces comme concentmteurs de contraintes dans le plan de cisaillement principai. 

De plus, la présence d'oxyde a pour effet de diminuer la ductilité des particules de MnS 

ce qui favorise la création de fissures et par le fait même la formation des copeaux. 

Finalement, un modèle empirique de transformation des particules de MnS lors de 

l'élaboration des poudres resulfurées de Domfer y est présenté. Celui-ci indique que 

lorsque la pression partielle d'oxygène est suffisamment élevée, une oxydation interne 

des sulfures de manganèse s'opère le long des joints de grains en contact avec la 

surface. Ainsi, les inclusions de MnS que l'on retrouve le long de ces joints de grains 

s'oxydent pour former une inclusion multi-composées h/InS/MnO/MnSi03. Ce 

phénomène entraîne la dissolution graduelle des particules de MnS qui ne se retrouvent 

pas le long des joints de grains. Cette dissolution étant due à la nécessité de maintenir 

un équilibre thermodynamique entre le soufre et le manganèse en solution et celui des 

inclusions de MnS. 
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This thesis was prepared by combining six scientific articles that deal with the 

quantitative characterization of the machinabiiity of parts made via the powder 

metallwgy process. The first chapter presents an exhaustive literature review on 

machining in general, and on the main differences that exist between the rnachining of 

wrought and sintered steels. The second chapter consists of a critical review of the 

techniques availabie for the complete charactecization (stereological parameters and 

chernicd composition) of second phase particles. 

The third chapter synthesizes three articles presented at the end of the document 

(appendix) that discuss the characterization of second phase particles. This chapter 

presents the techniques developed based on the size of the second phase particles to be 

chmcterized. Thus, for particies with a dimeter larger than one rnicrometer, a 

technique based on integrated microcopy is presented. As a demonstration, we discuss 

the quantitative characterization of the volume fraction and the chemistry of unalloyed 

particles in parts made from an alloyed powder and vice versa. The proposed technique 

combines image andysis on images acquired using a backscattered electron detector in 

the scanning electron microscope and energy dispersive X-ray microanalysis. This 

approach permits the use of higher magnification as well as pcirnary particle 

discrimination since the contrast of that type of image is proportional to the average 

atomic number of the area scanned by the electron beam. Finally, a X-ray spectrum is 

acquired for each particle identitied by the image analyzer which allows to characteke 

quantitatively their chemical composition and perform statistical analyses by taking into 

account the stereological parameters and the chemicaî nature of the particles. 

The second section of chapter 3 focuses on the chmacterization of second phase 

particles with a diameter inferior to one rnicrometer. To develop a robust technique, we 



studied the quantitative characterization of multi-phase inclusions. More specifically, 

we discuss the advantages and disadvantages of selected characterization techniques in 

electron microscopy as well as différent techniques of sample preparation. It is shoivn 

that to charactenze quantitatively the chemistry of a nano-phase particle located on the 

surface of a larger inclusion, the best approach is spectrwn imaging using electron 

energy loss spectrometry. However, this technique requires preparing the smples using 

ultrarnicrotomy to maximize the chances that the interaction volume of the electrons be 

homogeneous throughout the sample. This technique was applied to the 

characterization of endogenous inclusions found in welds of Ti-Mn low-alloyed steel. Tt 

showed that the chemistry of the phases found on the surface of these inclusions, which 

are known to promote the formation of acicular ferrite, is MnTizOd ûnd not Ti0 of TiOz 

as ofien found in the literature. In addition, our results give the first empirical evidence 

that titaniurn and nitrogen do not react automatically together to fom Ta. It rather 

seems that thece is a nitrogen threshold concentration necessary for the formation of 

TiN. 

Fiaally, the Iasî section of chapter 3 focuses on the cliaracterization of Wear on 

tools used to machine P M  parts. Thus, to characterize flank Wear on drill bits. we 

present a method based on image analysis to superimpose the image of the new tool on 

the image of the same tool after it has been used to drill a given number of. Iioles. This 

approach permits to eliminate some rirtifacts brought up by the presence of built up 

edges. Also, the use of a scanniag electron microscope to acquire the images allows to 

improve the accuracy of tool Wear measurement since it allows working with higher 

magnification and improved depth of field. As for the inserts used in hirning, we 

suggest a technique based on advanced image analysis opentions to generate a mosaic 

made up by the combination of several images representing discrete section of the f i a d  

area of an insert. By grouping these images it is possible to improve the accuracy of the 

measurements of the width of the flank Wear. 
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The fourth chapter presents a summary of the work done to improve the 

machinability of parts made via the P/M process. The first section presents some results 

which demonstrate that, for driliiig operatioas, the evolution of the axial force as a 

fiinction of the quantity of materiai removed is directly proportional to the width of 

Bank Wear on the tool. Therefore, by measuring the slope of the linear region in a plot 

of the axial force vs. the quantity of material removed, one can characterize tool Wear 

and machinability. Thus, our results show that the popular criterion that relies on a 

measure of the average force while drilling a given number of holes is biased. It was 

also show that pre-alloying is a much more efficient technique to add rnanganese 

sulfide particles to a powder than admixing. Indeed, pre-alloyed manganese sulfide 

particles are better stress concentrators than admixed ones in the primary shear zone. 

The second section of this chapter focuses on the advantages of using sinter- 

hardenable powder grades pre-alloyed with manganese sulfide particles. Indeed, the 

presence of pre-alloyed manganese sulfide particles minimizes seizure at the chipitool 

interface. As a result, we notice a decrease of strain hardening and a significant 

lowering of the cutting forces, which cesults in irnproved tool life. In addition, we 

present results of tool life tests perfonned using different grades of tools. They indicate 

that tool life caa be improved by 50 to 60% using sinter-hardenable powder grades pre- 

dloyed with manganese sulfide particles. Similady, a 50% increase of tool life can be 

obtained by using polycrystalline cubic boron nitride inserts instead of dumina-coated 

tungsten carbide inserts. 

The last section of this chapter discusses the effect of fùmace atmosphere during 

elaboration of and sintering of powders pre-ailoyed with manganese sulfide particles. It 

was observed that the reducing potentid of the fümace atmosphere influences greatly 

the size distriiution and final chemistry of the pre-aiioyed inclusions. Quantitative 

characterization of 9 diierent lots of parts using ùitegrated microscopy showed that the 

less the atmosphere is reducing, the more the inclusions found in the finale parts are 



large and oxidized. Yet, some machinhg tests performed on parts fiom the 9 different 

lots showed that those that machined best were those containhg the largest dual-phase 

inclusions. This behavior is explained by the fact that larger inclusions are better stress 

concentrators than smaller ones. Furthemore, the presence of an oxide phase has the 

effect of lowering the ductility of the MnS particles. These two factors lead to better 

crack initiation in the primary shear zone and lower forces on the tool. Finaily, a mode1 

of the transformation of the MnS particles during the elaboration and sintering of 

resulfurized P/M steels is presented. The latter indicates that when the partial pressure 

of oxygen is high, internai oxidation of the manganese sulfide particles takes place 

dong the grain boundaries in contact with the surface. Thus, the MnS inclusions found 

dong those grain boundaries are oxidized and fom plural-phase inclusions 

(MnS/MnO/MnSi03). This phenomenon leads to graduai dissolution of the manganese 

sulfide particles located away form the grain boundaries. This dissolution is due to the 

necessity to maintain the thennodynamic equilibrium between the sulfide and 

manganese in solution and that of MnS inclusions. 
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La fabrication de pièces à l'aide du procédé de métallurgie des poudres a connu 

une croissance phénoménale au cours de la dernière décennie. Les récentes statistiques 

montrent que la production nord américaine de poudres d'acier est passée de 197 864 

tonnes métriques en 1989 à 372 688 tonnes métriques en 1998, soit une augmentation 

pour cette période d'environ 73% (White, 1999). A titre comparatif, la production 

américaine d'aciers corroyés a connu une croissance totale d'environ 11% pour la 

même période. Qui plus est, on estime que la croissance du marché de la métallurgie 

des poudres devrait être d'environ 5% par année jusqu'à l'an 2004. Cette croissance 

remarquable est en grande partie associée au marché de l'automobite et le 

remplacement de pièces traditionneliement fabriquées avec des procédés de fabrication 

plus conventionnels et généralement plus coûteux. Or, si l'on veut maintenir des taux 

de croissance similaires à plus long terme, il deviendra nécessaire que le marché de la 

métallurgie des poudres puisse répondre à des exigences technologiques encore plus 

sévères. En l'occurrence, on peut anticiper que ces exigences impliqueront non 

seulement les propriétés physico-mécaniques des poudres utilisées pour la fabrication 

de pièces mais aussi le développement de nouveaux champs d'applications pour celles- 

ci. C'est ainsi que de plus en plus de fabricants de pièces se tournent vers les 

producteurs de poudres pour que ces derniers leur fournissent des solutions complètes 

en ce qui a trait ti la sélection du type de poudre, à l'optimisation de la mise en forme 

primaire @ressage et tnttage) et secondaire (usinage) fi de développer des pièces de 

hautes performances. Ainsi, on peut s'attendre à ce que les prochains défis de la 

métallurgie des poudres visent principalement à remplacer les aciers corroyés sur la 

base des performances mécaniques accrues et non plus uniquement sur celle des failes 

coûts de production. Toutes ces nouvelles aspirations nécessitent donc une 

compréhension avancée de tous les mécanismes qui peuvent influencer chacun de ces 



points. Dès lors, ce n'est qu'a travers un raisonnement scientifique solide que des 

innovations technologiques viables et profitables pourront voir le jour. 

C'est à ce niveau que le présent travail prend tout son sens. En effet, bien que 

le procédé de fabrication de pièces par métallurgie des poudres en soit un dit (t a côtes 

presque finales (near net shqe) D, il n'en demeure pas moins que près de 60% des 

pièces produites via ce procédé subissent une opération d'usinage. Qui plus est, ce type 

de pièces est reconnu pour être difticilement usinables lorsque comparé à l'usinage de 

pièces d'acier corroyé. Or, vu l'importance que prennent les opérations secondaires de 

mise en forme, il devient impératif de travailler à améliorer ce Comportement afin d'en 

amiver au développement de pièces pour applications de hautes performances. 

11 faut mentionner qu'un nombre important d'études ont porté sur l'amélioration 

de l'usinabilité des pièces fabriquées par métallurgie des poudres. Toutefois, ces 

dernières semblent ftiire preuve de peu de concertations. De plus, les bases 

technologiques et scientifiques de plusieurs d'entre elles sont souvent fragiles. Ces 

caractéristiques sont typiques d'une science jeune et immature. En effet, notre 

expérience nous a montré que la recherche et développement dans ce domaine est plus 

souvent le fmit d'essais et erreurs que basé sur des critères quantitatifs. C'est à partir de 

ces observations que nous avons entrepris le présent travail avec comme objectif de 

développer des outils robustes de caractérisation des poudres et de l'usinabilité des 

pièces fabriquées à partir de celles-ci. En un deuxième temps, nous avons utilisé les 

techniques de caractérisation mises sur pied afin de mieux comprendre les mécanismes 

impliqués lors de l'usinage des pièces fabriquées par métallurgie des poudres et en 

arriver à améliorer leur ushabilité. 

De façon générale, L'amélioration de l'usinabilité passe par l'ajout à la poudre de 

composés chimiques qui diminuent les forces nécessaires à la formation des copeaux 

lors de la coupe. Par le passé, le plomb était utilisé dans la fabrication des aciers de 



décolletage. Toutefois, sa toxicité a entraîné son remplacement par le sulfure de 

manganèse (MnS). De nos jours, le MnS est le composé le plus employé pour 

améliorer l'usinabilité des aciers, Bien qu'en métallurgie des aciers corroyés ces 

particules ne peuvent se retrouver autrement que sous la forme pré-dliée, La métalhrgie 

des poudres offre une deuxième technique d'ajout, mit le mélange de fines particules de 

sulfure de manganèse a une poudre d'acier. Toutefois, peu d'information est disponible 

quant à l'effet de l'une ou l'autre de ces techniques d'addition sur l'amèlioration de 

l'usinabilité des pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 

L'organisation de cette îhèse reflète donc les points soulcvés ci-dessus. Ainsi, le 

premier chapitre présente une revue de la littérature portant sur les principaux facteurs 

touchant i l'usinage ainsi que les différences importantes qui existent entre l'usinage 

d'aciers corroyés et d'aciers frittés. Le chapitre 2 présente quant à lui une revue de la 

littérature touchant aux techniques de caractérisation microscopique utilisées pour la 

caractérisittion de particules de deuxième phase. En effet, puisque ce sont des composés 

ajoutés aux matériaux qui influencent le plus I'usinabilité, nous nous devions d'utiliser, 

et de développer au besoin, des techniques de caractérisation qui permettent une 

évaluation quantitative des paramètres stéréologiques et chimiques de ces particules. Le 

troisième chapitre fait la synthèse des articles touchant a la caractérisation 

microscopique des particdes de deuxième phase. On y met l'accent sur la microscopie 

intégrée et la sélection de techniques de caractérisation appropriées ii la taille et à la 

composition chimique des particules. De même, k chapitre 4 présente une synthbe des 

articles se rapponant a la caractérisation quantitative de l'usinabilité d'aciers ettés ainsi 

qu'i son emploi pour le développement de poudres a ushabilité améliorée. Finalement, 

le chapitre 5 présente les conclusions générales en soulignant tout particulièrement les 

apports de nos travaux quant à i'avancement des comaissances touchant i'usinabilité 

des pièces fabriquées par rnétaiiurgie des poudres ainsi que les outils microscopiques 

développés à cette fin. 



CHAPITRE: 1 

REWE DE LA LIT~RATURE PORTANT SUR L'usTNABILITÉ DES 

PIECES FABRCQUÉES PAR MÉTALLURGIE DES POUDRES 

1.1 Introduction 

On définit I'usinabilité comme étant l'aptitude d'un matériau à être usiné dans 

des conditions de coupe déterminées. Bien que cette définition soit très générale, et 

même assez vague, le terme usinabilité est d'usage courant dans les domaines du design 

et de la fabrication de pièces. Or, contrairement à d'autres propriétés des matériaux, il 

n'y a pas de paramètres généraux acceptés pour l'évaluation de I'usinabilité. Les gens 

intéressés par le fini de surface parlerons plutôt de (( qualité du fini de surface D tandis 

que ceux intéressés par l'usure des outils parlerons en termes de (( taux de production », 

etc, Donc, il apparaît clair que la définition de I'usinabilité est fortement influencée par 

les intérêts de son auteur. 

Au-dela des définitions, il y a le sujet lui-même. Les pages qui suivent 

présentent donc une revue critique de la littdrature portant sur les aspects métallurgiques 

de l'usinage des pièces fabriquées par mdtallurgie des poudres. Bien que l'intérêt pour 

l'usinabilité des telles pièces a pris un essor depuis quelques années, il n'en demeure pas 

moins que la grande majorité de la littérature nous vient des recherches effectuées sur 

les aciers corroyés. Nous avons tout de même tenté de faire ressortir les points qui 

touchent de près l'usinabilité en métallurgie des poudres ou qui à tout le moins nous 

aident à mieux la comprendre. C'est ainsi que nous parlerons des mécanismes de 

formation des copeaux, des profils de température au cours de l'usinage et de i'usure 

des outils, Par la suite, nous traiterons des additifs permettant d'améliorer l'usinabilité 



et poursuivrons avec un chapitre portant sur les caractéristiques spécifiques reliées à 

l'usinage des pièces fabriquées par métallurgie des poudres. Finalement, nous parlerons 

des types d'essais et des paramètres à mesurer afin d'évaluer correctement l'usinabilité 

des pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 

1.2 Mécanismes de formation des copeaux 

Comme nous l'avons mentionné ci-dessus, l'éventuelle amélioration de 

l'usinabilité via des changements microstructuraux apportés à des poudres métalliques 

ne peut se faire sans une bonne compréhension des mécanismes impliqués lors de la 

coupe des métaux. Ainsi, une meilleure connaissance du comportement des outils lors 

de la coupe nous permet d'atteindre deux objectifs précis: 

Optimisation de l'utilisation des outils pour une opération de coupe donnée: 

Connaissance des paramètres importants sur lesquels les éventuels changements 
microstructuraux devront porter afin d'améliorer l'usinabilité; 

Cette section traitera des mécanismes reliés aux opérations de coupes 

orthogonales (2-D) sur des matériaux parfaitement denses et homogènes. Le chapitre 4 

présente quant à lui une comparaison entre l'usinage de pièces denses et celle de pièces 

poreuses comme celles rencontrées en métallurgie des poudres. 

1.2.1 Mécanismes reliés aux coupes orthogonales 

Shaw (1989), Mills et Redford (1984), Zorev (1966) et Kroneneberg (1966) sont 

quelques uns des nombreux auteurs qui ont publié des ouvrages complets portant sur les 

mécanismes impliqués lors de la coupe des métaux. Les travaux sur la formation des 

copeaux remontent à plus d'un siécle alors que Tresca publiait son ouvrage sur le 



rabotage des métaux (Tresca (1873)). Toutefois, ce n'est que depuis le début des années 

40 que les théories fondamentales ont vu le jour, grâce entre autres aux travaux de 

Merchant (1 944). 

Une coupe orthogonale fait référence à une opération idéale qui suppose que le 

matériau est complètement homogène. Les autres hypothèses reliées a ce modèle en 

deux dimensions sont .les suivantes: 

L'outil est parfaitement aiguisé: 

0 Il n'y a pas de contact entre la dépouille frontale et la pièce; 

L'arête de coupe est droite et perpendiculaire au déplacement, générant une surface 

plane; 

0 Le copeau ne s'kcoule pas de chaque côté (déformation plane); 

0 La profondeur de coupe est constante; 

La largeur de l'outil est plus grande que la pièce; 

La pièce se déplace par rapport à l'outil à vitesse constante; 

0 Le copeau est continu et ne présente pas d'arête rapportée (build-up edge); 

0 Les contraintes de cisaillement le long du plan de cisaillement et les contraintes 

normales le long de l'outil sont unifocmes. 

Dans la majorité des cas pratiques, le modèle des coupes orthogonales fait une 

bonne approximation des performances de l'arête tranchante de l'outil, d'oii 

l'importance de l'étudier. La figure 1.1 compare une opération de coupe orthogonale a 

celle d'une coupe oblique. La figure 1.2 quant à eue présente les résuttantes des forces 

impliquées lors d'une coupe orthogonale. 



Outil 

Piéce 

Figure 1.1 Comparaison d'une opération de coupe oblique (a) à celle d'une coupe 

orthogonale (b). 

Figure 1.2 Schéma montrant les forces résultantes lors d'une coupe orthogonale. 

a=angle de coupe, +angle de cisaillement. 



1.2.2 Forces 

Comme le montre la figure 1.2, les forces résultantes R et R' sont 

respectivement la force entre l'outil et le copeau et celle entre la pièce et le copeau. A 

l'équilibre, R=R' et l'on peut définir ces deux forces selon trois systèmes orthogonaux 

distincts, soient: 

1. Selon les axes horizontaux et verticaux Fp et FQ; 

2. Selon des axes parallèles et perpendiculaires à la surface de l'outil Fc et Nc; 

3. Selon des axes parallèles et perpendiculaires au plan de cisaillement F, et N,; 

Pour fin de simplicité, on peut ramener toutes les forces à la pointe de l'outil afin 

d'obtenir un graphique compact tel que montré a la figure 1.3 (Merchant (1945)). Ainsi, 

on peut exprimer les forces de cisaillement et de fiction a l'aide des forces horizontales 

et verticales qui sont celles que l'on peut diterminer expérimentalement à l'aide d'un 

dynamomètre. 

Figure 1.3 Composantes orthogonales des forces résultantes selon chacun 
systèmes d'axe identitiés cidessus @=angle de fiction). 

des 



De même: 

F, = Fp sin a + FQ cos a (2.3) 

Nc = F,COS a - FQ sin a (2.4) 

Ces deux dernières équations sont particulièrement importantes puisqu' elles 

permettent de calculer le coefficient de friction à la surface de l'outil (p). Or, on sait 

que : 

Cr = tg P (2.5) 

p = FcMc = ( F p  sin a + F,cos a)/( F, cos a - FQ sin a) = (F, + F, tg a)/(F,-Fp tg a) 

12.6) 

1.2.3 Contraintes 

Les équations 2.1 et 2.2 permettent de mesurer les contraintes de cisaillement et 

celles normales au plan de cisaillement. On sait que: 

où: A, = la surface du plan de cisaillement. 

où: b = largeur de la coupe, t = profondeur de la coupe, 



On obtient donc: 

a = ((F, sin + + FQ cos +) sin O)/(bt) (2.1 1) 

1.2.4 Angle de cisaillement 

11 a été démontré expérimentdement que lorsque les métaux sont coupés il n'y a 

pas de changement de densité d'où la relation suivante: 

tbl= kbcl, (2.12) 

où: I est la longueur de coupe et l'indice C fait référence aux pmmètres du copeau. De 

plus, si bft 2 5, il a été démoniré expérimentalement que la largeur du copeau est la 

même que la largeur de coupe ce qui permet d'exprimer l'équation 2.12 comme suit: 

où: r = le rapport de coupe. 

En s'aidant de la figure 1.4, on peut obtenir une expression pour l'angle de 

cisaillement 4: 

r = tlt, =(AB sin +)/(AB cos (4-a)) (2.14) 

4 = arctg ((r cos @/II- r sin a)) (2.15) 



Figure 1.4 Construction permettant de trouver une relation reliant l'angle de 

cisaillement (4) au rapport de coupe (r). 

1.2.5 Vitesses 

Ii existe trois vitesses d'intérêt lors de la coupe des métaux, soient: 

1. La vitesse de coupe (V) qui est la vitesse de l'outil par rapport à la pièce 

selon la direction parallèle à Fp; 

2. La vitesse du copeau (Va qui est la vitesse du copeau par rapport à l'outil 

selon la direction parallèle a la surface de I'outil; 



3. La vitesse de cisaillement (V,) qui est la vitesse du copeau par rapport a la 

pièce selon la direction du plan de cisaillement. 

Comme la figure 1.5 l'indique, les principes de la cinématique demandent que 

les vecteurs de ces trois vitesses forment un diagramme fermé. 

Figure 1.5 Représentation graphique des trois vecteurs vitesse V, V, et V,. 

A l'aide de la figure 1.5 on peut écrire les relations suivantes: 

V, = ((sin 4)*V)/(cos ($-a)) = rV (2.16) 

V, = ((cos a)*V)/((cos (a-#)) (2.17) 

12.6 Considérations énergétiques 

Lorsque que l'on coupe du métai daos une opération bidimensionnelie, l'énergie 

dépensée par unité de temps est donnée par: 



L'énergie totale par unité de volume de métal enlevé est donnée par: 

Comme Shaw (1954) l'a montre l'énergie totale par unité de volume est 

consornmt!e comme suit: 

1. Énergie par unité de volume sur le plan de cisaillement (u3; 

2. Énergie par unité de volume sur la surface de l'outil tu,); 

3. Énergie par unité de volume due à la formation d'une nouvelle swface lors de 

la coupe(u,); 

4. Énergie par unité de volume provenant du changement de quantité de 

mouvement du métal lorsqu'il rencontre le plan de cisaillement (uh,). 

On obtient: 

us = (FsVs)/(Vbt) = r ((V,/(V sin +)) (2.20) 

où: T = énergie de surface du matériau, pour la plupart des métaux cette valeur est égale 

a 1000 dyndcm; 

La valeur N 2 )) vient du fait que deux d a c e s  sont générées Iorsqu'une coupe 

a lieu. 



La force de quantité de mouvement résultante associée au changement de 

quantité de mouvement du métal lorsqu'il rencontre le plan de cisaillement s'oriente 

dans la direction du plan de cisaillement. 

FM = pV2bt[Vc sin (+-a) + V cos 41 (2.23) 

Ainsi: 

Toutefois, comme Shaw l'a démontré, l'énergie de surface par volume, u,,, et 

I'énergie de quantité de mouvement par unité de volume, u,, sont négligeables par 

rapport aux deux autres énergies. Ainsi, on peut écrire: 

De plus, Shaw a moniré que, pour une opération de tournage, l'énergie de 

tiiction, u,, correspond généralement à 25% de l'énergie totale dépensée. 

Bien, que les développements présentés ci-dessus soient fortement idéalisés, il 

n'en demeure pas moins qu'ils constituent une ûès bonne première approximation des 

phénomènes impliqués lors de la coupe des métaux, Comme nous venons tout juste de 

le ddmontrer, la déformation phtique dans le plan de cisaillement est le principal 

facteur iaauençant la formation des copeaux et éventuellement l'usinabilité. Il nous est 

dès lors possible d'anticiper les qualités que devront avoir les éventuels changements 

microstructuraux à apporter aux poudres métalliques a h  de pouvoir en augmenter leur 

usinabilité. De façon plus précise, on se devra de trouver des composés qui favoriseront 



principaiement une diminution de l'énergie de cisaillement en avant de l'outil et en un 

deuxième temps, une diminution de l'énergie de fiiction entre le copeau et l'outil. 

13 Déviations des conditions idéales lors d'une coupe orthogonale 

Jusqu'à maintenant, nous nous sommes servi des hypothèses de la page trois afin 

de simplifier notre démarche. Bien que certaines de ces hypothèses soient assez bien 

respectées en pratique, d'autres sont par contre trop simplificatrices et demandent qu'on 

leur accorde une attention particuiière. Les points dont nous parlerons dans cette 

section traitent de la formation de copeaux discontinus, le cisaillement secondaire i la 

surface de l'outil et l'apparition d'une arête rapportée. 

1.3.1 Copeaux discontinus 

Comme le montre la figure 1.6 il y a trois différentes façons selon lesquelles le 

copeau peut se briser. La première est le bris autonome, la deuxiéme est due à l'arrêt 

par l'outil et la troisième est due à l'arrêt par la pièce. Les paramètres d'usinage tels: la 

vitesse d'avance de l'outil, l'angle de coupe et la profondeur de coupe sont autant de 

facteur influençant les mécanismes de bris des copeaux. 



Figure 1.6 Trois types de bris des copeaux: (a) bris autonome, (b) bris dû à l'arrêt 

par l'outil, (c) bris dû à l'arrêt par la pièce. 1) Représentation 

schématisée, 2) Photognphies prises en cours d'usinage (d'après AB 

Sandvik (1 994)). 

Le premier type de bris se produit lorsque le rayon de courbure du copeau est 

petit etlou l'épaisseur du copeau est très élevée. 11 en résulte une augmentation des 

contraintes dans le copeau qui mène a sa rupture. Le deuxième type de bris se produit 

lorsque le bout libre du copeau fkappe le côté de l'outil. Cet arrêt a pour effet de 

diminuer le rayon de courbure du copeau ce qui mène a sa rupture. Ce type de bris n'est 

généralement pas souhaité puisqu'il a tendance à endommager les outils de coupe. 

Quant au troisième type de bris, il survient suite ii l'arrêt du copeau sur la pièce en avant 

de la région de coupe. Tout comme pour le cas précédent, ce type de bris est à éviter 

puisqu'il risque de nuire B la coupe de la région qui suit et ainsi diminuer la qualité du 

hi de surface. 



1.3.2 Cisaillement secondaire h la surface de l'outil 

Ce phénomène s'observe lorsque la contrainte de fiction à la surface de l'outil 

atteint la valeur limite d'écoulement du matériau formant le copeau. Il y a alors 

écoulement de matière dans la partie du copeau se trouvant près de la surface de l'outil. 

La figure 1.7 montre une représentation schématique de la forme de la région de 

cisaillement secondaire telle que determinée expérimentalement par Zorev (1 966). 

Figure 1.7 Schéma de la forme de la zone de cisaillement secondaire près de la 

surface de l'outil lors de la coupe d'un acier doux. (a=lOO, t=t2 mm, 

t 1 -42 mrntrév., V=82m/min.). 

Puisque le cisaillement secondaire est dQ à des contraintes élevées à la surface de 

L'outil, il en résulte une augmentation des forces de coupe. Comme l'indique Shaw, 

L'influence du cisaillement secondaire peut s'exprimer en termes de diminution de 

l'angle de coupe. Comme on peut le voir à la figure 1.8, la présence de cisaillement 

secondaire équivaut à un déplacement du copeau le long de l'axe AC' au lieu de l'axe 

AC. 



''c? t Plan de cisaillement 

Figure 1.8 Diminution de l'angle de coupe due à la présence de cisaillement 

secondaire. 

1.33 Agglomérats sur l'arête de l'outil de coupe (Arête rapportée) 

Nous avons vu à la section précédente que des contraintes de cisaillement 

importantes peuvent être générées entre le copeau et l'outil dans la région de 

cisaillement secondaire. 11 y a des cas OU la déformation plastique qui peut en résulter 

est assez importante pour briser une partie du copeau. Cette fracture partielle du copeau 

laisse un morceau de métal en forme de fibre à la surface de l'outil une fois que le 

copeau s'est éloignt5, De plus, ce genre d'agglomérations se remarque principalement 

lorsque la vitesse de coupe est faible c'est-à-dire lorsque la température est plutôt basse. 

Les travaux de Williams et Rollason (1970) ont démontré que quelles que soient 

les conditions d'usinage, la coupe des métaux monophasés n'entraîne pas de formation 

d'agglomérations sur l'arête de coupe des outils. Ils ont démontré que pour qu'il y ait 

formation d'agglomérats, une condition essentielle mais non sutlisante est qu'il y ait 

présence de particules de deuxième phase dans le copeau. Ceci s'explique par le fait 

qu'il y a décohésion de l'interface entre la matrice et ces particules (inclusions, grains 

de perlite, etc.) et formation de fissures menant à la mpture partielle du copeau. Les 



fibres de métal ainsi formées se soudent à la surface de I'outil et viennent modifier son 

angle de coupe et par le fait même diminuer les forces de coupe. Ces agglomérats ont 

tendance à croître jusqu'à atteindre une certaine taille pour finalement devenir instables 

et se détacher de la surface de L'outil. Lors du détachement, l'outil est légèrement dévie 

de sa trajectoire ce qui induit des vibrations et surtout détériore le fini de surface suivant 

le mécanisme décrit à la figure 1.9 (AB Sandvik (1 994)). 

Figure 1.9 Arrachement de l'agglomération et son effet sur I'outil et le fini de 

surface. 

Bon nombre d'articles de la littérature parlent de l'effet bénéfique des 

agglomérats qui agissent comme protecteurs de l'arête de coupe de l'outil et par 

conséquent augmentent sa durée de vie, En fait, ceci n'est mi que si les conditions 

d'usinage permettent d'obtenir une arête rapportée stable. Comme nous le verrons plus 

loin, ces conditions sont fonction de la composition chimique de l'acier, de la nature 

chimique des inclusions ainsi que de leur fiaction volumique. Dans les cas où l'arête 

rapportée est instable, le soudage de l'arête à la surface de l'outil puis son arrachement 

et les vibrations induites lors de i'arrachement sont autant de conditions qui engendrent 

Susure de l'outil de coupe. 

Finalement, il est possible d'éliminer la formation de ces agglomérats en 

augmentant la vitesse de coupe. Ce faisant, on augmente la température à l'interface 

copeau-outil ce qui a pour effet de diminuer les contraintes de cisaillement. 



1.4 Analyse thermique lors de la coupe des metaux 

À peu près toute l'énergie mécanique disponible lors de la coupe des métaux est 

convertie en chaleur (énergie thermique). Cette chaleur est principalement due à la 

tnction et au bris des liaisons atomiques dans le plan de cisaiIlement. La première 

section de ce chapitre discutera de la distribution de chaleur lors de ia coupe ainsi que 

de l'effet de certains paramètres de coupe. La deuxième section pour sa part présentera 

une brève revue des fluides de coupe et de leurs effets sur I'usinabilité. 

1.4.1 Température lors de la coupe orthogonale des métaux 

Les régions ou la température est particulièrement élevée sont: le plan de 

cisaillement et la face de l'outil. Comme on peut s'y attendre, la quantité de chaleur 

générée varie en fonction du type de matériau usiné et des paramètres de coupe tels: la 

vitesse de c'oupe et la vitesse d'avance de l'outil. La tigure 1 .IO présente la distribution 

typique de la chaleur lors de la coupe des métaux telle que rapportée par Kroneneberg 

(1966). On constate que la majorité de la chaleur générée dans la zone de coupa est 

enlevée par les copeaux. 
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Figure 1.10 Distribution typique de la chaleur lots de la coupe des métaux. 

La figure 1.1 1 quant a elle présente l'évolution de la température en fonction de 

la vitesse de coupe (Schmidt (1954)). On y remarque que seule la température à 

l'interface outil-copeau est significativement affectée par la vitesse de coupe. En effet, 

une augmentation de cette vitesse n'a à peu près pas d'effet sur la température de la 

pièce ou celle du copeau. De plus, Schmidt et Roubik (1949) ont montré que ces 

conclusions sont les mêmes que l'on parle de tournage, de perçage ou de fraisage. 
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Figure 1.1 1 Distribution de la température lors du tournage orthogonale. Matériau: 

AIS1 11 13, matériau de l'outil: K2S, a=2O0, largeur de la coupe: 3.84 

mm, profondeur de coupe: 0.2 mm. 

Finalement, l'analyse par éléments finis telle que celle présentée à la figure 1.12 

nous permet d'obtenir une bonne approximation de la distribution typique de la 

température lors d'une coupe orthogonale (Tay et al. (1974)) sur un acier de 

décolletage. On constate que la température maximale est atteinte au-delà de la mi- 

distance de la longueur de contact « a n (Tm, à 0.68a a partir de l'arête de l'outil). Les 

mêmes auteurs ont montré que le point où la température est maximale, se rapproche de 

0.5a avec une diminution de la vitesse de coupe. Parmi les résultats calculés de la figure 

1.12, on note que la température maximale atteinte est de 1016°C et que la température 

moyenne au niveau du plan de cisaillement est de 192°C. Ces résultats sont importants 

dans un contexte comme le nôtre où l'on envisage d'utiliser des particules de deuxièmes 

phases afin d'augmenter l'usinabilité de pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 



En effet, une connaissance de la température en fonction de la position (bien qu'elle soit 

approximative) fournit des critères quant à la pertinence d'utiliser tels ou tels autres 

additifs pour améliorer l'usinabilité. Ceci est particulièrement vrai dans le cas des 

oxydes comme on le verra plus loin. De plus, la température maximale atteinte au cours 

de la coupe fera sentir ses effets sur la durée de vie utile de l'outil, la qualité du fini de 

surface, le rendement et la précision des pièces. 

Figure 1.12 Lignes isothermes associées à la coupe orthogonale d'un acier de 

décolletage a Saide d'un outil au carbure. a=20°, vitesse de coupe: 

155m/min., vitesse d'avance de l'outil: 0.274 mm/rév., d'après Tay et al. 

(1974). 



1.4.2 Fluides de coupe 

A peu près toutes les formes d'usinage requièrent I'utilisation de fluides de 

coupe. La chaleur et le frottement qui sont générés par l'écoulement du copeau a la 

surface de l'outil provoque l'adhérence du métal au tranchant de ce dernier, Ceci 

entraîne une détérioration rapide du fini de surface de la pièce. Il faut mentionner que la 

très grande majorité des fluides de coupe utilisés en industrie sont sous forme liquide, 

on note en pariiculier les huiles minérales solubles, l'éthanol, le kérosène, etc. Les buts 

visés par l'emploi de fluides de coupe sont la lubrification à basse vitesse et le 

refroidissement de l'outil à haute vitesse. En effet, à basse vitesse (brochage) 

l'échauffement n'est pas un problème majeur tandis qu'à haute vitesse (perçage, 

tournage, fraisage) il n'y a pas assez de temps pour que le fluide glisse entre le copeau et 

l'outil afin d'agir comme lubrifiant. À titre d'exemple, le tableau 1. I présente des 

résultats obtenus à basse vitesse de coupe (Shaw et al. (1953)). Les forces ont été 

mesurées à l'aide d'un dynamomètre. Les conditions de coupe étaient les suivantes: 

V:0.025 dmin . ,  t: 0.08 mmfrév., b: 25.4 mm. 

Tableau 1.1 Mesures recueillies lors de la coupe orthogonale à basse vitesse d'un 

acier AIS1 1 113 (Shaw et al. (1953)). 

Fluide a Fp FQ r r(* 1W3) o(*IO-~) p 
decoupe ( 0 )  (N) (N) 

P 
C') (NIcmJ (NIcmJ ("1 

Benzène 45 3111 374 0.602 36.5 59.1 58.0 1.33 53.0 
Air 45 2256 205 0.629 38.6 48.4 50.2 1.20 50.2 

Éthanol 45 1664 -27 0.680 42.7 43.5 39.0 0.97 44.1 
CCIA 45 1464 -182 0.739 47.4 42.9 36.2 0.78 37.9 

Benzène 30 4058 1117 0.380 22.2 65.1 50.2 1.01 45.4 
Air 30 3293 632 0.454 27.0 62.0 48.2 0.86 40.9 

Éthanol 30 2407 178 0.521 31.4 52-7 37.8 0.68 34.2 
CC14 30 1945 -134 0.625 38.2 51.7 35.0 0.49 26.1 
Au 16 4962 1544 0.301 17.5 66.6 46.2 0.66 33.3 

Éthanol 16 3783 748 0.362 21.1 60.7 38.4 0.51 27.2 
CC14 16 2563 85 0.485 28.1 54.4 31.9 032 17.9 



A partir des résultats du tableau 1.1, on peut tirer les conclusions suivantes: 

Le benzène est un lubrifiant négatif, c'est-à-dire qu'il est moins performant que l'air 

lorsque utilise comme fluide de coupe; 

Le coefficient de fiiction à la surface de l'outil diminue lorsque l'efficacité du fluide 

de coupe augmente et lorsque L'angle de coupe diminue; 

L'éthanol et le CCI, sont des lubrifiants positifs puisqu'ils sont plus efficaces que 

l'air pour réduire les forces de coupe et augmenter l'angle du plan de cisaillement; 

Plus le fluide de coupe est efficace, plus la force Fp est négative. Une force FQ 

négative est représentative d'une condition instable entraînant une augmentation en 

fonction du temps de la profondeur de coupe jusqu'i ce qu'il y ait bris de l'outil; 

Finalement, bien que le tétrachlorure de carbone présente les meilleurs résultais, 

sa très grande toxicité empêche son utilisation industrielle. 

Comme nous l'avons mentionné ci-dessus, lors de la coupe à haute vitesse, la 

principaie utilité des fluides de coupe est de diminuer la température à l'interface outil- 

copeau. C'est pour cette raison que le fluide de coupe le plus populaire et le plus 

efficace pour les opérations à haute vitesse demeure encore l'eau. Toutefois, afin de 

prévenir la corrosion et le rancissement de I'eau, on y ajoute des produits chimiques 

comme des amides, des nitrates et des bactéricides. Comme nous l'avons montré a la 

section précédente, plus la vitesse de coupe est élevée plus la température à l'interface 

copeau-outil augmente et plus les fluides de coupe perdent de leur efficacité. Le même 

genre de comportement se produit lorsque la profondeur de coupe augmente tel que 

démontrée Q la figure 1.13 (Shaw et al. (1951)). En effet, une augmentation de la 

profondeur de coupe élargit le parcours de transfert de chaleur entrainant une diminution 

de l'efficacité du fluide i extraire la chaleur. 
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Figure 1.13 Effet de la vitesse de coupe et de la vitesse d'avance de L'outil sur la 

température de i'interface copeausutiI lors du tournage orthogonal d'un 

acier 1015. a) vitesse d'avance de l'outil = 0.06 mdrév., b) vitesse 

d'avance de l'outil = 0.13 d r i v . ,  c) vitesse d'avance de l'outil = 0.26 

mm/rév. 1: air, 2: huile ernulsif~able a base d'eau 4 0  1'3: Huile soiuble à 

base d'eau 40:1, 4: eau + lû?? de nitrate de sodium, 5: eau + 10% de 

nitrate de sodium + agent mouillant. 



Un autre point d'intérêt dans la littérature concerne l'endroit où l'on doit 

appliquer le fluide de coupe lors d'opérations à haute vitesse. La figure 1.14 montre les 

trois directions où il est possible d'appliquer les fluides de coupes. 

Figure 1.14 Directions possibles d'applications des fluides de coupe lors d'opérations 

à haute vitesse. 

Bien que les recherches soient loin de faire l'unanimité entre la direction A et C 

(très peu de travaux favorise la direction B), il semble que se soit la direction C qui soit 

la meilleure. En effet, les travaux de (Smart et Trent (1974)) montre que la région de 

température maximale est substantiellement diminuée lorsque la direction d'application 

du fluide de coupe se faisait selon la direction C lors de l'usinage d'une fonte (figure 

1.15). Ces mêmes auteurs ont également montré que lors de l'usinage du nickel, 

l'application du fluide selon la direction A entraînait un plus court contact entre le 

copeau et l'outil ce qui a pour effet de déplacer la région de température maximale vers 

l'arête de l'outil. Ce faisant, l'usure de l'outil est accélérée. Ainsi, I'application du 

fluide de coupe selon la direction C est préférable. 



En ce qui concerne I'utilisation de fluides de coupe lors de l'usinage de pièces 

fabriquées par métallurgie des poudres, on s'entend pour dire qu'ils ne sont utiles que 

lors des opérations de tournage. Kaszynski et al. (1997) ont montré que ces fluides ne 

perme~aient pas d'améliorer l'usinabilité lors du perçage. De plus, le choix des fluides 

de coupe doit être judicieux d'éviter que ceux-ci réagissent avec certains additifs 

contenus dans les pièces fittées. 

Figure 1.15 Isothermes mesurés lors de la coupe orthogonale d'une fonte, a) coupe à 

l'air, b) huile soluble dans l'eau 30:1, application selon la diction A, c) 

huile soluble dans l'eau 30:1, application selon la direction C. vitesse de 

coupe 183 dmin., 0.25 mdrév. (Smart et Trent (1974)). 



1.5 Usure des outils 

Les pages qui suivent donne un bref aperçu des mécanismes d'usure ainsi que 

des effets de ces mécanismes sur l'usure des outils utilisés lors de la coupe des métaux. 

1.5.1 Mécanismes d'usure 

1.5.1.1 Mécanisme d'usure par abrasion 

C'est le type d'usure le plus commun. Il résulte du frottement entre le copeau et 

la surface de l'outil et entre la surface fraîchement coupée de la pièce et la dépouille 

fiontaie. Cependant, puisque la pièce et les copeaux sont bien plus mous que l'outil, 

l'usure par abrasion est surtout due ji la présence de phases et d'inclusions dures 

(martensite, carbures, oxydes, etc.). Il faut noter que les inclusions qui présentent des 

arêtes vives sont plus dommageables que celles qui sont rondes. II en résulte 

généralement un aplatissement de la dépouille frontale et l'apparition d'un cratère sur la 

surface de l'outil. 

1.5.1.2 MQcanisme d'usure par adhésion 

Lorsque les conditions de coupe sont telles qu'il y a formation d'arêtes 

rapportées instables sur l'arête de l'outil, c'est-à-dire a faible vitesse de coupe, il peut y 

avoir un soudage entre les agglomérats et i'outil dû à la très forte pression exercée. 

Lorsque ces agglomérats sont arrachés, ils emportent avec eux des petits morceaux de 

I'outil. Ce type d'usure a pour effet de modifier Ie profit de la surface de I'outil. 



1.5.1.3 Mécanisme d'usure par fatigue 

Dans les procédés d'usinage usuels, ce type d'usure est généralement 

négligeable. II est dû h une répétition de chargements et de déchargements que l'on 

observe particulièrement lors d'usinage de matériaux poreux. Ainsi, des fissures 

peuvent être initiées autours d'inclusions se trouvant sous la surface de I'outil. Le 

résultat de ce type d'usure est l'éclatement partiel de I'outil, généralement dans la 

région de l'arête. 

1.5.1.4 Mécanisme d'usure par diffusion 

L'usure par diffùsion ne se produit que lorsque la température est très élevée et 

que la vitesse du copeau sur la surface de l'outil est lente. Comme nous l'avons déji 

montré, cette combinaison de paramètres est très rare et n'est possible que lorsque la 

profondeur de coupe est très élevée. L'échauffement du copeau entraîne alors une 

transformation a+y. Or, puisque l'austénite a une grande affinité pour le carbone, il y a 

migration d'atomes de carbone de l'outil vers le copeau à l'interface copeau-outil 

correspondant à la région de grippage. L'enrichissement du copeau en carbone 

augmente sa dureté ce qui a pour effet d'augmenter le taux d'usure le long du reste du 

parcours du copeau sur l'outil. Finalement, il arrive à l'occasion que ce type de 

mécanisme entraîne l'arrachement de morceaux de l'outil. 

1.5.2 Types d'usure 

Si on ne tient pas compte du bris fragile de t'outil, les chercheurs s'entendent 

pour dire qu'il existe trois types d'usure: l'usure de la dépouille, l'usure par formation 

de cratères et l'usure parformation d'encoches. 



1.5.2.1 Usure de la dépouille 

L'usure de la dépouille se produit principalement le long de l'arête de coupe et 

sur la surface de dépouille. La figure 1.16 présente un schéma de l'effet de ce type 

d'usure sur la géométrie de l'outil. L'usure de l'arête entdne une augmentation des 

forces de coupe et de la température. L'usure de la surface de dépouille, quant a elle, 

mène à une diminution de la qualité du fini de surface de la pièce. De plus, l'usure de la 

surface de ddpouille modifie la profondeur de coupe ce qui peut rendre !es pièces non 

conformes aux spécifications. 

Figure 1.16 Schéma représentant L'usure de la dépouille sur une pastille. 



1.5.2.2 Usure par formation de cratères 

Les contraintes dues à la fiction entre le copeau et l'outil sont maximales dans 

la région qui correspond au début de la région de glissement à l'interface outil-copeau 

Certains mécanismes decrits plus haut endnent la formation d'un cratère en Conne 

d'arc circulaire it une certaine distance de l'arête de l'outil. La figure 1.17 présente un 

schéma de l'effet de ce type d'usure nir la géométrie de i'outil. En général, ce type 

d'usure est moins important que i'usure de la dépouille. 

Cratère 

Figure 1.1 7 Schéma représentant l'mure par formation d'un cratère à la d a c e  d'une 

pastille. 



1.5.2.3 Usure par formation d'encoches 

A l'extrémité de la région d'usure de la dépouille, l'outil est en contact avec la 

surface de la pièce qui n'a pas encore été coupée. II anive qu'a cet endroit précis, 

l'usure de la dépouille de l'outil soit plus importante. Ceci est dû à des effets locaux 

comme I'écrouissage de la surface engendré par la passe précédente, la présence d'une 

couche d'oxyde à la surface de la pièce ou une température plus élevée. La figure 1.18 

présente un schéma de l'effet de ce type d'usure sur la géométrie de l'outil. Bien que 

ce type d'usure n'influence pas beaucoup la qualité de la coupe, son effet entraîne 

généralement une diminution de la longévité de l'outil car elle constitue un site 

important d'initiation de fissures qui peuvent causer une rupture catastrophique. 

Figure 1.18 Schéma représentant l'usure par formation d'encoche sur l'arête d'me 

pastille. 



1.6 Inclusions non métalliques améliorant I'usinabilité 

Les métallurgistes savent depuis longtemps que la présence de certaines 

inclusions non métalliques ont un effet important quant a l'amélioration de I'usinabilité 

des aciers. Ces inclusions sont bénéfiques ou non selon leur nature chimique, leur taille, 

leur forme et leur Fraction volumique. Kiessling (1968) a identifié quatre conditions que 

les inclusions doivent rencontrer a f i  de pouvoir améliorer l'usinabilité: 

1. Les inclusions doivent agir comme des sites de concentration de contraintes dans le 

plan de cisaillement primaire afin d'initier la formation de fissures et de fragiliser les 

copeaux. Toutefois, l'augmentation des contraintes ne doit pas être trop élevée afin 

d'éviter la formation de fissures dans la pièce a usiner; 

2. Les inclusions doivent participer à l'écoulement du copeau dans la zone 

d'écoulement par une augmentation du cisaillement du métal; 

3. Les inclusions doivent former une barrière de diffusion entre la surface de l'outil et le 

copeau en fonction des températures atteintes a cette interface; 

4. Les inclusions doivent favoriser un fini de surface lisse et ne pas agir comme des 

particules abrasives sur la surface de fuite de l'outil. 

Les sections qui suivent discutent des avantages et inconvénients associés à 

l'utilisation de certaines inclusions pour améliorer i'usinabilité. Mentionnons que les 

additifs sont présentés ici sans faire de différence quant au mode de mise en forme des 

pièces, c'est-a-die pièces d'acier corroyé versus pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres. II est clair que si un additif augmente i'usinabilité d'un type de pièces, il aura 

le même effet sur i'auire type. Toutefois, il se peut qu'un type d'additif puisse se 



retrouver dans un type de pièce et pas dans l'autre. C'est le cas par exemple de 

I'enstatite (MgSiO,) qui peut être mélangé avec de la poudre d'acier mais qui ne peut 

être introduit dans de I'acier liquide à cause de sont faible point de fusion. Pour fm de 

clarté, les mécanismes impliqués lors de l'usinage à l'aide d'additifs visant à améliorer 

I'usinabilité sont abordés en se servant de l'exemple des sulfutes de manganèse. Nous 

aborderons également l'utilisation du b i s u h e  de molybdène (MoSJ, du nitrure de bore 

(BN), de l'enstatite (MgSiO,) et du graphite libre. De plus, nous discuterons des effets 

bénéfiques de certains autres types d'oxydes qui, bien que connus dans l'industrie des 

aciers corroyés, ne sont pas utilisés en métallurgie des poudres. 

1.6.1 Sulfures de manganèse 

Il est bien cornu que lors de l'élaboration de l'acier, on ajoute une certaine 

quantité de manganèse afin que celui-ci réagisse avec le soufre pour former 

préférentiellement des sulfures de manganèse (MnS) plutôt que des sulfures de fer 

(FeS). L'avantage de cette pratique vient du fait que le MnS a un point de fusion plus 

élevé que le FeS, évitant ainsi la formation d'une phase liquide lors de traitements 

thermiques de l'acier. De plus, les MnS sont malléables à chaud et se déforment 

facilement lors de la mise en ouvre de l'acier. 

De nombreuses études ont démontré L'effet bénéfique de la présence d'inclusions 

de MnS sur l'usinabilité de pièces d'aciers corroyés et de pièces fabriquées par 

métallurgie des poudres. Toutefois, les mécanismes menant à une telle amélioration de 

l'usinabilité sont moins bien connus et soulèvent la controverse. La littérature sur le 

sujet fait état de quatre principales théories. 

1. Merchant et Zlatin (1949) suggèrent que les MnS réduisent le coefficient de 

frottement entre i'outil et le copeau. Cette théorie se base sur le fait que les MnS se 



déforment plastiquement à température élevée ce qui faciliterait leur arrachement et 

leur déposition sur la face de l'outil. Ainsi, une couche de MnS à la surface de l'outil 

limiterait le contact copeau/outil ce qui résulterait en une diminution de l'usure; 

2. Shaw et al. (1961a) ont démontré que le MnS est un mauvais lubrifiant @ire que 

1 )  Ils suggèrent au contraire un mécanisme basé sur la stabilité de l'arête 

rapportée. En effet, les inclusions de MnS favoriseraient la formation d'une arête 

rapportée stable à des vitesses de coupe plus élevées que dans le cas des aciers non 

resulfurés. Cette stabilité de l'arête rapportée présente deux avantages importants, 

Premièrement, elle augmente l'angle de coupe ce qui tend i~ diminuer les forces de 

coupe. Deuxièmement, la présence de ['arête rapportée augmente la courbure des 

copeiit.r,u ce qui tend à diminuer la longueur du contact outil-copeau. Finaiement, des 

résultats expérimentaux montrent que plus il y a d'inclusions de MnS, plus 

l'épaisseur du copeau diminue ce qui indique une diminution de la déformation i 

l'intérieur du copeau et par le f i t  même une réduction des forces de coupe. 

3. Dans le même sens, Trent (1963) a suggéré que tes MnS fortement déformes dans In 

zone de cisaillement primaire du copeau favorisent le cisaillement. Il en résulte une 

diminution de la force tangentielle agissant sur la face de l'outil ce qui mène à une 

réduction des forces de coupe. 

4. Finalement, Tipnis et Cwk (1%5), Kiessling (1968) et H m  et al. (1973) 

soutiennent que les inclusions de MnS agissent comme sites de concentration de 

contraintes dans la zone de cisaillement primaire. Ceci mène à l'initiation de fissures 

autour des inctusions de MnS, fissues qui faciiitent le bris des copeaux et la 

diminution des forces de coupe. 



Les conclusions de Shaw et ni. (1 96 1 a) sont assez sévères en ce qui concerne les 

propriétés de lubrification du MnS. Celui-ci a effectivement démontré de façon 

empirique que le MnS est un moins bon lubrifiant que l'air. Toutefois, ses essais ont été 

faits à température ambiante. Or, nous avons montré au chapitre 3 que la température i 

l'interface outil-copeau peut aîîeindre des valeurs d'environ 800°C. De plus, on sait que 

les inclusions de MnS s'écoulent facilement i chaud. On peut donc difficilement se 

hser  sur les travaux de Shaw pour discréditer les effets de lubrification des inclusions 

de MnS à I'interface copeau-outil. Qui plus est, Chopn (1988), Chopra (1996), Madan 

(1996) et Martel (1996) ont tous trois démontré a l'aide de cartes rayons X du 

manganèse et du soufre que l'on retrouvait des traces de MnS sur les arêtes de certaines 

mèches utilisées pour le perçage de pièces fabriquées a l'aide de poudres d'acier 

contenant des ajouts de MnS. Cependant, il est mi qu'à haute vitesse de coupe, c'est- 

à-dire à température élevée a I'interface copeau-outil, les inclusions de MnS perdent 

leur efficacité à augmenter l'usinabilité des pièces. Ceci est dû au fait que dans ces 

conditions, I'augmentsition de la température empêche la formation d'une arête 

rapportée. De plus, dans ces conditions, les inclusions de MnS sont fortement 

déformées selon le plan de cisaillement primaire et accèdent plus dinicilement ji 

l'interface outil-copeau rendant l'effet de lubrification moins efficace (voir figure 1.19). 

Ce dernier raisonnement vient contredire la théorie de Trent qui suggère que la 

déformation des inclusions de MnS dans le plan de cisaillement primaire diminue les 

forces tangentielles sur i'outil. Ainsi, plus la déformation est facilitée à haute vitesse de 

coupe, plus les forces de coupe devraient diminuer. Or, les expériences de Shaw et al. 

(1 96 la) montrent qu'à haute vitesse (tournage à 150 mlmin.), il n'y a à peu près pas de 

différence entre les aciers resulfllrés et ceux contenant très peu de soufre. Cependant, 

on peut arriver à contrebaIancer l'efficacité décroissante des inclusions de MnS sur 

I'usinabilité en augrnentaat leur fraçtion volumique. 



Figure 1.19 Représentation schématique du comportement des sulfures de manganèse 

lors de la coupe à haute vitesse (c'est-à-dire haute température). 

Pou ce qui est du rôle des inclusions de MnS comme sites de concentration de 

contraintes et d'initiation de fissures, il ne peut expliquer à lui seul l'amélioration de 

I'usinabilité. En effet, plusieurs composés durs pourraient tout aussi bien agir comme 

sites de concentration de contraintes. Cependant, bien que des inclusions de silice 

(Si03 puissent agir comme site d'initiation de fissures, il n'en demeure pas moins 

qu'elles ne favorisent pas du tout I'usinabilité des pièces. Toutefois, Cox & Low. 

(1974) ont montré que plus le diamètre moyen des inclusions de MnS était élevé, plus la 

hcture plastique de l'acier AiSI 4140 était facilitée. Ainsi, à fraction volumique 

constante, on est mieux d'avoir un faible nombre de grosses inclusions de MnS que 

beaucoup de petites. L'idéal étant évidemment une hction volumique élevée de 

grosses inclusions de MnS. 



L'augmentation de I'usinabilité par l'addition de sulfures de manganèse 

s'explique par une mise en commun partielle des di£férentes théories présentées ci- 

dessus. Les preuves expérimentales monbent qu'effectivement les inclusions de MnS 

agissent comme sites d'initiation de fissures provenant d'un effet d'hétérogénéité des 

propriétés mécaniques entre la matrice et les indusions dans le plan de cisaillement 

primaire. Si les conditions de coupe le permettent (vitesse et température), une arête 

rapportée se forme sur la surface de l'outil. Ce phénomène entraîne une diminution des 

forces de coupe et forme une couche protechice sur l'outil. Toutefois, comme nous 

l'avons mentionné a la section 1.3.3, cette protection n'est efficace que si l ' d e  

rapportée est stable. Or, Shaw et a1.(1961a) ont montré que les inclusions de MnS 

stabilisaient l'arête rapportée et ce pour des vitesses de coupe plus élevées que dans le 

cas des aciers non resulhés, De plus, il a été démontré que les inclusions de MnS 

agissent comme lubrifiant a l'interface outil-copeau lorsqu'il n'y a pas formation d'une 

arête rapportée. Ce mécanisme prévaudrait donc pour des vitesses de coupe plus 

faibles. Cependant, Shaw et al. (1961b) ont démontré que les aciers resulhrés ne 

présentaient pas d'augmentation majeure de l'usinabilité lorsque les vitesses de coupe 

sont faibles. Si I'on ajoute ceci au fait que la Kction ne compte que pour 25 % de 

l'énergie utilisée lors de la coupe des métaux, on constate que les MnS sont plus utiles 

comme stabilisateurs d'arête rapportde que comme lubrifiant. Ainsi, si I'on veut 

maximiser l'augmentation de L'usinabilité due à la présence de MnS, on est mieux 

d'usiner avec des vitesses qui permettront d'obtenir une petite arête rapportée stable. 

Comme nous l'avons mentionné dans l'introduction de ce chapitre, Kiessling 

(1968) a identifié quatre conditions que les inclusions doivent rencontrer afin de pouvoir 

améliorer l'usinabiiité. Toutefois, il est rare que l'on parle de l'effet des additifs sur les 

propriétés mécaniques des piéces. En effet, non seulement les inclusions devraient 

favoriser l'usinabilité mais elles devraient aussi changer le moins possible les propriétés 



mécaniques. A ce titre, les tableaux 1.2 et 1.3 montrent l'effet de certains additifs sur 

les propriétés mhniques des pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 

Tableau 1.2 Comparaison des propriétés de pièces frittées de Distdoy SA avec et sans 

particules ajoutées selon Eagstrtim (1983). (mélange avec 0.6% graphite et 

0.5% stéarate de zinc). 

Matériau Résistance a la Allongement Changement 
traction (%) Dimensionnel 
(MPN (W 

Distaloy SA 590 3.4 -- 
Distaloy + (0.5% pds.) MnS 590 3 -5 t0.02 
Disîidoy + (0.8% pds.) MnS 580 3.3 +0.02 
Distaloy + (0.8% pds.) MoS2 5 80 3 .O +0.03 

Tableau 1.3 Effet des additifs permettant t'amélioration de I'usinabilite selon Beiss 

Additif Quantité Usinabilité Changements Propriétés - 

(%) dimensionnels mécaniques 
Se O - 0.25 +t + - 

Le bisulfiire de molybdène (Mov a un comportement similaire à celui du 

sulfure de manganèse. Engstr6m (1983), Chopra (1988) et Madan (1996) ont tous 

montré que l'effet du MoS, quant à i'amélioration de l'usinabilité était presque aussi 



bon que celui du MnS. II en est de même pour l'effet du MoS, sur le changement des 

propriétds mécaniques (voir tableau 1.3). Toutefois, les recherches d'Engstrom ont 

montré que le MoS, tend a se dissocier beaucoup plus facilement que le MnS lors du 

frittage de pièces fabriquées par métailurgie des poudres. 

1.6.3 Nitrure de bore 

L'utilisation du BN comme additif permettant d'améliorer I'usinabitité se limite 

au domaine de la métallurgie des poudres. Qui plus est, son utilisation pour augmenter 

l'usinabilité est régie par un brevet appartenant à la compagnie foudres Métalliques du 

Québec Liée. Le très peu de littérature sur le sujet indique que le BN agit comme 

lubrifiant à l'interface copeau-outil ce qui permet de réduire les forces de fiction et 

améliore I'usinabilité (Chagnon (1996)). De plus, le nitrure de bore maintient ses 

propriétés d'amélioration de l'usinabilité à des concentrations en carbone plus tilevée 

que pour le cas du Mn$. Beiss (1989) mentionne que le BN n'est pas siussi efficace que 

le MnS quant à l'amélioration de I'usinabilité (voir tableau 5.2). Hayashi et al. (1996) 

ont confirmé les résultats de Beiss en comparant l'usinabilité de différents lots de guides 

de valves fabriqués par métallurgie des poudres. Les guides de valves auxquels on avait 

ajouté du BN présentaient de moins bonnes propriétés mécaniques que ceux contenant 

du MnS ou de l'enstatite (MgSiO,). 

1.6.4 Enstatite 

Tout comme le nitrure de bore, ce silicate de magnésium (MgSiO,) est utilise 

exclusivement comme additif lors de la fabrication de pièces par métallurgie des 

poudres, ûn le mélange à la poudre avant Ie m a g e  et on le retrouve dans les pores des 

pièces où, d o n  Hayashi et al. (1996), il joue un rôle de lubrifiant sotide entre le copeau 

et la surface de l'outil. Ces derniers ont montré que le perçage de guides de valve 



contenant de l'enstatite donnait de plus petits copeaux et ndcessitait un plus faible 

moment que lorsque le MnS était utilisé. Toutefois, ils n'ont jamais montré que 

I'enstatite était meilleur que d'autres additifs quant à la diminution de l'usure de l'outil 

de coupe. Qui plus est, suite à un test d'usure accéléré simulant le déplacement de la 

tige de la valve dans les guides de valves, les lots contenant de I'enstatite ou du MnS 

plus enstatite étaient plus usés que lorsque le MnS seul était utilisé comme additE À 

partir de ces résultats, il est difficile d'afïïrmer que l'enstatite est un additif eficace 

pour améliorer l'usinabilité des poudres. Nous croyons qu'il faudrait étudier plus à fond 

son efficacité avant de conclure trop vite à l'utilité d'ajouter de l'enstatite aux poudres 

métalliques. 

1.6.5 Graphite libre 

Le graphite libre est surtout rencontré dans les fontes grises ou celles à graphite 

sphéroïdal. Il est particulièrement efficace comme lubrifiant solide servant à diminuer 

les forces de friction entre le copeau et la surface de l'outil. Des essais ont été fait afin 

de mélanger des particules de graphite à des poudres d'acier pour garder ces particules 

dans les pores des pièces après frittage. La tâche est difficile puisque a u  températures 

de fiittage (=2050°C pendant 60 min.), le carbone diffuse rapidement dans les grains de 

ferrite pour former de la perlite. Il en résulte une matrice entièrement perlitique sans 

graphite libre dans les pores. Uenosono et al. (1996) ont réussi à garder des particules 

de graphite libre après fnttage (1440°C pendant 20 min.) d'un acier dont la composition 

chimique est la suivante: 0.09% pds. Cr, 0.06% pds. Mn, 0.10% pds S, 0.002% pds. C, 

0.20% 0, Ils expliquent leur résultats par le fait que le soufre en excès par rapport au 

manganèse est adsorbé a la surface des particules de fer ce qui ralenti le taux de 

carburation des grains de ferrite. En fait, Grobke et al. (1977) et Nü et al. (1980) ont 

montré que ce phénomène est dû à la présence de petites inclusions de FeS aux joints de 

grain qui ralentissent la diffusion du carbone. 



Dans le cas des pièces de  Uenosono, la température de frittage n'était pas dans la 

gamme généralement utilisée dans l'industrie. Les propriétés mécaniques de ces pièces 

étaient donc bien en deçà de ce que l'on peut s'aiîendre généralement d'une pièce 

fabriquée par métallurgie des poudres. 11 nous semble évident que le choix de !a 

tempérahm de frittage à été sélectionné afin d'éviter la formation de FeS liquide qui 

alors ne joue probabiement plus sont rôle de frein à la difision du carbone aux joints de 

grain. Ici encore, il faut prendre les résuitab trouvés dans la littérature avec un grain de 

sel et ne pas sauter trop vite aux conclusions. Nous sommes d'accord qu'il est possible, 

en méialturgie des poudres, d'améliorer l'usinabilité par l'addition et la rétention de 

graphite libre dans les pores. Cependant le prix à payer quant à la diminution des 

propriétés mécaniques est très élevé et ne se limite qu'à des applications particulières. 

1.6.6 Tellure et Sélénium 

Le tellure se combine au manganèse des aciers pour former du MnTe. Le MnTe 

peut se retrouver sous forme d'inclusions pures ou dissout dans le MnS (Smith et 

Clayton (1963) et Nixon (1982)). La présence de ces inclusions mène 8 une diminution 

des forces de coupe due a une réduction de la force de friction entre le copeau et l'outil 

ce qui entraine une augmentation de l'usinabilité (Aborn (1968)). L'ajout de 0.1% de 

Te à des aciers resulfùrés améliore l'usinabilité de 10% à 30%. Les aciers traités au 

tellure sont susceptibles a la fissuration à chaud lors de Ia mise en oeuvre. De plus, le 

tellure diminue de façon significative Ies propriétés mécaniques des pièces fabriquées 

par métallurgie des poudres. 

Le composé MnSe est miscible à toute composition avec le MnS. Lorsque l'on 

ajoute du séIénium à un acier resulw, il y a formation d'incIusions de Mn(S, Se). Ces 

inclusions sont plus grosses, moins nombreuses et ont tendance à résister plus à la 



déformation à chaud que les inclusions de MnS pures (Kiessling et al. (1967)). 

L'addition de Se a pour effet d'augmenter l'efficacité des inclusions de MnS. 

1.6.7 Inclusions d'oxydes déformables 

11 est bien connu que les inclusions d'oxydes sont généralement dures et nuisent 

à I'usinabilité des métaux. En effet, leur caractère abrasif a pour effet d'augmenter 

l'usure des outils. Westbrook (1966), a mesuré la dureté de quelques inclusions 

retrouvées dans l'acier en fonction de certaines températures (voir tableau 1.3). On y 

constate que les inclusions de cristobalite (SiOJ, d'alumine (A1,0,) ainsi que le spinelle 

MgA1,0, sont des phases qui demeurent très dures aux températures atteintes lors de 

l'usinage. Par opposition, la figure 1.20 montre la variation de la dureté des matériau 

utilisés pour la coupe des métaux en fonction de la température. En comparant les 

résultats de cette figure a ceux du tabkau 1+4 on constate que pour une température 

donnée, certains oxydes sont plus durs que l'outil de coupe. 

Tableau 1.4 Dureté de certaines inclusions retrouvées dans l'acier en fonction de la 

température (d'après Westbrook ( 1966)). 

Dureté Hv en kg/rnrnz 
Composé 400 OC 6OO0C 80û°C 

Fer 45 27 1 O 
Fer + interstitiels 90 27 1 O 

T i 0  1300 1000 650 
Fe0 3 50 210 50 
Mg0 320 220 130 
Ni0 200 140 100 
Mn0 120 60 45 

A1203 1300 1000 650 
Si@ 700 2100 300 
z a  650 400 3 50 
Ti@ 3 80 250 i60 

Mg A1204 1250 1200 1050 
ZrSiO4 400 290 140 



Figure 1.20 Variation de la dureté de certains matériaux utilisés comme outils de coupe 

en fonction de la température a) Tic, b) WC. (d'après Ramalingam et 

Watson (1 978)). 

Faulring et Ramalingrun (l979), ont mesuré le taux d'usure des outils en fonction 

des inclusions fomées dans de l'acier 1040 ayant subi différentes étapes de 

désoxydation. Leurs résultats ont montré que les inclusions vitreuses (riches en SiO, 

non cristallisé) sont celles qui permettent d'obtenir le plus faible taux d'usure. De 

meme, les aciers contenant des inclusions fortement cristallisées, comme de l'alumine, 

présentaient les pires taux d'usure des outils de coupe. Cependant, Ekerot (1974), a mis 

en évidence le fait que certains silicates vitreux (Si0,-Ai,O,) devaient atteindre une 

certaine température critique avant de montrer un caractère déformable. De plus, il a 

démontré que si la composition des silicates se trouve dans une région du diagramme 

d'équilibre où il y a probabilité d'une lacune de démixtion, il y a séparation des deux 

phases et la phase riche en aluminium se cristallise. Donc, afin d'augmenter la 



défonnabilité des inclusions d'oxydes, non seulement doivent elles être vitreuses mais 

également avoir une composition chimique hors des régions du diagramme d'équilibre 

où il y a probabilité de démixtion. 

Depuis déjà plusieurs années, l'industrie de l'acier corroyé utilise le traitement au 

calcium de l'acier calmé à l'aluminium. Initialement, cette approche visait la formation 

d'aluminates de calcium qui ont un point de hsion plus bas que l'alumine, emptkhant 

ainsi le blocage des buses de coulée lors du transfert de l'acier liquide (Harvey (1986); 

Gatelier & Nadif (1988); Presem et al. (1991)). Par la suite, plusieurs auteurs ont 

montré que certaines inclusions des systèmes Cao-AI,O,-SiO, et Cao-Mn0-SiO2 étaient 

fortement déformables aux températures atteintes lors de la coupe des métaux, favorisant 

l'usinabilité (Nadif et Gatelier (1986)). Ces mêmes auteurs ont cartographié les 

diagrammes d'équilibre de ces deux systèmes afin d'identifier les phases les plus 

déformables et les plus aptes à améliorer l'usinabilité. La figure 1 dl montre une partie 

de leurs résultats. On constate que pour le système Cao-Al20,-SiO,, la phase la plus 

défonnable est l'anorthite (CaOeAi@,02Si0,3 tandis que pour le système Cao-MnO- 

Sioz c'est la spessarite (Mn0eA120,~3Si0,). 



Figure 1.21 Limite de compositions des inclusions vs leur défonnabilité a) système 

Cao-Al,O,-SiO, b) système Ca0-Mnû-Si0,. 



Les essais en laboratoire de Fujiwara et al. (1977) sur la déformabilité des 

inclusions contenant du calcium, mènent sensiblement aux mêmes conclusions que 

celles présentées ci-dessus. 

Un problème survient lorsque l'on désire transformer les inclusions d'oxydes 

dans des aciers resulfurés. En effet, le calcium est un puissant désulfurant et forme des 

inclusions de Cas qui sont très stables (AG0,,, = -343 KJImol). On se doit donc de 

faire le traitement au calcium avant de rajouter le soufie et le manganèse. Ce faisant, on 

règle le cas des oxydes réfirictaires en formant des aluminates qui elles constituent des 

sites de germination pour la solidification du MnS (Blais et al. (1997a)). On retrouve 

donc des inclusions bicomposées dont le coeur est un aluminate et I'exîérieur est un 

sulfure de manganèse. Ce type d'inclusions nous semble optimal du point de vue de 

l'augmentation de I'usinabilité. D'une part, les inclusions sont plus grosses ce qui 

augmente leur efficacité à améliorer l'usinabilité comme l'ont démontré Cox & Low. 

(1974). D'autre part, l'usinage à basse vitesse (basse température) se trouve amélioré 

puisque les inclusions vitreuses qui n'ont pas atteint leur température critique de 

ramollissement sont encapsulées dans du MnS ce qui a pour effet de protéger l'outil de 

coupe. Finalement, à plus haute vitesse, la température critique de ramollissement des 

inclusions vitreuses p u t  être atteinte. 11 en résulte une amélioration de l 'us~bil i té  qui 

s'additionne en quelque sorte à celle déjà fournie par les inclusions de &S. 

1.7 Usinage de pièces fabriquées par métallurgie des poudres 

La métallurgie des poudres est un procédé de mise en forme qui ne demande à 

peu près pas d'opérations secondaires. Ce procédé permet de fabriquer des pièces ayant 

une géométrie complexe et est surtout utilisé lorsque la quantité de pièces à fabriquer est 

importante. Cependant, il arrive qu'il soit impossible d'obtenir certaines géométries en 



utilisant uniquement le pressage de la poudre' on a qu'à penser à des trous selon l'axe 

perpendiculaire à l'axe de pressage, le filetage des trous, etc. Dans ces cas, on se doit 

d'utiliser i'usinage comme opération secondaire. Or, les pièces fabriquées par 

métallurgie des poudres se caractérisent génédement par une mauvaise usinabilité 

comparativement a celles coulées (Agapiou et al. (1988)). On s'entend dans la 

littérature pour expliquer cette mauvaise usinabilité a l'aide de trois modèles distincts 

(Kononenko (1976); Anderson et al. (1977); Zakaria et al. (1975); Taylor (1960)), 

soient: 

la coupe interrompue [due à la présence de porosité); 

la mauvaise conductibilité thermique; 

a la présence de particules dures (inclusions); 

Cependant, le net avantage de la métallurgie des poudres quant aux coûts de 

production, la complexité géométrique des pièces et le taux de production a poussé la 

recherche vers I'mdlioration des performances de coupe de ces matériaux. Qui plus est, 

L'utilisation croissante de ce type de matériaux dans l'industrie automobile constitue 

certainement le meilleur incitatif a la recherche et développement dans ce domaine. En 

effet, des pièces telles des bielles, des leviers de transmission et des coussinets sont 

maintenant fabriquées par métallurgie des poudres (Johnson 1982). Bien que tes 

volumes de métal à enlever soit relativement faibles, il n'en demeure pas moins que 

L'amélioration des performances de coupe est devenu un enjeu important. 

Les pages qui suivent font une revue critique des trois modèles énonces ci- 

dessus, Ceux-ci portent surtout sur Ies effets de la porosité su. i'usinabiiité. Par la suite, 

nous traiterons de l'influence des aspects métallurgiques sur I'usinabilité des pièces 

fabriquées par méiallwgie des poudres. De plus, nous discuterons des avantages et 

inconvénients reIiés à l'ajout d'additifs (inclusions). Finalement, nous parlerons de 



certaines méthodes employées pour évaluer l'usinabilité de pièces fabriquées par 

métallurgie des poudres ainsi que des paramètres à mesurer afin d'obtenir des résultats 

significatifs. En effet, une revue de la littérature montre que certains auteurs ne 

mesurent que la force moyenne lors de tests d'usinage et comparent ces valeurs pour 

différents échantillons at?n d'évaluer l'usinabilité. D'autres mesurent l'usure de l'outil 

en fonction des paramètres de coupe, etc. 11 semble donc y avoir un besoin 

d'homogénéiser les tests visant à évaluer I'usinabilité et nous apporterons notre 

contribution au débat dans la dernière section de ce chapitre. 

1.7.1 Théorie de la coupe interrompue 

Plusieurs chercheurs ont démontré que plus la densité des pièces augmente, plus 

l'usinabilité (évaluée en fonction du nombre de trous percés avant rupture de la mèche) 

augmente (Beiss (1989); German (1994); Capus et al. (1988)). La plupart des auteurs 

expliquent ce phénomène à l'aide du modèle de coupe interrompue. Ce modèle repose 

sur la discontinuité du contact qui existe entre l'outil et la pièce lors de l'usinage d'un 

matériau poreux. Ainsi, l'usure de l'outil serait due à des micro-vibrations et de très 

petits chocs engendrés par L'alternance de !a course de l'outil entre des zones poreuses et 

la matrice métallique (Causton (1995)' Kononenko (1976); Vaccari (1960)). Kononenko 

a caractérisé au microscope électronique à balayage (MEB) la surface d'outils utilisés 

pour le tournage d'échantillons de fer fiitté. 11 a remarqué que des éclats d'environ 1 pm 

avaient été arrachés de la surface de l'outil et que cette taille correspondait au diamètre 

des pores du matériau. Toutefois, il est assez difficile de croire que des pores de 1 pm 

puissent avoir un effet marqué sur l'arête de coupe d'un outil qui fait en générale plus de 

1000 fois cette longueur! 

Une revue exhaustive de la littérature portant sur i'usinabilité des pièces 

fabriquées par métallurgie des poudres ne nous a permis de trouver qu'un seul auteur qui 



mettait en doute cette théorie. En effet, Agapiou et al. (1988) et Agapiou et al. (1989)' 

ont carrément réfuté le modèle de la coupe interrompue. Ils expliquent l'augmentation 

de l'usinabilité (ou la diminution de L'usure de l'outil) en fonction d'une augmentation 

de la densité par le fait que plus la densité augmente, plus la densification et 

l'écrouissage en avant de l'outil diminuent. La figure 1.22 montre une micrographie 

obtenue au MEB qui permettra de mieux comprendre le phénomène. On remarque sur 

cette micrographie qu'il y a une densification locale importante à l'endroit où se trouvait 

originalement la pointe de l'outil. Dans une plus faible mesure, on remarque le même 

genre de densification le long des parois du trou. I l  en résulte que l'augmentation de la 

porosité (diminution de la densité) favorise la densification et I'écrouissage du matériau 

en avant de I'outil. Ces deux mécanismes ont pour effet de durcir le matériau en avant 

de l'outil, ce qui entraîne une augmentation des forces de coupe, une augmentation de la 

température et éventuellement une augmentation de l'usure de l'outil et une diminution 

de l'usinabilité. Qui plus est, et comme l'a montré Agapiou, plus l'outil s'use, plus la 

région densifiée en avant de l'outil augmente puisque les forces appliquées sur la pointe 

de l'outil augmentent. 



Figure 1.22 Micrographie obtenue au MEB montrant la densitication localisée en 

avant de l'outil et le long des parois lors du perçage d'un échantillon 

d'acier du type MP37. 

En ce qui concerne les résultats de Kononenko, ils peuvent probablement être 

expliqués par la présence de particules dures, généralement des oxydes. En effet, 

plusieurs mécanismes peuvent amener la formation de phases dures à la surface des 

pores. Par exemple, une mauvaise opération de délubrification avant frittage, la 

présence d'huile ou un mauvais choix d'atmosphère de frittage peuvent entraîner 

l'adsorption de carbone, d'azote ou la formation de couches d'oxydes à la surface des 

pores. La présence de ces phases dures entraîne une augmentation de l'usure par 

abrasion de l'outil et une diminution de i'usinabilité. 

On peut conclure de cette discussion que le modèle de coupe interrompue ne 

permet pas de bien expliquer les relations qui existent entre la densité et l'usinabilité. 



En effet, ces relations s'expliquent plutôt en terme de conductibilité thermique, 

d'écrouissage et de densification en avant de l'outil. 

1.73 Théorie associée à la conductibilité thermique 

La porosité des pièces fabriquées par métallurgie des poudres influence la 

conductibilité thermique et la chaleur spécifique du matériau. Comme on peut s'y 

attendre, une augmentation de la porosité entraîne une diminution de la conductibilité 

thermique (K) et de la chaleur spécifique (c) (Agapiou et al. (1988); Loeb (1954)). Les 

températures aux interfaces outillcopeau et outillpièce dépendent de la conductibilité 

thermique (K), de la densité (p) et de la chaleur spécifique (c) des deux corps. Le 

coefficient d'absorption qui est défini par (K*p*c), contrôle la quantité de chaleur 

tmsférée ou absorbée dans le matériau. La diffusivité thermique, qui elle est définie 

par (K/p*c) contrôle la profondeur de pénétration du transfert de chaleur. Les 

graphiques de la figure 1.23 montrent comment varient le coefficient d'absorption et la 

difisivité thermique en fonction de la densité (d'après Agapiou (1989)). Ainsi, une 

diminution de la conductibilité thermique cause une plus faible conduction de la chaleur 

dans la pièce usinée ce qui entraîne à son tour une augmentation de la température dans 

la région de coupe. Une telle augmentation de la température rend plus important l'effet 

des mécanismes d'usure thermiquement influençables (mécanisme d'usure par diffusion, 

par adhésion - formation de cratères, modification du profile de l'outil). 



Figure 1.23 a) Schdma de la relation entre le coefficient d'absorption tliermique et la 

densité; b) Schéma de la relation entre la diffusivité thermique et la 

densité (acier inox. 304L). 

En plus des mécanismes d'usure mentionnes, une augmentation de la 

température peut favoriser la formation de minces couches d'oxydes à la surface de la 

pièce. Ce faisant, un autre mécanisme d'usure (usure par abrasion) vient s'ajouter aux 

mécanismes déjà identifiés. 

1.7.3 La théorie des phases dures 

Les hclusions remuvées dans des échantillons fabriqués par métallurgie des 

poudres dierent beaucoup de celles que L'on retrouve dans des pieces d'acier code ou 

corroyé, La nature chimique des inclusions retrouvées dans les poudres est fonction des 

paramètres suivants: 

Type de procédé utilisé; 

a Composition chimique des poudres produites; 

Type de broyageiconcassage utilisé; 



Type d'atmosphère utilisée lors des traitements thermiques; 

Le type de procédé utilisé pour l'élaboration des poudres joue un rôle important 

quant à la nature chimique des inclusions. En effet, celles-ci ne seront pas les mêmes si 

l'on obtient l'acier par réduction d'oxydes de fer, par atomisation et décarburation de la 

fonte ou par atomisation directe de l'acier. Dans le premier casl des oxydes moins bien 

réductibles que les oxydes de fer peuvent se trouver mélangés au minerai et demeurer 

sous forme d'oxydes après l'étape de réduction. Dans tous les cas, des oxydes peuvent 

être formés par des réactions gaz-solides lors des différents traitements thermiques subis 

par les poudres. Dans les cas d'atomisation, des oxydes exogènes provenant des laitiers 

peuvent être amenés vers l'atomiseur lorsque le métd liquide est transvidé et d'autres 

oxydes peuvent se former à la surface des particules lors de I'atomisation à l'eau. 

La composition chimique des poudres joue également un rôle important. En 

effet, certains éléments d'alliage réagissent fortement avec l'oxygène pour former des 

oxydes stables (ex: Cr, Si, Ca, Mg, Al, etc.). Ainsi, des concentrations élevées de ces 

différents éléments dans la poudre peuvent augmenter la présence d'oxydes durs qui ont 

pour effet de diminuer l'usinabilité. 

L'effet du broyage est important pour les poudres atomisées à l'eau. En effet, on 

remarque généralement une couche d'oxydes à la surface des particules qui viennent 

juste d'être atomisées. Le broyage subséquent de ces particules, outre la réduction de 

leur taille moyenne, a pour effet de détacher les oxydes de la surface de la poudre. 

Ainsi, l'optimisation du système de broyage permet l'enlèvement d'une bonne 

proportion d'oxydes et lYarnéLioration éventuelle de l'usinabilité. 

Un autre aspect important réside dans le choix des atmosphères lors des 

traitements thermiques ainsi que I'optimisation de ces étapes. Lors de la décarburation 



de la grenriilte de fonte, un contrôle précis de la composition des gaz, du profil de 

température et de la vitesse de passage de la poudre est nécessaire afin de la décarburer 

complètement sans pour autant l'oxyder par la suite. En effet, pour qu'il y ait 

décarburation, on se doit d'avoir une source d'oxygène pour qu'il y ait réaction avec le 

carbone pour former du CO. Of, si le ratio carboneloxygène est mauvais, il se peut qu'il 

y ait oxydation interne et externe des particules. La présence de ces oxydes, surtout 

celles internes qui ne peuvent être enlevées par broyage nuit a I'usinabilité des pièces 

fabriquées avec ces poudres. Des phénomènes semblables peuvent se produire lors du 

frittage des pièces. Une pression partielle d'oxygène trop élevée, une mauvaise étape de 

délubrification ou la présence d'huile sont autant de conditions qui peuvent entraîner la 

formation de particules dures dans la pièce. Ces particules se retrouvent alors j: la 

surface des pores qui eux sont connectés à l'atmosphère externe. 

Bien que la présence d'inclusions d'oxydes entraîne une décohésion de 

l'interface maîricelinclusions dans le plan de cisaillement primaire, ce qui entraîne une 

diminution des forces de coupe, l'usure de l'outil rend ces gains énergétiques totalement 

inutiles. La présence de ces particules dures augmente l'usure par abrasion des outils, 

notamment à la surface de dépouille et sur la surface d'attaque (plan de cisaillement 

secondaire). 

Les sections qui suivent discutent des influences de certaines propriétés 

métallurgiques sur l'usinabilité. On y parlera entre autres des effets de la composition 

chimique et des additifs visant à améliorer l'usinabilité. Bien que la majorité des travaux 

découlent des procédés d'aciérage conventionnel, nous essaierons de faire ressortir les 

points majeurs pouvant s'appliquer aux pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 



1.7.4 Influences des teneurs en C, Si, Mn, S, Cu sur I'usinabilité 

L'étude des effets des éléments d'alliage et de la microstnicutre sur l'usinabilité 

constitue un apex essentiel dans le développement de matériaux plus facilement 

usinables. Bien que l'on puisse utiliser une multitude d'éléments d'alliage en 

métallurgie des poudres, nous allons concentrer noire discussion sur les éléments les 

plus souvent rencontrés dans les poudres i usinabilité améliorée, soient: carbone, 

silicium, manganèse, soufre, cuivre. 

Plusieurs auteurs ont tentt de relier le taux d'usinabilité et la composition 

chimique de ces éléments a l'aide d'équations empiriques (Paliwoda (1955)). 

Toutefois, comme nous l'avons mentionné pius haut, Le type de procédé d'élaboration de 

la poudre et le procédé d'usinage utilisé sont autant de facteurs qui vont faire varier les 

résultats obtenus avec ce type d'équation. De plus, il est souvent dificile de connaître 

précisément les concentrations des différents éléments en solution. C'est pour cette 

raison que nous ne mentionnerons ici que les contributions générales des éléments 

d'alliage. 

1.7.4.1 Carbone 

Les résultats de Capus (1988) et Chapon (1996) montrent qu'une augmentation 

du carbone jusqu'à 0.6% a pour effet de diminuer l'usure de l'outil et d'augmenter 

l'usinabilité. Ceci est dû à L'apparition de grains de perlite dans la tnicrostmcture ce qui 

favorise le bris des copeaux. Au-delà de cette valeur en carbone, la dureté et la 

résistance augmentent rapidement ce qui a pour effet de diminuer I'usinabilité. De plus, 

le carbone est un des éléments qui influencent le pIus la compressibilité des poudres. 

Ainsi, plus la teneur en carbone est éIevée avant tnttage, plus la compressibilité diminue 

ce qui peut entraîner une augmentation de la porosité et une diminution de l'usinabilité. 



Il est un peu bizarre de parler de L'effet du carbone sur l'usinabilité de pièces 

fabriquées à l'aide de poudres d'acier fnttées. Il est bien connu que plus on augmente la 

teneur en carbone d'un acier doux, plus la résistance et la dureté sont élevées. Ainsi, il 

nous apparaît plus logique de définir l'effet des éléments d'dliage en fonction de valeurs 

fixes de la densité et de certaines propriétés mécaniques. il est bien évident que 

l'usinabilité du fer pur est meilleure que celle d'un acier de type 1080. Toutefois, si l'on 

a besoin d'une pièce qui doit présenter les propriétés mécaniques du 1080, le fait de 

savoir qu'une diminution du carbone augmente l'usinabilité ne mène à rien. 

1.7.4.2 Silicium 

Le silicium est indésirable dans les aciers à usinabilité améliorée à cause de sa 

Forte tendance a réagir avec l'oxygène pour former des inclusions de silice (Si03 qui 

sont tris dures. Ces inclusions sont très abrasives et leur présence diminue de beaucoup 

la durée de vie des outils de coupe. D'un autre côté, lorsque la poudre est élaborée à 

piirtir de fonte liquide, la prtisence de silicium diminue sa viscosité et rend l'atomisation 

plus facile. 

1.7.4.3 Manganèse 

Le manganèse durcit la ferrite dans les aciers à bas carbone. Capus (1988) a 

montré que pour une poudre contenant 0.5% de manganèse, l'usure de l'outil augmentait 

continuellement avec l'augmentation de la teneur en carbone entre 0% à 0.9%. 

Toutefois, les valeurs d'usure pour cette poudre indiquent que le mangauèse améliore la 

durée de Me des outils pour des concentrations en carbone plus petites que 0.6%. 

Cependant, le r6le principal du manganèse demeure la formation d'inclusions de MnS 

qui favorisent une augmentation de l'usinabilité. 



1.7.4.4 Soufre 

Comme nous venons tout juste de le mentionner, le s o ~ e  est souvent ajouté à la 

poudre sous forme d'inclusions de MnS qui favorisent une augmentation de 

I'usinabilité. Engstr6rn (1983) a pour sa part étudié L'effet de l'addition de flocons de 

soufie à une poudre de Distaloy (1.75% Ni, 1.5% Cu, et 0.5% Mo). 11 a constaté que la 

perte de soufie lors du fnttage sous atmosphère d'ammoniaque dissociée était d'environ 

50%. De plus, les changements dimensionnels de ce type de pièces étaient très 

importants (= 0.4% pour une addition de 0.25% de S) comparativement aux autres 

additifs évalués. De plus, la résistance ii la traction de ce type de mélange a diminué de 

70 MPa lorsque 0.25% de souk a ét6 ajouté. 

1.7.4.5 Cuivre 

On ajoute souvent du cuivre dans la poudre avant le fittage. Le but de ces 

additions est d'augmenter la résistance de la pièce sans trop nuire a la compressibilité. 

Chagnon (1 996) a montré que des additions jusqu'à 1% (pds.) de cuivre font diminuer le 

forces de coupe pour une gamme de teneurs en carbone dans la poudre comprise entre O 

et 0.6%. Au-delà de 0.6% en carbone, l'effet du cuivre ne se fait plus sentir et ce, même 

si l'on augmente la concentration en cuivre jusqu'à 2% (pds.). Ce comportement 

s'explique par le fait que Ie cuivre, lorsqu'il d i f i s e  dans l'acier au cours du frittage, 

durcit la ferrite ce qui favorise le bris des copeaux et la diminution des Forces de coupe. 

De plus, il augmente la conductibilité thermique 

1.7.5 Additifs ridant à I'usinobilité: ajoutés vs. préailiés 

Un débat important se tient dans la communauté de la métallurgie des poudres à 

savoir s'ii est mieux de préder  Ies addiMs aidant à i'usinabiiité ou s'il est mieux de Ies 



ajouter à la poudre avant frittage. En fait ce débat tourne surtout autour du MnS car les 

autres additifs comme le MgSiO,, Ie BN et le graphite libre ne peuvent pas être préalliés 

sans subir de transformations chimiques. 

Les mécanismes de coupe impliquant des inclusions de MnS montrent que 

celles-ci agissent premièrement comme sites de concentration de contraintes favorisant 

l'initiation de fissures. Or, si les inclusions de MnS sont ajoutées à la poudre, elles se 

retrouveront dans les pores, entre les particules d'acier. Leur rôle d'initiation de fissures 

est alors fortement diminué puisqu'elles sont déjà dans une espèce de fissure (pore). De 

plus, l'élévation en température engendrée lors de l'usinage n'aura pas un effet aussi 

marqué quant à la diminution de leur viscosité puisque les inclusions sont dans des trous 

ou le contact avec les parois des particules d'acier n'est pas idéal. Finalement, plusieurs 

auteurs dont Madan (1995), Hwang et Chiou (1994) et Kaiser et al. (1988) ont montré 

que les inclusions de MnS ajoutées aux poudres avant frittage étaient particulièrement 

sensibles à une réaction avec l'hydrogène de l'atmosphère de frittage pour former du 

H,S. Il en résulte une importante diminution de la teneur en soufre ce qui réduit 

l'usinabilité des pièces. Le même raisonnement s'applique pour la réaction des 

particules de MnS avec l'air humide. En effet, le MnS a une nature hygroscopique 

inhgrente qui nécessite des précautions particulières en ce qui concerne le transport et le 

remisage des poudres dont les particules de MnS sont ajoutées. La majorité de ces 

inconvénients peuvent être contournés en préalliant les inclusions de MnS dans le métal 

liquide avant i'atomisation. L'effet d'encapsulage des inclusions de MnS dans les 

particules d'acier assure qu'elles se trouveront là ou elles sont le plus efficaces pour 

augmenter l'usinabilité. Par le fait même, elles se trouvent protégées des réactions gaz- 

solides qui peuvent avoir lieu par diffusion des gaz dans les pores des pièces. Nous 

croyons donc que les inclusions pd l i é e s  offrent plus d'avantages que les inclusions 

ajoutées à la poudre avant frittage. 



1.8 Évaluation de l'usinabilité 

Comme nous L'avons vu dans l'introduction, la définition de l'usinabilité est très 

subjective. Dès lors, l'usinabilité ne peut à peu prés pas être définie de façon générale. 

Bien que certains tests standardisés permettent d'évaluer la facilité à usiner des métaux 

(ASTM (1981)), les résultats obtenus ne sont valides que pour l'opération d'usinage 

décrite et les critères considérés pour juger de la « facilité » à usiner une pièce 

particulière. En suivant ce raisonnement, on s'aperçoit que, comme pour le cas de la 

définition de l'usinabilité, il n'existe pas de test u n i k e l  permettant d'évaluer cette 

propriété du matériau. Nous croyons fortement que la meilleure méthode pour mesurer 

I'usinabilité consiste à essayer de reproduire le plus fidèlement possible les conditions 

retrouvées en usine, et de choisir des critères d'évaluation qui sont associées aux 

propriétés (mécaniques, esthétiques, dimensions, taux de production, usure des outils, 

etc..) recherchées dans la pièce. 

Dans le cas de la métallurgie des poudres, la tâche d'évaluer I'usinabilité est 

difficile puisque L'on se sert d'une poudre métallique a laquelle on mélange des additifs 

pour ensuite lui f ~ r e  subir des opérations de pressage et de frittage. Toutes ces 

opérations sont autant d'occasions qui risquent de faire varier la reproductibilité des tests 

du point de vue des pièces utilisées. Pour ce qui est du test lui même, une enquête 

auprés des manufacturiers américains de pièces fabriquées par métallurgie des poudres 

indique que la proportion des opérations d'usinage effectuées se réprirtit comme suit: 

perçage et taraudage 52%, tournage 24%, meulage 14%, autres 10% (Madan (1996)). 

Ws  lors, il semble ressortir de cette étude que le type d'appareil pouvant le mieux servir 

à mesurer l'usinabilité de pikes fabriquées par métallurgie des poudres en est un de type 

perçage. La figure 1.24 montre un schéma d'un tel type d'appareil te1 que suggéré par 

De Rege et al. (1997). 



Système de déplacement 
de la table 

Figure 1.24 Représentation schématique d'un montage permettant d'évaiuer 

I'usinabilité en perçage de pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 

@'après De Rege et al. (1997))- 

Bien que la communauté de la métallurgie des poudres est loin de s'entendre 

quant aux crit4res à utiiiser pour dvaluet I'usinabilité, il nous semble fondamental que 



l'usure de l'outil et le taux de production devraient être les deux premiers paramètres à 

être mesurés. De plus, il n'est pas suffisant d'exprimer les résultats uniquement en 

fonction de ces deux critères. Comme nous l'avons mentionné à la section 1.6, nous 

croyons que les résultats d'usinabilité devraient être exprimés en fonction de propriétés 

mécaniques constantes. Trop souvent entendons-nous des conclusions très larges, du 

type: « Plus on diminue le carbone, moins l'outil s'use donc plus I'usinabilité 

augmente ». Bien que l'énoncé cidessus soit vrai, il n'en demeure pas moins que plus 

la proportion de perlite diminue dans un acier doux, plus ses propriétés mécaniques 

diminuent également. Pour ce qui est des critères identifiés ci-dessus, bien que le taux 

de production soit un paramètre souvent rencontré dms la littérature, on ne peut pas en 

dire autant de l'usure de l'outil. En effet, la grande majorité des chercheurs préîèrent 

mesurer les forces moyennes atteintes lors du perçage (Sanderow (1997)). Or, cette 

façon de faire nous semble tout a fait contraire au sens commun. La figure 1.25 présente 

deux courbes de la force mesurée lors du perçage en fonction du nombre de trous percés. 

On remarque que la courbe #1 a une force moyenne plus faible que la courbe #2. 

Toutefois, la pente de la région Linéaire de la courbe #2 est plus faible que celle de la 

courbe #l. Si, comme Sanderow (1997), on ne considérait que la force moyenne 

comme critère d'évaluation de l'usinabilité, on arriverait a la conclusion que le matériau 

caractérisé par la courbe #1 s'usine mieux que celui de la courbe #2. Cependant, la 

pente est directement proportionnelle a I'usure de l'outil. Or, si on a le choix entre 

appliquer une force plus importante avec moins d'usure de l'outil ou appliquer une force 

plus faible avec une usure élevée, le premier choix est sans aucun doute le meilleur. En 

effet, il n'en coûte à peu près rien d'augmenter la force Ion du perçage, par contre une 

usure rapide des outils engendre des coûts élevés dus au prix des outils et à la perte de 

production encourue. Dans ces conditions, c'est le matériau caractérisé par la courbe #2 

qui est le plus faciiement usinable. 



I Nbr. de Trous 

Figure 1.25 Comparaison hypothétique de l'évolution de la force en fonction du 

nombre de trous pour deux matériaux diffërents (voir texte). 

Pour résumer, nous croyons que lorsque l'on compare des résultats d'usinabilité 

entre deux ou plusieurs matériaux, on se devrait de spécifier également leurs propriétés 

mécaniques. De plus, un critère de comparaison basé sur la pente de la région linéaire 

des courbes Force vs Nombre de trous nous semble beaucoup plus adéquat qu'un critère 

basé sur la force moyenne mesurée lors du perçage. 



1.9 CONCLUSIONS 

Nous avons tenté de réunir dans ce document les principaux points touchant 

l'usinabiiité des pièces fabriquées par métallurgie des poudres. Bien que la majorité de 

la littérature sur le sujet touche aux aciers corroyés, nous avons tenté de faire ressortir 

les points qui peuvent aussi être appliqués en métallurgie des poudres. Les principaux 

aspects relevés sont les suivants 

La déformation plastique dans le plan de cisaillement est le principal facteur 

influençant la formation des copeaux. 11 nous est dès lors possible d'anticiper les 

qualités que devront avoir les éventuels changements microstructura~x à apporter aux 

poudres métalliques afin de pouvoir en augmenter leur usinabilité. De faqon plus 

précise, on se devra de trouver des composés qui favoriseront principalement une 

diminution de l'énergie de cisaillement en avant de l'outil et en un deuuiéme temps, 

une diminution de l'énergie de fiction entre le copeau et l'outil; 

a Les températures élevées à l'interface outiVcopeau laissent présager la possibilité 

d'utiliser certains types d'oxydes vitreux afin d'améliorer l'usinabilité des pièces 

fabriquées par métallurgie des poudres. En effet, ces oxydes pourraient augmenter le 

taux d'initiation de fissures dans le plan de cisaillement primaire et en suite participer 

à la lubrification de l'outil sur le plan de cisaillement secondaire; 

D'après notre étude, l'augmentation de l'usinabilité par l'addition de sulfirres de 

manganèse s'expliquerait par une mise en commun partielle des quatre principaies 

théories identifiées cidessus. Les preuves expérimentales montrent qu'effectivement 

les inclusions de MnS agissent comme sites d'initiation de fissures dues a un effet 

d'hétérogénéité des propriétés mécaniques entre la matrice et les inclusions dans le 

pian de cisaillement primaire. Lorsque les vitesses de coupe sont élevées, une arête 



rapportée se forme sur la surface de l'outil. Ce phénomène entraîne une diminution 

des forces de coupe et forme une couche protectrice sur l'outil. Lorsque les vitesses 

de coupe sont plutôt faibles, les inclusions de MnS agissent comme lubrifiant à 

l'interface outii-copeau et n'intlwncent pratiquement pas l'usinabilité des pièces. 

Ainsi, pour profiter des additions de MnS, il faut travailler à vitesse de coupe élevée; 

r, La théorie de la coupe interrompue ne nous semble pas convenable pour expliquer la 

mauvaise usinabilité des pièces fabriquées en métallurgie des poudres. tl semble 

plutôt que la faible conductivité thermique et la présence de phases dures soient les 

principaux responsables de la faiblesse de cette propriété; 

Finaiement, nous avons essayé de démonter qu'il n'est pas pertinent de juger de 

I'usinabilité des pièces en mesurant la force moyenne lors du perçage. Il nous semble 

plus judicieux de mesurer la pente de la région linéaire des courbes Force vs Nombre 

de trous. Qui plus est, l'évaluation de l'usinabilité devrait toujours être faite en 

tenant compte des autres propriétés mécaniques de la poudre. 



WVUE DE LA LI~ÉRATURE PORTANT SUR LES TECHNIQUES DE 

CARACTÉRISATION MICROSCOPIQUE DE PARTICULES DE DEUXI$ME 

PHASE 

2.1 Introduction 

Les particules de deuxikme phase jouent un rôle important sur les propriétés 

mécaniques des matériaux métalliques. Dès lors, leur caractérisation nvêt un intérêt 

spécial. Les pages qui suivent discuteront de l'utilisation de diffërentes techniques de 

caractérisation microscopique en fonction de la taille et de la composition chimique des 

particules de deuxième phase. Une attention toute jmticulière sera apportée aux nomes 

qui dictent la caractérisation de particules de deuxième phase dms tes pièces fabriquées 

par mdtallutgie des poudres. Par la suite, nous enchaînerons avec une section mitant de 

la caractérisation complète d'inclusions au microscope électronique a balayage. La 

caractérisation complète des inclusions fait ici référence à l'acquisition simultmée de 

données quantitatives reliées aux paramètres stéréologiques (fraction volumique, 

diamètre équivalent, facteur de forme, etc.) et a la nature chimique des particules. Nous 

discuterons ainsi du principe de la micruscopie intégrée qui est une technique de 

caractérisation qui incorpore l'analyse d'images et la spectrométrie rayons X par 

dispersion des énergies. 

Par la suite, nous discuterons des techniques à utiliser lorsque la iailIe des 

particules de deuxiéme phase ne permet plus d'obtenir un volume homogène de 

génération des rayons X en microscopie électronique à balayage. Ces techniques 

nécessitent i'utiiisation d'un microscope électronique en transmission qui permet 

l'acquisition de spectres rayons X et de clichées de difFnction des électrons. Une 



attention toute spéciale sera apportée à la caractérisation des inclusions poly-composés 

c'est-à-dire formées de la juxtaposition intimes de différents composés. 

Finalement, nous élaborerons sur la possibilité d'utiliser la spectrométrie par 

mesure des pertes d'énergie des électrons transmis pour caractériser des précipités ou 

des nano-composés se trouvant à la surface d'inclusions poly-composés. 

2 3  Techniques standardisées de caractLrisation de particules de deuxiéme phase 

(Anaiyse d'images et microscopie optique) 

Les techniques standardisées de caractérisation d'inclusions demandent que l'on 

utilise un microscope optique et un analyseur d'images afin de caractériser leurs 

paramètres stéréologiques et leur nature chimique (ASTM (1997)). La figure 2.1 

présente un schéma du montage généralement utilisé. 

Figure 2.1 Représentation schématique du montage utilisé pour la caractérisation de 

particules de deuxième phase selon les techniques normalisées du type 

ASTM E-1122. Il s'agit d'un microscope optique couplé a un analyseur 

d'images. 



Ces techniques s'avèrent adéquates en ce qui a trait à la caractérisation 

quantitative des paramètres stéréologiques. Toutefois, on ne peut en dire autant de la 

caractérisation de la nature chimique. En effet, ces techniques standards se basent sur 

l'échelle des niveaux de gris des images pour discriminer les particules selon deux 

catégories, soient : les sulfiires et les oxydes. En effet, dans la norme citée ci-dessus on 

peut lire la phrase suivante : (c le niveau de seuillage des oxydes sur l'échelle des 

niveaux de gris est près de la valeur du noir (valeur O) tandis que le niveau de seuillage 

pour les sultùres se trouve à des niveaux de gris plus élevés ». Ainsi, l'usager se doit de 

choisir une valeur sur l'échelle des niveaux de gris (valeur comprise entre O (noir) et 255 

(blanc)) en deçà de laquelle toutes les particules détectées seront identifiées comme étant 

des oxydes et au-dessus de laquelle les particules détectées seront classées dans la 

catégorie des sulfiires. Cette façon de caractériser la nature chimique est loin d'être 

quantitative. En effet, la préparation des échantillons, certaines variation quant a leur 

illumination et la présence de plusieurs populations d'oxydes et/ou de sulfiires sont 

autant de variables qui peuvent influencer la qualité du projet de caractérisation. Qui 

plus est, cette technique ne permet pas de faire la différence de façon précise entre deux 

ou plusieurs types d'oxydes et/ou de sulfûres. En effet, c'est une chose de pouvoir 

différencier les sultùres des oxydes mais souvent ce qui intéresse l'usager c'est de 

connaître la proportion d'inclusions de silice (Sioz) par rapport a celle d'alumine 

(AlzG) ou savoir quel est le diamètre moyen des MnS par rapport a celui des Cas. Or, 

les techniques standardisées ne permettent pas ce genre de caractérisation. 

2.3 Microscopie intégrée (Analyse d'images et microscopie électronique i 

balayage), 

C'es le manque de précision quant a la caractérisation de la nature chimique des 

particules qui a ouvert la porte à la microscopie intégrée. Ainsi, plutôt que d'utiliser un 

microscope optique, la microscopie intégrée utilise un microscope électronique a 

balayage (MEB), Le MEB permet d'obtenir des grossissements beaucoup plus élevés 



que le microscope optique rendant plus précise la caractérisation des petites particules. 

Un autre atout important du MEB est le détecteur d'électrons rétrodiffisés. Ce dernier 

permet d'obtenir des images dont le contraste est fonction du numéro atomique moyen 

des particularités retrouvees dans la région balayée par le faisceau électronique. Qui 

plus est, les microscopes électroniques à balayage peuvent facilement être branchés a un 

analyseur d'images ce qui permet la caractérisation des paramètres stéréologiques des 

particules de deuxième phase. Toutefois, ce qui fait la principale force du MEB quant à 

la caractérisation complète des particules de deuxième phase est la possibilité d'utiliser 

un spectromètre rayons X à dispersion des énergies. Cette configuration permet 

L'acquisition de spectres rayons X pouvant être utilisés pour quantifier la nature 

chimique des particules. 

La notion d'intégration ne date pas d'hier. Elle a été développée initialement par 

les fabricants de spectromètres rayons X (ex. : Link (1986)). Toutefois, bien que l'idée 

de la microscopie intégrée ait vu le jour il y a plus de dix ans, on est encore loin de 

pouvoir effectuer la caractérisation complète des inclusions comme nous l'avons décrit 

précédemment. En effet, les spectromètres rayons X sont gdnéralement assez limités 

quant a leur capacité d'agir comme analyseur d'images (caractérisation des paramètres 

stéréologiques). De plus, la plupart des systèmes commerciaux se servent de fenêtres en 

énergie pour classer les particules de deuxième phase selon des catégories de 

composition pré-établies par l'usager. Cette façon de faire nécessite une connaissance 

préalable de la composition chimique de toutes les populations de particules de 

deuxième phase avant de lancer l'opération de caractérisation. Qui plus est, la 

caract6nsation de la nature chimique demeure qualitative puisque le signal rayons X 

n'est pas acquis sous forme de spectre mais bien à l'aide de fenêtres en énergie qui ne 

permettent pas d'effectuer une quantification des intensités nettes. 

Plusieurs essais ont été faits afin de jumeler les mesures des différents appareils 

de caractérisation (images du MEB, mesures de i'analyseur d'images, spectres rayons X 



du spectromètre, etc.). Un problème important que soulève cette approche vient du fait 

que ces instruments fonctionnent souvent sous différentes plates-formes 

soAwareBiardware rendant la gestion précise des résultats presque impossible. Par 

exemple, les images peuvent être sauvegardées sur films ou à l'aide d'un système 

d'acquisition d'images. Si elles sont sur films, l'usager peut devoir attendre quelques 

jours avant de pouvoir obtenir ses micrographies. Si la sauvegarde se fait à l'aide d'un 

systtme d'acquisition d'images, on ajoute un appareil de plus dans le laboratoire et I'on 

doit désigner une personne afin de gérer l'espace disque car celle-ci tend à se saturer 

rapidement. Maintenant, supposons que I'on veuille caractériser complètement les 

paramètres stéréologiques et la composition chimique d'inclusions dans un échantillon. 

L'interfaçage entre le MEB et l'analyseur d'images peut se faire aisément. Toutefois, un 

spectre rayons X doit être associé au bon composé dans le bon champ d'analyse sinon la 

caractérisation devient complètement faussée. Qui plus est, il reste à traiter les spectres 

rayons X afin de soustraire le bruit de fond, de déconvoluer les raies pour obtenir les 

intensités nettes et de leur apporter les corrections nécessaires afin de connaître la nature 

chimique des composés. La quantité de données générées lors d'un tel projet de 

caractérisation devient rapidement gigantesque rendant presque impossible de gérer les 

résultats sans faire d'erreurs. 

Le centre de caractérisation microscopique des matériaux, le ( 0 2 ,  travaille 

déjà depuis quelques années avec la compagnie Clemex Technologies Inc. de Longueuil 

au Québec afin de mettre au point un système de microscopie intégrée qui permettrait la 

caractérisation quantitative des paramètres stéréologiques et de la nature chimique des 

particules de deuxiéme phase de façon automatisée. Le but est de faire « se parler n 

entre ewr les différents appareils de caractérisation et de rassembler le traitement des 

données sur une seule plate-forme informatique. La figure 2.2 présente un schéma du 

systéme de microscopie intégrée en cours de développement chez Clemex (Tremblay et 

al. (1996)). 



Réseau 
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Figure 2.2 Schéma du montage d'un système de microscopie intégrée . 

Le système présenté à la figure 2.2 se sert de l'analyseur d'images comme 

«gérant )) de système, c'est-à-dire que c'est l'appareil qui contrôle les séquences 

d'acquisition, de sauvegarde et de traitement des données du projet de caractérisation. 

Le choix de l'analyseur d'images comme gérant vient du fait que c'est l'appareil qui 

acquière les images et les traitent pour mesurer les parametres stéréologiques. Ainsi, il 

apparaît tout désigné pour recevoir les signaux du spectromètre rayons X Ce faisant, les 

spectres rayons X deviennent une sorte d'étiquette que l'on ajoute aux résultats de 

cacnct&isation des parametres stéréologiques. Non seulement l'analyseur d'images 

mesure les paramètres stérécllogiques mais il peut prendre également le contrôle du 

balayage du faisceau électronique du MEB afin d'arrêter ce dernier aux coordonnées où 

se trouvent les composés dont on veut obtenir un spectre rayons X complet. Une fois 

l'acquisition du spectre complétée, l'analyseur d'images est à même de traiter le spectre 

rayons X afin de le déconvoluer et de quantifier la composition chimique à l'aide des 

a intensitds nettes puisque ces opérations sont du domaine software. La figure 2.3 



présente les principales étapes impliquées dans une routine de caractérisation complète 

de particules de deuxième phase. 

La première étape consiste à choisir un grossissement adéquat permettant 

l'observation correcte de toutes les particules de l'l'échantillon quelle que soit leur taille. 

Par la suite, comme pour les techniques standards, on se doit de faire l'acquisition 

d'images sur quelques champs afin de pouvoir sélectionner sur l'histogramme des 

niveaux de gris, les niveaux de seuils associés à chacune des populations d'inclusions 

présentes, Une fois que ces opérations sont faites, le projet de caractérisation peut 

débuter et fonctionner de façon automatique. Le système fait l'acquisition de l'image du 

premier champ d'analyse et procède au seuillage des composés d'intérêt. Une fois que 

le seuillage est fait, l'analyseur d'images mesure les paramètres stéréologiques associés 

à chacune des régions seuillées. La figure 2.4 montre les résultats de l'opération de 

seuillage. Une fois que ces opérations sont faites, le système est prêt à faire l'acquisition 

des spectres rayons X sur chacune des régions seuillées. 
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Figure 2.3 Principales étapes contenues dans une routine de caractérisation complète 

des particules de deuxième phase. Les traits pointillés indiquent des 

étapes qui peuvent êîre faites en différé. 



Figure 2.4 Micrographie d'une inclusion bi-composés suite à l'opération de 

seuillage. L'analyseur d'images est maintenant prêt à faire les mesures 

stéréologiques des deux régions seuillées. 

2.3.1 Choix des paramètres de positionnement du faisceau électronique pour 

l'acquisition des spectres rayons X 

L'une des conditions sine qua none de la spectrométrie des rayons X est que le 

volume d'émission des rayons X se doit d'être chimiquement homogène si l'on veut 

obtenu des résultats quantitatifs (Goldstein et al. (1992)). Or, le respect de cette 

condition est fonction de trois paramètres, soient : la taille des particuies caractérisées, 

leur nature chimique et la tension d'accélération du microscope. Ainsi, plus la taille de 

la pariicule sera petite, plus Son devra utiliser une faible tension d'acct5lération. Ceci 

n'est vrai que pour une gamme de tailles de particules alou une gamme de natures 

chimiques de particules. En effet, bien que i'on puisse travailler avec les raies L pour 

les éléments de transition du tableau périodique, on doit s'assurer d'utiliser une tension 

d'accélération qui permettra la génération de rayons X provenant dc tous les éléments 



chimiques présents dans la particule. Ainsi, si l'on caractérise une particule contenant 

du silicium, la tension d'accélération se doit d'être au moins plus élevée que 1.84 keV 

afin de permettre l'ionisation du silicium K. Ce faisant, si le volume de génération des 

rayons X n'est pas homogène, on se doit de changer de technique de caractérisation et 

d'opter pour la microscopie électronique en transmission. La figure 2.5 montre un 

exemple schématisé de l'effet de la tension d'accélération sur le volume d'émission des 

rayons X lors de la caractérisation d'une particule de deuxième phase. A la figuw 2.5% 

l'émission des rayons X se fait à partir de deux régions chimiquement différentes. Le 

spectre rayons X qui serait acquis dans ces conditions ne pourrait fournir des résultats 

quantitatifs parce que la condition d'homogénéité du volume d'émission n'est pas 

respectée. La figure 2.5b montre quant a elle le type de volume d'émission recherché, 

c'est-à-dire un volume entièrement compris à l'intérieur des frontières de la particule. 

La figure 2.6 illustre une partie des problèmes reliés a l'utilisation d'une faible tension 

d'accélération lors de l'acquisition de spectres rayons X, Les spectres de la figure 2.6 

proviennent d'une particule de MnSia. Le spectre de la figure 2.6a a été acquis à l'aide 

d'une tension d'accdlération de 20 kV tandis que celui de la figure 2.6b a été acquis avec 

une tension d'accélération de 5 kV. On remarque que lorsque l'on peut employer une 

tension d'accélération élevée, il y a possibilité d'utiliser les raies de plus forte énergie 

comme les raies K des éléments de transition (Mn K, dans ce cas). Ceci nous évite de 

travailler avec les raies de plus faible énergie (raies de la famille L) qui se trouvent 

souvent convoluées avec les raies K des éléments légers. Ces convolutions enminent de 

plus grandes incertitudes quant aux intensités nettes mesurées à partir de ce type de 

taies. La figure 2.6b illustre ce problème de convolution entre la raie I, du manganèse 

et la raie & de l'oxygène. 



Figure 2.5 Représentation schématisée de l'effet de la tension d'accélération versus 

le volume de génération des rayons X. a) La tension d'accélération est 

trop élevée et le volume de génération des rayons X n'est pas homogène. 

b) Une diminution de ta tension d'accélération mène à un volume de 

génération homogène pourvu que l'énergie des électrons soit supérieure à 

l'énergie critique des atomes que l'on retrouve dans la particule. 



Figure 2.6 a) Spectre rayons X (EDS) provenant d'une particule de MnOeSiO?; 

Eo=20 kV. On remarque que pbsieurs raies sont disponibles pour la 

quantification du Mn. b) MGme particule qu'en a) avec &=5 kV, on 

observe une convolution entre les raies L du Mn et les raies K de 

I'oxygene. 

On constate qu'il y a un cornpromis a faire entre la tension d'acceICration a 

utiliser, la taille des particules ainsi que ie cboix des transitions utilisks pour la 

quantification, Toutefois, le choix des paramares d'aquisition peut Ctre grandement 

facilite par I'utilisation de simulations Monte Carlo (Drouin er a1.(1996)). En effet, si 

l'on comait approximativement Ia composition chimique d'une particule, on peut 

simuler le volume de ghiration des rayons X en fonction des dimensions des particules 

ainsi que de la tension d'acc&ration. De cette fiqon, il est possible d'avoir une id* 

approximative de I'homogdn6it6 du volume d'imission des rayons X. Cette faqon de 



faire, jumelée à quelques essais au microscope, peut permettre d'optimiser le choix de 

la tension d'accélération pour un projet donné de caractérisation. 

En ce qui a trait au positionnement du faisceau électronique, on se doit d'utiliser 

un critère robuste. En effet, la plupart des systèmes qui ne sont pas intégrés se fient sur 

le calcul du centre de gravité des particules comme critère pour positionner le faisceau 

électronique du microscope. Toutefois, dans les cas où la forme de certains composés 

est sévèrement concave, comme c'est souvent le cas pour les inclusions bi-composés, le 

critère basé sur le calcul du centre de gravité ne tient plus puisque le centre de gravité de 

ces composés se trouve en dehors de leurs fiontières. L'utilisation d'un système intégré 

d'analyses d'images permet d'utiliser certaines opérations supplémentaires afin de 

remédier à ce problème. Ainsi, en faisant le calcul du squelette de chaque composé 

préalablement seuillé, on peut spécifier les coordonnées de un ou plusieurs points le long 

de ce parcours et être assuré que le faisceau électronique sera toujours situé a l'intérieur 

des fiontières des composés à caractériser. Par analogie, on peut comparer un squelette 

à ce qui resterait si l'on mettait simultanément en feu les fiontières d'un objet en deux 

dimensions et qu'on le laissait brûler jusqu'à ce qu'il ne reste plus rien. La figure 2.7 

illustre le problème relié au positionnement du faisceau électronique sur un composé 

dont la forme est sévèrement concave lorsque le calcul du centre de gravité est utilisé 

comme critère. 



Figure 2.7 Illustration du problème soulevé par l'utilisation du centre de gravité 

comme critère de positionnement du faisceau électronique du MEB Ion 

de la caractérisation d'une particule concave. Le centre de gravité se 

trouve en dehors des frontières de la particule à caractériser. 

2.4 Caractbrisation microscopique de particules de deuxième phase ayant un 

diam8tre infCrieur au micron 

De façon pratique, lorsque le diamètre des particules à caractériser est plus petit 

que le micromhtre, les résultats d'analyses chimiques obtenus par spectrométrie rayons 

X au MEB doivent être interprétés avec précautions. II arrive souvent que pour une telle 

taille de particule, le volume de génération des rayons X soit non homogène. Pour 

résoudre ce problème de résolution spatiale, on se tourne généralement vers le 

microscope électronique en transmission (MET). Le MET nous p m e t  d'obtenir une 

résolution spatiale beaucoup plus grande que celle du MEB rendant ainsi possible la 

caractérisation de composés dont le diamètre est de l'ordre de quelques ditaines de 

nanomètres. Qui plus est, ce type de microscope nous permet d'obtenir des clichés de 



dihction des électrons qui, jumelés à la spectrométrie rayons X à dispersion des 

énergie, permettent d'identifier complètement la nature chimique des particules 

d'intérêt. 

2.41 CaractCrisation microscopique de particules ayant un diamétre inf6rieur au 

micron : le cas des inclusions retrouvées dans les joints soudés d'aciers 

faiblement alliés 

Le soudage de structures du type de celles retrouvées sur une plate-forme de 

forage est délicate puisque les soudures se doivent de présenter une ténacité élevée à 

basse température. Une ténacité élevée dans les dépôts soudés est généralement associée 

a une proportion importante de ferrite aciculaire dans la microstructure (Terashima & 

Hart (1984), Abson & Pargeter (1986), Dowling et al. (1986). Mills et al. (1987)). De 

plus, plusieurs auteurs mentionnent que les inclusions, plus précisément des composés à 

la surface des inclusions, favorisent la cristalisation de la ferrite aciculaire (Bhatti et al., 

(1984), Evans (1986), St-Laurent & L'Espérance (1992)). Toutefois, l'unanimité est 

loin d'être faite lorsque le temps est venu d'identifier ces composés. Parmi les 

composés les plus souvent mentionnées, on retrouve BN, TiO, Tm, Tic, MnO.SiOt, 

Mn0 l SiO2a Al& MnS et CuS. 

Ce désaccord s'explique en partie par les difficultés rencontrées lors de la 

caractérisation de ces inclusions. De façon générale, lorsque l'on caractérise ce type 

d'inclusions au MET, les échantillons sont préparés selon la technique de réplication au 

carbone (Kayali et al. (1986), Kluken & Grong (1989), Zhang & Farrar (1996)). Cette 

technique de préparation, contrairement au cas des lames minces, a comme principal 

avantage d'éliminer les effets de matrice lors des analyses par spectrométrie rayons X. 

Cest probablement cette dernière condition qui explique le désaccord constaté dans la 

littérahire. En effet, les inclusions retrouvées dans les joints soudés ont un diamètre 

gdnéralement compris entre 0.1 et 1 Pm. Elles sont donc trop épaisses pour que l'on 



puisse utiliser la spectrométrie par mesure des pertes d'énergie des électrons transmis 

(EELS) d'où la nécessité de ne travailler qu'avec le spectromètre rayons X (EDS). Le 

problème associé à cette technique est que, puisque les inclusions ne sont pas 

chimiquement homogène, les électrons du faisceau incident difisent dans l'ensemble du 

volume de celles-ci. 11 en résulte que les spectres rayons X obtenus ne sont plus 

représentatifs d'un composé précis mais bien de l'ensemble des composés formant 

l'inclusion. À cela vient s'ajouter les dificultés de détecter adéquatment les rayons X 

dé faible énergie comme ceux du bore, du carbone, de l'azote et de l'oxygène. 

Heureusement, le microscope électronique en transmission nous donne la possibilité 

d'obtenir des clichés de diffraction des électrons qui nous permettent de connaitre les 

psram&tres de réseau des composés chimiques. De cette façon, nous pouvons combiner 

les informations fournies par les spectres rayons X et les clichés de difiaction afin 

d'identifier prkisémant les composés d'intérêt et ce même s'ils sont superposés. La 

figure 2.8 présente un exemple de la combinaison des informations fournies par les 

spectres rayons X et les clichés de diffraction. On remarque à la figure 2.8 qu'un des 

composés de l'inclusion est dans des conditions importantes de diffraction. Le spectre 

rayons X de la figure 2 . 8 ~  indique que ce composé est riche en titane, manganèse et 

oxygène (le nickel provient de la grille sur laquelle repose la réplique d'extraction). 

Ainsi, les composés possibles sont du type 2MnOeTiO2, MnO, TiO, Ti2&, Ti& 

MnOeTiG. Le cliché de la figure 2.8b indique qu'il s'agit d'un composé dont la 

structure est hexagonale compacte. Donc en combinant ces informations, on en déduit 

qu'il s'agit de Mnû*TiO2 puisque c'est le seul composé qui respecte toutes les 

conditions imposées par les informations du spectre rayons X et du cliché de diffraction. 



Figure 2.8 a) Micrographie TEM d'une inclusion dont l'un des compods se trouve 

dans de forte conditions de diffraction des électrons (concentration en Ti 

dans l'échantillon = 410 ppm). b) Cliché de diffraction provenant de 1a 

région qui diffracte les électrons & la figure 2.8a) (MnOmTia : HC). c) 

Spectre rayons X (EDS) provenant de la région qui diffracte les électrons 

a la figure 2.8a)- 



Cependant, il existe des cas pathologiques où la combinaison de l'information 

entre les spectres rayons X et les clichés de diffraction ne nous permet pas d'identifier 

quantitativement la nature chimique du composé. C'est notamment le cas des composés 

TiN, Ti0 et Tic. En effet, les éléments légers de ces composés sont sévèrement 

convolués avec les raies L du titane d'où les incertitudes lors de la déconvolution des 

spectres. Qui plus est, ces composés ont tous une structure cubique à faces centrées, 

tous le même groupe spatial (Fm3m) et des paramètres de réseau tellement similaires 

qu'ils peuvent difficilement être diffienciés (0.418 nm, 0.424 nm et 0.436 nm). La 

figure 2.9 présente justement un cas oir le spectre rayons X nous montre que le composé 

est riche en Ti, Mn, O. Le carbone identitié sur le spectre peut provenir du composé 

caractérisé, mais il ne faut pas oublier que l'échantillon est une réplique d'extraction, 

donc recouvert de carbone. Pour ce qui est de l'azote, la convolution est tellement 

sévère que l'algorithme de déconvolution utilisé n'arrivait pas à pouvoir spécifier s'il y 

avait présence d'un pic ou non. Le cliché de la figure 2.9b) nous indique qu'il s'agit 

d'un composé cubique à faces centrées dont le paramètre de réseau est similaire à ceux 

identifiés ci-dessus, soit environ 0.41 nm. 





Un autre aspect important qui limite la possibilité de caractériser 

quantitativement la nature chimique des composés est sa taille. En effet, lorsque la taille 

des composés se trouve typiquement en deçà de 100 nm, il devient dificile d'interpréter 

l'information contenue dans les spectres rayons X à cause de la diffusion importante des 

électrons en dehors des fiontières du composé. Dans ce cas, l'émission des rayons X 

provenant du composé d'intérêt se perd en quelque sorte dans le signal provenant des 

composés voisins, Donc, même si la caractérisation d'un composé ne pose pas de 

problème de similitudes cristallographiques, il se peut qu'il soit difficile, voire même 

impossible de le caractériser à cause de sa trop petite taille (généralement 5 100 nm). 

Il semble toutefois que ce problème de résolution spatiale pourrait être solutionnd 

en changeant la technique de préparation des échantillons, En effet, si nous pouvions 

recourir à des lames minces pour la caractérisation des composés retrouvés à la surface 

de certaines inclusions, il se pourrait qu'une d'entre elles soient positionnée de façon à 

ce qu'un tel type de composé de surface se retrouve dans la partie la plus mince de la 

lame. Malheureusement, les différences de dureté entre la matrice et les inclusions 

rendent cette hypothèse peu probable. Une autre approche avec laquelle nous pensons 

obtenir plus de succès et d'utiliser l'ultramicrotomie comme technique de préparation 

des échantillons. En se basant sur les résultats obtenus par L'Espérance et al. (1992), 

Botton & L'Espérance (1994) et Barreto et al. (1995) quant à la préparation 

d'échantillons de tôles galvanisées, nous pensons qu'il serait possible de couper de 

minces échantillons de façon a ce que les inclusions soient cisaillées sur une fhction de 

leur volume total. De cette façon, si nous arrivions a préparer des échantillons 

suffisamment minces, nous pensons qu'il serait possible d'observer les composés qui se 

trouvent à la surface d'inclusions tout en ayant un volume chimiquement homogène à 

travers l'épaisseur. La figure 2.10 décrit la différence qui existe entre une inclusion 

préparée par réplication au carbone et une autre préparée par ultnnicrotomie. Qui plus 

est, si les échantillons pouvaient etre suffisamment minces, il serait alors possible de 



caractdriser les particules de deuxième phase a l'aide du spectromètre par perte d'énergie 

des électrons transmis (EELS) et d'utiliser la technique d'imagerie spectrale. 

Figure 2.10 a) Diffision des électrons dans une inclusion multi-composk b) Même 
type d'inclusion qu'en a) préparée par ultramicrotomie. c) Le volume du 

composé se trouvant en périphérie est maintenant homogène dans le sens 

de l'épaisseur et les électrons ne diffisent pratiquement pas en dehors de 

ses fiontières. 



Le principe de fonctionnement du spectromètre EELS repose sur la mesure des 

pertes d'énergie que subissent les électrons du faisceau incident lors de leur passage 

dans le volume de l'échantillon. Les interactions électrons-matières se divisent en deux 

grandes catégories, soient : les collisions élastiques et les collisions inélastiques. Les 

collisions élastiques sont caractérisées par des pertes d'énergie cinétique négligeables et 

des angles de diffision importants (moyenne comprise entre 2" et Sa). Quant aux 

collisions inélastiques, elles se distinguent par une perte d'énergie cinétique significative 

et par de faibles angles de difision (0.1" ou moins). Tout dépendant du type 

d'événement menant a la perte d'énergie cinétique, les électrons du faisceau incident 

peuvent perdre quelques fiactions d'électron-Volt jusqu'à la totalité de l'énergie qu'ils 

possèdent. Les processus de perte d'énergie que peuvent subir les électrons sont les 

suivants : phonon, plasmon, électrons secondaires, bremsstralhung et ionisation d'une 

couche profonde (Egerton (1989)). La spectrométrie EELS étudie directement les 

processus primaires d'excitation des électrons dont chacun résulte en des électrons 

rapides qui perdent une quantité caractéristique d'énergie. Le faisceau d'électrons 

transmis est ensuite dirigé dans un spectromètre (voir prisme magnétique de la figure 

2.1 1) qui sépare les électrons en fonction de leur énergie cinétique afin de produire un 

spectre des pertes d'énergie des électrons transmis. La tigure 2.12 présente un spectre 

EELS typique. Le premier pic complètement à gauche est le « pic de perte nule n, le pic 

qui suit tout juste à droite, dans la région des pertes d'énergie comprises entre 5 et 50 

eV, correspond au « pic de pertes faibles » ou « pic des plasmons D. Finalement, pour 

les pics de pertes d'énergie plus élevées, l'intensité décroît selon une loi de puissance 

assez importante. C'est pour cette raison que l'on change généralement l'échelle de 

l'intensité de cette partie du spectre de linéaire à logarithmique. Ce faisant, il devient 

plus facile d'observer tes discontinuités d'absorption correspondant aux ionisations des 

couches profondes. Une fois i'acquisition terminée, il est possible de faire une analyse 

élémentale quantitative en mesurant l'aire sous la courbe de la discontinuité appropriée 

suite k la soustraction du bruit de fond- 
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Figure 2.1 1 Représentation schématisée du fonctionnement d'un spectromètre EELS 

(acquisition en paralkte) et de son prisme magnétique qui permet la 

séparation des électrons en fonction de leur énergie cinétique @isko et 

ai., (1991)). 
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Figure 2.12 Spectre EELS provenant d'une région d'une lame mince d'acier galvanisé 

montrant les différentes informations retrouvées dans un tel spectre 

(Tremblay (1995)). 



L'imagerie spectrale EELS consiste à faire l'acquisition d'un spectre EELS 

complet à chacun des pixels d'une image. Tout comme pour la microscopie intégrée, les 

spectres sont sauvegardés sur disque et peuvent ensuite être traités atin d'en tirer les 

intensités nettes et éventuellement les concentrations des éléments présents dans la 

région caractérisée. De plus, le fait d'acquérir un spectre complet et de le sauvegarder 

permet de pouvoir y apporter des corrections pour les phénomènes de diffision multiple 

observés lors de la caractérisation d'échantillon relativement épais (Johnson & Spence 

(1974), Leapman & Swyt (1981)' Egerton & Crozier (1988)). Ainsi, il est possible 

d'obtenir de façon quantitative des cartes montrant la distribution spatiale des éléments 

chimiques et de leur concentration. De plus, pour les éléments retrouvés dans le système 

métallurgique décrit ci-dessus, les spectres EELS présentent des discontinuités 

d'absorption moins convoluées que les raies retrouvées sur le spectre rayons X (EDS). 

Ceci est particulièrement vrai pour la plupart des éléments légers. 

2.5 Conclusions 

Le chapitre qui se termine se voulait une revue critique des techniques 

disponibles pour la caractérisation microscopique de particules de deuxième phase. 

Cependant, outre les techniques standardisées, il apparaît clairement que certaines des 

nouvelles méthodes de caractérisation discutées dans ces pages tiennent plus de la 

philosophie de développement et moins de l'outil applicable à des projets de 

caractérisation authentique. Néanmoins, ces approches novatrices s'intègrent bien au 

contexte d'une thèse de doctorat, puisque, comme nous le présenterons dans les 

chapitres suivants, elles serviront de bases au développement de techniques concrètes de 

caractérisation de particules de deuxième phase que nous appliquerons à des systèmes 

métdlurgiques d'importance pour la métallurgie des poudres. 



CHAPITRE III 

TECHNIQUES DÉVELOPPEES POUR LA CARACTÉRISATION DE 

PARTICULES DE DEUXI~ME PHASE AINSI QUE L'USURE DES OUTUS DE 

COUPE 

3.1 introduction 

Les propriétés mécaniques des matériaux sont dictées en grande partie par les 

caractéristiques de leur microstructure. En outre, les particules de deuxième phase sont 

sans contredit des acteurs de premier plan en ce qui a trait au contrôle de la 

microstructure. En effet, selon leur dimension et leur composition chimique, elles 

influencent la taille de grains, les transformations de phase lors des traitements 

thermiques, la ténacité, la résistance à la traction, etc. En plus des propriétés identifiées 

ci-dessus, les particules de deuxième phase jouent un rôle prépondérant sur le 

comportement des matériaux lors de leur mise en forme à l'aide de techniques 

d'usinage. C'est ce dernier point, appliqué aux pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres, qui constitue le sujet de la présente thèse. 

Les pièces fabriquées par métallurgie des poudres sont reconnues pour leur 

usinabilité « différente )) par rapport aux pièces d'acier corroyd. En effet, la présence de 

pores dans ces pièces a pour effet de diminuer la conductibilité thermique ce qui 

entraîne une augmentation rapide de la température des outils de coupe. Qui plus est, la 

présence de pores amène l'outil à vibrer lorsque ce dernier passe successivement à 

travers la matrice et les pores pendant la coupe. Dès lors, il devient important 

d'améliorer le comportement en usinage des pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres si L'on veut qu'elles puissent répondrent aux exigences d'applications de haute 

performance. L'approche la plus répandue pour améliorer l'usinabiiité de telles pièces 



est de modifier leur micmstructure en y ajoutant des particules de deuxième phase qui 

facilitent la formation de copeaux permettant ainsi ta diminution des forces impliquées 

et la maximisation de la durée de vie des outils de coupe. 

Il a été mentionné ci-dessus que la composition chimique de particules de 

deuxième phase de rnème que leur taille influencent la microstmcture des matériaux. 

Ainsi, nous pouvons anticiper que ces paramètres auront un effet tout aussi important 

sur I'usinabilité des pièces fabriquées par méîailurgie des poudres. Dès lors, il devient 

impératif de se doter d'outils de caractérisation qui permettent de quantifier avec 

précision la taille et la nature chimique des particules de deuxième phase que l'on 

retrouve dans les poudres, et évenhiellemeiit les pièces, it usinabilité améliorée. Ainsi, 

le chapitre qui suit présente une discussion portant sur les techniques de caractérisation 

à utiliser en fonction de la taille et de la composition chimique des particules a analyser. 

Des réfdrences seront faites ii des articIes placés en annexe qui présentent certaines 

techniques de caractérisation développées iifin de répondre à des exigences particulières 

en ce qui a trait à ce type de caractérisation. 

De même, les dernières sections du présent chapitre présentent une discussion 

portant sur deux techniques développées pour la caractérisation des outils de coupe 

utilisés dans la présente étude. Ces techniques microscopiques portent sur la 

caractérisation de l'usure de la dépouille fiontde de forets utilisés en perçage et de 

pastilles employées pour le tournage de pièces fabriquées par métallurgie des poudres. 

En effet, les caractéristiques des outils de coupe (composition chimique et géométrie) 

jouent un rôle tout aussi important sur l'usinabilité que les particularités de la 

micromctwe d'une pièce. Ainsi, afÏn de maintenir une rigueur scientifique tout au 

long de notre étude, nous nous devions de développer des techniques robustes 

permettant la caractérisation quantitative de t'usure des outiIs de coupe. 



3.2 Caractérisation complète de particules de deuxième phase dont le diamètre est 

supérieur a lpm 

Les techniques standards de caractérisation microscopique, telle la norme ASTM 

795, sont basées sur l'utilisation de réactifs d'attaque qui permettent de modifier 

l'aspect d'une particule d'acier allié par rapport à une autre d'acier non-alliée. Le but 

est d'obtenir un contraste suffisamment important de façon à pouvoir distinguer 

sidéquatement les unes des autres en microscopie optique. Ces techniques ont 

l'avantage d'être simples et accessibles tout en étant relativement peu dispendieuses. 

Par contre, elles présentent des failles majeures en ce qui a trait à la résolution spatiale 

et aux techniques d'attaque chimique nécessaires pour révéler la présence de particules 

alliées. En eff'et, puisque ces techniques utilisent la microscopie optique pour 

l'acquisition d'images, la précision des analyses est faible lorsque le diamètre des 

particules se trouve sous les 25 Fm. Les limitations quant au grossissement ma..imal 

pouvant être atteintes font que l'erreur sur la mesure de la fraction volumique telle que 

déterminée à l'aide d'une grille de point est considérable. Même l'utilisation d'un 

analyseur d'images numérique couplé à un microscope optique ne permet pas 

d'atteindre des degrés d'erreur acceptables. En effet, bien que le nombre de pixels 

utilisés pour représenter une particularité à l'écran soit beaucoup plus important que ce 

que l'on retrouve avec une grille de points superposés, il n'en demeure pas moins que 

l'erreur sur la mesure de la surface de la particularité à l'écran peut facilement atteindre 

12 à 15%. Ce degré d'erreur nous semble inacceptable dans un contexte d'optimisation 

des propriétés mécaniques de pièces fabriquées à p d r  d'un mélange donné de poudre. 

La figure 3.1 montre i'erreur engendrée par une surestimation du rayon d'une particule 

d'un pixel en fonction du nombre de pixels utilisés pour représenter la particule a 

l'écran. 
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Figure 3.1 Évolution de l'erreur sur la mesure de l'aire d'une particule sphérique en 

fonction du nombre de pixels utilisés pour la représenter dans une image 

numérique. 

De plus, le temps nécessaire pour attaquer la surface des échantillons est 

fonction de la concentration en éléments d'alliage des particules présentes. Ainsi, dans 

le cas de la n o m  ASTM 795, plus les particules sont alliées, plus le temps de résidence 

de l'échantillon dans la solution d'attaque doit être grand. Or, puisque généralement on 

ne connaît pas à l'avance la composition chimique des constituants que l'on essaie de 

caractériser, des erreurs ùopoaitotes peuvent être induites dues à une attaque chimique 

inadéquate. 

Outre ces limitations quant à la précision des mesures stéréologiques, les 

techniques standards ne permettent pas de quantifier la nature chimique des constituants 

microstructuraux observés. Le maximm d'information pouvant être obtenu &ce à ces 



méthodes consiste à savoir qu'une particule donnée est plus alliée qu'une autre en se 

basant sur leur brillance telle qu'observée au microscope optique. Or, il est de plus en 

plus important de pouvoir différencier avec précision la nature chimique des 

populations de particules présentes dans un échantillon. Ce genre d'information permet, 

le cas échant, de reconnaître un phénomène de ségrégation préférentiel d'un type de 

poudre par rapport à un autre, de mesurer la fnction volumique de chacune des 

populations de particules en fonction des critères de composition chimique, etc. 

C'est h ce niveau que l'expression rt caractérisation complète )) prend tout son 

sens. En effet, le but est d'en arriver à pouvoir caractériser de façon quantitative et 

simultanée les paramètres stéréologiques et la composition chimique des particules de 

deuxième phase. C'est dans cet esprit que nous avons entrepris de développer une 

technique de caractérisation intégde telle que présentée dans les articles se trouvant a 

l'annexe 1 @p. 144 à 150) et à l'annexe 2 (pp. 15 1456). La technique proposée dans ces 

articles est basée sur la microscopie intégrée. Cette approche jumèle l'analyse d'images 

et la microscopie électronique a balayage (MEB). Le MEB, contrairement au 

microscope optique, permet l'acquisition d'information quantitative quant ji la nature 

chimique d'un composé grâce à la possibilité de faire l'acquisition d'un spectre rayons 

X complet. Ainsi, on élimine les incertitudes amenées par la cmctérisation qualitative 

de la nature chimique des composés basée uniquement sur leur brillance etlou leur 

aspect morphologique [ASTM 795 et ASTM llSS]. L'approche d'intégration que nous 

préconisons ne se situe en fait qu'au niveau des données générées par les différents 

appareils. En effet, comme le montre la figure 1 de l'article traité dans cette section se 

trouvant à l'annexe 2 (p. 152) il ne s'agit pas de jumeler deux appareils pour n'en faire 

qu'un seul, soit un MEB équipé d'un andyseur d'images. La philosophie de travail 

suivie consiste plutôt à utiliser l'analyseur d'images comme gestionnaire du projet de 

caractérisation (c'est-à-dire centre de contrôle) d'où les séquences d'acquisition de 

données sont préétablies, lancées, gérées et où fiaalement I'information générée est 

stockée, puis analysée. L'analyseur d'images se trouve donc au cœur du projet de 



caractérisation et les différents types de microscope (MEB, MET, microscope optique) 

agissent comme appareils périphériques au même titre qu'une imprimante ou un 

numériseur d'images le sont pour un ordinateur personnel. Nous croyons que cette 

façon de faire est optimale puisque l'information générée, quelle que soit son origine, 

est toujours stockée au même endroit éliminant ainsi les problèmes de transfert et de 

gestion de données d'un ordinateur à l'autre et les incompatibilités de systèmes 

d'exploitation. Qui plus est, le stockage des données en un seul et même endroit permet 

de peaufiner les projets de caractérisation microscopique surtout au niveau du traitement 

des spectres rayons X. En effet, puisque des spectres rayons X complets sont 

sauvegardés avec les mesures des paramètres sérologiques des particules d'intérêt, il est 

possible d'utiliser différents critères de quantification pour l'analyse des résultats. Par 

exemple, il est possible de caractériser la nature chimique des particules en se basant 

uniquement sur la présence ou non d'un élément chimique donné. Par la suite, si le 

besoin se fait sentir, on peut questionner à nouveau la banque de données afin de 

mesurer la concentration dudit élément pour chacune des particules qui en contenait. 

Cette façon de faire évite d'avoir à caractériser deux fois le même échantillon. 

La technique proposée peut présenter certains désavantages lorsque comparée 

aux techniques normalisées couramment utilisées. En effet, le temps nécessaire pour 

compléter un projet de caractérisation d'un échantillon est substantiellement plus élevé 

avec l'approche décrite ci-dessus. La durée du projet de caractérisation est fonction des 

concentrations en éléments d'alliage retrouvés dans les particules ainsi que de la 

précision voulue quant à la quantification de la composition chimique. Ces deux 

critères sont liés aux statistiques de comptage nécessaires lors de l'acquisition des 

spectres rayons X. Ainsi, plus le signal pichmit des éléments chimiques détectés par Ie 

spectromètre rayons X est élevé, plus précise sera la quantification de la concentration 

de cet élément. De même, si les concentrations des éléments d'alliages sont faibles 

(typiquement plus petites que 5 % poids) le temps d'acquisition des spectres rayons X 

devra être augmenté afin de faire l'acquisition d'un signal statistiquement représentaW. 



Dés lors, on peut s'attendre a ce que le temps nécessaire à la caractérisation complète 

d'un échantiIlon (paramètres stéréologiques et composition chimique) soit de quatre (4) 

a cinq (5) fois plus élevé (envuon 15 s par particule) que lorsque seule la quantification 

des paramètres stérdologiques à l'aide d'un anaiyseur d'images est considérée. 

Toutefois, nous croyons que le prix à payer est faible par rapport à la quantité 

suppl&nentaire d'information générée par la technique proposée dans ces articles. Qui 

plus est, puisque la routine de caractérisation se fait automatiquement une fois lancée, 

on élimine les interactions avec les usagers ce qui permet de faire la caractérisation des 

échantillons pendant la nuit et les fins de semaine. 

Finalement, outre l'exemple traité ci-dessus, la technique décrite peut 

s'appliquer à une foule d'autres projets de caractérisation. C'est ainsi qu'elle fiit 

utiIisée pour caractériser les transformations subies par des inclusions de sulfiws de 

manganèse (MnS) en fonction du type d'atmosphère utilisée pour l'élaboration de 

poudres et de pièces pour des applications nécessitant une usinabilite améliorée. En 

effet, si on se réfère i l'article présenté i l'annexe 3 intitulé N The influence offimace 

otmospheres on the chemistry of additives tu powders made fir improved 

machinability D, et plus précisément au tableau 5 de la page 169 et aux spectres rayons 

X de la page 164, on constate que cet outil de caractérisation fournit une quantité 

d'information quantitative et précise qui est inégalée lorsque comparée avec celIe 

générée par les techniques de caractérisation conventionnelles. 

33  Caractérisation de particules de deuxième phase poly-composées dont le 

diamètre est inférieur i tpm 

Lorsque le diamètre des particdes de deuxième phase est inférieur au 

micromètre, les techniques & caractérisation au MEI3, du type de celle décrite à la 

section précédente, permettent ditacilement de quantiiier leur composition chimique. 

Cela est d'autant plus vrai dans Ies cas où les particules de deuxième pbase sont poly- 



composées, c'est-à-dire qu'elles sont faites du regroupement intime de plusieurs 

composés chimiques. Or, puisque certaines des inclusions dont nous avons discuté à la 

section précédente présentaient ces caractéristiques (ref. article j, l'annexe 3, pp. 157 à 

171), nous nous sommes attardés à identifier la technique la plus efficace pour la 

caractérisation quantitative des paramètres stéréologiques, et surtout de la nature 

chimique, de ce type de particules. Toutefois, afin de s'assurer d'avoir un système 

métallurgique adéquat pour l'évaiuation de technique de caractérisation, nous avons 

opté pour la caractérisation de nano-composés se trouvant à la surface d'inclusions 

retrouvées dans des joints soudés d'acier faiblement allié au manganèse et au titane. 

Ce type de joint soudé, élaboré grâce à la technique de l'électrode SMAW, est 

reconnu pour sa très grande ténacité. En effet, la microsûucture caractéristique de ces 

soudures consiste en une proportion élevée de ferrite aciculaire dont la résistance à la 

propagation de fissures est bien connue (Bhdeshia, 1992). Or, il semble que la nature 

chimique des inclusions retrouvées dans ces joints soudés promeut de façon 

significative la germination de la ferrite aciculaire lors de la transformation de 

I'austénite au cours du refroidissement. A première vue, il peut sembler incongru de 

retrouver un tel article dans une thèse de doctorat consacrée a la métallurgie des 

poudres. Toutefois, cette démarche est justifiée par le niveau de complexité du système 

métallurgique étudié. En effet, les inclusions retrouvées dans les joints soudés 

faiblement alliés au Mn et Ti sont sphériques et ont un diamètre d'environ 300 m. Qui 

plus est, ces inclusions contiennent sur leur surface des nauo-cornposés dont le diamètre 

est d'environ 50 nm. Or, puisque ces nano-composés se trouvent directement en contact 

avec la matrice d'acier, il est plausible qu'ils soient les principaux responsables de la 

germination de la ferrite aciculaire. Dès lors, la connaissance précise de leur 

composition chimique pourrait permettre de développer de nouvelles formulations 

d'électrodes de soudage dont les propriétés mécaniques seraient optimisées. De ce 

point de vue, la caractérisation du système métallurgique décrit ci-dessus a des impacts 

profonds sur la métallurgie des poudres en général et la démarche entreprise dans cette 



thèse de doctorat. Premièrement, l'élaboration des électrodes de soudage est l'une des 

applications d'envergure de la métallurgie des poudres. Ainsi, la formulation fuiale de 

la recette utilisée pour la fabrication des électrodes nécessite généralement que I'on 

apporte des modifications a la composition chimique et à la granulométrie des poudres 

d'acier utilisées. Deuxièmement, la technique développée pour la caractérisation de ce 

type de particules de deuxiéme phase peut être transposée directement à la métallurgie 

des poudres. En effet, les inclusions retrouvées dans des particdes de poudre d'acier 

ont souvent des dimensions semblables à celIes des particules de deuxième phase 

d y s é e s  dans les joints soudés identifiés ci-dessus. Dés lors, s'il est possible de 

caractériser de façon quantitative les inclusions identifiées dans les joints soudés, il sera 

possibfe de faire de mème pour les inclusions que I'on retrouve dans tes particules de 

poudre d'acier. 

La figure 1 de l'article intitulé « Characterirarion of 25-73 nm phases fou& ut 

the periphery of mul~iphase inclusions : techniques cornparison and xelection N retrouvé 

a l'annexe 4 u.174) montre une exemple de nano-composé a la surface d'une inclusion 

faisant environ 400 nm de diamètre. Dans un premier temps, nous avons quand mème 

tenté d'évaluer la faisabilité de caractériser ce type d'inclusions a l'aide d'un 

microscope électronique a balayage équipé d'un canon à effet de champ. Cette 

approche faisait suite aux résultats de Gauvin et al. 1995 qui avait démontré la 

faisabilité de caractériser des échantillons d'acier contenant des inclusions de MC 

ayant un diamètre de quelque 10 m. En effet, la bdlance élevée du faisceau associé a 

l'utilisation d'une faible tension d'accélération peut permem, dans certains cas, de 

caractériser ce genre de particdes. Nous avons ainsi entrepris de caractériser la même 

inclusion au MEB-FEG et au microscope électronique en transmission afin de comparer 

les résultats obtenus avec chacun des appareils et ainsi statuer quant a l'utilité d'utiliser 

le MEB-FEG pour ce type de projet de caractérisation. 



Nous nous sommes rapidement aperçu que le volume de génération des rayons 

X était inhomogène même si la tension d'accélération utilisée était de l'ordre de 5 kV. 

Bien que nous aurions pu utiliser une tension d'accélération plus faible afin de 

minimiser le volume d'interaction des électrons, leur énergie cinétique serait devenue 

insuffisante pour induire la génération de rayons X caractéristiques de certains atomes 

se trouvant dans les composés formant l'inclusion (ex : Si qui n'a pas de raie L 

détectable). Ainsi, le MEB-FEG peut être utilisé pour la caractérisation de très petites 

particules en autant qu'elles soient chimiquement homogènes et que leur composition 

soit suffisamment différente de la matrice pour qu'il n'y ait pas d'ambiguïté quant a 

l'interprétation des spectres rayons X. 

En ce qui a trait a la microanalyse rayons X en microscopie électronique en 

transmission, nous avons dû faire face au même problème de volume de génération des 

rayons X non-homogène. En effet, au MET, une proportion importante des électrons du 

faisceau incident passe à travers la particule analysée rendant pratiquement impossible 

de faire une microanalyse rayons X avec un volume de génération homogène. 

Toutefois, le MET nous offre la possibilité d'acquérir des clichés de diffraction des 

électrons. Ces clichés nous renseignent quant ji la structure cristalline, les paramètres de 

réseau et le groupe spatial du composé caractérisé. Ainsi, en intégrant les informations 

fournies par le spectre rayons X et le(s) cliché(s) de diffraction des électrons, il est 

possible d'identifier de façon quantitative la composition chimique du composé 

caractérisé. Cependant, pour le système métallurgique étudié, nous avons pu montrer 

que cette technique se limitait a des composés dont le diamètre est de l'ordre de 100 nrn. 

De plus, outre cette limitation dimensionnelle, certains types de composés ne peuvent 

être différencies à cause de similitudes trop importantes au niveau de leur composition 

chimique, de le structure cristailine et de ieurs paramètres de réseau. C'est notamment 

le cas pour les composés TB, TiO, et Tic. En effet, ces composes ont tous une 

structure cubique à face centrée dont les paramètres de réseau sont tellement similaires 

(0.424 nm, 0.418 nm et 0.436 am respectivement) qu'ils peuvent difficilement être 



différenciés à partir de clichés de diffraction des électrons. Or, ces composés sont 

parmi ceux qui sont les plus souvent cités comme sites favorables à la germination de la 

ferrite aciculaire. 

Une des façons de résoudre ces problèmes de dimension et de structure 

cristalline est d'essayer de changer la technique de préparation des échantillons afin 

d'obtenir un volume d'interaction des électrons du faisceau incident le plus homogène 

possible. C'est ainsi que nous nous sommes tournés vers l'ultramicrotomie comme 

technique de préparation des échantillons. Le but visé par cette approche était de 

cisailler les inclusions et la matrice de façon à obtenir des tranches d'inclusions (voir 

figure 3, annexe 4, p. 176). Ce faisant, les composés qui se trouvaient initialement à la 

surface de la particule sont coupées du reste de l'inclusion ce qui permet d'obtenir un 

volume homogène dans la direction parallèle au faisceau incident. Il est alors possible 

d'utiliser la spectrométrie des pertes d'énergie des électrons transmis (EELS) lors de 

l'ionisation d'une couche profonde afin de caractériser la composition chimique de ces 

composés. Le signal détecté par ce type de spectromètre est beaucoup plus intense que 

celui détecté par le spectromètre rayons X à dispersion des énergies puisque que seul le 

processus primaire d'ionisation des atomes y est impliqué. Dès lors, pour un temps 

d'analyse identique à celui utilisé en spectrométrie rayons X (EDS), les statistiques de 

comptage et la résolution spatide sont beaucoup plus élevées en spectrométrie EELS ce 

qui permet d'obtenir une plus grande précision quant à la quantitication de la 

composition chimique. De plus, les phénomènes de convolution observés en 

spectrométrie rayons X entre les raies K des éléments légers (B, C, N, 0, etc.) et les 

raies L des éléments de transition du tableau périodique sont beaucoup moins sévères. 

Qui plus est, les échantillons préparés par ultramicrotomie permettent d'utiliser 

l'imagerie spectrale en spectrométrie EELS afin de connaître la distniution spatiale de 

chacun des éIéments se trouvant dans les différents composés formant les inclusions. 

En effet, l'imagerie spectrale consiste en l'acquisition d'un spectre EELS complet à 

chaque endroit correspondant à un pixel de L'image de I'inclusion caractérisée, Ainsi, 



une fois que l'acquisition des spectres est complétée, il est possible de les traiter afin de 

caiculer la concentration des éléments chimiques et ainsi obtenir des cartes quantitatives 

montrant les variations de concentrations entre les différents composés formant 

l'inclusion (voir figure 10, annexe 4, p. 183). Comme on peut le voir sur cette dernière 

figure, il est possible de détecter la présence de nano-composés qui étaient initialement 

situés à la surface de l'inclusion et aussi quantifier leur composition chimique. 

Ainsi, en changeant la méthode de préparation des échantillons, prissant de la 

réplication au carbone à la coupe ultnmicrtomiqu~, nous avons pu solutionner le 

problème de volume d'interaction inhomogène. De plus, la technique présentée ci- 

dessus a été éprouvée lorsque utilisée pour la caractérisation quantitative de l'évolution 

de la composition chimique des inclusions retrouvées dms des joints soudés d'acier 

micro-ailié ayant différentes concentrations en titane (Blais et al.. 1999). Cet article, 

que nous n'avons pas jugé bon d'ajouter ici a cause du contexte de la thèse orientée vers 

la métallurgie des poudres, présente les premières preuves expérimentales que le titane 

ne réagit pas spontanément avec l'azote pour former du TiN lors de la formation des 

inclusions dans ce type d'échantillon. Finalement, cette technique a été utilisée avec 

succès pour la caractérisation de particules de grenaille de fonte telles qu'utilisées dans 

le procédé Domfer (ASM 1997, Plamondon et al., 2000, Julien a al., 2000). Un 

exemple portant sur la caractérisation d'inclusions de MnS telles que retrouvées dans de 

la grenaille de fonte re-suifurée est présenté dans le présent oumge a la tigure 4.3, 

section 4.5, p. 119. 



3.4 Caractérisation de l'usure d'outils de coupe utilisés pour le perçage de pièces 

fabriquées par métallurgie des poudres 

L'article présenté à l'annexe 5 et intitulé: «Characterizution of the 

machinabiiity of sintered steels during drilling operations )) présente une technique de 

caractérisation novatrice permettant la caractérisation quantitative de l'usure des forets 

utilisés pour le perçage de pièces frittées. Le but principal de notre étude était 

d'identifier un paramètre facilement mesurable qui rend compte, de façon quantitative, 

de l'évolution de l'usure de l'outil en fonction de la quantité de matière enlevée en 

perçage. Dès lors, il nous est apparu primordial de s'assurer que les mesures de l'usure 

des outils soient faites de façon précise tout en étant facilement rééditable. Ainsi, la 

technique développée est basée sur une approche de superposition d'images digitales 

obtenues à l'aide d'un microscope électronique à balayage (MEB). En effet. comme on 

peut le voir à la figure 7 du dit article (p. 196), il s'agit de faire l'acquisition d'une 

image de la dépouille de la mèche lorsque cette dernière est neuve de façon à obtenir 

une image de référence. La mèche est ensuite utilisée pour percer un certain nombre de 

trous et ainsi évaluer I'usinabilité d'un système métallurgique donné. Ce faisant, Iri 

mèche s'use et la géométrie de la dépouille s'en trouve modifiée. Or, il est reconnu que 

le type d'usure d'outil le plus important en usinage est celui de la dépouille puisqu'il est 

le seul étant prévisible. Ainsi, une fois que la mèche ait eu percé un nombre de trous 

prédéterminés, elle est recacactéride au MEB pour fiire l'acquisition d'une image de la 

surface usée, Or, il arrive que certains actéfacts, telles des arêtes rapportées, se forment 

sur les lèvres de coupe. Si la mesure de la largeur ou de l'aire de la surface usée était 

faite directement à partir de l'image de la mèche usée, les artéfacts possiblement 

présents engendreraient une surestimation de L'usure. Cependant, en superposant une 

image de la mèche neuve sur celle de la même après usure? il est possible d'éliminer du 

champ d'analyse les régions de l'image que l'on sait ne pas appartenir à la mèche. 



3.5 Caractérisation de l'usure d'outils de coupe utilisés pour le tournage de pièces 

fabriquées par métallurgie des poudres 

L'article retrouvé à l'annexe 6 et intitulé : (< Turning and drilling of parts made 

fiom sinter-hardenable steel powders » présente une technique de caractérisation 

microscopique permettant la quantification de l'usure de la dépouille des pastilles 

servant au tournage des pièces. La technique développée est basée sur l'utilisation de 

mosaïques d'images digitales. EUe nécessite initialement de faire l'acquisition 

d'images provenant de différentes régions le long de la section usée de la dépouille de la 

pastille. Ensuite, en utilisant un analyseur d'images, on fusionne ces images 

(généralement 2 ou 3) afin de créer une nouvelle image qui représente la dépouille usée 

dans la totalité de sa longueur. Un exemple de fusionnement d'images est montré à la 

figure 2 de l'annexe 6, p. 221. Finalement, on se sert de l'analyseur d'images pour 

mesurer la largeur de la région usée de la dépouille aux endroits jugés critiques, comme 

par exemple le centre du rayon de courbure de la pointe de la pastille (voir figure 3 a la 

page 222). 

Bien qu'a première vue cette approche semble plutôt simple, il ne faut pas 

perdre de vue les difficultés inhérentes à la manipulation de plusieurs images. Ainsi, il 

est primordial que la brillance et le contraste des différentes images soient les plus 

identiques possible. De faibles écarts de ces paramètres d'une image à l'autre peuvent 

rendre impraticable leur traitement par l'analyseur d'images. En effet, le seuillage de la 

région usée, qui apparaît plus claire à l'écran (voir figure 3 à la page 222) devient 

impossible dû à la présence de discontinuitds des niveaux de gris aux endroits où se 

trouvaient les Frontières des images initiales. 

Toutefois, le travail supplémentaire que nécessitent ces manipulations d'images permet 

d'améliorer la précision des mesures stéréologiques puisque, comme nous en avons 

discuté à la section 3.2 cidessus, un plus grand nombre de pixels est utilisé pour 



représenter une même surface minimisant les erreurs associées à la détermination de la 

frontière entre la région usée et les régions vierges. 

3.6 Conclusions 

Le chapitre qui se termine a présenté les techniques de caractérisation 

microscopiques développées dans le but de faciliter l'analyse des particules de 

deuxième phase retrouvées dans des pièces à usinabilité améliorée fabriquées par 

métallurgie des poudres. Notre analyse du sujet s'est articulée autour des difficultés 

andytiques induites par la taille des particules et leur composition chimique complexe. 

Outre la caractérisation de particules de deuxième phase, nous avons également 

présenté des méthodes permettant la caractérisation quantitative de l'usure de la 

dépouille d'outils de coupe utilisés pour le tournage et le perçage des pièces considérées 

dans notre étude. Les faits saillants de notre exposé sont résumés aux lignes suivantes. 

O La microscopie intégrée permet la caractérisation quantitative et simultanée des 

paramètres stéréologiques et de la composition chimique des particules de poudre 

d'acier allié dans une matrice d'acier non-allié ou d'inclusions complexes dont la 

taille est supérieure au micromètre. Cette approche se base sur la mise en commun 

des mesures obtenues grâce à l'analyse d'images, l'imagerie utilisant les électrons 

rétrodiffusés et la spectrométrie rayons X à dispersion des énergies, Les séquences 

d'acquisition et de regroupement des données sont gérées par l'analyseur d'images. 

Ceci permet de travailler sur une plate-forme software unique et d'analyser les 

césuitats en utilisant une brochette de critères provenant des mesures quantitatives 

des paramètres stéréologiques et de la composition chimique des particularités 

caractérisées. 

O En ce qui a trait à la caractérisation des particules sub-rnicroniques, nous avons 

présenté une étude comparative entre Ie MEB-FEG et le MET en ce qui a trait à la 



caractérisation par spectroméûie rayons X en dispersion des énergies de nano- 

composés se trouvant sur la surface d'inc1usions d'environ 300 nm de diamètre. 

Nos résultats ont montré que l'utilisation de faibles tensions d'accélération au MEB 

ne permet pas d'obtenir un volume d'interaction des électrons homogène, 

empêchant la quantification de la composition cbimique des ces nmo-composés. 

De plus, la micromaiyse rayons X au MET ne s'est avérée utile que lorsque 

l'information qu'il contient est intkgrée à celle contenue dans un cliché de 

difbction des électrons provenant de la région d'intérët. Qui plus est, pour le 

système mdtallurgique traité, cette approche ne s'est montrie efficace que pour les 

composés dont les dimensions étaient supérieures à 100 m. Toutefois, en 

modifiant la préparation des échantilIons, utilisant l'ultramicrotomie plutôt que la 

réplication au carbone, il a été possible d'obtenir des volumes de génération 

homogènes i travers l'épaisseur de L'échantillon. Le jumelage de cette technique de 

prépmtion des échantillons et de la spectrométrie EELS nous a permis de quantifier 

la composition chimique de nano-composés ayant un diamètre de 25 à 75 nrn. 

O Une quantification précise de l'usure de la dépouille des forets peut être faite par 

analyse d'images en superposant l'image de i'outil neuf sur celle d'une image du 

même outil après qu'il ait servi à usiner un ceriain nombre de pièces. Toutefois, ces 

images doivent être acquises en microscopie électronique à baiayage puisque leur 

profondeur de champ et les grossissements disponibles sont beaucoup pIus 

importants qu'en microscopie optique. 

O La juxtaposition d'images multiples pour former une image-mosaïque permet 

d'timélinrer la précision de la mesure de L'usure de la dépouille frontde de pastiIIes 

utilisées pour le tournage des pièces. 



Finalement, il faut rappeler que, bien que le contexte de cette thèse ne traite que 

des pièces fabriquées par métaiiurgie des poudres, les techniques décrites ci-dessus 

s'appliquent également i la caractérisation de pièces métalliques corroyées. 



CHAPITRE IV 

CARACTERISATION DE L'USINABILITI?, DE PIÈCES FABRIQUÉES PAR 

MÉTALLURGIE DES POUDRES 

4.1 Introduction 

L'usinage est un aspect important de la mise en forme de pièces à l'aide du 

procédé de métallurgie des poudres, En effet, le pressage uniaxe de la poudre empêche 

la formation de saignées ou de saillies dans une direction perpendiculaire a l'axe de 

pressage. Dès lors, les manufacturiers de pièces se doivent d'utiliser des opérations 

secondaires de mise en forme afin de percer des trous perpendiculaires à l'axe de 

pressage etfou de faire des filets (intérieurs et extérieurs par exemple). Ainsi, c'est près 

de 60% des pièces d'acier fabriquées par métallurgie des poudres qui subissent une 

opération quelconque d'usinage. 

Le chapitre qui suit présente un résumé des travaux que nous avons effectués 

afin d'améliorer l'usinabilité de pièces fabriquées par métallurgie des poudres. Notre 

contribution porte sur deux principaux aspects, soient: la compréhension des 

mécanismes impliqués lors de la coupe d'aciers frittés et l'effet de certains additifs 

quant à l'amélioration de l'usinabilité. 

4.2 Caractérisation de l'usinabilité de pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres Ion du perpge 

Le perçage est i'opération d'usinage la plus fréquemment utilisée pour la mise en 

forme de pièces fabriquées par métailurgie des poudres. C'est pour cette raison que la 

majorité des tests développés pour la caractérisation de i'usinabilité des aciers fnttés 



sont basés sur des performances en perçage (Madan, 1996). De plus, une revue de la 

littérature montre que l'unanimité est loin d'être faite en ce qui a trait à la sélection de 

critères d'évaluation de I'usinabilité. En effet, des études utilisent un test de durée de 

vie ultime de I'outil pendant que d'autres préfirent utiliser la mesure de la force 

moyenne ou le fini de surface. Le but principal de notre étude était d'identifier un 

paramètre facilement mesurabIe qui rend compte, de façon quantitative, de l'évolution 

de l'usure de I'outil en fonction de la quantité de matière enlevée en perçage. 

L'emphase ayant été mise sur l'aspect quantitatif et reproductible de nos mesures. 

4.2.1 Perqage de pièces frittks de type FC-XXXX 

Nous avons entrepris de caractériser l'usinabilité d'échantillons contenant 

différentes concentrations de carbone et de cuivre. On sait que le cuivre durcit la femte 

et qu'une augmentation de la concentration de carbone augmente la proportion de 

perlite de la microstructure. Ces deuv facteurs ont pour effet d'augmenter la dureté des 

pièces et ainsi nuire à leur usinabilité. Les tests ont été effectués à l'aide d'un montage 

d'usinage permettant l'enregistrement continu de la force miale agissant sur l'outil lors 

du perçage de trous (voir figure 3' annexe 5, p.192). Ces données peuvent ainsi être 

utilisées pour tracer des graphiques de l'évolution de la Force en Fonction de la quantité 

de matériau enlevé, graphique que l'on n o m e  généralement 6 courbe d'usinabilitt2 » 

(voir figure 4, p. 194). C'est ainsi qu'en comparant les résultats des différentes mesures 

effectuées avec ceux provenant de la caractérisation de I'usure des mèches, tels que 

rapporté dans l'article retrouvé à l'annexe 5, nous avons pu montrer que la pente de la 

région linéaire de la courbe d'usinabilité était directement proportionnelle i l'usure de 

la dépouille des mèches. Qui plus est, nos résultats indiquent clairement que ce dernier 

critère est beaucoup plus précis que celui consacré dans la littérature qui consiste à 

utiliser la valeur de la force &de moyenne mesurée lors du perçage d'un nombre 

donné de trous. De même, bien que la dureté soit un paramètre qui influence 

grandement l'usinabilité, nos résultats ont montré que, pour le système métallurgique 



étudié, des variations de durete inférieures à =70 HRB avaient peu d'effet sur 

I'usinabiIité. 

4.2.2 Perçage de pièces h vert et pré-fritth de type FL-4205 

Les piéces fabriquées i partir de poudres autotrempantes sont reconnues pour 

leur mauvaise usinabilité. En effet, jusqu'à récemment, certains allaient jusqu'à dire 

qu'elles étaient non usinables. Qui plus est, les guides ou « abaques d'usinage )) sont 

quasi inexistantes dans la littérature pour les piéces Fabriquées par métallurgie des 

poudres. Or, si L'on veut étre capable de répondre aux demandes de plus en plus 

exigeantes des applications de hautes performances, il devient impératif d'améliorer 

I'usinabilitt? des pièces qui o€hnt les meilleures propriétés mécaniques, c'est-à-dire 

celles fabriquées ji I'aide de poudres autotrempanies. L'étude résumée dans ces lignes 

voulait comparer l'usinabilité de deux poudres autotrempantes de la série 4200, soient la 

MP52 et la MP52 FM de Domfer. Ces poudres sont quasiment identiques, à l'exception 

que la MP52 FM qui contient des particules de sulfure de manganèse pré-alliées. Bien 

que ces particules soient reconnues pour améliorer I'usinabilité des pièces fabriquées à 

l'aide de poudres faibIement alliées, nous voulions évaluer si ces effets bénéfiques 

étaient aussi imporiants dans le cas de piéces dont Ia microstructure était principalement 

martensitique. De plus, nous voulions que ces résultats permettent l'élaboration de 

chartes d'usinage quantitatives pouvant êûe utilisées par [es personnes responsables des 

opérations secondaires de mise en forme. 

Ces types de poudres permettent donc d'obtenir des microstructures 

martensitiques etlou bainitique en contrôlant addquatement le taux de refroidissement 

lors du fittage (voir figure 4, annexe 6, p. 226)- Or, ces constituants microstructuraux 

ont pour effet de diminuer l'usinabiiité des pièces a cause de leur dureté élevée. Ainsi, 

nous avons envisagé de comparer l'usinage de pièces à vert (c'est-à-dire non frittées) et 

de pièces prMi&ées (c'est-àdii arittées partielIement). En effet, nous espérions que 



ces deux conditions mènent à une amélioration de la vie utile des outils. Nos résultats 

ont montré que les piéces pré-frittées étaient plus facilement usinables que celles a vert. 

En effet, les pentes de la région linéaire mesurée sur les courbes d'usinabilité générées 

sont beaucoup plus élevées dans les cas de pièces à vert que pré-fiittées (ref. figure 16 à 

19, pp.206 à 209). Comme nous i'aviùns démontré lors des essais décrits ci-dessus pour 

un autre système métallurgique, la caractérisation des mèches a clairement indiqué que 

cette pente est directement proportionnelle au degré d'usure de la dépouille des mèches. 

De plus, nos résultats montrent que même daas l'état pré-fritté, I'usinabilité des pièces 

peut être améliorée par l'emploi d'une poudre contenant des additifs aidant à 

I'usinabilité comme c'est le cas ici avec les pièces fabriquées ii l'aide de La poudre 

MP52FM pré-alliée au MnS. 

4.2.3 Perçage de pièces fritîées fabriquées à partir de poudres de type FL4205 

En ce qui a trait au perçage de pièces tnttées, encore la les résultats sont très 

éloquents quant a l'effet bénéfique de la présence de sulfures de manganèse pré-alliés 

sur la durée de vie des mèches. Les outils utilisés dans notre étude étaient faits de 

carbure de tungstène (WC) non revêtu. La figure 12 (p. 233) et les micrographies des 

figures 13, 14 et 15 (pp. 233 et 234) indiquent clairement les avantages qu'entraine la 

présence de particules de sulfiue de manganèse. Ainsi, pour une vitesse d'avance 

constante de 0.10 d r e v . ,  nos résultats ont montré que Ia durée de vie des mèches 

pouvait être augmentée de 45% si la poudre MP52 FM était sélectionnée au lieu du MP 

52. La figure 4.1 résume de façon schématisée Ies paramètres a utiliser lors du perçage 

de trous débouchants a l'aide d'un foret de carbure de tungstène. 



Figure 4.1 Chartes d'usinage pour le perçage de trous deTbouchants dans des pièces 

fabriquées à partir a) de paudres de types FL-4205 + MnS (MP52 FM) et 

b) FL-4205 (MP52) à l'aide d'un foret de carbure de tungstène de 6.75 

mm de diamètre. 



4 3  Caractérisation de l'usinabilité en tournage de pièces fabriquées à partir de 

poudres de type FL-4205 

Deux types de poudres autotrempantes ont été utilisées pour ces tests, 

soient les poudres MP52 et MP52 FM de Domfer. Ces poudres sont quasi identiques du 

point de vue des éléments d'alliage qu'ils contiennent, a la différence que la poudre 

MP52 FM contient des particules de sulfure de manganèse (MnS) pré-alliées. Trois 

types d'outils ont été considérés pour l'évaluation de I'usinabilité de ces pièces en 

tournage. Les critères de sélection de ces outils étaient : bonne dureté et stabilité 

chimique à haute température, de même qu'une bonne résistance à l'oxydation. Pour 

ces raisons, nous avons sélectionné des pastilles de carbure de tungstène (WC) 

recouvertes d'alumine (Ai2@), des pastilles de céramique alumine-Sic et finalement 

des pastilles de nitrure de bore cubique polycristailin (PCBN). Tous les tests de 

tournage ont été effectués à sec. Les résultats obtenus ont clairement montré que les 

pièces fabriquées à partir de la poudre MP52 FM étaient significativement plus 

usinables que celles fabriquées à l'aide du MP52 qui ne contient pas de particules de 

sulfure de manganèse pré-alliées. En effet, les résultats indiquent que, pour les 

conditions de coupe utilisées (profondeur de coupe : 0.25 mm, vitesse d'avance 0.2 

d r e v . ) ,  la durée de vie en tournage d'outils de WC-A1203 est d'environ 57% 

supérieure lorsque la poudre utilisée pour la fabrication des pièces est la MP52 FM 

comparativement à la MP52. De même, les résultats ont montré que les outils en PCBN 

ont une durée de vie environ 50% supérieure a celle des outils en WC-&O3. En ce qui 

a trait aux outils de céramique alumine-Sic, les résultats obtenus ont été catastrophiques 

puisque le nombre de passes effectuées était i n d s a n t  pour permettre de générer des 

courbes d'usinabilité. Ces mauvais résultats sont attribués à la faible ténacité de ces 

outils. En effet, ces derniers sont particulièrement sensiiles aux légères vibrations 

induites par la présence de pores à l'intérieur des pièces. Qui plus est, il est probable 

qu'une fiaction du carbone provenant des trichites de carbure silicium (Sic) retrouvées 

dans ce type de pastilles difise vers les copeaux de façon à souder localement l'outil et 



le copeau. Ce type d'usure, appelée usure par diffiision, pourrait également expliquer la 

piètre durée de vie de ces outils. Finaiement, la figure 4.2 résume de façon schématisée 

les paramètres à utiliser lors du tournage de pièces fabriquées à partir de poudres de 

types FL-4205 et FL-4205+MnS. 

Figure 4.2 Chartes d'usinage pour le tournage de pièces fabriquées à partir a) de 

poudres de types FL-4205 + MnS (MP52 FM) et b) E-4205 (MP52) i 

I'aide de différents types d'outiIs de configuration CNMG. 



4.4 Effet des particules de sulfure de manganèse et de leur méthode d'addition 

sur I'usinabilité des piPces fabriquées par métallurgie des poudres 

Nous avons étudié l'effet qu'a la méthode d'addition de particules de sulfùre de 

manganèse (MnS) sur I'usinabilité de pièces fabriquées par métallurgie des poudres. En 

effet, les particules de sulfure de manganèse sont reconnues pour favoriser l'usinabilité 

en agissant comme concentrateurs de contraintes dans le plan de cisaillement primaire 

et comme lubrifiant à l'interface copeatdoutil. Cependant, ces particules peuvent être 

ajoutées à la poudre selon deux mécanismes distincts. Dans un cas il s'agit de pré- 

alliage, c'est-à-dire la formation d'incIusions de MnS dans le métal en tùsion avant 

l'étape d'atomisation. La deuxième méthode consiste à mélanger de la poudre de MnS 

à une poudre finie. Nos résultats de caractérisation d'usinabilité ont montré que la 

technique de pré-alliage des MnS était plus efficace que l'ajout de particules de MnS à 

une poudre h ie .  Comme le montre la figure 14 de l'article présenté à l'annexe 5, 

(p.203), une comparaison des courbes d'usinabilité de deux types de pièces fnttées 

contenant une même proportion de sulfures de manganèse montre que la pente de la 

région linéaire est plus faible lorsque les particules de MnS sont pre-alliées. En effet, 

une analyse métallographique approfondie des mécanismes de formation des copeaux a 

montré que les particules de MnS pré-alliées étaient de meilleurs concentrateurs de 

contraintes que celles mélangées (voir figure 15, p. 204). Ce comportement s'explique 

par le fait que les particules pré-alliées se retrouvent à l'intérieur de la matrice formée 

par les particules d'acier et non dans les ponts formés entre les particules lors du 

frittage. En effet, ces ponts sont des régions mécaniquement faibles, donc qui sont 

moins düEciles à briser lors de la coupe. En revanche, la matrice formée par les 

particules est beaucoup plus résistante à la déformation, d'ou l'intérêt d'avoir des 

concentrateurs de contraintes @articules de MnS) qui ne peuvent s'y retrouver que si le 

pré-alliage est utilisé comme technique d'addition de particules. 



Les résultats résumés à la section 4.3 pour le tournage de pièces fabriquées à 

l'aide de poudres autotrempantes indiquent clairement que la durée de vie des outils de 

coupe peut être augmentée significativement lorsque la poudre utilisée contient des 

particules de sulfure de manganèse pré-alliées (reE figure 6, p.228). Une analyse 

approfondie des copeaux générés lors du townage des pièces a permis d'expliquer les 

différences majeures observées lors de l'usinage des pièces de MP52 et de MP52 FM. 

En effet, l'examen de la morphologie des copeaux et de leur micmdureté a permis de 

montrer que L'absence de sulfwes de manganèse dans la poudre entrainait une saisie du 

copeau dans la région du plan de cisaillement secondaire (interface outil/copeau). Cet 

d t  de l'écoulement du copeau entraîne une augmentation des forces de coupe jusqu'à 

ce que celles-ci deviennent suffisamment élevées pour remettre le copeau en 

mouvement (ref. figure 20, p.239). Ce comportement est complètement éliminé lorsque 

des particules de sulfiire de manganèse pré-alliées se retrouvent dans la mairice, En 

effet, ces concentrateurs de coniraintes diminuent les forces induites dans le plan de 

cisaillement secondaire et  facilitent l'écoulement du copeau. Dés lors, les segments des 

copeaux ne sont pas comprimés les uns sur les autres, éliminant par le fait même leur 

écrouissage. Ainsi, [es forces de coupe sont de beaucoup réduites par la présence de 

sulfure de manganèse ce qui a pour effet de diminuer les contraintes sur l'outil et, en 

l'occurrence, de prolonger sa durée de vie. 

4.5 Influence de I'atmosphère des fours lors de l'élaboration et du frittage de 

poudres pré-alliées avec des particules de sulfiire de manganèse 

Comme le titre l'indique, on y traite des transformations que subissent les 

particules de MnS pré-dliées lors de I'élaboration de la poudre et des pièces ainsi que 

de leurs effets su l'usinabilité. En effet, les particdes de suIfures de manganèse sont 

particulièrement sensiiles au potentiel réducteur qui régne à l'intérieur des fours 

d'daboration des poudres et de m a g e  des pièces. Dès lors, certaines conditions 

opérationneiies peuvent entraîner une transformation (oxydation) des particules de 



MnS. Ce sont ces modifications que nous avons voulu caractériser de même que leur 

effet sur I'usinabilité des pièces fabriquées à partir de ces poudres. C'est ainsi que nous 

avons préparé 9 lots différents de poudres utilisant trois (3) atmosphères distinctes pour 

les étapes de décarburation, de recuit et de frittage des échantillons. Les atmosphères 

utilisées étaient les suivantes : 

100% azote (N2), 

Ammoniaque dissociée (75% hydrogène (Hz) et 25% azote WZ)) 
100% hydrogène (Hz) 

La caractérisation microscopique de ces différents lots de poudre a montré que 

plus l'atmosphère est riche en hydrogène, donc plus elle est réductrice, moins tes 

inclusions subissent de transformations dimensionnelles et chimiques. En effet. les 

inclusions de MnS retrouvées dans le lot de poudre décarburée et recuite sous 

atmosphère d'hydrogène était typique de celles retrouvées dans les particules de 

grenaille de fonte atomisée, c'est-à-dire chimiquement homogènes avec un diamètre 

équivalent d'environ 1 Pm. Toutefois, lorsque l'ammoniaque dissociée a été utilisée 

pour réduire la pression partielle d'oxygène dans le four, le diamètre équivalent moyen 

des inclusions et la proportion d'oxydes retrouvées dans les échantillons a augmente de 

façon significative. Les particules de MnS ont subi des modifications encore plus 

importantes lorsque l'azote fut employé pour abaisser la pression partielle de l'oxygène 

dans les fours. Qui plus est, des analyses en spectrométrie Auger ont montré que plus 

les atmosphères utilisées pour la production des poudres et le frittage des pièces étaient 

riches en azote, plus il y avait adsorption d'azote dans les pièces finies. 

Nous avons ainsi entrepris d'identifier [e(s) mécanisme(s) qui mène(nt) aux 

modifications physico-chimiques des particules de MnS pré-alliées que l'on retrouve 

dans la poudre à usinabilité améliorée MP 37 de Domfer. Comme le montrent les 

résultats présentés dans l'article de l'annexe 3, le pouvoir réducteur de L'atmosphère, 



principalement lors de la décarburation, a un effet important sur la nature chimique et la 

taille finale des particdes de MnS. Les micrographies de la figure 2 de l'article de 

l'annexe 3 (p. 161 et 162) montrent la diffërence qui peut exister entre des particules 

provenant d'un lot de poudre décarburée sous une atmosphère très réductrice (figure 2a, 

p.161) et d'autres provenant d'un lot de poudre décarburée sous une atmosphère peu 

réductrice (figure 2c, p. 162). 

Dans un premier temps, nous avons voulu caractériser la nature chimique des 

inclusions de MnS retrouvées dans des particules de grenaille atomisée. En effet, nous 

voulions nous assurer que les transformations physico-chimiques des inclusions de MnS 

de la poudre finie n'étaient pas dues a la précipitation, au cours de l'étape de 

décarburation, d'éléments se trouvant en solution solide à l'intérieur des inclusions de 

MnS suite a l'étape d'atomisation. Pour ce faire, nous avons préparé des lames minces 

pour fin de caractérisation en microscopie électronique en transmission. La figure 4.3b 

(p. 1 19) présente une micrographie en champ sombre d'une inclusion de MnS provenant 

d'une particule de grenaille non-broyée. Le spectre rayons X de la figure 4 . 3 ~  indique 

que I'inclusion est composée de manganèse et de soufre et qu'elle ne contient pas 

d'oxygène ni de silicium en solution solide (la présence du cuivre est due à un artéfact). 



Figure 4.3 Caractérisation d'une inclusion de MnS retrouvée dans une particule de 

grenaille de fonte non broyée. a) Micrographie MEB d'une coupe 

transversale d'une particule de grenaille non broyée montrant la 

microstructure dendritique typique d'une fonte contenant 3.8% poids de 

carbone. b) Micrographie en champ sombre au MET d'une particule de 

Mas provenant de L'échantillon montré en a. c) Spectre rayons X 

correspondaut à la particule présentée en b. 

Ces résultats indiquent que l'oxydation des MnS semblent donc obéir à un 

mécanisme d'oxydation interne puisque torsque l'atmosphère a i'intérîeur du four est 

peu réductrice, les particules de MnS s'oxydent et leurs dimensions augmentent tandis 



que lorsque l'atmosphère est très réductrice, les indusions de MnS conservent la nature 

chimique et la taille qu'des avaient suite à l'atomisation. 

Le broyage aux broyeurs a boulets fait suite a l'étape d'atomisation. Comme 

i'indique la micrographie de la figure 4.4, cette étape de broyage non seulement réduit la 

taille de la grenaille atomisée, mais elle induit égaiement des fissures qui se propagent 

principalement le long de l'interface entre le composé dendritique et le constituant 

eutectoïde. Or, comme la majeure partie des inclusions de MnS se situent près de ces 

interfaces, le broyage au mouIin à boulets a pour effet d'exposer un nombre important de 

particules a l'atmosphère du four. C'est ce qui explique la perte de soufre mesurée suite 

à L'étape de décarburation telle que rapportée par Niganua, 1995. 

Figure 4.4 Micrographie d'une particule de grenaille broyée. 

La figure 4.5 présente des micrographies de particules de grenaille et de calamine 

prélevées dans un four d'usine pendant l'étape de décarburation. La figure 4.5a montre 

la micmstnicture d'une particule de gsenaille qui n'est pas complètement décarburée. 

On y constate que les particules de MnS ne sont pas oxydées et que leurs dimensions 

sont similaires à, celles des inclusions que l'on retrouve dans les @cules de grenaille 

non broyée. La figure 4.5, présente pour sa part une micrographie d'une particule de 



calamine partiellement réduite. On remarque à la figure 4 . 5 ~  que la réduction se f i t  

prioritairement le long des joints de grains de Iri particule. Ces observations s'expliquent 

par le fait que la diffisivité au joint de grain est plus élevée que celle qui se fait a travers 

le réseau cristallin (lattice diffusion) (Porter & Easterling, 1992). 

Figure 4.5 Micrographie de particules prélevée à l'intérieur d'un four d'usine 

pendant l'étape de décarburation (atmosphère peu éductrice). a) f articule 

de grenaille de fonte partielkment décarburée. b) Particule de calamine 

partiellement réduite. c) Micrographie à plus fort grossissement de la 

particule en b) montrant la réduction préférentieile qui a Lieu au joint de 

grain. 



Ainsi, comme on pouvait s'y attendre, I'oxydation des hclusions de MnS ne 

semble se produire qu'une fois que la décarburation des particules de grenaille est 

complète. En effet, le carbone présent dans les particules pendant la décarburation 

empêche i'oxygène de pénétrer à L'intérieur des particules de grenaille pour aller oxyder 

les inclusions (oxydation interne). Toutefois, comme le laisse voir les micrographies de 

la figure 4.6, lorsque les particules de grenaille de fonte sont complètement décarburées, 

l'oxygène est adsorbé à la surface des particules et migre le long des joints de grains 

pour ailer réagir avec le manganèse des inclusions de MnS et le silicium de la matrice 

pour former du Mn0 et du MnSi03. Le soufre ainsi libéré réagi alors avec le manganèse 

en solution solide de la matrice pour reformer du MnS. Ce mécanisme d'oxydation 

interne entraîne donc la formation de particule bi-composée MnSI MnSiOs dont la taille 

est significativement supérieure à celle des particules de MnS avant l'étape de 

décarburation. 



Figure4.6 Micrographies typiques d'inclusions de MnS oxydées lors de la 

décarburation sous airnosphère peu réductrice. a) Oxydation d'inclusions 

de MnS le long d'un joint de grain. b) Oxydation d'inclusions de MnS le 

long d'un joint de grain. c) Spectre rayons X provenant du composé 

identifié 1 sur la micrographie présentée en b (MnS). d) Spectre rayons X 

provenant du composé identifié 2 sur la micrographie présentée en b 

(MnSiG). 

Des analyses à Ia microsonde ont été faites dans la matrice (loin des particdes de 

deuxième phase) de particules de grenaille de fonte de type MP 37 décarburée en 

utilisant dans un cas une atmosphère peu réductrice et dans i'autre une atmosphère très 

réductrice. Les résultats de ces analyses sont présentées aux tableaux 4.1 et 4.2. On y 

constate que lorsque l'atmosphère est peu réductrice (tabIeau 4A), la matrice d'acier est 



vidée des éléments chimiques qui se trouvaient initialement en solution (Mn et Si). Il y 

a alors un apport de masse de la matrice vers les inclusions ce qui explique leur 

augmentation de taille. Toutefois, lorsque l'atmosphère est très réductrice, ces éléments 

restent en solution (voir tableau 42) puisque l'oxygène ne migre pas le long des joints 

de grain pour oxyder les particules de MnS et activer le mécanisme de diffusion- 

croissance des composks oxyde et sulfure. 

Tableau 4.1 Composition de la matrice d'une particule de MP 37R décarburée sous 

atmosphère peu réductrice. 

Tableau4.2 Composition de la matrice d'une particule de MP 37R décarburé sous 

atmosphère très réductrice. 

Moyenne 

Ecart-type 

De même, nous avons obtenu un profil de concentration à travers une inclusion 

de MnS provenant d'une particule de fonte décarburée avec une atmosphère peu 

réductrice et une autre provenant d'une particule de fonte décarburée avec une 

atmosphère très réductrice. Encore là, les graphiques de la tigure 4.7 montrent 

clairement que Lorsque L'atmosphère est peu réductrice, il y a cohabitation d'un composé 

MnS et d'un autre MnSiO3 tandis que le pmnl de concentration de l'inclusion provenant 

d'une particule de fonte décarburée avec une atmosphère très réductrice montre une 

S 

0.00660 

0.0074 1 

Si 

O 

-------- 

Mn 

0.087 

O. 145 

Mn 

0.426 

0.149 

Moyenne 

Ecart-type 

Si 

0.0348 

0.0171 

S 

0.03 14 

0.0725 
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similitude du profil de concentration du soufie (S) et du (Mn) ce qui prouve que 

l'inclusion est chimiquement homogène. 

a) b) 

Figure4.7 a) Profil de concentrations it travers une inclusion provenant de 
l'échantillon décarburé sous une atmosphère très réductrice (l'inclusion 
était monophasée). b) Profil de concentrations a travers une inclusion 
provenant de l'échantillon décarburé sous une atmosphère très réductrice 
(l'inclusion était biphasée). 

La figure 4.8 résume Ie mécanisme d'oxydation des inclusions de MnS lorsque 

l'atmosphère qui règne à l'intérieur des fours de décarburation n'est pas sufisamment 

réductrice. Premièrement, l'oxygène est adsorbé à la surface de la particule et diffise 

rapidement vers les inclusions de MnS qui se trouvent le long des joints de grains. Dans 

un premier temps, l'oxygène réagit alors avec le Mn du MnS et le Si de la matrice 

avoisinante pour former du Mn0 etlou du MnSi03. Cette oxydation libère du soufie qui 

se combine à son tour avec du manganèse de la mairice pour reformer du MnS et ainsi 

participer a I'augrnentation de la taille de I'inciusion. Puisque les inclusions de MnS 

sont en équilibre avec une concentration donnée de manganèse dans la matrice et 

puisque la libération du soufie après l'oxydation du MnS mène à une recombinaison 

avec du manganèse de la matrice, l'équilibre thermodynamique est perdu et de petites 

inclusions de MnS commencent à se dissoudre pour rétablir cet équilibre, Ainsi, le 

soufie et le carbone provenant de la dissolution des petites incIusions de MnS diffiisent 



vers l'inclusion oxydée et participent eux aussi à l'augmentation de la taille de la 

fiaction MnS de l'inclusion oxydée. 

Figure 4.8 Modèle de transformation des inclusions de MnS lors de la décarbudon 

sous atmosphère peu réductrice. 

En ce qui a trait à I'usinabilité en fonction de la taille et de la nature chimique 

finale des inclusions de MnS, nos résultats ont montré que plus les inclusions avaient un 

diamètre élevé, plus Ia pente de la région linéaire des courbes d'usinabilité était f ~ b l e .  

Ces résultats indiquent que, bien que les inclusions de MnS sont chimiquement 

homogènes lorsque les atmosphères utilisées sont très réductrices, leur taille, de l'ordre 

du micromètre, ne leur permet pas de jouer pleinement Ieur rôle de concentrateur de 

contraintes dans le plan de cisaillement primaire. Ainsi, la présence d'une hction 



d'oxyde dans les particules de MnS modifiées a pour effet de diminuer la ductilité de ces 

dernières ce qui favorise de génération de fissures dans la région qui précède l'arête de 

coupe favorisant ainsi la formation de copeaux courts et facilement détachables. De 

plus, la présence d'une hction importante de suifure de manganèse dans les inclusions 

permet quand même la lubrification a l'interftce outilkopeau. Dès lors, il ressort de 

cette étude qu'il est favorable, du point de vue de l'amélioration de I'usinabilité, d'avoir 

de plus grosses inclusions de MnS même si elles sont partiellement oxydées que de très 

petites particules chimiquement homogènes. 

4.6 Conclusions 

Le chapitre qui se termine a présenté les résultats obtenus en ce qui a trait au 

volet usinabilité de cette thèse. Nos travaux se sont concentrés sur la caractérisation de 

I'usinabilité, la compréhension des mécanismes impliqués lors de la coupe d'aciers 

frittés ainsi que la mise sur pied de chartes d'usinage pour les pièces fabriquées à partir 

de poudres autotrempantes de la série 4200. Les faits saillants de ces travaux sont 

résumés ci-dessous. 

En perçage, la pente de la région linéaire telle que mesurée sur un graphique de la 

force axiale en fonction de la quantité de matière enlevée est le critère le plus 

pertinent pour évduer I'usinabilité de pièces fabriquées par métailurgie des poudres. 

Les particules de MnS pré-alliees sont supérieures à celles pré-mélangées en ce qui a 

trait à L'amélioration de l'usinabiiité des pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres. 

Les grosses particules pré-alliées et bi-composées suifure/oxyde 

(MnS/MnO/MnSiOs) sont plus efficaces que les petites inclusions homogènes de 

MnS pour améliorer l'usinabiiité des pièces fabriquées par métailurgie de poudres. 



r Lors du perçage de pièces fabriquées à partir de poudres autotrempantes, il a été 

démontré que l'usure des forets est significativement diminuke lorsque les pièces 

sont pré-frittées plutôt qu'h vert. 

La présence de particules de sulfiire de manganèse pré-alliées dans les pièces 

fabriquées à partir de poudres auto trempantes pennet d'augmenter leur usinabi lité 

d'environ 57%. 

O Des chartes d'usinage pour le tournage et le perçage de pièces fabriquées à partir de 

poudres aulotrempantes ont été élaborées. 



CHAPlTRE V 

CONCLUSIONS CÉNÉRALES 

Les résultats présentés et discutés dans cette thèse découlent de travaux visant à 

améliorer l'usinabilité de pièces fabriquées par métailurgie des poudres. De par 

l'importance que revêtent les particules de deuxième phase quant au comportement en 

usinage des aciers fnttés, nous avons eu à développer des techniques de caractérisation 

microscopique permettant de caractdriser de façon quantitative les paramètres 

stéréologiques et la nature chimique de ces particules. De plus, il a été nécessaire de 

mettre sur pied une technique robuste et précise de caractérisation microscopique afin 

d'évaluer quantitativement l'usure des outils de coupe utilisés au cours de notre étude. 

Une fois que ces outils furent mis au point, nous les avons utilisés pour caractériser 

l'usinabilité de pièces fabriquées a @r de différentes formulations de poudre. Les 

lignes qui suivent présentent donc les principales conûibutions de nos travaux à 

l'avancement des connaissances dans ces domaines. 

Développement de techniques de caractérisation microscopique 

- La microscopie intégrée qui jumèle l'analyse d'images, la microscopie 

électronique à balayage et la spectrométrie rayons X à dispersion des énergies 

s'avère être une technique robuste qui permet de caractériser automatiquement 

et quantitativement les paramètres stéréologiques et la nature chimique de 

particules de deuxième phase. 

- Il a été démontré que l'analyseur d'images doit jouer le rôle de gestionnaire de 

système en microscopie intégrée- En effet, il traite les images pour y mesurer 

les paramètres stéréoIogiques et peut spécifier les coordonnées optimales sur 



lesquelles on doit positionner le faisceau éIecîronique pour l'acquisition de 

spectres rayons X. De plus, puisque cet équipement participe à plusieurs 

opérations au cours de l'analyse complète d'une région donnée d'un échantillon, 

il s'avère tout indiqué que le stockage des données lui soit confié. Dès lors, on 

minimise les risques de confiision entre les mesures des paramètres 

stéréologiques et les résultats de la quantification de spectres rayons X pour les 

centaines de particules qui peuvent être analysées au cours d'un projet de 

caractérisation. 

- Nos travaux ont démontré qu'il est possible de quantifier la composition 

chimique de nano-composés se trouvant à la surface d'inclusions complexes 

faites d'un amalgame de plusieurs composés chimiques distincts. La technique 

développée consiste à préparer des échantillons par ultramicrotomie. Cette 

façon de faire permet d'obtenir des échantillons suffisamment minces pour 

pouvoir faire l'acquisition d'images spectrales en spectrométrie des pertes 

d'énergie des électrons transmis. 

- Cette technique fut appliquée à la caractérisation d'inclusions retrouvées dans 

des joints soudés d'aciers f~blement alliés. Elle a permis de démontrer qu'il 

était possible de différencier les composés TiN, Ti0 et Tic. En effet, ces 

composés ont des caractéristiques caistallographiques très similaires rendant leur 

identification très dificile lorsque la spectrométrie rayons X à dispersion des 

énergies et la diffraction des électrons au MET sont utilisés. 

- Une quantification précise de ['usure des outils de coupe peut être faite par 

andyse d'images en supposant l'image de l'outil neuf sur celle d'une image 

du même outil après qu'il ait servi a usiner un certain nombre de pièces. 

Toutefois, ces images doivent être acquises en microscopie électronique à 



balayage puisque leur profondeur de champ et les grossissements disponibles 

sont beaucoup plus Unportants qu'en microscopie optique. 

Caractérisation de l'usinabilité de pièces fabriquées par métallurgie des 

poudres 

- Nos travaux ont montré à pIusieurs reprises que la pente de la région linéaire, 

telle que mesurée sur une courbe de l'évolution de la force axiale en fonction de 

la quantité de matériau enlevé, est directement proportionnelle à l'évolution de 

l'usure de la dépouille des outils utilisés pour le perçage. 

- Pour les opérations de perçage, le critère de la pente de la région linéaire devrait 

être préférablement utilisé pour caractériser I'usinabilité des aciers frittés. Nos 

travaux ont montré que le critère populaire qui se base sur la force moyenne, 

telle que mesurée pendant le perçage d'un nombre donné de trous, est inadéquat. 

- Une analyse in situ de la formation des copeaux lors du perçage a permis de 

démontrer que les particules pré-alliées de sulfures de manganèse améliorent 

plus efficacement l'usinabilité que celles mélangées ( admixed ). Cela est dû au 

fait que les particules de MnS pré-alliées sont de meilleurs concentrateurs de 

contraintes que celles mélangées. En effet, les premières se retrouvent 

distribuées uniformément dans la matrice alors que les autres se retrouvent dans 

les pores et les ponts formés entre les particules lors du frittage. Qui plus est, les 

particules pré-alliées aident à diminuer le grippage des copeaux dans le plan 

secondaire de cisaillement (interface copeadoutil). 

- 11 a été démontré que de grosses particules bi-composées sulfk/oxyde 

(MnS/MnO/MnSiOs) étaient plus efficaces à l'amélioration de I'usinabilité que 

de petites particules faites de sulfure de manganèse pur. Cela est dû au fait que 



la présence d'une proportion d'oxyde dans les inclusions diminue la ductilité des 

MnS ce qui augmente leur efficacité à promouvoir la formation de fissures et 

donc, de copeaux courts. Il en résulte une diminution de l'usure de la dépouille 

des outils et par le fait mêrne'une diminution des forces de coupe. 

- La présence de sulfures de manganèse pré-alliés améliore significativement 

l'usinabilité en perçage et en tournage des pièces fabriquées à partir de poudres 

autotrempantes. 

- L'usure des outils de coupe utilisés pour le perçage de pièces fabriquées à partir 

de poudres autotrempantes est substantiellement diminuée lorsque l'usinage se 

fait sur des pièces pré-fiittées plutôt qu'à vert. 

- Les résultats de caractérisation de l'usinabilité de pièces fabriquées à l'aide de 

poudres autotrempantes ont permis d'élaborer des chartes d'usinages disponibles 

publiquement pour ce type de matériaux. A notre connaissance, il s'agit des 

premiers abaques d'usinage disponibles pour ce type de matériau. 
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METHOD BASED ON INTECRATEO MICROSCOPY TO DETERMINE THE FRACTION 
OF ALLOYEDAJNALLOYED PARTICLES M P M  STEEL 

POWDERS AND PARTS 

' h m f é r  Meîai Powders Ltd., 6WO Newman Blvd., W l e  Lasaile, ( UC.), Cnnada, H0N 8 3 .  9 Center for Microscopy and Characterization o f  Materiab - (CM) , Department of Physics 
and Metallurgical Engineering, École Polytechnique de Montréal, P.O. Box 6079, 

Succ. E( Centre Ville », Montréal, (Qué.) Canada, H3C 3A7, 
' CLEMEX Technologies Inc., 800 nie Guimond, Longueuil, (Qu&.), Canada, J4G 1T5 

In ment yems, qualig conml anà reliabiliry have PM piuts les& Io the development o f  complex powdcr 
kcome vev important topics worldwide. blends oAen made o f  several types o f  alloyed and 
Clnjwiunorefy, the c m n t  stondatdùed merhodr for unalloyed powders. Thcsc situations nquirc ihût a 
charac~erization of uogenous purticles in metal robust chiuncterizntion t w l  be availablc to allow us to 
powders and pmu seem IO /of short of whcil u chnritctcrize qunntitatively the distribution o f  tertain 
expectedfiom the P/hf commmig. ThW shdypresents types o f  particles in the volume o f  a givcn part. For 
a new characterka~ion approach based on the example, the method uscd should permit to quaniifj the 
integrarion of imuge anafysis, scanning elecpon level o f  segrcgntion o f  several populations o f  pnrticks 
micrmcopy and energy disprrsive X-ray spectrometty indepcndcntly of their chemistry. 
IO filly characterke the stereological parameten as Although standard test methods exist for this typc of 
weif m the chemîroy of d~yerent populations of characterization. such as A S ï M  standard 0 795 [Il. 
parliculaic constituents. It also makes it passible to automation is very hard to achieve. Indced, ihis latter 
clarsify the r e s h  bprpd on combinations of the technique relies on etching and staining o f  the sarnple, 
/ollowing criteria: sfereological parometers, elemen~ul acquisition o f  projected on a viewing scmn (CRT, 
compaitions and spec@c chemical clmses. î%w, the micmgraphs, etc ...) at IOOX, superposition o f  a grid of 
lechnique presented in this puper cm be ured to points ovcr the image and counting the points thût faII 
quantifi the site disnibution o/populaiions ofpmticles upon nlien particles. Funhermorc, important biascs cnn 
having difirent chemical composltiom, the level of be cnused by incorrect etchinglstaining time, levcl of 
segregation of prticufate comtitwnts and the alloying,thcnumberofpopulationso~pimiclcs, the s i n  
percentage of a1ien particles in a powder. of particles, etc. Thus, this technique nccds to rely on 

mperiencd personnel to obtain meaningful rcsults 
INTRODUCTION through a tirne consuming process. 

Quality coniml is an importnnt aspect o f  P M  A new appmch will be presented in this papcr 
powders and parts pmduction. Furthermorc, clients' which intcgratcs irnagc analysis, scanning c l m n  
spccifications arc imasingiy demanding, rnaking micrwcopy and energy dispersive X-ny sptmmcuy.  
pmcess control and nliability key factorsin dcvcloping Cornparison k m e n  thc conventional approach 
high p e t f i a n u  matcrials. Sinct contra1 relies on desctibcd tarlitr nnd this new automated technique will 
powder and pans characteriwtion, it makw no doubt b t d i s c d .  
that the characteriution techniques have to k refined 
accordingly, MHïiODOLOGY 

The aspect o f  internt in this study is ihc Darriptioi oltbe method drveloped 
measunment of stetcological paramam (volume In the cumnt ASTM standard B 795 procedure, the 
fraction, rncan diameter, etc.) of alloyed particles in steel sarnplcs nrc polished, etched and stained so ihat 
steel powderfpprts or iron pariiclcs in alloyed through i n  optical microscope, low-alloycd particles 
powders/pnrts, as well as second phase p iu t i ck  Hard look ôright if the matnx is made of  carbon sttcl, and 
particles in stcd pawders arc detrimental to gmn dark if the r n d x  is made o f  alloyed steel. Numetour 
strcngth, cornprcssibility and good machinability whilc pmblems nrise when iising L i s  technique, Indccd, (he 
imn particles in alloyed powdcrs dccreasc the appearuice o f  the alien particles A r  etching à 
pedonnnnccs o f  the Fnnl part. On ihc other hand, the influcnrcd grcntly by the time used IO etch the sampk, 
continuous quest for impmvcd mechanical pmpcrtics o f  the concentrations o f  alloying elements in the particles 



as well as their carbon content. Furthmore, it is ofkn 
diftieult to diffcrcntiate behvm low alloycd particlu 
and unalloyed particles in a Iow alloycd matrix because 
both types o f  particles appcar dark. Finally, problems 
can be bmught up by the prestnce a f  more than one 
population o f  lot-alloycd pwicles. ln that case, it t 
very laborious to distinguish betwm thc diffmiit 
types of  panicles based only on their brighincss Icveis. 

To be able to completely charnctnize the volume 
fiaction o f  each population o f  particks. i f  bccomcs 
essential IO obtain imagcs when the ailoycd particln 
can be nadily diffcrcntiated from the unalloyed ones. 
Furthennom, it is nccesmry to climinnle al1 the possible 
biases that can bt brought up by irnpmpcr ctching and 
staining iimes. This puis fonvard the nced to look 
towards scanning elcctron microxopy (SEM) and 
eventually energy dispersive X-ny spcctromnry (EDS) 

on unetchcd samples. Scanning elechon microscopy 
provides a much higher spatial rcsolution than o @ a l  
miciosccrpy and pcnnits Io acquirc images that contain 
qualitative information about the chemistry o f  ihe 
fmtum analyztd. Indetd, SEM'S arc usually quippcd 
with a backscaîicred elcctmn deteetor that rllows to 
iicquin imagcs for which the contrast is a function of 
the mcan atomic numkr of the featurcs chatactcrued 
[2]. Thur. fcmtc particles in a matrix containing 
alloyed elemcnts heavim than Fe will a p p  darkcr 
than the rrst o f  the sample. Convcrscly, alloyed 
pmhles in an imn matrix will Iwk brighter than the 
mt of the mple.  Figure 1 shows a backscattcml 
clectron micmpph o f  a low alloyed panicle with an X- 
ray spcetntm contiming the prescnce o f  alloying 
dmcnis (Ni and Mo). 

mÜrrk. b) bergy dispersive X-ray sppctrum of i&pank~e in a) co&ning ihe presence of alloying elemen~s 
(Mo and Ni). 

Monover. if the vidco ouput o f  the SEM is the last operation that nceds to be perfomed by the user 
tnnsfemd to an image analysis system, stcrcological is morr cornplex. Indecd, for the image analytct to 
mecisurements can k pcrfomcd and ihc volume diffemtiatc benmen particles or arcas having diffmnt 
fraction o f  each population o f  particlcs cm k obiaincd- bnghtnm levcis, it nquircs that fhmholds k 
Furthennom, the m i re  characterization proccss u n  te prcdctcnnimd by ihe user. This latter stcp is dom by 
automatcd as long as the SEM is equippcd with a p r c - ~ i n g  a range of brightncss values for each 
motorized stage. NevertheIas, the automatcd population o f  particles baxd on the gray levcl values of 
characterization o f  stereological parameters itquircs the pixels that rcprescnt fhem in the image. At  the 
the interaction o f  the user at the beginning o f  the beginning o f  the characterization pmjcct, the image 
pmject to set up the image nnalyzcc bchm hunching analymdisplays a histogram of  the gray level values of 
the mutine. Indnd, the pmper magn i f~ ion  hes IO b ihe pixels for the ticld o f  view displayed (sec figures Za 
seiected tu make sure that the entire size distribution o f  snd 2b). fhe gray Icvd values are normally dividcd in 
alien particles is visible fmm one a m  of  the sample to 226 intervals, value O componding to pu= bhck and 
the next Le. the magnification is suffiientty high to 225 correspondkg to pum white. Thus, using îhc 
detcct the small particlcs without leaving the larger histogram of the gray level values, the opcrator sets as 
ones undetccted. Furthemore, the boundaris of rhe many thmholds as t h m  a n  populations o f  puticfes 
samplc have to be specified to the image analyzcr for hving différent bnghtness Ievels (xc figure 2c). Once 
optimum scnnning o f  its surface. Atthough ihc initid the ihmholds are xt, a gwd pnctice is IO randomly 
calibrations just mentioned arc nther straightfmrd. select a few f ~ l d s  o f  view IO makt sure that al1 the 



fesnires prtscnt are pmpcrly ideniifid by the image 
analyzct, thus validating h t  thc k s h o l d  sminp arc 
appmpriate. Finally, the oprator hso IO s p i f i  to ihe 
imngc andyrer which stermtogical parameten necd IO 
be mc~sured (surface area. volume h t i on ,  mcao 
diameter, longest finci. etc.). Oncc the steps d r s c r i i  
above are compleied. the opcratot can launch Ihc 
auiomaicd chmcterizliion routine without any funk 
intcmction. n i e  image anoIyrrr thcn takcs mntm1 of 

ihe camputuized stage of ihe SEM. rnovcs the sample 
f m  ont k M  to the der ,  meapures the steraoiogical 
pramctcn of i n lem for the d i K i n t  types of piaïcies 
as well as fw the ana comspondïng io parcs. The 
intonnation acquid for each field is wwd on disk and 
is uxd at the end o f  the chuacierization rouiim IO 

calcuhe statistics associard with the stcmlogical 
panmeters prr-rtktcd by the user. 

Figure t Example of image ihresimIding b d  on 
the hurogram of gray lm1 vatues. CI) SEM 
bmksc~~iiered elecimn micrograph of o Iow-alloyd 
steel p a r M e  in a matrir of carbon steel 6) 
Histopum of the gray level values ofrhe phers b ~k 
microgmph o/jig*re 2a). c) Sume image cu in 
figure ?a but aJer ikesholdiRg, 

In cases wherc mon  than one type of alloycd 
pariicles are prescnt in an unalloyed matri& the 
appmach dcscribed in the p m i m  paiagrsphs dar not 
allow to determine which pnictes bclong to wbich 
chcmical catcgory, nar whnt is ihe dimisty of 
particles having n given brightness. Indctd, sincc the 
conirast o f  alloyed prticles varies with respect 10 their 
content in aIloying elmenis in Rnag+o acquid with i 
badrsca~crrd elecrmn detcctor in the SEM, the 
diffcnnccs in contrast cmnot readity bt uscd ta 
quantitaiivcly determinc the cherni* o f  a givcri 
particle. On the other hmd, a SEM cquippcd wich a 
mergy d i i n i v e  X-ray spctrometer a l b  to wu i re  
X-ray speeim that can be used IO quanticativeiy idcn(i@ 
the chemistry d a  givm feûturc (ret figure t b)- Thus, 
in a project where it is requinxi to m a u r e  the volme 
fdon o f  nlloyed particles o f  types "A" and "0" m a 
mûth of unelloyed prMes, ik stcps d e s n i  
previowly appty directly because the mearurcmcnt of 

the slccmilogkal piuameicrs is done in e d l y  the same 
way for bath types OF partictes. Thc only différence 
coma h m  the addcd operaiions that n d  to bc 
p d o m e d  piot to moving IO the ntxt ticld. Indeed, to 
quantitatiutly chanchrizt the ckrnistry of the fcatwa 
analyïd, it is necessary to acquife a full X-ray 
sptctrum on each of the partides thmholdtd by the 
image rnalyza. Sincc the particles have alrcady ken 
thrrsholdcd in ihc previous *ps, the image aodysis 
sysiem specifies the owdinates on which ihe SEM 
shoutd pasition ifs ekcmn beam to nequire the X-tay 
spccllum. Posiiioning o f  the elecimn be;üR is M 

i&ormt rspcct that 6s bccn miewcd dscwhcrc [3]. 
R has been SM h t  one of du most efficient criterhi 
to position fhecfecimn bcun is to use the coordinais o f  
the rniddlr o f ' l c  skclcton of cach panictc or a m  of 
intaest. This Inncr appmach p m t s  positioning the 
alectm beam outsirnt the bounlries of a umngly 
concave partklc Figure 3b shows the X-my spcctrum 



obtained by placing the c iemn  bcam on the particle 
thmholded in figum 3a (same low-alloyed partick as 
in figure 2). Thus Xmy spcctm cm k acquircd fbr all 
the particfcs o f  intemt. Furihcmiore, the qmtm are 
savcd in a file along with the mcawremtnts o f  the 
sicfeo~ogicat paramettra Consequentiy, cnch particfe 
idmtified during the chmttrizaiion pmject is tagged 
with b own X-ray spcctnini. These spectra can then 
bc processeci for chemicaf mnccntriuion mePnirrmcnts 
thal permitp to further refinc the charaetcriation 
mutine and to potcntiPlIy autornatically classify thc 
pariiclcs accardirig 10 different chernical categorics. 
Furthemore, sincc the mut& are sawed on di&, they 
can be acccssed whcnevcr needcd. Far insbnce, a user 

could dccide to mensun the volume fraction of alloytd 
pbm*clcs cantsining molybdenurn, At a later date, that 
person may wish to classify ihcsc particles bascd on 
thtif malybdcnum and nickel coutenîs. Wth tht 
technique dacribed rbovc, it is not necessary ta re- 
chamierite the sample since each particle chluacicrired 
is taggcd with its own complets X-ray spccinrrn. n ie  
user only has IO acccss rhc specm and stercological 
parruneka data files savcd on his favorite hnck up 
devicc and ask the systcrn for spcçtra quandlation and 
particks classification based, for exampk. on nickel 
and motybdmum weight percent. The resulis could 
show ihat alloycd particles having more than X% nickel 
and Y% molybdcnum have a volume fraction of 2%. 

Figure 3. O} Etample of the calcuidion of ~he skelem and L ure to position the ctecmn benm 4 t k  SEMfw X- 
ray spcchlcm acqukition. b) X-rïy specmm deconvolu~ed dmbg ~ h e  qirantifi~~ion process {ntikel peak 
highlighted). 

SYSTEM DESIGN AND INTEGRATED MICROSCOW 
This iypc of chancterimtion appmch m l l y  puts forward the ntcd for intcgniled micmscopy [3,4]. Indced, 

not oniy is it impermiive that ihc vidm output of ihe SEM bc bmght ta the image analysis system, but the image 
analysis (iustem also has to inkc coiiirol of the scannhg module of the microscope to be able to position Ihe 
elcchon b a m  on the pwticles of  intmst a d  movc the &nptr fiwn one field to another. ~ o m v & ,  since the 
image andysis çyaem p u f m s  Ifie stmtogical m*isurcmenis of the pariiclcs, i t  is logicat that it s b l d  take 
conüol of the X-ray specira acquisition, deconvolutian and quantification mutines, due to the fact ihat ihey uc! ns 
~ g s  for chemistry identiticatian. Since the quontiiy of information gemratcd in a chamterkation pmcess of  this 
typc is quite hrge, al1 the data has to be kcpt in the same cnvironmcnt to fociliiate its conmirnt management and 
tccamient. Thus, tbe optimum choicc for the "dam manager" job is undoubtcdly the img analysis syaem. 
Thercforc, the SEMûan now be viewcd as is ppmpheral apparatus o f  the image analysis system in a similur way to 
on optical microscope or a printct- This is chc base of the philosophy bchind the dcvclopment o f  the lSAAC 
ehaactmmzatmn system hi was used in this sludy. The n3mc ISAAC stnnds for Image and Spcctd 
Amlysis fw Advanccd Chancterization. Thc system pmvides a single consistent interfie that combines image 
analysis with the possibility o f  ushg boih a Iight micmscop and a SEM with EDS X-ray spearomary. The 
program mns under Windows NT19S plûiforms whkh makes it possible IO frecly move the data and imaw to 
popular Windows hased applications for rrparts edition, 

Twt sampk prepantion 
A test sample was pnpred by syntbetica1Iy contaminating n vcry low c&n steel powdcr (C = O.WS %-w) 

with two types of alloyeà steel particleses Tabk 1 g i v s  the nominid composition of  the steel powders uscd to 
ppare ihe sample- The poder was rhen mimi wiih 0.60 W.-% graphite, 7 0  wt.-% coppet (FC-0206) and 0.75 
wt.-% zinc stance and presstd to  obtain a standard bar [typical of those used for the daennination o f  the 



bwivcm rupture nnngth of pawdcr mctalluigy materials [5]) with a gmn dcnsity o f  6-80 glnn5. Sintering was 
cairiod au1 in M ltmarphm of d i i i a i t d  amrnonin at I15ûT for 30 min. The final carbon content o f  the ban 
a h  siniering was 0.50wt.-%, which iesultcd in a fmittlpcariiie microstruchin. 

Table 1. Nomion1 compodtion In  wdght percent01 Ib powdcn wd ia this siudy. 
C O S P Mn Si Mo Ni 

wt% wt% MX wt.% w% W.% W.?/, w% 
Corbon Stccl 0.008 0 3  1 0.016 0.017 0.45 0.09 - - 

Alloycd Siccl A 0.008 0.26 0.013 0.015 039 0.08 0.71 0.47 
AUaycd S t a l  B 0.009 0.33 0.017 0.017 0.40 0.09 1.10 1.85 

DISCUSSION orany combination o f  the two main data sets. Figure4n 
The ~ESUIIS can be displaycd using an almost infinite shows a typical vicw of the data displayed b d  on the - 

combination of critcria based on- the stermlogical critcria ihat were initially &ied in 
paramciers mcasumt. the c h a n i d  mlysis pedomd chamcterizntion routine (figure 4b). 

ihe 

te 

One of the most iniacsting fcahlms of the mcthod important to properly set lhc X-my spectrum acquisition 
descn'kd a b v t  is the possibility o f  acquiring (and time sinct it ieprtstntJ of the time required io 
swing fw tater WC) a full X-ray spectrum for cach compleidy chamterire a givcn katun. n i e  iipcrcasc in 
particle diitimmated by the image analyzcr- tirne rquirrd to compktely characteritt the samplt 
ïùcrrf'orç it does not matter if partich conkin (stmology and chemistry) is signifiant but the 
chernical clements that wne no1 experteci or s p i f i  nlatively long time is worih it since the amount and 

to the stmt of tk chamicrization projcct since quality o f  information genmted ir incomparable toihat 
they will bt i den i i f i  by inspection o f  the spcctmm, obfained with the more popuiar and usual 
processcd and q ~ t i f ~ ~  On the olhcrhand, there ir a chmcterization rneihods. Morcover, sincc the systan 
pricc to pay io acquiw a full X-my spct~nim o f  eseh is fully automatcd once launch4 it cm be p m p m c d  
paiticlc. Indced, the precismn of the X-my to ninovcmight. 
n t i~ roana l~s  is d i i l y  propoctional to the acquisition Thm arc sme cases for which it is not nccrssary to 
t h e  of ik spccfntm. nicrPfm, if m accurate analysis aquirc a full X-ny spctrum. Indml, pro* oficn 
of the ckmistry is r q u i d  d o r  if k concentration only rcquire difktcntiating bctwren two or thm 
o f  a givm element is bclow low (belowlwt-%)* ihe populations o f  particles with fairly wel known 
dwcll lime for the X-ray spectrurn acquisition bas to k chmiisirics. For exampie, it is common tu chancterizc 
incrcascd substaniially (t60 dspcctrum). It is vcry a sampk knowing t h t  there is a typc of  alloycd 



particles in  the sample containing molybdcnum and 
another type o f  particles containing chromium and 
nickel. ïhus, if i t  is r c q u i d  to mesure the volume 
fnction o f  each type, it is not neceswry to acquirc and 
quantify a fiil1 X-ny  spccmrn. Only a pcak 
recognition routine would suffice to identib the 
prtxnce o f  piuticular peaks (cormponding IO spccilic 
elemenis) in ihe spectrum [6]. This opnt ion cm thus 
be pcrformcd on a SpCClNm acqu id  with a rchtivcly 
small number o f  counts (shortcr acquisition lime). 
Another appmach is to use the signal IO noise raiio nt 
the energy o f  the pcaks o f  interest (Cr, Ni and Mo in 
the present example). Thus, if the signal to noise ratio 
o f  the penks o f  intcrest is statisticolly significnnt (5 to 1 
for example), it indicates that the elemenls ore pmcnt 
and the particle or area can therefore be classificd 
accordingly. 

Anoilier inieresting feature o f  the method comes 
fmm the higher spatial resolution o f  the scanning 
electron microscope compared IO that o f  an optical 
microscope. Indeed, in  optical microscopy, it is nthcr 
difficult to obtain rnicmgnphs uxf i i l  for image 
analysis at a magnification larger than IOOOX. The 
difficulty is not IO identiG the particles since mart 
microstructunl characteristics o f  imporiance in P/M arc 
generally visible at that magnification. ïhe pmbkm 
comes fmm the number o f  pixels ihat are uscd IO 

represent the feature on the monitor. For cample, if 
only 1000 pixels aic used IO mpresent the surface m a  
o f  a particle on the screen and we assume that there is 
an e m r  o f  plus or minus one pkel ngarding the bue 
location o f  the frontier o f  the particle, the c m  that 
resulis from measuring the surface o f  that p i c l e  CM 

be close to 12%. As we incmse magnifiaiion, we 
increase the numbcr o f  pkels uscd to disptny the 
particlc making the its boundaries more p m k l y  
visible. The result is a decmm o f  the m r  made when 
measwing the stereological pariuneters, Thdom,  for 
features smallcr than 25 pm in diameter, SEM allows 
to chancterize stemlogiwl parometers with much 
mom accuracy than an optical micmscopc 

Finally, the characteriration project describeci above 
dealt with the detennination o f  the proportions o f  low 
alloyed and unalloycd steel particles in powûcrs and 
PIM paris. It should bc clear, howcver, ihat this type o f  
characterization technique could also easily bt applied 
to inclusions and other second p h w  particles. It can 
also bc applied to other types o f  rnaterials. Inrked, the 
only difference =id= in the threshotding o f  the 
different phases chat constitute the features o f  interest. 
l t follows that the characterization technique h a c d  
hem is a powef i l  r c ~ a r c h  and deuelopmcnt toal and 
could bc a verv ctTicient techniaue for rnialihr control 

o f  the vast majority o f  applications found in the PM 
industry. 

CONCLUSlONS 
The objective o f  ihis m a r c h  was to dcvelop a 

rcliablt and auiomated chancterization technique to 
chamcterizc alien particles andlot metallic additives in 
metal powders and parts. ïhc main findings o f  ihis 
wrk can bc stimmarized as follows. 
1. Jntegmtion o f  image onnlysis, scanning electron 
microscopy and cnrrgy dispcnive X-ray spectrometry 
provcd to be an cxccllmt approach based on the 
ïollowing reiuons. 
2. The characierization project can be fully automatcd 
once the sample is inserted in the microscope and the 
thresbold o f  the phases of interest are set by the user. 
3. Scanning electron micmscopy provides higher 
s w h l  resolution than optical microscoov and allows IO . - 
acquire irnagcs that already contain some information 
about the chemistry o f  the simple through backscancrd 
electron imaging. 
4. X-ray Energy dispenive spectrometry allows to 
fully quantify the chemistry o f  each feature o f  interest. 
5. ïhc image analysis sysiem manages al1 the data that 
is acquired and integntes them in a way that is 
transparent to ihe user. Without integrated microscopy, 
stmologicd parameters would be acquired with one 
machine while the X-ny specira would be acquired on 
anoiher machine that may not have the same software 
plaifom as the fonner, making data processing dificult 
and h e  consuming. 
6. Editing o f  the results is easy and cornplete. The 
resulls can bc ~~prcssed and displayrd in a multitude o f  
ways using ste~ological criteria, chemical criteria 
(elerncntal conccntmtions or chemical classes) o r  a 
combination ofstercological and chemical criterin. 
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A Characterixation of inclusions in 
steel: When not only site matters 

m m ,  image ana/@ and emgy dir-  
* x . r a y ~ ~ i s p m c n t e & A d i x u r -  

lndusim and second p h  panides piay 
animpoctantmkcndwmedianicalpmperües 
of mck AIViaugh indusions are gcnerally 
tharght d as kmg undesirabk there are 
cases when their pesence k benelidal. 
Indeed, inclusions may Iead to impmvrd 
machinabiüty, conIrd grain ske and andn pco 
mate the nudeation of tougher pham 
(Bhadahia, 1992). Unfomuiatety, onfy a vgy 
few dKmica awnpoundr can be dasiiied 

under ihc 'desirable inclusions' caugwy. Ne+ 
mhe@ an inutashg arnwnt d effwt is 
inmted these days in whal might k called 
'Indusion engineering,' Le. p0mMhI of 
p~perty enhancinq indusiœts thmugh addi- 
tions andior df~aiions of @i chwriital 
mrnpunds in steel melo. Ar for the undesir- 
able induskm the indutry has put enornia 
e f f m  in iryHig to ehinatc dm. A, a result 
a point hasnow k e n  nadndwtien tk usual 
characterization iedtniques aing light 
microscopy and image analysisaresnetched IO 
their Iimits due m an important deaeax d ihe 
indusim' man diameter and volwne fraction. 

In W pcnpeciive hdusion diaraderira- 
tian becDrna ~n mare lnpartantïhe qwth 
to k a& has changed fmm 'bon many 
indinians are ihere?' IO 'what ir the propardon 
of eadi 06 inci&?' In der io mstiv 
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* 
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evaluatian of both ncrrokpiral ~rameters 
and M i t i v  usino int~(llilted mkroxoov.Thc 
concept bethd irhgrakl m i ( r o ~ ( ~ ' ~ i s  to 
bring togeiher al1 thc necessary quipmcnt !O 
pe r fm amplementary and quantitative me* 
suremenu ni* the pieces of quipment are 
al1 linked togethe? Io acquire and procers dl 
signais on a unique romputer and software 
platfom. Examples are giwn in rdatfon to the 
charanerizatlon of induskm usina scannina 

&les are pike&d for& w h e  hig& 
spatial rewiludon k needed, i.& cases dia1 
require the use of transmission eiectron 
microscopy, elearon energy las spearometry 
and image anabis 

l n t q n t e d  Microscopy and the Scanning 
Elcction Miuoscope 

nie use of a xanning electron microscope 
(SEM), mntrary to a Iight microxope, a l l m  us 
to obtain quantitative information regarding 
the chemistry of the features characterizcd 
wing X q  speclrcme<ry. ïhii way. chemisny 
dassificatim does not reiy soleiy on the shape 
or the bfighmcrs of the induYons (ASïM. 
1997). but rather on the resulfs obtained from 
the quantification of X q  speara. Ar was 
mentioned earlier, integrated miuoscopy 
impii i  that tht dliierent pieces of equipment 
are ail linked and woik togethet. Rien in muU- 
tasking environments. to acquire ihe signais 
needed to quanrily the cherniiuy and the stem 
obical paameters of indusions Vrememblw et 
al..-1996). Figure 1 pmnts  a schematic repre- 
rentation of an intqrated mimcopy system 

ihe integratrd rystmi eiiminates the pob- 
lems that afise when different piPces of ~guip 
ment wak on d i h t  software p l a d m  Ki 
Wem, thmfoq a l l w  wv iinkage of the dif- 
férent KU of r a i t s  generaied it 
e~ùies moletc autcmatim of ihP charami- 
zatimp&tbprausethtsequencesofacqui- 
Ytion and pm&ng are amtmlled by a singk 
mmpit~Dienfwe.thereisnonePdfortk 
urertokeq tra<kofwhiiX-rayrpectnmim- 
mponds IO w h i i  inciusion berause each X-rq  
spectnim of each idw ion  ù saved and 
anadied to thc steredogiQl parameters mea- 
suremntr F i  2 presena the ma@ seps 
invdred in the compiete diaraddhn of 
indusiom in a steel rwioie. 

~scan b e s e e n i n ~ ~ ~ e 2 . ~ ~ s t e p ~  
Vie acqumb'on of an image of the fidd of inier- 

est. S E M L  thmugh tk w oia baducattend 
e h u n  deteelot alkw ihc aapisiiim of 
imagcrinwhii~tkahnaiandthe 
m m  aiomic nu& d th ana scannd by 
the tkdmi beam (M et J, 1992). 
ma nv good an= a n  ôe adueved with- 
an urlng @d picpuath ttchniques a 
etchina. as km as tht Q&RW of ihc 

de is idenriRed, based cm the thro~hdd & e s  
imôally &ed by the user. MI, for each 
InûuJon. the stereoiagical parameten are 
me& and ihc rParRI a n  saved on dut 
(Fig. 2ah Once the steredqical parameten 

havc been mewired. die rouuiie calls for the 
image anatyzer to perfonn a few mre  cakub- 
tionstaspediytknextpositionoftheckctron 
beam to aipuire an X-my spectrum cm each 
indusion (Fq. 2b). Indeed, it appcan lhat by 
cakubtinq the skcletai of each indusion and 
by d n g  ihc ekamn beam on a central pdnt 
along d~e WUM, it k pi to aptimke die 
X-ray generation wlume lo it is homo- 
(Blak1996: Biais et aL.1997). The ïMrton of 
a phase a n  bc visuarued as what mnild k lek 
if we mld set the heundary of a phase on fie 
and let it bum unUl almut noihing k kft (Fig. 
2a). I h q  a compkte X-ray yiectnim is 
acquired on tach inciusion and raved on diJi, 



in addition IO the itereolagical parameters 
measured previously (Fig. 2c). ïhis method k 
more reliaMe than the aiterion based on the 
poiitioning of the electmn beam on the center 
of gm'ty of each phase. Indeed. for severely 
concave or hallow phases (Fig. 2a1, the centre 
of gravity is outsidi the boun&ries of the par- 
ti& ths  leading IO an enoneour X-ray IN- . . 
t m  acquisitio~- 

Ar the g tem is now ready to move Io the 
next field and Stad the ioutine again, the X-ray 
Ipecira a n  k automatically p r o c d  for 
background stripping, deconvolution and 
ouantification. w ii c m  mit unta the whde 
data acquisition is done. fially, as tthe chm- 
terizarion project en* the user h a  a multitude 
of posibilities for fqlaying the results base6 
on both stereolaaical wrametea and hem- 
btry. for exampl(it is bible to compare the 
size &ribution of different chemical dawr 
based on the concentrations of a spedf~ ele- 
ment Funhermore, the Xmy spectra mat da 
not fall in any preset chemical dan can be re- 
analyzed and re-proceued with difierent algo- 
rithms because al1 the X-ray spectra are saved 
on L k  and can be acrwed whenever needed. 

lntegratcd Micrascopy and the 
hsmir i ion  Electron Mimeope 

lhe use of a trammission electron m i o I  
sape (IEM) a l l m  us to characterize veq 
~mall(O.Ol pm to 1 pm) indurions and precip 
itater Althouoh ample ~ re~ra t ion  can k 
time consumi& the &ulk obtainable are cer- 
tainlv wrth the efiort.k for the xanniw d ~ -  
~on'rni~oxope. the TEM can be enilfimer- 
facd to an image anaiyer, i h u  pwïding the 
basis for integrated miaexopy in a manner 
iimilar 10 that prexnted in the previws section 
for the SEM. Unfonunatety, diHtaction contrast 
effms an prevent ihe observation of al1 the 
partidu in a given vdume of the ample. How- 
evw. displacement and tilt of the ample 
becomu possible with recent amputerird 
goniorneter contmL Nevertheles, the Mm- 
tion contrast eifecu can be miarme using the 
pmcedun developed by L'Gp6rance a al. 
(19951, although compiete automah of the 
characterization pro ie was not wibk with 
the equipment ued. 

Transmission electron miaoxopcz an 
generaUy +pped wih an EM X q  F- 
uanet# lhat allows ur to diaractefize the 

of XCMd phase partidet thmuph X- 

(€ELSI and mearum inmirta hTEM to achkw pire1 of an imaw and aving the spectra on di& 
mm~etechkeriakdditufusi~ and pre- (8onon. 1992i follwed & the generauon of 
cipitates (Bonon and LWrance 1994: Trem diailal elemental mapr 
bhy, 1995; Bhis et al. lb8A Elédmnenergy 
los speamxopy is baKd on mearunments of 
haamoliioftheenerglostbyiheekamns 
of the beam as ihey ml thiough a thin 1 
(Egerron. 1986). Re use of ELLS a h  rn to 
obfain a K i  spatial iesdution and a mwh 
larger sipl than EM becatw it irrvdw the 
primary praceu of am eirricaih ((Egrlon. 
1W. As b iwng, it m b t s  of 
acquimig a compkte EELS m m  at each 

- Part of the l& energy end of the EELS 
spearum contaim intemities (peau cone 
sponding to plasmon exotationr which cont  
spond to electrons losing maIl amounts of 
energy (5-35 eV by ueating waves as thy 
ml through th gas of b t y  baund elec- 
wons of metallic species As the l m 1  concen- 
tration of a smple is modified (dueto ihe prer- 
ence of a predpitate for eirample), the gas of 
loosety bound tlectrons will be changed giving 



Bplhan Charaderiration of induions in steel:When not oniy ske mattea 

l e  to a shikof the energy 01 the plmon ex& m n  energy shib i m a p  (PESI) M&r the mea- 
tation peak.lt 4 therefore passible Ia mewire suremens of the stercologkal paiamten 
the shib of plasmon pe& faund in EEK s p ~ -  more pre& ihan a cmventioMl TEM miao- 
ira IO identify the mesence of pcecipitaies. F i  graph. This inmase in preQjon cornoenrates 
ure 3 paents an.niage ob&nd'by me&- k@ty for the longer time required m a q u h  
ing the p lmon  energy shib in a aluminum the maps compareci IO that of acquinq hages 
ample mnianiing 6% ni&l. lt a n  be seen in TEM xanning mode. 
that the piedpitates are much m e  visible on nit hmr example p rmted  a cas where 
rhe plasmon Bib map than on the convan- UH chamerizaticn of the Predogid param 
ilonal miaagraph. iherelwt, the use of plas- twswasmon impatantbecausedwe waronly 
r i l . 4 k a i l [ * ~ d n i i d u i i r W h b * i ~ n r l ~ * i C u r ~ v l l t n i l i t o i O i * . W h n i * U Y i  
n r W l l n i * M O n i * .  

OIE popdation 01 precipitates W,Ni).Whm dil- 
fmtrypadYdwbnirare~thmCsam 
pla or wtm induYom an ma& of more than 
one phau. it is more conuwiientto p«fomi EELS 

tore Iw rpecuum imaging war amsr- 
Mk used Io characferize multiahaso indusiw 
fou& in steei ml& The usu%l ample ppa-  
ra6on technique wd IO characterite diex 
induions k carbon entraaion replicas. mis 
tedinique consis8 of apphling a thin coat of 
carban on top of a slightly e t W  ample priw 
IO ihc dii lut ion of the steel matrix. Om the 
mavùr b dimlved. al1 that remain are thc 
indusions panially trapped in an amorphous 
graphite fi1m.k film n then placed on a TEM 
grid and is ready for charaaerizaticn in the 
miaoxtipe. However. the indusions fmm Vie 
steel mlds snidied were iniiially t w  thick f a  
EELS spmurn imaging (-350 nm) demwuat- 
ing a Jn limitation for EELS on ampies pe 
pared by carbon owon repiicar M o r m ,  
the ph- of interest were nanwpfiases that 
wlisted at ihe pcripkry of ihe indusions and 
which aie beiieved IO promote the q % a b  
akn a l  acicular ferrite in steel wel& Mot onty 
were the bulk indusions iar thick for EELS. but 
the phases of interest wre also superimpoired 
on top of the con of the indurions maha me 
e l h n  interac!ion volume inhomogenks 
and theniore urelers for quantifmiian. Thw, 
mething had Io be done regardhg the ram- 
ple pieparation technique io be able tu use 
EUS qkbum imaging: It was decided 10 ait 
die indinions usina ultramiaotomv IO &min 
thin s i i i  of ind&onr ~ltrami&tom~ con- 
sists olpreparing thin foils by culting a iiPcdle 
shape sanple with a diamond k n i i  nie stim 
Obtuned are then placed on a TEM gnd 1W 
charaaetization in the mimcope (McMah 
and Mallis, 1995: M a l h h  and Gaffet, 1994; 
Glanvilie 1995). 

Fiure 4 preme mcenmtion maps 
(cm k5S excitation) of an indusion found in a 
Inv allqpd steei weld prepared by ulmmiao- 
~OW. In diir b I t ~  C ~ K .  ihc UK of EELS SDK- 
mm ifnaging makes it posnie to quanti$ th 
chemist~~ of the nan~ompoundr fwnd at üte 

In diis paper, the authoa presented char- 
amiation techniques that allow mmpkk 
chaaderbation of indusions, Le. quanotativc 



evaluation of their chemistry and sterealogical 
parameters The lnst case piesented dealt with 
hqrated miaoxopy usmg a scanning elec- 
tron miuascope interfaced IO an image ana- 
b e r  and an e n e q  dispersnie Xqray spearom 
erer II was shown b a t  integraiion of thea 
pieta of equipment allnvs compleie auioma- 
tion. the tm of a single compuier with a 
unique mftware enviionment and easy display 
of i n u h  since al1 the data are saved at the 
same place 

As for the s e  of a transmission eleaion 
miaoxope IO completely characterize second 
phase paitides although comphte automaiion 
is not necesrarily availabk as was ihe case for 
ihe SEM, it is possible Io characterùe quantita. 
iively the stereological parameten and chem- 
kiry of indusions In speriiic cw EELS spec- 
m m  imaging pioves to be more powerful than 
EDS spectrum acquisition and elKtron diffrac- 
lion panenr The former technique yields a 
sironger signal and has a higher spatial r w l u -  
tion than X-ray specVomeuy. On the other 
hand. EEU spe&m imaging rqu i r sw iy  thin 
sarnples which sometimes limiis the pouibility 
of LI& ihis technique to charaaerize relaiivei$ 
thick indusions II was shown that in the case 
of indusiom found in sied wlds, it was poui- 
ble IO quantify nano-compounds found at the 
periphery of 350 nm wide indusions us iq  EEU 
spemm imaging with samples prepared by 
ultramiaotomy. 
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Characterization of 25-75 nm phases found at the 
periphery of multiphase inclusions: techniques cornparison 
and selection 
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Summary 

I t  k klieved thot partlcular ph- round ai the surface of 
incfusions in  steel wcl& h w u r  the formation OC ncicular 
Itrrite. Such ii micmsmcture lncrrnses mmnulousty the 
toughnm ot the m l d  deposits. Until now. lt b not cicar 
which phosa are Iavourable. the uncertnbly being pr t Iy  
due to the düïlculty of chnnctcrldng phases with skes 
of about IOOnm at the Wphery of Inclusions. We 
compnnd chmcterhtion techniques inrlwl1ng scÿnntng 
elciron mimscopy. transmfssion rlcctmn micmscopy. 
energydispcrsivc spccmmetry and p n l l c l  clmron 
encrgy-las spfctrnscopy. We round ihat. in gencnl. lt is 
pssible to Idmtiry the ph* unombiguously by compnr- 
h g  the m l î s  of energy-dispmiuc +rometry and 
elcctmn dlffmction patterns in the mmiss lon elecimn 
microscope on nmp la  prrparcd by carbon extraction 
replicas. For nsa whcrc the sht 1s ucry iman (c50nm) 
andior when sidoriUcs in composlhn und crystal 
structure am dilücult to dillercntiate. spectrurn imglog 
udng parallei clcctron mergy-los sprlroscopy on samplu 
prepad by ultnmicrotomy h the m a  powdul char- 
actcrizaUon technique. 

Second phase particles play an impariant d e  in the 
mechanimi khaviour or metais. Thdore, tbc character- 
izaUon of their stucologlcal panuneters (diaineter, volume 
Gactbn. etc.) and chembtry k a critical Luuc WIth 
the constant impmwmeot h the daboraüon p e s e s  
ot metais. inclusions are l e s  numemur and ihck 
stre d m c a ~ s  to a point at which conucntionel chjnaer- 
izstion techniques (op- mlcmxopy. jK-eharts. ete) 
rapidly mach their limits. ThLr is the case Tor many 
enginartng situations in powdcr mddlnrgy; aluminium 
alToys and stcels. Morcomx UiIs p m b h  is crlticd whm 

chmcterMng multiphase inclusions round in low alloped 
Wl wclds. 

The whiing oloiiihore structura. espedally those round 
near the Arctic Clrcle. Q delicate since it Q lmportnnt to 
obtnin high toughnm weldments at low tcmprutum. High 
ioughnm In ml& h genernlly proportional to the nmount 
olwkulnr ferrltc found in the microstructure (Terashima 6 
H a h  1984: Abson & hrgeter. 1986; Dowiingct a!.. 1956: 
M i k  et al.. 1982 Oh tt RI., 1990: Evans, 1996). Ilbmmr. 
numemus iiuthors have specificd that inclusions. pcuticu- 
Indy sprdac phases on the surface or t h e  Inclusions. 
fawur the h o t t o n  of ncicular îerrite (Kevilk. 198% 
BhaitI et al.. 198.1: Evans. 1986 Abson. 1989; Court & 
Pollard, 1989: Thewh. 1989: F3Souni r t  a&. 1991: St- 
Laurent & L ~ m n c c .  1992a. b: Thcwlk 199.1: Fox & 
Brothers, 1995). Howmr. unnnimity is not mched when 
tt coma ta identifying whlch chemlcal phoses are 
mponsiblc Tor the increasc ln adculor rerdtc îormation. 
Among the ph- considcd to be orsorne importance wc 
End: B K  TiO. W. Tic M~O-SIOZ. hIn0-SiOz.rUQ~. 
Md. CuS. etc 

Rrt or the unccrtainty regardhg the Iavounble ph= 
cornes h m  the chmilcal charaaerfntion or inclusfons 
round in bosc ml&. Corbon extraction replicas is usually 
the favoud sample preparation technique compamt IO 

thin folk bcciiusc ofthe matrix eifects when attmpting to 
chamcbxim the chemistry or the inclusions. Neverthdes. 
some drawbacb cannot k avoided wtth the forma 
tcchniqur l o d d  the inclusions arc generally in the shc 
ange 04-1 pm as can k xco in Fig. 1. This makes thcm 
toa thick Toc e&aroa enagy-tas rpectmscopy (EU) Iii the 
masmission dIeetmn microscope. making i t  necmar~ ta 
us encrgy-dlsprslm X-ray spectrometry (EûS) in TEhf. The 
probkm wilh th& latter technique is that. owing to the 
Inhomo$eoci~ &the inclusions. the elecuons are s c a n d  
chtoughout thcir whole volume, Therrfore the X-ray 



specûa aqulred are not rrprrscntaihn of spdflc and 
lndlvidual phases of interest. This is added to Lhc di18cult)r 
in energydlspmlve rpce(mmem, ool adquaicly detating 
soit X-rays such as t h e  genmied by bomn. carbon. 
nltrogen and oxygen. rUthough it Ir pnsstbte to obtnin 
convergent-hm elcrtmn dllTmdion poitanr In a m .  lt fr 
vew diiiicult to dlllemtiaie somr ohoses such ru Ti0. TiN 
and TIC slnce ihry a11 have an fcc~crysial structure with a 
lattice panmeter of 0.418 nm. O424 nm and 0.136 nrn. 
rapcalvely. ond M idenucal space gmup (Fiidin). 

Since kt tcr  xanning clcctron microscopes (Shi) 
arc now quipped with kld-cmisslon guns (ETSI. the 
use OC an FECSQIi 10 characinilt the Inclusions pre& 
on carban utmcUon nplicss wrw Invaitgaied. I n k d .  
FEE!Zhfs have n much higher m - c r  bdghtness 
than convcnlionol tungstcn Alamcnt SBk This ahws 
us to prlonn X-ray spcctra acqulrltions with hwer 
amlmt lng  voltages and hrgha spatial r a o l u t h ~  InW. 
IheoreUcal cakuIatIorw such as those made by GauvIn 
a al. (1995) show that FEGSEMs with Im amkratlng 
vdtagcs could bc wed Io charaderhe mkddrd indurions 
with diameta as low as IOnm. We thus apptled this 
technique IO multiphasc inclusions to s u  if it allows us 
to identiiy unambiguously phases praent on LEpe wfacc 
oolindusions. Furthmote, ifthe SEMcouid pmve as usefiil 
as ihe TFM Tor the charaderkation OC such tncludons It 
would be quik signüieant sincc the lorms if much ksr 
apnslpe. easiet to use. eosllp combina stardc&al and 
c h a n i d  charaderkation and is much m m  mi& 
aMilobk for quallty controi and Iiidwtilai racatch and 
d d o p m a t  

The major problan kiog ihe charadaàatlon d Ihe 

no t. SB! Image al  a typkal inclurlan 
bund ln sicd weldr Dlllcmnt phuu a n  
k IiknUliedon the surioce 01 the inclusion. 
The Image wns obtslncd uslng b u c h t -  
irrcd ektmn lrnnglng. 

outer phases oï the inclusions round ln these particular 
sampics (weldmrnts). spatiril molutlon Is a duca l  factor. 
Indnd. chmarrftailon of tiny areos on the suriace ool 
incluions is dillicult becouse of the superposition of 
chcmidly diKmnt phaxs. Thererore. it b impossible, in 
TEM, to quantify the X-my spectm that are ocqulred on 
such sampla To ideniify unambiguously the phasc of 
interat. on t  hm io compote the w l t s  givcn by both 
the X-ny spcm and the elccmn difiaction patterns. 
As mcntloned nrllr, thb b sometlma vcry dlficuit ta 
d a  os in the cosr of TiO. TIN and TIC. For SEM. the goal 
is to use Iow occelentlng voliagcs to obtain a homogencous 
X-ray genemilon volume orlginatlng unlquely h m  the 
phare chanderhnl. This Is made cvcn more difficult 
bccaun ool the süc of the phase of inicrcst (S 50 nm thirk 
fn wt mie) and k a u x  m cnnnot nly on cleetmn 
diffiction pniierns to dteriminotc bctwcen plausible 
rsulis. 

In order io lncreasc the pmbablllty of analyshg homo- 
gencnu chemical wlumcs. ultr;imicroiomy was used to 
areparr m thln srnions of inclusions. This also allowd 
;hrw OC(P)EELS and (P)a[S spcanirn imnging. Although 
thk iype oîsampk Is well suited for characterizatlon usIng 
G.l l l td TM ( C d a .  1995: H o k  d d.. 1995). ih; 
insinmientr Tor p i romhg theses analyses are not wfdely 
d a b k .  Furthemore. (PIEEU spEtrum imag[ag d o w s  us 
to aFpufrr and savc on dldt II full EELS spccûum at each 
phelofan ùnÛge.m imporlantrealure which is not possibk 
dih ~ n q y - 8 l t d  TEM. The acquisition of a ridi spanun 
at ench pixel gipcs US the possibibty to decomroluk each 
spaNm to remove the eiücts of plural scatlcring In 
rdathdy lMct rectfmis iJoharon & Spuice. 1974: Irapmen 
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S a m m  and crprrimcntal proceduru 

Thc wmplu urcd wrc muitlnui welds cd low-Pllop steel 
coninining vnllous amwnis or tftanlum wlih BOppm OC 
nItmgcn.Tabk 1 prucnfs i h t  overall chaalcalcumpasltlon 
or ibc welds charnckrIzcd The charnder&iitlon or the 
Indusions contalacd ln Ihat samplts is cf tremndour 
tniernt slnce they m to pby an Important rote ar sltm 
for ibc nuekaifon or adcuiar ferrite. The muidphau 
chcmtcal nature ot th- incluskm abn l  with tbck size 
ranp (O-k- lp )  maks ihek full c h p r a c k ~ t i o n  ~ r y  

The scaming elcevon mlcmscopy wus pcrforuud wlng a 
Phüip XL 30 SEM cqulppd with a BdJ-emIsslon gun nad 
nn ECûN 5t6 energydlsprsrvt Xiay spccimmetu, Pme& 
sing of the X-ray spctra was Woraied using the ISAAC 
systan dcmlopd by CtEMM Technologies inc (Tremblay 
r t d .  1996].The T€M wusa Phllip CM 30 qui& whh a 
LM€ E-4 c n u g y d ~ v e  X-ray spatmmkr (uitraîhin 
wlndow) and with a C W  666 pnraiid.cttçtron encrgy- 
loss spctmmele Pramlng d ibc (PIEFIS mira was 
p r l d  ufiag Xeds ailt*rarc dnrctapd at  (CM)' by 
Bonon (1992) md updated bp Tmmblay (1995). We d 
an IUIK MT-7 ullramicmtaw to prcpamsampksihat ime 

rnountrd on nkkl gdds 

The obsrcwtkn d TEhI grids i n  the SEM ivar p f l m e d  
wlng a ~rapblte raniplt holder Wlh a ma I l  hok (2 mm in  
diamatm 30mm dccp) in thc rnlddlc Thc grlQ wert ihcn 
piactd an top oT the hok and k q t  In place Ath a s d  
dmp OC carbon paint This type of snmple hokr  tends 
to consv~hscatttred ckirnns ~ n d  dhnlnbhes the cmisston 
dspurfous X-rays Iadced. whcn the grlds ar t  pinccd on a 
ht -pic hotder such tu ik aluminium s iuh  oitcn uscd 
ln SN. badtreattcring of the decirons induces spurious 
X-rays that arc gcnerated far from the inclusion betng 
cbaracinhtd. trading to amnecus acqulsitim (Rg. 2s). 
Tht relatively dctp hole (30mrn) und the use or grnphlte 
minimbes beçkrcaitecing of ihc tlectrons (Fi& 2b). hrlore- , 

m. ü cnn be 4 as a Frinday ctip to measurc h m  
currenlr. 

Pieparaïion oi  smplcs ustng cnrbon extmciion rcpticns 
war dont by atghtly etchhg the polihcd surface of the I a t  
bcod of the weld with 3% niial. Thcn. the rtchcd surlacc 



war covered wlth a thin laycr olcaibon. This iwr foaowrd 
by a more Importnnt dluolutlon or the matrix udng 5% 
nitai to detach d e  carbon Iaya. .Finally the suidl EPrbon 
Iayas werc put on nicU Brfds lor chamctcrizotbn à dther 
E h f  or SEhC 
Foc the m p k D  prcpand by ultrarrdmlorriy, a mal! 

p i m  was cut h m  the lest k a d  ofeach ample and ihapcd 
into the lm oTa tnincated pyramid. Then ~hesamplc ivar 

mountcd on the ultramicmtomc and dica h m  the tap of 
the pyramid wcrc maàe using a dlamond knlk, OrtdC the 
slicn werc nmovcd Gom the mter uslng twarers and 
nlckcl grlbr. the sampla wm rcady Tor obrcmUm The 
ldea bchind uslng ultramlcmtomy b ta try to obialn n 
homoguicous volume ihrough the tblcknm dtbc jamplc 
by shdng both the maRlx and the inclusions. h d d .  the 
phaxs of interd would piacnt a homogcnmus volume 
whlch n ~ u l d  allow quanUtlc;ltion of the K-rmy spec tn  

a q u l r d  t o m  bis arca in TEM. Furthmore. thinncr 
scc[onir allow the use oT(P)EFL spccuoseopy and evcntually 
WEEU spcctrum Imaging. This new sample preparatlon 
Leduilque Tor the charnaerb;ition of inclusions was 
supportcd by the ureUent mulis obtained white preparing 
~dvanM steel simples [LîbpErance ct d.. 1992: Bomto 
et  al.. 1995; h t ton  & L'Espérance. 1994). nanocystalline 
mataiiils [Maichire & Ganét. 1994: Mchfahon & Ma1li.s. 
1995) and scmlconducton (Clanville, 1995). Figure 3 
prcsenlr the pmbiem of X-ray acqulsltion on suprlmposnl 
phases and ihc lmpmvement brought about by prcparfag 
iht samph using ultrnmicmiomy. 

( P ) W  spectrurn imaging conrlsls of obtaining a full 
(PIEEfSspccinim nt cach pkcl olan Imoge. The spctn can 
thea k p r d  to abtuin net inicnsltics or the chemh! 
tkments and eomitually concentrations. By pcdonning 
spcclnim Imaging. quantltatlvc ticmenial maps cnn bc 
obtaincd showing the spatial variation olconccntrations of 
any given elcrnent. 

Z n y  mopplng in TEM and SEhl was uscd to accelentc 
the id~ntiiication of anas of Intucst fndecd. in TEM. 
I I IS~~ of chmdahing the d i k n t  indivldual phases o l  
an indusion by trial and errw. obtaining both diliaction 
p n m  and X-ray spettra Tor ench phase in the Inclusion. 
it provcd mon  convenknt to pcrform X-ray mopping over 
the whole Inclusion or ln tuat  and h la te  titanium-rkh 
arras. Enirnpla will k glvcn ln the following sections. 

FfgurrIinimmariPrthe m*hoddogyand thetechnigus 
used. 
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R d t s  und discuslon 

SE%[ + EDS 

Fig. 5. (a) Shl image of o Q p h l  Induton 
iound in mple 1 (Le. 4lOppm d Tl). 
(b) EûS X-my rpcbum or the ph= 
snowni In (a), 6- 15 k t  (c) (sec o m b d  
Samcsr(b) with &= lOkV.(d)Sameas(cl 
wilh &=SkK 

mmpound containlng aides of Mn. Si and Ti. (ICDD. 1995) 
lt can be amimed that the X-ray generauon volume Ir 
nonhomogeneous. 

Rcsultc rmm the sample containhg a nlaUvcly large 

atracthn ccplica atong with t h m  spcara acquircd at 15. ''-'' 
10 and FkV. mgectivcty. It an k seen thai the ekmuits Tbesameaaction replica was then charactcrized in mi. 
delccted arc 0. Si. Tl and Mn. Slncc ihcre is no luiawn Figure 6(a) shows II TEM h o g  ofthe same indudon as the 
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one shown in Fig. 5 with the identical nrea of interest h g  
in stmng dilüacting conditloru ( a m i d  b k k  ph- in the 
image). The data obtwied by Indexing the dlfiaction 
pattern of Fig. 6(b) w m  combinai with the Intmatfon 
round in the speamm ot Fig. 6(c). Note t h  absence dthe 
siifcon pak on that spanim. Piausibk phara wcre 
comparai to xe If they matched these mlts amoog the 
phases invatfgatd wur NnO-ï iOb MRO-ï'KJ2 and Ti0. 
It was hund that the phas d hiciest ïs in fact MnTfOs. 
RdoUng these Bndingr IO the rrnilk obtaincd the SëM. 
il an bc scm that toc the latter technique ht usc ofa fow 
amlcratiog voltage (5 kV) tr not suükimt IO prrmat the 
detcafon of süfcon. IIS pmuice on thc rpcei of 5 h 
due to c l ~ n s  scatturd out d the phase of intant aud 

into the core d the indusions. which h MnSiO, (known 
lrom pilor ~ m i l o m  BI&, 1996). In fact. Monte Carlo 
simulaiioas p m b d  with the CASINO pmgram ( h u i n  
et nl, 1996) s b o d  that the X-ny genmtion volume d a  
hypothcuml 50.m laya of 'KO cavering a core ol>rlnSiOl 
wuld not k homognimus using a 5kV accelaoting 



pmîfmlar systcm. wc me f a c d  with seme canvahitfon k maiiabie For example. the hos pmven very 
beiwan L Unes of masiifon elemeats and It ha d tight vatuabte in cbanaeriring 'homogenmus' inclusions h the 
demients (eg. Ti Lu and O Km). It  sbould kwnknedthat size rang (Cauvln d al.. 1996). Nmrthelas. it 
the system choxn wasvery camplcxeven when an FU;SEM is considerrd that the cornparison is of interest since 



156 C. BLirtS ET A t .  

Inclusions. in most r c l e v ~ t  mglmcrlng c a s s  ;uc d y  
homogcneous, Figure 5(d) also illur~ratcs the problcm ihnt 
arises whrn using low acnkroting voltages. It can bc sem 
that the mcdrlling of a background could tead Io nninniur 
deconvoluUon raulîs. cspccially for the deeonvoluüan ofo. 
Ti. Mn and cvcntually N. Furthcrmon the encrgy scdc is 
nonlinenr In the lowçnergy portion or FDS 1C-rny speein. 
which mnns  that the podiiom orthe pcaks on the mergy 
s a l e  do not comspond to their actua[ energy evcn Cthe 
enalyscr [s calibrateri for encrgicg lnrger than 1 keV 
(Statham. 1981). The ISAAC pmcasing d m  uscd 
in thls investigntion a l l m  us Io account for thlr non- 
linenrlty of the energy scale et low cncrgies ui that the 
peab are in thcir correct position ewn for eneqks im thiin 
1 kt! ûs cnn be seen in Fig. 7. Nihough wavdength- 
dispmivc X-rny spcctromctry (WDS) huis a much k i t u  
encrgy raolution than EDS. the pmhkm or nonhmo- 
gencous volumes dong the electmn k a m  In relatfidy 
thick inclusions still remah. This demons&ato the n d  
to dnrlop mom mbust deconvolution iiigorilbms andior 
look towiuds new X-ray deteclion devices wfth kt tc r  
cncrgy rcrolution mch as miemcalorlrnetar (Wollman r i  
al.. 1996). 

of mmpcnmtlon ter 
' ihe enagy d e  k 
r ihe p h  are in i h N  

and that ihe chcmlstry and crystal structure of the two 
suputmpostd ph- RR diiierrnt. We can f ~ l y  on elcaron 
diiTmctfon pt tems in TEM 10 dlslingulsh the dülmnt 
phraw. For #ample. the EDS spectnim or Flg. h(c) shows 
the prescnce of Ti. Mn. O iuid Ni. WC know that i~ 
no Ni in ouc snmplc and that itr detecilon is duc io spudour 
Xmys gcncrated lrom the grid 0th e sûmple. This l eam TI. 
Mn and 0. rlr mentioncd enrliec the s p e m m  canna k 
p d  directly ïor quantiiication because it Is not m 
ccriafnty that the X-ray emissfon volume is homogencour. 
Fortunately. m can obhin an clectron dülracuon pattern ot 
ihe am w h m  the spcctrum wns aqulrcd (Fig. 6b). By 
indexing this diiimction pattern. and knowing that thc 
phase coniiilns Ti, Mn and 0. we deduce that the ph* 
rhmcterited is MnïïOp This way olcombining the m l &  
o l E W  and d&con diKraction pattern is what givaTEM an 
advanlagc mr  SEM ïor the cûw or intemt h n r  

By mntrûst. pathological nus can arf# whar  it is not 
poaible to distingulsh bctwccn two superfmposed pharrs 
M g  to thek Zip andlor simUnr crystai m c t u n .  An 
acampk of ihb Is givrn in Fig. 8. This Ume the inclurlon 
m e s  h m  sample 2 (Ti= 120pprn). According to thc 
ffictIon pattern of Fig. 8(b). the phase wbich dîihcb 
datmns ~r an rcc Ti mpound. We could nmt kkntfty 
uaamblgwusly thir ph= sinec the lailice paramctur d 
TK). TiN and TIC are tar don to düTcm~tlatc thcm using 
spot dectmn diRiaaion p l i a o r  The spfetnun of mg. 8(c) 
h still l m  convinùng rtna a stmng Mn pak c m  k 
o b w w d  hr crplained carIIm. thk peak 1s asmiami with 
X-rays tbat wcrc grnaatal in the mm d ihc Iociusion 
(MnSHl,). in the pment cas& &Aron difliactlm pattcnrs 
M hdplut hr dkrhinatlog ktweui the plausibk m l &  
but not su1&lmt ta ideut@ unambiguourly the chemicai 



nature of the phase charactcrized. This pûnbcular probkm 
or slmiiarity or crystal structure shows the Umit of ihis 
technique (TEkI+EDS+elcctmn dIDtectIon petlern~) 
whlch. in mon cases, would be odcquale to IdrntIfy 
unsmbiguously the phase chanictrrlrcd. Clenrly. thc sht 
olthe phase chancterlud plays a Iimiilng rab Tortht w d  

TEht+EDS+electron dItlnction patterns. The un cf 
ulVamlmtomy to prepare thln sections and (P)EEtS caa 
furtha duce  the ske of the inclusions that can k 
char~cterlnd. 
The s&c pmbicm b highllghicd ln the hllow-ing ummple 

h lv tag  UIC cberactciiisUon d lnclwious bund in 



wmples contalnfng only 34 ppm or titanluni (ssmple 3). 
Figure 9(a) shows a microgmph or an [nclusion I;ikrn fmm 
that sample. The .Y-ray maps of Rg. 9[c) do not show any 
Ti-cich area on the Inclusion. Baxd on thb rrsult and on 
the spectnim or Rg. 9(b). one could conclude tbat the 

uiclusions found in this w p l e  do not hnve nodules d 
tiianium-rich phases. It rather seems that the Ti Ls spread di 
over the volume or the inclusions. ObvlourIy, thk wlt is 
inauencd by the size or the phnse and the size or 
the Inclusion. Howevcr. if the 'Ci-cich phase 1s too mll. 
the .Y-rny signal will aot be dic ient  IO aUow derccrion 
apecially with X n y  mapping. Howcrrr. u wiIl be 
shown in the n u t  section. Ti-rich noduks werr [denil&d 
on the surface of lncluslons prcsent in sample 3 using 
(P)EU spectrum Imaging and samples prpreparrd by 
U ~ ~ R O ~ O ~ Y .  

Ullramlcrotomy mis @omd on sample 3. The aim of 
uslng thk tcchnfque was 10 obtain ~111dmtly thln d l m  of 
the sample to obtaln a homogencous chernical vuiumc 
through the thlcknm for chcmicnl analysis (Fig. 2). 11 
allows us to prform X-ny mai)* with a bcitm d u t i o n  
and eventually achleve quantitative wlts In TEM. 
Furthcrmore. pomllel~lcrmn encrgy-ksJ rpKtmmetry 
((P)EELS) and (P)EEiS spcanim imaging an bc u d  
Figure 10 shows a TEM image of a sllced inclulon as ivcll 
as(P)EELS intcnsity m a s  It c m  b t m n  that a smdI Ti-dch 
phase (Ti0 or noi) 1s pmrnt on the d a c e  or the 
Inclusion. I t  shows thot o combinotlon oTultri~mlcrotomy 
and (P)FEIS spKtrum imaglng allows us to detut phases 
thnt could not be identifid uslng carbon extrncüon rrplicns 
~ n d  spot dllliactlon patterns because of thcir smnU sizc 
(c 100 nin) and simllnr crystnl structura. Fnrthcnnore. the 
absorption &es for C. N. O and Ti on a (P)= spectnim 
are bctter separotd than in an FDS spectrum. making the 
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deconvduüon and quanüücatIon of the ( P ) W  of Interest is considerable (C. Si. Fe. Nt from grid). 
more p c k  lor k elcmeuts. Fur thmm. tke intcnsitics of the paks am vcry low. 
EDS spctra on thb tgpc of ssmple wm a h  a q u w  Figure lllb) s h 5  Ofl X-my specrrurn of the aime arca. 

boih la TEh[ md SEM h m  the ramr srra Bgutc ll(a) acpulred thIs tlmc In SEM, As for ihc one icquired in 
shows an EDS X-ny spmm acquw on *e samt 'hich T M  thlJ sfhxûum hiu a large number or X-nys comlng 
p h a  of Fi& 10 in TEM (spot g h  ulonm). As crin be tteighbouring phnses ns wcll ns low pak inirnsiiies 
Jecn. the proportion of X-rags garnitcd outside the phase (-i00 m a t s  tir I l r  ilme or 100 s). hfomw. Tor these 
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mples.  .Y-ray mapping b not wful  (for normal d d  
lime - 30 M) because the X-ray dgnal generatcd for the 
v q  ihln sampla Is too weak Thenhm longer dwell tIma 
in coniuncuon with an image MR correafon proym 
could prove wful  in incrcasing the counilng staiut ia  

The charaaalzaUon of s m d  muliiphare Inclusions linind 
in many englnrrring materials as in low-ailoyed stcd wclds 
( O - l p r n s 9 s l ~ )  tr adtical  pmblem.Acomparùond 
SEM and l'Eh4 wuplcd to EDS and (P)EELS and of two 

sample prrparatlon techniqua (carbon extraction replieas 
and ultramlmomy) wcre used to chancterlze in detail 
such inctudonn The mah hdings of our Investigation cûn 
be summarhcd as follorin. 
1 Tbc usc ocan SEM c w p M  to EDS for the chmaerlaa- 
rion or mail multjpbase inclusions (0.1 pm # s 1 pm) 
showed that the spatial resolution OC the EDS analysis b 
i n d c k n t  mm ut low acccleratlng voltages owing 10 
multipk sraitering tbat iakes plan in the inclusions. 
outsitic the boundPria of the phase of interest. Howcvcr. 
the complalty d the c h m n  pmblcm d m  not givc ruil 
d i  Io i k  PECSEM. indeed. W E M  can prow very 
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rellable lor homogencous inclusions In the m e  slrc range. 
Therr am a b  seouc problemr of daonvolution owbg to 
the shnp of the background In the low*isrrgg ai& or the 
spectra. In addltiun. the Impmvemcni d spatial molution 
rqulm us to tue low amkrniiag mltages which 
ncccaitatcs mirldng wilh L Iinw of IrpruHIon e h n t s  
whlch arc o h  convoluied wiih K Unes of bgbt & m i s .  
This necessitates the urc of mbusl deconvolution algodihm 
In conlunction wiih an X-rag deteclor havfng a hlph uicrgy 
resolutlon such ILS a mferaalodmeier. Finally. sina not al1 
the clecmn en- b Imt in the wimplc. rhc available 
matrix cormtlon progrnmr h o m e  u n d  
2 TEM. kcnuse o l  lu hl&= ~paUnl rcsolulion, pracoa an 
undeniable advantage. Even though the probkm d e h n  
scattering Is simllnr to that In the SEM. tbm b the 
posrlbility or combining electmn difünctlon and EDS to 
ldentlïy unamblguourly a prrtlcular ph- Howcnr. wr 
raults indicar that lor the qstem orinterat hm. Kthe strt 
o l  the phhose & mialler thnn lOOnm andlor the m a l  
structures of pinuslble phoses are iw similor. thk techalque 
bceoma qualltaiive. 
3 Ultramlcrotomy allowcd w to obtnin a homgcneow 
chcmical volume thmugh the entire thiclcnas of the 
mmpk  Thk dld not pmvc vcry helplul whm udng F M  
for chetnistry afsemncnt mine to the lac< that the kray 
dgnal Is & low. leadhg 10 pwr counting statbücs un& 
long collretfon t ima and image drtR c o m t l w  iue wrb In  
addÏtlon. the convolutlon pmblcm In the b w a i e r g y d  a( 
the spctro remalns the snmc. Homvcr. lac m p k s  
preparcd via ultrnmicmtorny. thc deconvolution of the low 
encrgy could bc hclped by using the K and L tlnes a l  
the fmnsition memk uslng suitabk standnrilr eLo prrpared 
by ullrnmicrotomy; 
4 (P)EEIS spcctrum lmaging on samples prcparcd by 
ulmmimtomy cleurly pmvrd to bc the m& powald 
charectcrffailon technique lor ioduslorw or phases Mm 
lOOnm In s k .  Indccd. owlng to ifs hl* spaUsl 
rmlution than TEM +W il allowcd the quanlmllve 
charecterizatlon olphiwa as dl as 50nrn. Eurfhamorr. 
(P)EEIS spctrum imaglng combinai wlth ulbmfaotomy 
allom the acqulsltlon olmap wllh quaalIlalive data about 
the spntid disfrlbution or the elmeutal conmirniliuos. 
Finally. II allows w to drnimnnt the pmbkms of phav 
suprpositlon. slae and erystd stnirtuic slmilaillies 
5 This lat ta technisue wilt allow us to corrutir kkotilv 
the ph- -nt O; the pxlpcrfphay dfndus~o&bmd In 
mldmmu of the Ti-N serfes. Tbcrelorc. k Lr klIcPed i h t  
ushg th& technique lt wlll k possible to vedy w t i h  ihc 
amount oladculnr ferrite in (he mkmstnicturr is dntcd Io 
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This study deals with the quantitative evaluation of the machinability of sintereà 
steels during dritling opentions. A charactenzation technique using scanning electron 
microscopy and image analysis was deveIoped to characterize quantitatively the mount 
of flank Wear on drill bits. It was shown expen'mentaily using a dnlling test bench that 
the evolution of tlank wear was proportional to the rate of variation of the thmst force 
as measured during drilling. Thus, the results show that the dope of the iinear region 
measured on the curve of the t h s t  force vs. ihe amount of material removed is a more 
accurate criterion to characterize the machinabilty of PM products than the average 
thnist Force which is ofien suggested in the literature. Furthemore, the effect of the 
technique used to add MnS to P/M powders was investigated. Quantitative 
cbaracterization of machinability during drilling operations showed that parts made with 
steel powders of the type FC-0208+0.5%-wt. MnS machine better when the manganese 
sulfide particles are pre-alioyed rather than admixeci. Finally, machinability of parts 
made with two sinter-hardening powders was characterized including a pre-alloyed 
MnS powder. The results showed that the "driliability" of this type of part is irnproved 
when they are in the pre-sintered state rather than when they are in the green state i.e- 
unsintered. Moreover, parts made with the sinter-hardening powder pre-ailoyed with 
manganese suifide particles (MnS) showed superior macbabiiity characteristics. 



INTRODUCTION 

Powder metdlurgy (PM) is a near net shape process that requires little 
secondary operations. Indeed, this process genedly allows for the complete production 
of complex parts without using secondary shaping operations. Yet, features such as 
holes in the direction perpendicular to the pressing axis, undercuts and threading 
necessitate the use of mochining operations.' Udoctunately, parts made via the powder 
metallurgy process generally show poor machinabiiity characteristics as compared to 
wmught steels.' The inferior machinability of PM parts is usually attributed to one or 
more of these three factors: 

Intempted cut (due to the presence of porosity)34 
Poor thermal conductivity (due to the presence of porosity)5 
Presence of hard particles6 

Nevertheless, the important advantages of the powder metallurgy process in 
t e n s  of production cost and productivity put fonvard the necessity to increase the 
machinability performances of steel powders. Thus, machinability enhancing materials 
such as sulfÙr7, manganese sulfidt (MnS), 8,9,IO,l I,1?,13,14 molybdenurn disulfide 
(MOS~),~, '~'~'  enstatite ( M ~ S ~ O ~ ) , ' ~  boron nitride (BN)'~ and free graphite".18v19 have 
been added to powder mixes to increase the machinability of P/M parts. Nthough a 
large amount of work has been done on increasing the machinability of steel powders, 
liitle efforts have been made in improving the means of characterizing machinability. 
This is due, in part, to the difficulty of agreeing on a proper definition for machinability. 
Indeed, machinability is ofien referred to as a measure of the ease with which a material 
can be cut.I3 This definition rexhes its full meaning only when the criterion that was 
used to characterize machinability is specified. In this regard, the criteria most ofien 
proposed in the Merature are: productivity, rate of material removal, tool life, 
dimensionai tolerances, chip formation and quality of surface fmish. Thus, a unique 
defmition of machinability cannot exist since it appears that there is no unique criterion 
to define it. Furthemore, machinability characteristics are linked to the machining 
process used. Indeed, the machinability behavior of a material is oflen completely 
different in tuming operations as compared to drilling operations. This is mainly due to 
differences in strain and plastic ffow of the material in the surroundings of the tool. 
Therefore, as was suggested in a ment  paper, 'The P M  industry uses a wide ran e of B metal removai methods that cannot be represented by a single machinability test". O In 
other words, there is no u n i v e d  method to characterize machinability quantitatively. 
Thus, as was the case 100 years ago with the machuiiog of wrought steels, the PM 
industry will have to build its own machinability charts for different parameters such as 
: machinhg operation, powder chemistry, sintering conditions (green, pre-sintered, fully 
sintered) part density, :ool material, too1 size, tool speed, tool feed, etc. 



The 6rst and probably most important aspect in the elaboration of machinability 
charts is to identify an accurate and reproducible approach to quantitatively characterize 
machinability in different machining operations. This is the subject of this paper. 
Dnlling was selected to conduct our research, as it is one of the secondary operations 
most flequently performed in the PM industry.13 This article presents a 
characterization technique based on measurements taken from a drilling test bench. 
Tool Wear characterization using advanceci image analysis wiil be show to cectifi of 
the robustness of the technique. Finally, examples of the characterization of the drilling 
behavior for two PM metallurgical systems are presented. The metallurgical systems 
chosen are namely a cornparison of the drilling performance of 1) Parts made with pre- 
alloyed MnS vs. parts made wiîh adrnixed MnS and 2) Sinter-hardened parts machined 
in the green strite vs. the pre-sintered state. 

The main difficulty in characterizhg machinability is to identify an accurate and 
meaningful test method. The machinability tests most frequently found in the P/M 
literature are: tool life tests, 21.1',,13425,26 tooI Wear t e ~ d ' ~ " ' ~ * ~ O  cutting force tests 3 IJîJ3 

and surface finish tests.34 Tool life tests are certainly the most interesting since the 
results are straightforward and require little processing. The main disadvantage of these 
tests is that they are time consuming especially in cases where they are used to optimize 
machinability. For example, drilling of a resulfurized steel cm require hundreds of 
holes before signs of tool failure can be detected. Similar conclusions can be reached 
with the tool Wear test where the amount of Wear needs to be measured a nurnber of 
times during the tests. The tools have to be characterized frequently with a microscope 
to evaluate the amount of Wear d e r  a certain quantity of material has been cut. 
Furthermore, this practice introduces a bias due to thermal cycling that takes place as 
the tool is cooled down each time the tests is interrupted for microscopical 
charactecization. The tests based on measuements of the cutting forces rely on the 
assumption that machinability increases as the cutting forces decrease for given cutting 
conditions. It consists of making an acithmetic mean of the forces rneasured while 
cutting a certain quantity of material. As in the case of the surface finish tests, these 
tests are used mostly as a screening process to identify qualitatively the best materials 
andfor parameters to improve machinability. 

The results that can be obtained with the tests presented above are strongly 
iduenced by tool Wear. Thus, ifit was possible to evaluate the rate of tool Wear while 
performing a machining operation, it would be possible to assess quantitatively the 
machinability performance of diierent metallurgicd systems and compare the results to 
identa the most favorable machining parameters andlor optimum powder chemistry. 
Furthermore, the time required to chamcterize the machinability could be substantially 
reduced since the microscopicai characterization would no longer be required. The 
difficulty of this task is to identify a measurable parameter that varies propoctionally 
with tool Wear. Indeed, tool Wear is a complex phenornenon that cm be explaineci using 



severai Wear mechanisms. Arnong the most important are: abrasion Wear, adhesion 
wear, diffusion Wear and heat deformation. The effects of tfiese Wear mechanisms on 
tool geometry are summlirized in figure 1. 

Figure 1 Schematic representation of the effect of tool Wear on tool geometry. 1) 
Crater Wear, 2) Cutting edge wear, 3) Flank wear, 4) Built-up edge. 

Among the effect of tool wear, the most important is flrtnk wear. Indeed, fld 
Wear is the best measure of tool w e d s  and is the parameter rnost ofien used in machine 
shops to qualitatively evaiuate tool Iife, Furthermore, flank Wear is the only Wear effect 
tbat can be tolerated when machining a work piece because it is the only one that cm be 
predicted. The effect of the evolution of fld Wear during machining is presented in 
figure 2. Figure 2a) shows a schematic representation of the forces acting on a new 
tool. As the tool wears and the flank surface gets larger, the friction between the work 
piece and the tool increases. Since the fiction force increases as the real surface of 
contact increa~es?~ the augmentation of the friction force should be correlated to ihat of 
the flank Wear surface. Thus, as the flank Wear surface gets larger, the cutting forces 
should increase. Furthemore, shadO has shown that the horizontai force FFI is 
proportional to the vertical force Fv. Thus, as the horizontal force increases due to the 
addition of the fnction force to the original horizontai force (FHT = FH + FF) the vertical 
force Fv'should increase proportionally. Therefore, the measurement of the rate of 
variation of the ths t  force as a function of material removed should be an accurate 
parameter to monitor the evolution of flank Wear during driliing. 



Figure 2 Schernatic representation of the forces acting on the tool. a) Forces 
acting on a new tool. b) Forces acting on a worn tool. As the tool wears, 
the flank Wear surface increases leading to an increase of the friction 
between the work piece and the tool. 

In order to characterize quantitatively the machinability of sintered steels and 
optirnize the cutting parameters during drilling operations, a drilling test bench was 
developed. Figure 3 presents a schematic representation of the test bench that was used 
in this study. 

Figure 3 Schematic representation of the drilling bench used in this study17 



The bench resembles an upside-down drill press where the work piece to be 
drilled is Fed to a stationary drill. This design allows for better chip evacuation and 
maintains a constant compression state on the load cell that is located undemeath the 
drill motor. The work piece is fixed in a three-jaw chuck installed on an indexable 
table. This feahue combined with the possibility of adjusting the assembly to provide 
off-center position between the work piece and the tool pennits automatic dcilling of 
numerous holes arranged in a circle as the work piece is rotated afler each hole. The 
entire unit is managed by a programmable logical controller (PLC) Iinked to a 
computer. Drilling parameters such as feed rate and rotational speed cm be modified 
through the computer which ai- records and processes the data collected. The 
variables that can be measured by the system are: thmst force fkom the load cell, 
position of the work piece relative to the tool, feed rate, rotating speed and electrical 
pwer requirements of the drill motor. The bench was designed to measure the thmt 
force every 1 ms which yields a very precise chamcterization of the evolution of the 
thmst force while a hole is king drilled. The interface of the software used to control 
the bench is MS-Windows compatible that dlows for easy data processing as welI as 
efficient report genecation. 

The data recorded by the load cell can be easily processed to create a graph of 
the thrust force as a function of the amount of matecial removed. Figure 4a) shows a 
typical "drillability curve" obtained with the drilling test bench presented in figure 3. 
Figure 4b) shows the three different regimes that are generally observed in a drillability 
curve. The first stage is the cunning-in Wear that corresponds to the initial fast Wear of 
the tool. This stage is rapidly followed by a permanent regime that is linear and is 
called the stationary Wear. Based on the theoretical analysis presented above, the rate of 
variation of the second stage should be proportional to the rate of increase of the flank 
Wear on the tool. In other words, there should be a direct correlation between the 
measure of the slope of the h e a r  region of the drillability curve and the flank Wear 
surface on the tool. The last stage is characterized by a steep increase of the thmst force 
and corresponds to the criticai Wear stage that generally precedes tool failure. It can 
dso be seen Ui figure 4b) that another parameter can be measured by extrapolating the 
linear section of the curve onto the to measure the y-axis intercept. This vatue is 
cded  the "hole zero" thnist force and it has often been used in the literatuce to 
represent the inherent cesistance to driiling of the work piece material when it is fiee 
fiom the influence of drill w e d 7  
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Figure 4 Examples of drillability curves. a) Typicai graph of the thrust force as a 
hct ion of the amount of material removed. b) Schematic representation 
of a dnllability cuwe showing the three distinct regimes which are 
generaily observed as well as the parameters that are measured to 
evaiuate drillability (Fo and the slope of the linear region). 1 = Running- 
in wear, 2 = Stationiuy Wear, 3 = Cciticd wear. 

The theory presented above predicts that by using a drilling test bench to acquire 
dnlling curves and by rneasuring the slope of the linear region on the curve of the t h s t  
force as a hct ion of materiai removed, it should be possible to monitor quantitatively 
the variation of the tool flank wear. The latter appeûrs to be a preferable critecion for 
the characterization of sintered steel parts during drilling operations over the use of the 
"hole zero" thmst force. In order to confirm this, the quantitative characterization of the 
flank Wear of tools was performcd. The following section describes the technique 
developed to characterize the flank Wear s&e on drill bits. 

MICROSCOPICAL CHARACTERlZATION 

The chmcterization of Bank Wear on ddl  bits is not a sttaightforward task. 
Indeed, the geometry to the tool makes it dificult to acquire images that are in focus 
over the whole surface of the tip of the drill. Thus, the accurate chmcterization of the 
flank wear surface can be achieved more easily with a scanning electron microscope 
since its depth of field is 30 times higher than that of an opticai The next 
concems are the measurements that have to be cmied out to characterize quantitatively 
the flank Wear surface on the drill bits. Generaily, cesearchers have used average values 
of the width of the Wear lands measured at difZerent locations on both drill flanks? 
Others have tried to use image anaiysis operations to measure the Bank Wear surfaces 
by thresholding the gray Ievel vaiues of digitized Figure 5 summarizes the 
approaches generally used to characterize the flank Wear of drill bits. 



Figure 5 Exarnples of methods generally used to cbatacterize flank Wear on the 
surface of drill bits. 1) Averaging the width of the flank Wear land with 
discrete measisurements along the length of the lip. 2) Messurement of the 
flank Wear surface using image anaiysis on digitized images. 

Of the measurement techniques discussed above, the one using image analysis 
appears to be the most accumte as Long as the image analyzer is properly calibrated for 
the size of the image and the magnification use& Furthemore, it is mandatory that the 
cutting lips of the drill are fiee of built-up edges. Built-up edges correspond to a 
heavily strained material from the work piece which adheres to the surface of the tool as 
the cutting action talces place (see figure 1). The presence of built-up edges leads to 
inaccurate results due to an over estimation of the width of the flank Wear. Figure 6 
shows an example of the presence of a built-up edge on the cutting lips of a drill. 

Figure 6 Example of the presence of built-up edges on the surface of the cutting 
lips of a drill bit. a) Low rnagdication micrograph of the tip of a drill 
showing areas with distinct built-up edges (see arrows). b) Higher 
magnification of one of the built-up edges arrowed in a) showing the 
layered structure typical of built-up edges. 



The characterization technique developed in this study allows the elimination of 
the problem due to the presence of built-up edges by superimposing the image of the 
original tool (as received from the manufacturer) on the image taken after the tool has 
drilled a certain number of holes. Since tool Wear leads to erosion of the surface of the 
drill, the areas outside the boundaries set by the outline of the original tool surface can 
only correspond to built-up edges. Therefore, by using advanced image analysis 
operations, the flank Wear area can be accurately characterized by measuring the area 
which corresponds to the intersection between the surface of the original tool and that of 
the worn tool that is not a built-up edge. Figure 7 shows the main steps involved in the 
characterization technique developed. 

Figure 7 Main steps of the characterization technique developed to characterize 
quantitatively the flank Wear surface on drill bits. a) digitized micrograph 
of the original tool with its surface thresholded (light red) using the 
image analyzer. b) Micrograph of the worn tool. c) Bit plane of the 
original surface of the tool used for superimposition over the surface of 
the wom tool. d) Resuits of the superimposition. The presence of a 
built-up edge can be clearly seen (arrow #1). The image analyzer is now 
ready to measure the surface that corresponds to the intersection between 
the red bit plane and the flank Wear surface of the worn tool (arrow $2). 



TOOL STANDARDIZATION 

To characterize the machinability of a given work piece, the tools characteristics 
need to be kept constant. This is parîicularLy important when a series of tests requires 
tool change. The standardization method used in this study is based on the one 
developed by de Rege et al?' which refers to a database generated by testing typically 
one hundred drill bits of the same model. Each tool is used to drill three holes in a slug 
of standard material (fiee machining steel AISL12L14) and the average thrust force 
required to drill the three holes is recorded and used for statistical analysis. The drills 
that deviate by more than + la from the average force required to drill the three holes 
are discarded. 

RELEVANCE OF THE "DRILLABILITY CURVE" 

This section presents the results of the tests thiit were performed to evaluate the 
accuracy of using the slope of the linear region measured on the "drillability curve" as 
the criterion of choice to characterize machinability during drilling operations. Twelve 
series of steel bushings were prepared using different powder mixes where carbon and 
copper concentrations were intentionally varied. The base powder used was a 
resulfùrized steel powder pre-alloyed with 0.5%-wt. of manganese sulfide particles 
(ûomfer MP37). Table 1 presents the characteristics of the mixes used. The geometry 
of the bushings wax inner diameter: 20.6 mm (0.813 in.); outer diameter: 34.9 mm 
(1.375 in.); thickness: 9.5 mm (0.375 in.). ALI the samples were pressed to achieve a 
density of 6.8 g/cm3. The drilling parameters used were: drill diarneter = 3.18 mm 
(0.125 in.), drill geometry = 1 18" conventional point, drill material = high speed steel 
(HSS), drill speed = 1600 rpm, drill feed = 0.02 mmhev. (0.0008 in./rev.), type of holes 
= through holes. 

Table 1 Composition of the mixes that were used to prepare samples for the 
identification of the most meaningfbl criteria for the characterization of 
machinability d u h g  drilting operations. 

Sample %Cu %C 
1 1 .O 0.27 



Figure 8 shows the resuIts of ihe chmcterization of tool Wear as measured using 
the microscopical characterizaiion technique presented above. It should be noted that 
the drill bits used to characterize the samples with 0.8%-wt. carbon: 2.0%-W. copper 
and 0.8%-wt. carbon: 3.0°!-wt. copper failed &er 63 and 23 holes respectively. Figure 
9 presents the variation of the slope of the linear region as a function of the final 
chemistry of the sintered steel bushings. These values of the dope of the linear region 
were measured on the curves of the thrust force vs. the mount of material removed as 
recorded by the drillhg test bench ( r d  Figure 4). The dotted line in figure 9 
corresponds to the case wbere tool fklure was observed aRer only 23 holes. The low 
number of holes ddled did not provide a linear regime that was sufficiently long to 
obtain a precise value of the slope. As expected fiom the theoretical analysis described 
before, the values of the dope of the Iinear region vary similarly to those of the 
percentage of tool Wear presented in figure 8. Indeed, by comparing figures 8 and 9, it 
can be seen that the variations are very smdl when the carbon concentration in the 
sample is below 0.5%-wt. of carbon. When the carbon content is above 0.5%, however, 
the values of the slope increase significantly and the effect of copper as a ferrite 
hardener can clearly be observed. 

Figure 10 shows the variation of the average t h s t  force as a hnction of the 
final carbon and copper content of the samples. This criterion is often used in the PIM 
industry and important studies such as the one presented by Sanderow et d3* use this 
approach to classify diffierent steel powders with respect to their machinability. By 
comparing figures 8 and 10, it can be seen that the values of the average thrust force do 
not reflect the evolution of flank Wear as the carbon and copper concentrations increase. 
Similar conclusions cm be reached when "the zero hole thrust force value, FO'' (figure 
1 1) or the apparent hardness (tigure 12) is used as criteria to characterize machinability, 

As suspected initially, the slope of the linear region measured on the "drillability 
curve" is the most accurate parameter to monitor the evolution of flank Wear as a 
function of material rernoval during drillhg operations. Therefore, when charactenzing 
the machinability of sintered steels, a criterion based on the dope of the linear region of 
the "drillability curve" should be used rather than to the average force measured during 
the tests. 



Figure 8 

-l%Cu fmzm 

16. -2%Cu 

E , - 3 ~ 6 c u  
L 
a g IO. - 
O 
O 

S. 

0,Z 0,s 0.4 08 OJ O,? 0.0 0,s 

Cartnm in simple after sintering (wt.%) 

Evolution of dril fia& Wear as a function of final carbon content for 
three copper concentrations as measured with the microscopic technique 
described above, 

Carbon in sample after sintering (wt%) 

Figure 9 Variation of the sbpe of the linear region (measured on the curves of the 
h s t  force vs. tbe amount of material removed while drilling) as a 
fhction of final carbon content for three copper concentrations. 
Compacing figures 8 and 9, the similarity of the variations of the 
different series of curves can be readily observed. 



Coibon in sample after sintering (M.%) 

Figure 10 Curve of the average t h s t  force as a function of final carbon content for 
three Coppet concentrations in the steel bushings. The relationship 
between tool Wear and the average thrust force is not as clear as it was 
for the dope of the lineu region and tool wear. 

- 
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Caibon in sample after sintering (wt.%) 

Figure 11 Variation of the values of the Y-axis intercept of the linear region of the 
drillability curve (Fo) as a function of carbon content for three copper 
concentrations. 
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Figure 12 Curve of the values of the apparent hardness of the steel bushings as a 
iùnction of carbon content for three copper concentrations. As was the 
case for figures 10 and 11, this criterion does not appear suitable for 
accurately characterizhg the evolution of flank Wear during drilling 
operations. 

DRILLABILITY OF PARTS MADE WITH POWDERS CONTAININC MnS : 
PRE-ALLOYINC VS. ADMIXINC 

Manganese sulfide (MnS) is the machinability enhancer most ofien used to 
improve the machinability of sintered steels. Its role is double, firstly, MnS particles act 
as stress concentrators in the primary shear zone; secondly, MnS acts as a lubricant at 
the chip/tool interface thus favoring chip flow on the tool (re' figure 13). Nevertheless, 
there is no consensus on the best approach to add the MnS particles to steel powders. 
Basicaily two methods c m  be used. One is to pre-ailoy the MnS particles by adding 
MnS in the liquid metal prior to the atomization, the other is to admix the MnS particles 
before pressing the parts. Contrary to admixed MnS particIes, pre-alloyed particles are 
embedded in the volume of the steel parîicles before sintering. Therefore, they are 
aiways present where they are needed the most Le. in the bulk of the steel not in or near 
the pores or necks. 



Figure 13 Mecbanisms by which manganese sulfide (MnS) particles irnprove 
machinability: a) stress concentrators in the primary shear zone, b) 
hbricant at ihe chipltool interfice. 

The effect of the method of MnS addition on the machinability of sintered steels 
svas characterized quantiiatively, Two series of sampIes were prepared. The first series 
was produced using a powder pte-alloyed with 0.5%-wt. MnS. The second series of 
samples was made of an undilloyed steel powder admixeâ with 0.5%-wt. MnS prior to 
pressing. Graphite was carefiilly adjusted so that each series of samples had a similar 
carbon content d'ter sintering (=0.65%-wt.) and 2.0%-wt. cctpper was added to each 
powder blend. The samples were sintered at 1121°C (2050°F) for 30 minutes in an 
atmosphere ot'dissociated ammonia. The dimensions of the bushings were identicai to 
thosc presented above and the drillhg parameters were: drill diameter = 3.1 8 mm (0.125 
in.), drill geometry = 118' conventional point, drill matenal = high speed steel (EiSS), 
drill speed = 1200 rpm, drill feed = 0.02 mdrev. (0.0008 inlrev.), type of holes = 
through holes. 

Figure 14 shows the "drillability cwes" recorded during dnlling 108 holes for 
each set of samples. The dope of the Limear region of the curve correspondhg to the 
samples that were admixed with MnS particles is much larger than that of the blend 
made with a powder pre-alloyed with MnS. Thus, based on the results of figure 14 and 
the discussion of the previous sections, MnS pre-alloying is a more efficient technique 
in improving machinability than MnS admixing. 



Number of holes drilled 

Figure 14 Effect of the MnS addition technique on the dri llability of two FC-0208 + 
0.5%-wt. MnS. a) Pre-alloyed MnS, b) adrnixed MnS particles. 

In situ characterization of chip formation during drilling was performed to 
understand why pre-alloyed MnS particles are better machinability enhancers than 
admixed MnS. The drilling bench was used to initiate a hole in a part taken h m  the 
each set of samples. Once the tool had traveled approxirnately half the thickness of the 
bushing, the drill was stopped using the emergency button. Epoxy resin was ihen poured 
over the hole with the drill bit in it to prevent any further movement of the tool in the 
hole. After hardening of the epoxy resin, the assembly was removed fmm the bench and 
by cornparison with a reference drill bit, the orientation of the cutting edges of the tool in 
the bushing was determined. Then, the shank of the drill was cut using a dimond saw 
and only the section of the bushing that contained the tool tip was kept and mounted in 
bakelite. Knowing the orientation of the cutting edges of the drill bit, the mounted 
samples were polished dong a plane perpendicular to these edges to reveal the interface 
between the chip and the tool. Precision polishing was performed using 1 pn diamond 
suspension and characterization was performed using a scanning electron microscope. 
Figure 15 presents micrographs taken fiom each sample. In order to compare the effect 
of MnS particles on the formation of chips during drilling, a third sample free of MnS 
particles was prepared. Figure 15a) shows the micrograph of a typicai FC-0208 rnix 
(2%-wt. Cu; 0.8%-wt. C) which did not contain MnS. The absence O f second phase 
particles in the primary shear zone prevents the formation of cracks ihat r e d t  in an 
increase of the force necessary to form the chips. Figure 15b) presents an example of 
chip formation in the FC-0208 + 0 . 5 % ~ .  admixed with MnS. Arrows point to MnS 
particles, It c m  be seen that the MnS particles are plastically deformed dong the 
primary shear zone. On the other hand, they do not appear to initiate cracks that would 
improve machinability by promoting the formation of small chips, Figure 1%) shows a 
micrograph of the samples that was pre-alloyed with 0.5%-wt, MnS. As was the case for 
the admixed particles, the pre-alloyed MnS particles are extensively deformed dong the 
axis of the primary shear plane. The main dfference between micrographs 15b) and 
1 Sc) is that the pre-ailoyed particles promote the formation of cracks in the primary shear 



zones (see arrows in figure 1%) leading to a better chip formation and reduced forces on 
the tool. 

Figure 15 In situ characterization of the effect of the MnS addition technique on 
chip formation during drilling. a) FC-0208 without MnS added. b) FC- 
0208 + 0.5%-wt. admixed MnS. c) FC-0208 + 0.5%-wt. pre-alloyed 
MnS. 

DRILLABUITY OF GREEN VS. PRE-SINTERED PARTS 

This section presents an example of the use of driilability curves to characterize 
the machinability in dnlling of sinter-hardening materials. Sinter-hardening powders 
were developed to eliminate heat treating of P/M parts &er sintering. Thus, by 
conttolling adequately the cooling rate of the sintering funiace, martensitic andor 
duplex microstnictures cm k obtained Po The latter phases are well known io be hard 
and difficult to machine. In order to increase the machinability of parts made with those 
powders, drllling of unsintered (green) as well as partially sintered (pce-sintered) parts 



was performed. The green state refers to a part in the sis-pressed condition. The 
structural integrity of a green part is due to mechanicd interlocking of the powder 
particIes during pressing. Pre-sintering corresponds to an incomplete sintering 
operation, It pennits the formation of smaH necks between neighboring powder 
particles that increzise the strength ofa part curnpmd to that of a green part. The sinter- 
hardening powders that were used in this study were Domfer's MP 52 and MP 52FM. 
Their chernical composition is given in table 2. The main difference between the two 
powders is that MP52FM is pre-alloyed with MnS particles whicb confer better 
machining chiiracteristics. The powder mixes were prepared by adding 2.0%-wt of 
copper and 0 . 8 % ~  of graphite so that the final compositions were identical. Bushings 
with the same geometry to those in the previous section were pressed to achieve a 
density of 6 . ~ ~ / e d .  Pre-sintering was done at a temperature of 871°C (1600°F) For 
twenty minutes in an atmosphere of dissociated ammonia. The drilling parameters 
selected were: drill diarneter = 3.1 8 mm (0.125 in.), drill geometry = 1 18' conventional 
point, drill material = hi& speed steel (HSS), drill speed = 1600 rpm, drill feed = 0.02 
mrn/rev. (0.0008 inhev.), type of holes = through holes. 

Table 2 Chernical composition of the two grades of sinter-hardening powders 
used in this study. 

S O Mn Ni Mo Fe 
(wt.?!) (wt%) (tut.%) (wt.%) (wt.%) (W.?!) 

MP 52 0.0 15 0.25 0.40 0.48 0.72 Balance 
MP S2FM 0.250 0.26 0.70 0.47 0.7 1 Balance 

(0.5Y~w- pre- 
dloyed MnS) 

Figures 16 and 17 show the "drillabi tity curves" of the MP 52 and MP 52FM 
powders respectively in the green and pre-sintered stares. The slopes of the linear 
region measured on the curves recorded when drilling the green parts are much steeper 
(fig. 16a and 17a) than in the case where the parts were partially sintered (fig. l6b and 
17b). Thus, characterimion of the "drillability" of these powders based on the 
criterion of the dope of the linear curve, as discussed in this paper, ïndicates that 
drilling in the pre-sintered state leads to Iower tool Wear than in the green state. On the 
oiher hand, if the criterion of the average tbnist force was used, the opposite 
conclusions would be reached i-e. driliing of green parts should be easier thm pre- 
sintered ones. The answer is given by figures 18 and 19 that show micrographs of the 
tools used to drill 108 holes for each of the four sets of samples. As cm be seen for 
both MP52 and MP52FM, the tools tbat were used to drill the pre-sintered samples 
show a much smailer Bank Wear uian the ones used to drill the green samples. 
Fwthermore, as expected from the values of the slopes of each series, the h.LP 52FM 
series in the pre-sïntered state generated less tool Wear than that of samples of MP 52 
under the same conditions. This can be attributed to the effect of the presence of pre- 
alloyed MnS particles in MP 52FM This example cIearly shows that the evaluation of 



machinability during drilling operations can be quantitatively characterized when the 
dope of the linear region memred on the "drillability curve" is used instead of the 
average of the thnist force. 

MP52 - Green 

O 108 
Number of holes drilled 

O 108 

Number of holas drilîed 

Figure 16 "DrilIability curve" of a sinter-hardening powder (MP 52). a) curve 
obtained during driliing unsintered (green) samples, b) curve obtained for 
pre-sintered simples. 
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Figure 17 'Drillabiiity curve" of a sinter-hardening powder (MP 52 FM) pre- 
alloyed with 0.5OY~wî. MnS partides a) curve obtained during drilling 
unsintered (green) samples, b) curve resulting during drilihg pre-sintered 
samples. 



Figure 18 Micrographs of the tool used to generate the "dnllability curves" 
presented in figures 16a and 17a. a) M .  52 in the green state (ref. figure 
16a). b) MP 52 FM in the green date (ref. figure 17a)- 



Figure 19 Micrographs of the tool used to generate the "driiiability cuves" 
presented in figures 16b and 1% a) MP 52 in the pre-sintered state (ref. 
figure 16b). b) MP 52 FM in the pre-sintered state (ref. figure 133). 



CONCLUSIONS 

The work presented in this study invoIved ihe charac terization of machinability 
during dnlling operations. n ie  main Cindings of our research can be swnmarized as 
fol1ows: 

1) Accurate characterization of flank wear can be achieved by acquiring digitized 
images of the tools using a scanning electron microscope and by superimposing, 
using image analysis, the image of the original tool on to that of the sanie tool after 
drilling. This approach eliminates the overestimation of the fIank Wear surface 
introduced by the possible pcesence of built-up edges, 

2) Based on the results generated with a drilling test bencb, it was show that the slope 
of the linear region (as measured on the curve of the thmt force as a hc t i on  of the 
quantity of material removed) is proportional to the amount of nank Wear generated 
on the drill bits. 

3) The criterion of the slope of the linear region should be used rather than to the 
average thnist to characterize the machinability of PM metallurgical systems during 
driliing operations. 

4) Pre-alloying of manganese sulfide (MnS) particles is more efficient than admixing 
in improving machinability of sintered steels. In situ characterizrition of chip 
formation during drilling showed that pre-alloyed MnS particles are better stress 
concentrators in the primary shear zone than admixed ones. Thus, pre-alloyed 
particles favor ciip breakage leading to lower tool Wear. 

5) The drillability of sinter-hacdening materials is better for pre-sintered parts rather 
than green (unsintered) parts. Furthemore, the presence of pre-alloyed MnS 
particles improves machinability of both types of parts. 
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ABSTRACT 

The constant demand for improved mechanical properties and lower production 

costs of PIM parts has lead to the development of sinter-hardenable steel powders. 

These powders permit tu o b h  hlly martensitic microstmctures by appropriately 

controlling the cooling rate during the sintering operation. Thus, the heat treaûnent 

operation (ex.: oil quenching) that would generally be required to obtain hardened parts 

can be eliminated. However, machining of the relatively hard sinter-hardened parts 

obtained is difficult. The results presented in this paper show that, when tumhg or 

drillmg parts prepared using sinter-hardenable powders of the 4200 series, tool life can 

be increased by 57% if the powder is pre-alloyed with MnS. Characterization of chip 

formation during turning showed that pre-alloyed MnS particles minimize seinire of the 

chip at the tooUchip interface thus lowering stnin hardening in the chip and cutting 



forces on the tool, Finaily, machinimg charts are presented for use when hrming and 

dril1ing P M  parts made with FL-4205 and FL-4205 + (pre-alloyed MnS) powders. 

In order to be more cornpetitive when compared to wrought steels, parts made 

via the powder metallurgy route have to respond to the growing demand for high 

performance applications. Therefore, properties such as compressibiiity, toughness, 

elongation and fatigue resistance have to be maximized to compete with, and eventually 

replace, parts currently produced with more c~nventiond shaping processes. Moreover, 

environmental aspects have become an issue when selecting materials that cm be used 

for high performance applications. Indeed, the difficulty to dispose of oils used for heat 

treating motivates end users to select a materid that is fiendlier to the environment. 

For those reasons, parts made with sinter-hardenabIe powdets are increasingly 

appealing to designers and manufacturers. Indeed, by controlling precisely the cooling 

rate during the last stage of the sintering process, it is passible to control the phase 

transformations to obtain the desired proportion of martensite, bainite and pearlite'. 

Dimensionai tolerances is anoiher very important aspect that has to be 

considered when designing parts with sinter-hardenable steels. Moreover, high 

performance applications often require dimensional accmcy that cannot be obtained 

without the use of secondary shaping opentions such as machining2. On the other 

hand, sintered steels are known to be dif5cult to machine3. This is usually attributed to 

the presence of pores in the parts which leads to intempted cutting and iderior thermal 

conductivity of the workpiece. Important work has been done to improve the 

machinability of parts made with P M  materials. Some of the most successful attempts 

have certaùily been obtained with the use of manganese suIfide (MnS) partic~es~'~ 

although other machability enbanchg materials such as molybdenum disultide 

(MOS~)', enstatite (Mgsi&)' and bomn nitride (Bw9 bave been used with some 



success. It has also been shown that pre-alloyed MnS particles, i.e. particles that are 

formed in the liquid metal prior to atomization, are more efficient to reduce cutting 

forces and tool Wear than are admixed MnS Particles'. Indeed, pre-alloyed particles are 

better stress concentrators and c m k  initiators because they are found throughout the 

volume of the steel particles forming the part and not only in necks and pores as this is 

the case for admixed MnS particles. 

Machining of sinter-hardenable grades is more difficult than unalloyed ones dso 

because of the presence of hard phases (martensite and baininte) in the microstnicture. 

Until recently, parts produced with sinter-hardenable grades were ofien thought of by 

some end users as being "unmachinable" because of the accelerated tool Wear and the 

loss of productivity that was observed when machining such parts. ThereFore, the 

objectives of the present study consist of assessing the gains in machinability that result 

fiom using sinter-hardenable grades pre-alloyed with MnS particles. Tool selection and 

cutting parameters optimization will also be discussed. Finally, the results obtained will 

be used to develop a complete "part manufacturing chart" that can be used by designers 

and end users. 

Experimental procedures 

Powders studied 

Two types of sinter-bardenable powders were considered in this study namely 

MP52 and MP52 FM, both proàuced by Domfer Metal Powders Ltd. Their chemistries, 

given in table 1, correspond to powders of the 4200-series according to MPIF standard 

35". The main dBierence in their composition cornes fiom the presence of additional 

manganese and sulfur that are added to the iiquid metal of MP52 FM to form 

manganese sulfide particles in the melt prior to atomization. In MP52 FM, MnS 

particles are encapsdated inside the atomized particles which confers better shelf life, 



lower suffir loss during sintering and better machinability than admixed manganese 

suifide particles'. Furthemore, the mean diameter of the MnS particles that are present 

in MP52 FM is approximately 5 Pm. Their presence, therefore, does not influence 

significantly the toughness of parts made with this grade because the particles are small 

and are not found in mechanically weak areas such as necks and pores, as it is the case 

when MnS particles are adrnixed, 

Table 1 : Composition of the sinter-hardenable powders studied. 

Powder Mn Ni Mo S 

(wW (w/o) (wfo) (w/o) 

MP52 0.40 0.45 0.70 ----- 
MP52FM 0.70 0.45 0.70 0.25 

Characterizaiion of sinter-hardenability 

The chamterkation of the sinter-hardenability of the powders studied was done 

using the same technique as the one described by Duchesne t . ~  al.,'. Figure 1 presents a 

schematic representation of the experimental montage used. The technique consists of 

austenitizing a test piece at 980°C and cooling it using gaseous nitrogen. Then, by 

varying the flow of nitrogen around the sample, digerent cooling rates can be obtained, 

thus sUnulating different sintering conditions. The main feature of the technique 

consists of placing numerous thermocouples inside the test piece. This approach 

pemits to record the local coolhg rates. Moreover, by characterizhg the 

microstructure of the test piece in the vicinity of the position of the thennocouples and 

by measuring the apparent hardness in the same area, it is possible to plot an "apparent 

hardness-cooling rate-microstructure" diagram which cm be used to predict the effect 

of cooling rate on the microstructure and apparent haràness. Such processing diagram 

cm also be used tu optimize the sintering process and help in the initial design of the 

parts as exptained in detail in [Il .  



Figure 1 Schernatic representation of the montage used to characterize sinter- 

hardenability. 

Tool werr characterization (indexable insert used for turning) 

FIank Wear and crater Wear are usually the two most important forms of Wear 

taking place on a cutting tool. On the other hand, the only acceptable forrn of Wear is 

flank Wear because it is the only one that can be predicted. Therefore, to characterize 

quantitatively the machinability of parts made of di fferent grades of powder during 

tuming opentions, a robust and quantitative cbaracterization technique had to be 

developed to rnonitor the evolution of flank Wear on the tools used. Due to the shape of 

the indexable inserts, it was necessary to use a scanning electron microscope (SEM) to 

acquire images of the worn areas. Indeed, SEM'S can acquire images with a depth of 

field 30 times higher than ibat of an optical mimscope". Furthemore, since flank 

Wear takes place on a width that corresponds to the depth of cut, and since accurate 

stereological characterization using image analysis requhs high spatial resolution, it 

became necessary to use advanced image processing technique to build rnosaics of 

images that show the entire wom area at an appropriate magnification. Figure 2 shows 

an example of the juxtaposition of three images usbg the Clemex Technologies R'Kive 

system to show the entire cutting area of an insert at a magnification suficiently hi& to 



eventually perform image analysis operations. Indeed, if only one image was used to 

characterize the same acea shown in figure 2, it would be necessary to use a lower 

magnification. As a result, the measurements made with the image analysis system 

would be much less accurate because a smaller number of pixels would be used to 

represent the won  area on the tool. Indeed, the larger the number of pixels used to 

represent a feature in an image, the more accurate the measurements perfomed by 

image analysis, clearly showing the need for higher magnification. 

Figure 2: Mosaic (3 images) of the flank and surface areas of an insert. 

An image analysis routine was developed to process images obtained with the 

approach presented above and to measure the evolution of flank wear as a function of 

the quantity of matecial removed ducing machining. Figure 3 shows the main steps 

involved in the chanctenzation technique. Figure 3a presents the result obtained d e r  

combining two images to highlight the worn area on the flank surface of the insert (ref. 

figure 2). The next major step, presented in figure 3b, consists in thresholding the 

image based on the histogram of gray level values of the pixels of the image to extract 

the area that corresponds to the wom surface. Finaily, measurements can be performed 

to evaiuate the width of the flaak Wear at different locations and build statistics on the 

evolution of flank Wear as a îùnction of materiai removed (Figure 3c). 



Figure 3 Highlights of the steps involved in the microscopical chmcterization of 

flank Wear on indexable inserts. a) Combination of two separate micrographs to image 

the entire worn surface. b) Result obtained d e r  thresholding the image using the 

histogram of the gray level values of the pixels. c) Example of the measurements taken 

and the statistics that c m  be generated regarding the width of the flank Wear si?rface. 

Testpieces 

A large quantity of cyhdrical testpieces were prepared using both MP52 and 

MP52 FM sinter-hadenable powders. Additions of 2.0 wfo copper and graphite (0.65 

W/O c h n  after sintering) were made. The parts were pressed to an apparent density of 

6.8 g/cm3 and were simuitaasously sintered in an atmosphere of 15%-Hz, 85%-N2. 



Their final apparent hardness was 27 HRC. The length of the pieces was 50.8 mm (2 

in) and their diameter was 38.1 mm (1 S in). 

Three types of tools were considered for tuming of sinter-hardenabie grades. 

The selection criteria were: good hardness and chemical stability at high temperature as 

well as oxidation resistance. Alurnina (alurninum oxide : Alz03) therefore seemed to be 

a good choice since it is not oniy harder and more stable than most titanium compounds 

( T a ,  Tic, TiCN, TiAlN), it is also very resistant to oxidation being an oxide. 

Similarly, polycristalline cubic boron nitride (PCBN) was an appealing choice as it is 

the second hardest material known to man aller diamond. Furthemore, it appeared 

appropriate to use it in this study because, although PCBN is sensitive to the presence of 

ferrite (solubilities of boron and nitrogen in a-iron are such that it leads to accelerated 

cratering when machining), there is practically no femte in parts made with sinter- 

hardenable steel powders (mostly martensite and baininte). Theretore, the inserts 

selected for tuming were the following: 

Tungsten carbide coated with diiwnina 

T B  coated alumia ceramic - 0.10 mm (0.004 in) * 25" T-land and 0.025 mm (0.001 

in) hone 

0 TiAlN coated PCBN - 0.10 mm (0,004 in) * 25" T-land and 0.025 mm (0.001 in) 

houe 

The lathe used to tum the parts was an Okuma Crown and a i l  the turning 

operations were performed dry, Le. without using coolant. The tool holder used had a 

5" negative back mice and 5" negative side rab .  This type of set up is usuaity 

recognized to be ideal for tuming hard materials a d o r  for intempted cut, two 

conditions that had to be accounted for in the present study, Indeed, a negative back 



rake angle directs the tangentid force (which is the most important) towards the center 

of the tool thus yielding a stronger cutting edge. Furthemore, it prmits to flip the 

insert giving more cutting edges pet twl, 

The key machining parameters were varied to determine the effect of depth of 

cut @OC) Feed and surfrice speed on the machinribility of the parts made of the powders 

considered. Since powder metallurgy is a near net shape process, we concentrated out 

efforts in cliaractenzing the machinability pefiomances for finishing conditions i.e. 

using a depth of cut of 0.25 mm (0,010 in). Neveiiheless, a smdl number of tests were 

perfomed using a deeper depth of cut (1.59 mm, 0.625 in) correspondhg more to a 

semi-roughing operadon. Table 2 swunanzes the turning parameters used in this study. 

Table 2: Tuming parameters used for the two series of samples studied. 

L - 
I 

1 

Feed 

rate 

1 

Surface Speed 



The tests were stopped once the average width of the flank Wear surface of a 

cutting edge was equal or larger than 0.38 mm (0.015 in). The latter criterion being 

typical for tool indexing while performing finishing operations in turning. 

The same testpieces as described above were used to evaluate the machinabiIity 

in drilling of the two sinter-hardenable powders. A Republic-Lagun machining center 

equipped with a Kistler dynamometer was used to drill the holes. The dynamometer 

allowed to record the evolution of the axial force as the holes were drilIed. This latter 

parmeter is important since it was recently shown that the dope of the linear region of 

the c w e  obtained by plotting a gmph of the axial force as a function of material 

removed is a direct hct ion of the evolution of flank wear during d r i ~ l i n ~ ' ~ .  The holes 

were drilled dong the radial axis of the cylinders and they were ail through holes drilled 

without using a coolant. The drills were made of uncoated tungsten carbide and their 

dimeter was 6.75 mm (0.27 in). The point angle of the drills was 1 18" and they d l  had 

a spIit point geometry. The drilling p e t e r s  used are summarized in table 3. 

Table 3: Drilling parameters used for the two series of sampies studied. 

Feed 

rate 

Surface Speed 

O. 1 O mmlrev 

(0.004 inlrev) 

61 dmin 

(200 fthin 

i.e. 2875 rpm) 

MP 52 

75 mimin 

(245 ftlmh 

i.e. 3500 rpm) 

MP 52 

FM 
MP 52 

83 &min 

(271 Wmin 

Le. 3900 rpm) 

MP 52 

FM 
MP 52 

MP52 

FM 



RESULTS 

Sinter-hardena bility 

Figure 4 shows the processing diagram (hardness-cooling rate-microstmcture) of 

MP52h4PS2 FM at a density of 6.8 g/cm3. This diagram indicates the required cooling 

rate to obtain a given microstructure and apparent density. For example, let us suppose 

that the minimum apparent hardness requirement for a given part is 30 HRC. Using the 

right hand side of figure 4, it cm be obsewed that as the part is cooled from 550°C to 

350°C, a minimum cooling rate of 22"CImin. is necessary to obtain the required 

apparent hardness (ref. dotted line in figure 4). Furthemore, using the lefl hand side of 

figure 4, it is possible to evaluate the proportion of martensite and bainite in the 

microstmcture. In the example discussed here, it c m  be seen that for an apparent 

hardness of 30 HRC the microstructure is made of 58% martensite and 42% bainite 

(there is no, or very Iittle, peiulite in parts made with the powder mix used for this 

study). 

I / I K I  

Figure 4 Apparent hardness-cooling rate-microstructure diagram for MP52 and 

MP52 FM. 



Tungsten carbide inserts coated with alumina 

Figure 5 presents the results of the evolution of flank wear on tungsten carbide 

inserts coated with alumina as a fiction of time spent twning parts with a depth of cut 

of 0.25 mm (0.010 in), a surface feed of 123 mlmin. (400 Wmin.) for three different 

feed rates. The numbers seen next to each curve correspond to the number of cuts 

perfonned before reaching the tool life criterion of 0.38 mm (0.01 5 in.) of average flank 

Wear on the tool. It can be observed that a larger number of cuts cm be machined 

when the parts are made of MP52 FM, especially when the feed is maximized in the 

range of values considered in the study. Furthemore, the largest number of cuts was 

obtained in the case of MP52 FM with a feed rate of 0.203 mm (0,008 in). 

Figure 5 Evolution of flank Wear as a hct ion of time spent cutting the testpieces 

using a A120rcoated WC insert with a surface speed of 123 rnlmin. (400 Wmin.) and a 

depth of cut of 0.25 mm (0.010 in). a) Results for MP52 FM. b) Results for MP52. The 

numbers next to each curve indicate the number of cuts taken before reaching the 

tolerable limit of Bank wear. 



Figure 6 presents a cornparison of the results obtained while turning parts using 

a surface speed of 185 mimin. (600 Wmin) and keeping the depth of cut ai 0.25 mm 

(0.010 in). The differences between the tool life cuves of MP52 and MP52 FM are 

striking. Indeed, the Wear rates of the tools used to machine MP52 are very large, 

clearly indicating that the surface speed is too large for this type of tooVwork 

combination. As for the tools used to machine the parts made with MP52 FM, they 

show excellent tool Wear behavior and, as was the case when the speed was 123 rn/min. 

(400 Rlmin.) in figure 5, it can be seen that the higher the feed rate, the higher the 

nurnber of cuts that cm be done before reaching the tool life criterion of 0.38 mm 

(0.015in) for the average width of the flank Wear sutface. 

Figure 6 Evolution of flank Wear as a function of time spent cutting the testpieces 

using a Alz03-coated WC insert with a sufiace speed of 185 mlmin. (600 ftlmin.) and a 

depth of cut of 0.25 mm (0.010 in). a) Results for MP52 FM. b) Results for MP52. The 

numbers next to each curve indicate the nurnber of cuts taken before reaching the 

tolerable limit of flmk Wear. 

Figure 7 shows the results obtained when tuming parts made of MP52 FM using 

a surface speed of 246 dmin. (800 ftlmin) while keeping the depth of cut at 0.25 mm 

(0.010 in). It cm be observed that the tool Wear rates are Iinear with tirne, clearly 

indicating that Wear is accelerated with an increasing surface speed. 



lima (min.) 

Figure 7 Evolution of tlank wear as a function of t h e  spent cutting the testpieces 

of MP52 FM using a surface speed of 123 dmin. (800 Wmin.) and a depth ofcut of 

0.25 mm (0.010 in). 

Al2O3 - Ceramic inserts 

The results obtained with this type of tools were catastrophic. Indeed, as they 

are more expensive than the inserts made of tungsten carbide coated with alumina, it 

was exyected that they would yield a better productivity i.e. a larger number of cuts per 

edge. Using a surface speed of 185 mimin. (6OOft/min.), a DOC of 0.25 mm (0.010 in) 

and a feed rate of 0.20 mm/rev (0.008 irdrev), the rnmimurn number of cuts before 

reaching the tool life limit was 100. When the surfiace speed was increased to improve 

productivity and compensate for the greater cost per edge, the number of cuts was 

reduced to a few tens. Thus, the number of cuts was insufficient to generate useful tool 

Life curves. Figure 8 shows micrographs of the cutting edge of ceramic tools used to 

turn testpieces of MPS2 and MP52 FM. The turning parameters used were as follows: 

surface speed of 246 &min. (800ft/min.), a DOC of 0.25 mm (0.0IO in) and a feed rate 

of 0.20 mm/rev (0.008 idrev). Figure 8a) shows the tool used to carry out 67 cuts în 

testpieces of MPS2 FM. Figure 8b) shows similar results for the tool used to carry out 



48 cuts in testpieces of MP52. It cm clearly be seen that the cutting parameters were 

too severe for this type of tooVpart combination. 

Figure 8 Example of tool Wear on A1203 ceramic tools. a) Insert used to take 67 

cuts in testpieces of MP52 FM. b) 48 cuts in testpieces of MP52. The turning 

parameters were as follows: surface speed = 246 dmin. (800 filmin.), depth of cut = 

0.25 mm (0.0 10 in), feed rate = 0.20 mdrev. (0.008 idrev.). 

PCBN 

Figure 9 shows the tool life curve obtained while turning parts of MP52 FM with 

an insert having tips made of polycristalline cubic boron nitride (PCBN) with the 

following parmeters: a surface speed of 246 &min. (800Wmin.), a DOC of 0.25 mm 

(0.010 in) and a feed rate of 0.20 rnmhev. (0.008 in/rev.). [t is seen that the rate of tool 

Wear is strongly reduced when compared to the dumina coated tools (ref. figure 7) since 

d e r  365 cuts the average width of flank Wear is approximately 0.13 mm (0,005 in). 

Indeed, the number of cuts that crin be canied out before a change of the cutting edge is 

required is typically one order of magnitude higher in the case of PCBN than with 

alumina coated tungsten carbide tools. Figure 10 shows similar results obtained while 

using a surface speed of 308 mfmin (1000 ttlmin). The latter results indicate that the 

surface speed is too high since the tool Wear rate tends to increase exponenaally. 

Finally figure 1 1 presents micrographs of the tools used to generate the curves in figures 

9 and 10. The tool used with a surface speed of 308 rnfmin (1000 ttlmin), figure 1 lb, 

shows the presence of cratering. 



Figure 9 Evolution of flank Wear as a function of tirne spent cutting testpieces of 

MP52 FM using an insert of PCBN with a surface speed of 346 d m i n .  (800 fvmin.), ri 

depth of cut of 0.25 mm (0.010 in) and a ked rate o f  0.20 mm/rev. (0.008 idrev.). 

Figure 10 Evolution of Bank wear as a hction of thne spent cuttiag testpieces of 

MP52 FM using an insert of PCBN with a surface speed of 308 rnhin. (1000 fVmin.) 

and a depth of cut of 0.25 mm (0.010 in) and a feed rate of 0.20 d r e v ,  (0.008 idrev.). 



Figure 11 Micrographs showing the evolution of Wear on the tools used to generate 

the curves presented in figures 9 and 10. a) Insert used to takc 365 cuts with a surface 

speed of 246 &min. (800 fîfmin.) and a depth of cut of 0.25 mm (0.010 in) and a feed 

rate of 0.20 mmhev. (0.008 idrev.), b) Insert used to take 205 cuts with a surface speed 

of 308 mlmin. (1000 Almin.) and a depth of cut of 0.25 mm (0.010 in) and o feed rate of 

0.20 mm/rev. (0.008 idrev.). 

Drilling 

Figure 12 shows the graphs of the evolution of the axial force measured during 

dcilling parts of MP52 and MP52FM as a fùnction to the number of holes driiled (or 

quantity of material removed) for three different surface speeds. As mentioned 

previousfy, the dope of the linear region of such curves has been show to be directly 

proportional to the evolution of flank Wear on the tool". It cm clearly be seen that the 

axial cutting force is alwvays lower when drillhg in MP52 FM compared to MP 52. 

This behavior is due to the presence of pre-alloyed MnS particles that promote chip 

formation which lowers the sûess on the tool and lowers the tool Wear rate. Figures 13, 

14 and 15 show the tip of the cutting lips of the tmIs used to generate the curves of 

figure 12, The differences in Wear between the two sets of tools are striking, especially 

in the cases where the sudace speeds are large (figures 14 and 15). The difference in 

tool Wear between the tools in figure 12 are not as important as For figures 14 and 15. 

On the other han& it must be remembered that the number of holes drilled with the two 



tools in figure 12 is not the same. Indeed, the tool that cut the parts made with MP52 

was able to drill 97 holes while the tool used to machine the parts made with MP52 FM 

was able to drill 133 holes. 

Figure 12 Evolution of the axial force measured while drilling testpieces of MP52 

and MP52 FM with a constant feed of 0.1 0 mmlrev. (0.004 infrev.) a) Surface speed = 

61 dmin. (200 Wmin.). b) Surface speed = 75 mimin. (245 Wmin.). c) Surface speed = 

83 dmin. (271 Wrnin.). 

Figure 13 Micrographs showing the amount of tool Wear at the tip of the cming 

lips (periphery of the driHs). The surface speed used was 61 mhnin. (200 ft/min.). a) 

Tool used to drill testpieces of MPS FM. b) Tool used to drill testpieces of MPS!. 



Figure 14 Micrographs showing the amount of tool Wear at the tip of the cutting 

lips (periphery of the drills). The surface speed used was 75 rntmin. (245 Wmin.). a) 

Tool used to drill testpieces of MP52 FM. b) Tool used to drill testpieces of MPS2. 

Figure 15 Micrographs showing the amount of tool Wear at the tip of the cutting 

lips (periphery of the drills). The surface speed used was 83 mlmin. (271 Wmin.). a) 

Tool used to drill testpieces of MPSZ FM. b) Tool used to drill testpieces of MPSZ. 



DISCUSSION 

Although it was shown in previous s t ~ d i e s ~ ~ ' ~  chat pre-aiioyed MnS particles 

reduce the cutting forces in the primary shear zone for drilling operations, little was 

known about the mechanisms involved during turning, especially at the chip/tool 

interface. It was therefore decided to characterize chips fonned during tuming of MP52 

and MP52 FM. Figure 16 shows top and side views of segments of chips taken d e r  

machining parts made with both types of powders with an alumina-coated tungsten 

carbide insert using the following parameters: surface speed 185 rnlmin. (600 Wmin.), 

depth of cut 1.59 mm (0.0625 in), 0.20 mdrev. (0.008 inlrev.). It c m  be seen that the 

chips from the part made with MP52FM has segments that are evenly spaced (cf. 16a 

and 16b). On the other hand, the chips from the part that was made with MP52 shows 

lui irregular mangement of material along the length of the chip clearly revealing the 

presence of bands of segments that ar on iy p essed together (cf. 16c and 16d). 
'FPpuBe 16 

Figure 16 Micrographs of chips generated while turning testpieces of MP52 and 

MPS2 FM. a) Top view of a chip taken Erom a test piece of MP 52 FM. b) Side view of 

the sarne chip as in a). c) Top view of a chip taken from a test piece of MP 52. d) Side 

view of the same chip as in c). 



Figure 17 shows a cross section view of both types of chips. As expected by 

malyzing the micrognphs of figure 16, the chip of MP52 FM (figure 17a) shows 

segments lying one on top of the other which is typical of a chip that flows easily at the 

tooVchip interface. As for the chip fiom MP52, it can be seen that segments are pressed 

together, thereby indicating that seinire is taking place at the toollchip interface. 

Therefore, as the tool cuts through a part that does not contain pre-alloyed MnS, the 

chip sticks to the tool forcing the segments to be compressed until the stress is 

sufîïciently large to force the bulk of the chip to slide. Once the chip has traveled a 

shori distance, it stops and the process is repeated. Figure 18 shows an enlarged area of 

the section of the chip show in figure 17a). The arrows give the location of pre- 

alloyed MnS particles near the toollchip interface. This latter microgrriph clearly 

indicates that pre-alloyed MnS particles help reduce the cutting forces in the secondary 

shear zone (toollchip interface) by minimizing chip seizure on the tool. Indeed, even 

though a srnail volume of materiai tends to adhere to the tool, the pre-dloyed MnS 

particles play the same role as they do in the primary shear zone, Le. they facilitate the 

formation of cracks at lower shear stresses thus allowing the bulk of the chip to flow 

freely on the tool surface. On the other hand, when no pre-ailoyed MnS particles are 

present, as is the case with MP52, second-phase particles cannot promote crack 

initiation and minimize seizure at the toollchip interface leading to relatively large 

cutting forces. Furthemore, adherence of the chips on the tool face accelerated tool 

Wear because diffusion ancilor micro-welding can take place resulting in the extraction 

of small pieces of the tool when the stress becomes sufficiently large to make the chip 

start moving again. Figure 19 summarizes the mechanisms of chip formation involved 

during turning MP52 and MP52 FM. 



Figure 17 Cross sections of chips generated while turning îhe two types of 

testpieces. a) MP52 FM, b) MP 52, The effect of seinire taking place at the tool/chip 

interface can clemIy be seen in b). 

Figure 18 High magnification micmgraph of the toollchip interface (secondary 

shear zone) of a chip generated while t u h g  a testpiece of M.52 Fkl. The presence of 

the MnS particles is highiighted by the arrows, These prirticles d u c e  the shem stress 

in that area OF the chip alIowing it to move more easily thereby reducing the cutting 

forces and the tool Wear rate. 



Figure 19 Schematic representation of the chip brmation mechanisms taking place 

when tuming testpieces of M P j ï  FM (cf, 19a) and MP 52 (cf. 19b). 

Since the lathe used in this study was not equipped to measure the cutting forces 

in tuming, it was decided to characterize strain hardening by mapping the 

microhardness over cross sections of chips taken from both types of parts. The 

principle was that, if cutting forces are larger when tuming MP52 than MP52 FM, 

strain-hardening shodd be more important and the microhardness values of si chip 

generated while turning MP52 should be larger than that of a chip generated while 

tuming MP52 FM. Therefore, a rnicrohardness was measured across the entire area of 

the chips's cross sections s h o w  in figure 18. Figure 20 shows the hardness iso- 

contours dong with a look-up table showing the appropriate hardness values (Vickers). 

It can be seen that for the chip h m  the part made with MP52 FM (figure 20a), the 

microhardness values are homogeneous and rather low. On the other hand, the chip 

originating fiom the part made with MP 52 (figure 20b), the hardness values are much 

larger than for the previous case, Furthemore, it can be seen that the areas between 

segments and near the chipitool interface (bottom of the image) have very high 

microhardness values, clearly indicating that the shear stress in those areas is intense 

due mainiy to the absence of pre-aiIoyed manganese suifîde particles that lower the 



shear stress in îhe prirnary (in front of the tool as it cuts) and secondary (at the chipltool 

interface) shear zones. 

a) 

Figure 20 Maps of the variations of microhardness values (in Vickers) in cross 

sections of chips segments. a) Chip generated while tuming a testpiece of MPS2 FM. b) 

Chip generated while h n g  a testpiece of MPS2. It cm be seen in that the differences 

in hardness values Vary significantly fiom one chip to the other. These results indicate 

that the cutting forces and strain-hardening are much more significant when tuming 

testpieces of MP52 than MP52 FM. 

In surnmary, by combining the results presented above, it is possible to select the 

appropnate cooling rate during sintering to obtain the desired microstructure and 

apparent hardness. Moreover, the machining guidelines presented above ciui be used to 

optimize the secondary shaping operations. Thmfore, al1 the quantitative uifomation 

is available to part designers and end users to specify the necessary processing 

parameters to meet îhe most demanding speciiications of parts made for high 

performance applications. 



CONCLUSIONS 

The work presented in this study involved the characterizalion of the 

machinability of sinter-hardened parts during tuming and drilIing operations The main 

fmdings of our research can be summarized as follows: 

Quantitative characterization of the sinter-hardenability, obtained by measuring the 

local cooling rates, allows to precisely specüy the sintering conditions required to 

obtain a given microstructure. 

Pre-dloyed MnS improves significantly the machinability, both in turning and drilling, 

of parts made with sinter-hardenable steel powders. 

The presence of pre-alloyed MnS particles minimizes strain hardening and seizure 

during chip formation thereby reducing cutting forces and minimizing tool Wear. 

The following machinability guides were determined for a finishing operation in turning 

i.e. depth of cut = 0.25 mm (0.010 in) of parts having an apparent hardness of 25-30 

HRC produced using sinter-hardenable materids: 

For MP52 FM with an AllOrcoated WC insert: surface speed: 154-185 dmin.  (500- 

600 ftfmin.), feed should be maximùed. 

For MPS2 FM with an PCBN insert: surface speed: 246-277 mlmin. (800-1000 Wrnin.), 

feed should be maximized. 

For MP52 with an &O3-coated WC insert: d a c e  speed: 92-123 drnin. (300-400 

Wrnin.), feed should be maximized. 



The following machinability guides were determined for drilling with a uncoated WC 

drill using a feed rate of 0.10 mdrev. (0.004 idrev.): 

For MP52 FM: Surface speed: 76 m/min. (250 ftfmin.). 

For MP52: Surface speed: 53 m/min. (175 Wmin.). 
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