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Le procédé de mise en forme par pressage de poudres en matrice rigide mène à 

l'obtention de pièces à vert poreuses. Comme les propriétés mécaniques dépendent 

grandement de la porosité, il est toujours nécessaire de consolider les pièces par un 

frittage qui a entre autres pour effet de réduire la porosité. Afin de minimiser les 

distorsions lors du frittage, il est préférable d'avoir une densité à vert la plus uniforme 

possible d'un point à l'autre de la pièce. À cause du frottement présent aussi bien entre 

tes particules qu'entre celles-ci et les parois de la matrice de pressage, la pression 

appliquée par le poinçon ne se transmet pas d'une manière uniforme. L'effet du gradient 

de pression dans le volume de poudre se manifeste par une déformation inégale des 

particules dans le volume du compnmé, avec l'apparition comme conséquence de  zones 

à densités différentes. La distribution de densité dans le volume du compnmé est 

attribuée à de nombreux facteurs. Ceci explique pourquoi une modélisation complète du 

processus de densification est très difficile. Les facteurs qui jouent un rôle dans le 

processus de pressage peuvent être divisés en trois catégories distinctes: a) facteurs qui 



caractérisent le matériau : dureté, plasticité, etc., b) facteurs qui caractérisent la poudre: 

forme, dimension, porosité, homogénéité des dimensions des particules etc., c) variables 

expérimentales qui caractérisent le processus de mise en forme: pression, lubrification, 

temps de pressage, température de pressage, forme et dimensions du comprimé, etc. 

En utilisant la poudre de  fer, on s'est proposé dans cette étude d'analyser l'influence de 

certaines variables des catégories b et c sur le processus de densification. La variation de 

densité dans le volume du comprimé a été évaluée comme effet de la déformation des 

particules. Ce1 le-ci a pu être mesurée microxopiquement, en définissant un facteur de 

forme qui tient compte des modifications des dimensions des particules dans des zones 

précises du comprimé. Ces zones ont été choisies pour pouvoir mettre en évidence la 

variation de déformation des particules sur la surface d'une section médiane dans les 

comprimés à vert. 

On a constaté des variations de densité en fonction de la poudre utilisée, de la pression, 

du type de lubrification et de la zone d'intérêt dans laquelle le facteur de forme a été 

déterminé. Ainsi, à proximité du poinçon mobile dans le plan horizontal du comprimé, 

une augmentation radiale du facteur de forme, du centre vers l'extrémité, a été constatée. 

Vers la face inférieure du comprimé l'évolution du facteur de forme est contraire. À 

mesure que la dimension des particules diminue, les différences entre les valeurs des 

facteurs de forme mesurées en différents endroits sur la section ont été moins 

importantes. 



L'utilisation du stéarate de zinc pour la lubrification de la poudre n'a pas éliminé en 

totalité les gradients de densité sur la section du comprimé à vert. Par ailleurs, il a 

contribué favorablement à l'uniformisation de la déformation des particules de poudre 

pressée. D'un autre côté, la fine couche de graphite déposée sur les parois de la matrice 

de pressage dans le but de faciliter l'extraction du comprimé de la matrice a eu 

également l'effet de lubrifier les particdes de poudre. Ainsi, on a constaté une différence 

plus accentuée entre les valeurs du facteur de forme mesurées dans les régions centrales 

non-lubrifiées du comprimé et celles au voisinage des parois de la matrice. 

Le but final visé a été d'obtenir une relation reliant les valeurs moyennes des facteurs de 

forme mesurés dans des différentes régions de la section médiane d'un comprimé à la 

densité moyenne mesurée expérimentalement. En utilisant les valeurs expérimentales 

obtenues dans cette étude, on a confirmé que le modèle théorique proposé donne une 

prédiction de la densité moyenne valable. 



ABSTRACT 

The forming process of powder pressing in rigid dies leads to the manufacturing o f  

porous green parts. Since the mechanical properties are highly dependent on the 

porosity. it is always necessary to consolidate the parts by sintering. which among other 

effects reduces the porosity. In order to minimize distortions occumng during the 

sintering process, it is preferable to have the most uniform green density from one point 

to the other in the part. 

Because of the friction present between either the particies themselves or the particles 

and the die walls, the pressure applied by the punch is not uniformly transmitted. The 

effect of the pressure gradient in the volume of powder results in an unequal 

deformation of particles within the volume of green compact. and consequently, of 

different density zones. The density distribution within the green compact volume is due 

to many factors. This explains why a cornplete modeling of the densification process is 

very difficult. The factors which are invotved in the pressing process may be divided in 



three different categories: a) factors characterizing the material: hardness, plasticity, etc., 

b) factors characterizing the powder: shape, size, porosity, granular homogeneity of  

particles etc., c) experimental variables characterizing the foming process: pressure, 

lubrication, pressing time, pressing temperature, compact shape and size, etc. 

The aim of the present study was to analyze the influence of certain variables like the 

previous b and c categories on the densification process by using iron powder. The 

density variation within the green compact volume was evaluated from the particle 

deformation. This could be measured microscopically by defining a shape factor, which 

describes the modification of particle size within precisely located zones of the compact. 

These zones have been chosen to highlight the variation of  particles' deformation on the 

middle section of the green compact. 

We found density variations depending on the type of powder used. on the compacting 

pressure, on the type of lubrication mode and on the interest zone where the shape factor 

was determined. In the proximity of the horizontal plane of the compact, a radial 

increase of the shape factor from the center to the extremities was noticed. Towards the 

bottom of the die the evolution of the shape factor was opposite. As the dimension of 

particle decreases, the differences between the values of the shape factors measured in 

different places were less important. 
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The use of zinc stearate for powder iubrication did not totally eliminate the density 

gradients into the green compact. However, it contributes favorably to the uniformity of 

powder particles deformation. On the other hand, the thin graphite coat laid on the 

pressing die walls in order to facilitate the extraction of the compact from the die had 

also the effect to lubricate the powder particles. A more pronounced difference between 

the values of the shape factor measured within the udubricated central regions and those 

near the die walls was observed. 

The final goal of the study was to obtain a relation between the mean values of the shape 

factors measured on different regions of the median section of a green compact and the 

average density determined experimentall y. The resuI ting relation was val idated through 

a very good prediction of the average density of a cylindrical part pressed in different 

conditions by analyzing the local shape factor. 
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INTRODUCTION 

Le pressage de poudres métalliques permet d'obtenir des pièces à propriétés particulières 

à partir de poudres de métaux purs ou de certains mélanges spécifiques. Le procédé 

d'obtention des pièces contient en général cinq étapes distinctes : 1) l'élaboration des 

poudres métailiques par des méthodes mécaniques. chimiques ou physiques : 2) la 

préparation des mélanges de poudres : 3) le pressage ; 4) le frittage ; et 5) les opérations 

secondaires incluant les traitements thermiques. l'usinage, les traitements de surface. etc. 

La figure 0.1 présente en détail les étapes de fabrication des pièces par les procédés de la 

métallurgie des poudres. 

La métallurgie des poudres est utilisée principalement en vue de l'obtention de pièces 

dont les propriétés ne peuvent être obtenues que par ce moyen. Un deuxième raison 

d'utilisation les méthodes spécifiques de la métailurgie des poudres est d'obtenir des 

pièces frittées avec des propriétés correspondantes, dans les conditions où il y a un 

avantage économique par rapport aux méthodes classiques de mise en forme. 
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Figure 0.1 Étajxs de fabrication des pièces par les procédés de la métallurgie des 

poudres 



L'utilisation à grande échelle de la méthode de mise en forme par la métallurgie des 

poudres se justifie principalement par les avantages économiques. Par les méthodes de la 

métallurgie des poudres on peut obtenir des pièces avec un excellent contrôle de la 

microstructure tout en évitant le gaspillage de matière. L'automatisation des procédés 

permet une meilleure productivité donnant des conditions économiques avantageuses, en 

particulier pour de grandes quantités de pièces à réaliser. La figure 0.2 présente une 

comparaison des éléments du coût de fabrication d'une pièce de pompe à l'huile réalisée 

par les méthodes de la métallurgie des poudres et de l'usinage classique [SUR 841. 

d'usinage 

Méthodes de  la métallurgie: 
des poudres 

- - . 

Marériaux Usinage Salaires Coiits de 
fabrication 

Figure 0.2. Composition des coûts d'une pièce de pompe réalisée par les 

méthodes de la métallurgie des poudres et de l'usinage classique. 



Bien qu'attrayants d'un point de vue technique et économique, les procédés de  la 

métallurgie des poudres sont accompagnés malheureusement par des problèmes de non- 

uniformité de  densité dans le volume du comprimé a vert. Ce phénomène est lié ii un 

gradient de la pression, dû à un phénomène de fiction entre les particules de poudre 

comprimées. La friction réciproque entre les particules de poudre pressées et entre les 

particules e t  les parois de la matrice de  pressage ne peut pas être éliminée complètement. 

Le but final est d'obtenir une densité uniforme dans tout le volume du comprimé a vert, 

c'est pourquoi on essaye par différents moyens (choix de poudre utilisée. choix des 

dimensions du comprimé, choix de lubrification. etc.) de réduire la friction le plus 

possible. 

Le contrôle de  la densité est très important car son effet sur les propriétés mécaniques 

des pièces à vert et frittées est majeur. D'un point de vue mécanique, l'uniformité de 

densité est importante pour conserver l'intégrité de la pièce à vert lors de l'éjection de la 

matrice et pour la manutention pendant les étapes subséquentes du procédé. De plus, le 

rétrécissement du comprimé ainsi que sa densification pendant le frittage sont fortement 

influencés par la densité à vert du comprimé, une variation de celle-ci menant à des 

modifications importantes des formes et des propriétés de pièces frittées. Par 

conséquent, i I  est très important de connaître et comprendre le comportement des 

poudres pendant le pressage pour prévoir leur mécanisme de densification et les effets 

engendrés sur les propriétés des pièces frittés. 



Cette étude est divisée en quatre chapitres dont le premier présente une discussion des 

publications parues. Le cadre théorique et l'élaboration des hypothèses servent à la 

définition des bases expérimentales pour les conditions et les limitations de réalisation 

des tests- Dans le chapitre sur Ia méthodologie de travail, on décrit en détail la procédure 

pratique de réalisation des expériences et des mesures ainsi que le traitement des valeurs 

obtenues. Les discussions et I'interprétation des résultats qui ont été abordés dans le 

quatrième chapitre permettent d'établir le lien entre les hypothèses, les résultats publiés 

dans la littérature et ceux obtenus à ta suite des tests. 



CHAPITRE 1 

1.1. Étapes de densification 

Essentiellement? le procédé de mise en forme de pressage de poudres consiste a 

soumettre la poudre métallique à l'influence de la pression et de la température, le plus 

souvent dans des opérations successives mais aussi, parfois, simultanément. Afin 

d'obtenir de tels produits, dans une première étape les mélanges homogènes de poudre 

sont comprimés dans des matrices qui peuvent être soit métalliques avec sollicitation 

uniaxe, soit des matrices flexibles pour le pressage isostatique. L'étape qui suit 

immédiatement est celle du fnttage permettant aux pièces d'accéder à des propriétés 

fonctionnelles, de structure et de résistance désirées. 

En revenant à l'étape de pressage des poudres, le processus évolutif de densification en 

réponse à une augmentation de pression dans une matrice rigide, conduit à une 

succession d'événements conformément au diagramme suivant [TUR 97, TUR 983: 



1 Réarrangemen t 1 

Déformation élastique a 
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Fragmentation 

I 

Figure 1 .l. Comportement des particules pendant la densification 

Il faut tenir compte que dans le processus de pressage uniaxe des poudres, on ne 

transmet pas la pression de façon hydrostatique dans toute la quantité de poudre. Soit, 

par exemple, la situation du pressage unidirectionnel à simple action dont la matrice et le 

poinçon inférieur sont fixes (figure 1.2.). Le nombre de particules de poudre influencées 

par l'action de la pression générée par le déplacement du poinçon supérieur sera de plus 

en plus grand [SUR 841. 

La densité initiale dans des conditions de pression zéro correspond à la situation de la 

poudre après le remplissage de la matrice (densité apparente). À mesure qu'on augmente 



la pression, les particules situées dans certains endroits du volume supporteront 

différents états de contraintes, le premier effet étant le réarrangement des particules de 

poudre. Pendant le déplacement de la poudre sous l'action de la pression, chaque 

particule a tendance à éviter la pression qui s'exerce sur elle, en se déplaçant dans le sens 

de la rksistance minimale. L'effet d'un tel comportement s'identifie dans deux 

phénomènes: i) une croissance de la densité de l'arrangement de poudre vers des valeurs 

de densité s'approchant de celle du métal dense et ii) une décroissance du taux (de la 

vitesse) de densification. 

Figure 1.2. Évolution du comprimé pendant le pressage uniaxe dans une matrice 

métallique rigide. 

Plusieurs auteurs ont suggéré que la densification des poudres puisse être considérée 

comme un processus en plusieurs étapes. Selon Seeling et Wulff [SEE 461, le 

comportement décrit par la courbe de la figure 1.3. peut être considéré comme ayant une 

évolution suivant trois stades (ou quatre stades [GER 891) qui ne sont pas 

obligatoirement distincts, ceux-ci pouvant se chevaucher. 



Figure 13. Courbe de densification Pression [MN/drn2] - Densité 

[&cm3], [GAD 821. 

On a suggéré que le premier stade correspond à un réarrangement pur. processus qui se 

passe sans déformation plastique, l'arrangement de particules ayant initialement une 

densité relative typique d'un arrangement aléatoire. À mesure que la pression augmente, 

la poudre passe d'un arrangement désordonné à un arrangement plus tassé. 

Dans ce stade. la densité relative de même que le nombre de contacts entre les particules 

de poudre augmentent pour de faibles valeurs de pression [GER 89. HIR 69. JON 601. 

Ainsi. la quantité de réarrangement (la densification) est inversement proportionnelle à 

la densité relative initiale. Parmi les facteurs importants qui influencent la densité 

relative initiale on peut mentionner la dimension des particules et la forme des 

particules. Plus la dimension des particules augmente, plus le nombre d e  contacts dans 



un volume unitaire entre celles-ci se réduit. Par conséquent, le frottement entre les 

particules diminue et leur réarrangement est favorisé. 

La forme des particules est rarement sphérique, ce qui influence le processus de 

réarrangement. Pour les poudres ayant des particules de formes irrégulières et de 

matériaux métalliques difficiles à déformer, l'effet du réarrangement est plus accentué 

[KOS 683. Randall M. German [GER 891 constate à son tour que plus la forme de la 

particule est irrégulière, plus la densité apparente de la poudre diminue. Par conséquent, 

le changement de densité par Ie réarrangement des particules est plus évident pour des 

poudres ayant des densités apparentes plus réduites. 

Le comportement des poudres dans ce stade est aussi différent en fonction des 

caractéristiques du matériau dont la poudre provient. Ainsi. l'augmentation de la densité 

est limitée à un pourcentage réduit pour les poudres ductiles a la forme relativement 

régulière et à surface lisse [FIS 78, KAK 68, BOC 66, DON 63, DUF 543. 

Le réarrangement peut être défavorisé et même peut disparaître totalement dans le cas où 

la densité initiale de la poudre est suffisamment élevée pour que la moindre 

augmentation de pression engendre la déformation plastique des particules [MO0 851, 

situation plus facilement observable pour les poudres de cuivre mais moins visible pour 

celles de fer. 



En partant de la condition simplificatrice que la poudre est constituée de particules 

sphériques et uniformes, ce phénomène peut être calculé [FIS 831 en utilisant la fonction 

de distribution radiale (RDF = "Radiat Density Function") : 

Cette fonction donne le nombre moyen de particules dont le centre de masse est situé à 

l'intérieur d'une distance radiale r d'une particule arbitraire de rayon R. ou, plus 

précisément, le nombre de centres de sphère localises à la distance r de la sphère de 

référence (figure 1.4.). Le paramètre Zo est le nombre de coordination pour un 

arrangement aléatoire des particules ( Z o  = 7.3) et c est la pente de la fonction RDF (c = 

15.5) [FIS 831. 

Figure 1.4. Variation du nombre moyen de particules sphériques localisées a la 

distance r de la sphère de référence de rayon R. [FIS 831. 



Une fois fini le réarrangement des particules avec l'augmentation de la pression 

appliquée, on commence à observer la déformation des particules de poudre. C'est le 

moment du passage à la seconde étape de la densification qui, comme on l'a déjà 

mentionné, peut se superposer partiellement à la première étape. Initialement, à des 

valeurs faibles de pression, iI ne s'agit que d'une déformation élastique des points de 

contact entre les particules [TUR 97, GER 89, FIS 78, HIR 691 ce qui entraîne la 

réduction des zones vides dues à la forme sphérique des particules. 

En même temps avec l'augmentation de la pression on constate un glissement et un 

aplatissement simultané des particules. donc une modification de leur forme. Il est 

évident que cet aplatissement se produit avec l'augmentation, d'un côté. des surfaces de 

contact entre les particules (surfaces qui étaient initialement des contacts en un point) et, 

de l'autre côté, du nombre de coordination (nombre des points de contact sur chaque 

particule) [FIS 78, HEW 741. En présentant dans la figure 1 S. [GER 891 la variation de 

la densité relative en fonction du rapport entre la pression appliquée et la limite 

d'écoulement pour des poudres de différents matériaux Wi, Cu, W. Fe) on constate un 

comportement semblable pour toutes les particules, c'est à dire une augmentation de la 

densité relative avec l'augmentation du rapport entre la pression appliquée et la limite 

d'écoulement. Par contre, les dimensions des surfaces de contact entre les particules 



déformées seront sensiblement différentes aussi bien pour différents types de  poudres 

métalliques utilisées que pour différentes pressions appliquées. 

Pression 1 Limite d'écoulement 

Figure 1.5. Variation entre la densité relative et le rapport entre la pression 

appliquée et la limite d'écoulement [GER 891. 

Pour des valeurs plus élevées de pression, le déplacement réciproque des particules cesse 

et la densification continue par l'élargissement des surfaces de contact (déformation 

plastique). La concentration de la pression dans les points de  contact provoque un 

écoulement de la matière dans les pores voisins, ayant comme effet la diminution des 

dimensions des pores et l'augmentation de la densité du comprimé. Simultanément peut 

apparaître aussi une soudure froide des particules de poudre sur les surfaces de contact. 

ayant comme conséquence le renforcement de la résistance du comprimé. Pour le cas 



particulier des particules uniformes et sphériques, la déformation des particules entraîne 

la transformation de celles-ci en polyèdres [TUR 98, GER 94, GER 89, FIS 78, HIR 691. 

La conséquence de la déformation des particules de poudre est l'écrouissage progressif 

de celles-ci a mesure que leur déformation augmente ayant comme effet la réduction de 

la plasticité et implicitement la fragmentation des particules. Cette fragmentation se 

produit au moment où les contraintes dans les particules sont devenues si élevées que la 

limite de rupture du matériau est atteinte. Ce phénomène apparait surtout dans le cas des 

matériaux ayant une plasticité limitée ou dans le cas des poudres poreuses qui ont des 

formes irrégulières. 

Le troisième stade de la densification est caractérisé par des densités très élevées. 

lorsque le caractère particulier de chaque particule disparaît en entraînant la déformation 

de  l'ensemble comme un tout unitaire et la compressibilité de l'ensemble diminue 

rapidement. 



1.2. Équations de densification 

En considérant l'ensemble du processus de  densification de la poudre commençant par le 

remplissage de  la matrice et finissant par l'extraction du comprimé, le processus est 

évolutif. caractérisé par une superposition des stades, sans qu'il ait des "zones" nettement 

délimitées. Cependant, chaque stade est distinct du point de vue phénoménologique. 

ayant comme caractéristiques certains changements qui peuvent être définis par des 

équations spécifiques. 

Jusqu'à présent on a conçu relativement peu d'études sur le stade de réarrangement des 

particules. probablement à cause de l'hypothèse des nombreux auteurs conformément à 

laquelle le premier stade de la densification n'aurait pas d'influence sur le pressage 

ultérieur. Les études expérimentales qui ont été pourtant réalisées décrivent l'évolution 

de la distribution radiale en fonction du nombre des contacts Nc entre les particules 

sphériques. Une conclusion quasi générale est que la relation entre les deux peut être 

approchée par une "sinusoïde amortie" (figure 1.6.). 



Figure 1.6. Distribution du nombre de particules ( N ) en s'éloignant d'une 

particde sphérique de référence de rayon R. [TUR 981. 

Dans le second stade se produit une densification importante des particules de poudre 

associée à une augmentation sensible de la pression. L'évolution de certains paramètres 

caractérisant le processus de densification a été décrite par divers modèles. Ainsi. on a 

déterminé des modèles qui décrivent la variation du nombre de contacts i la surface des 

particules durant la densification [GER 89, FIS 781. D'autres modèles décrivent 

l'influence dz la pression qui provoque l'aplatissement des particules (supposées 

sphériques) de poudre. On a développé aussi une expression qui décrit la densité à vert 

en fonction de la pression [LIU 971. 



Dans ce qui suit, on va analyser la nature des modifications de forme d'une particule de 

poudre considérée sphérique de rayon &. Ainsi, on considère les points suivants : ( i ) 

pendant la densification, la réduction de la distance entre deuv particules sphériques 

voisines influence de la même manière les deuv particules; ( 2 ) les surfaces de contact 

apparues à la suite de l'aplatissement de deux particules (étant initialement un seul point 

de contact) ont toujours une forme circulaire; ( 3 ) le nombre de coordination Z 

caractérisant le nombre de particules en contact ne change pas durant le processus de 

densification. Une fois ces conditions remplies, la particule de rayon & évoluera vers un 

rayon plus grand R ayant des surfaces de contact communes avec les particules voisines, 

de forme circulaire de rayon r. La figure 1.7. [DAV 971 en est la représentation 

schématique. 

Avant pressage Après pressage 

Figure 1.7. Schéma représentant la déformation d'une particule sphérique. 

Le voiume de la particule à l'état initial est: 



Le volume de la particule après la déformation peut être exprimé par la relation suivante: 

II est évident que le volume de la particule n'est pas modifié à la suite de la déformation. 

Après avoir égalisé les équations ( 2 ) et ( 3 ), et à la suite de quelques transformations 

mathématiques. on obtient la relation : 

Dans cette situation, les auteurs [DAV 971 ont défini un facteur de forme qui caractérise 

la déformation de la particule. L'expression de celui-ci est la suivante : 



En considérant que la densité du comprimé peut être décrite par la redistribution des 

volumes durant la densification, elle peut être écrite de cette manière : DV = DoVo, où 

D est la densité relative (la fraction de la densité théorique) du comprimé. V est le 

volume, Do est la densité apparente (initiale) de la poudre et Vo est le volume qui 

correspond à cette densité. 

Le volume du comprimé de poudre est déterminé par le degré d'aplatissement de 

l'ensemble des particules de poudre. C'est pourquoi suite au pressage on constate une 

augmentation de densité. la forme des particules évoluant d'une forme sphérique de 

rayon & à une sphère aplatie, de dimension maximale R (figure 1.7.). Ainsi. la 

déformation fait que la distance entre le centre d'une particule et la plus proche particule 

2 7 IR voisine soit réduitede & à  (R -r) . 

La densité relative D aura donc la forme : 

En utilisant les expressions ci-dessus, les auteurs ont obtenu l'expression de la densité 

relative finale de la masse de poudre densifiée dans laquelle est intervenu aussi 

I'aplatissement des particules de poudre : 



Par conséquent, on peut trouver une équation qui mette en évidence l'influence de la 

pression qui provoque l'aplatissement des particules de poudre. Les auteurs ont 

considéré la pression qui contribue a la déformation des particules comme une résultante 

influencée par la limite d'écoulement af du matériau, par les surfaces de contact 

circulaires ( à rayon r ) entre les particules et par l'angle 0 de contact entre la direction de 

la force normale sur la surface de contact et la direction de la pression appliquée P 

(figure 1.8.). 

Figure 1.8. Schéma représentant la déformation 

ensemble comprimé sous l'action de la pression P. 

d'une particule dans 



La force normale sur la surface aplatie de rayon r d'une particule déformée est m'of et 

sa composante sur la direction d'application de la pression P sera: m'of cos8.  En 

considérant Z le nombre de coordination, la force f parallèle à la direction d'application 

de la pression P exercée à la surface déformée de l'ensemble des particules est : 

En conséquence que seulement une demie parmi les forces de contact entre les particules 

ont des composantes parallèles à la direction de pressage P. dans la formule (8) on a 

considéré 2/2. Aussi. cos0 représente la moyenne du cos@ entre O" et 90°, c'est 

pourquoi on a utilisé cos0 = 1 / 2 .  

La force f est donc : 

En considérant une section transversale A dans le comprimé de poudre. la force F 

exercée sur celle-ci sera la somme des forces qui agissent sur chacune des particules qui 



forment le volume élémentaire ZA(R'-2)'". Si on considère également I'expression de la 

D 
densité du nombre des particules - 

4 
, on obtient I'expression de la force : 

-& 
3 

En introduisant dans l'équation ( 10 ) I'expression de  D de la relation ( 7 ) on obtient 

findement : 

Dans les conditions oii Sheppard et McShane ont démontré [SHE 801 que la résistance à 

vert du comprimé G, est directement proportionnelle à la surface de contact entre les 

particules déformées et prenant en considération la relation ( 1 1 ) obtenue ci-dessus, on 

peut écrire : 



où Ir est une constante de matériau qui dépend de la force des liaisons par unité de  

surface de contact entre deux particules déformées. Dans des conditions similaires de 

mesure. les valeurs de ag normalisée à k et de la pression P normalisée à af sont égales : 

Le paramètre s obtenu [DAV 971 peut être utilisé dans l'analyse des changements qui 

sont intenienus au cours de la densification (la modification du nombre de coordination 

Z. de la densité du comprimé ou de la déformation des particules) ainsi qu'en tant que 

mesure de la résistance à vert du comprimé. 



1.3. Distribution des contraintes et de la densité dans les comprimés à vert 

L'une des plus importantes caractéristiques des matériaux obtenus par l'utilisation des 

techniques spécifiques à la métdlurgie des poudres est la distribution de la densité dans 

le volume du comprimé à vert. Ceci n'est pas seulement une mesure de la qualité du 

processus de densification, mais elle détermine aussi le comportement du comprimé a 

vert durant le frittage ultérieur [HIR 691. Généralement, Ia densité du comprimé à vert 

est influencée par certains éléments. La densité du comprimé à vert augmente sous 

l'influence de l'augmentation de la pression de densification qui entraîne le mouvement 

des particules, leur déformation et finalement leur rupture. De même. la densité du 

comprimé à vert s'accroit en même temps que la proportion de grosses particules- En 

effet, une augmentation de la densité apparente sera constatée lorsque le mouvement des 

particules ainsi que leur déformation ont été favorisés. 

La déformation des particules est facilitée par la diminution de la dureté, de la limite 

d'écoulement de la particule et de la vitesse de pressage. Ces facteurs entraînent à leur 

tour l'augmentation de la densité du comprimé à vert. La dépendance générale de la 



densité du comprimé à vert en fonction de quelques variables est présentée a la figure 

1.9. [HIR 691. Ainsi, la courbe A est valable pour des métaux mous (dureté H faible) et 

des particules de grandes dimensions, densifiées à faible vitesse de pressage (vP). Au 

contraire, la courbe B caractérise les particules dures avec de petites dimensions 

comprimées à haute vitesse. 

Densité à vert 

HA < HB 
Taille A > Taille B 
v: c v; 

Pression 

Figure 1.9. Dépendance générale de la densité du comprimé à vert au pressage 

[HIR 691. 

Le gradient de densité à l'intérieur des pièces pressées résulte du frottement inévitable 

entre les particules et les parois de la matrice et de la fiction entre les particules. Par 

conséquent dans les conditions du pressage uniaxe dans une matrice rigide, les particules 

seront assujetties à des pressions de densification différentes en fonction de leur 

emplacement dans le volume. Ainsi les particules seront soumises à des pressions de 

densification variables conformément à la relation suivante [GER 893 : 



Dans la relation ( 14 ), P est la pression à la distance x par rapport au  niveau supérieur 

d'application de la pression; Po est la pression appliquée; p est le coefficient de 

frottement entre les particules de poudre et les parois de la matrice; D, est le diamètre 

du comprimé; z est reliée directement aux interactions entre les particules et représente 

le rapport entre les contraintes radiale et axiale. z est une caractéristique pour le 

frottement principalement en début de pressage lors du réarrangement des particules. 

L'équation ( 14 ) est applicable évidement dans le cas du pressage uniaxe dans une 

matrice rigide. Cette relation qui exprime en fait la diminution de la pression avec 

l'augmentation de la distance vers le bout du comprimé (jusqu'a la valeur maximale H) 

est représentée graphiquement à Ia ligure 1-10. [TUR 98. GER 891. 

À part la distribution axiale de la pression, dans le cas d'un comprimé cylindrique 

apparaît, comme on l'a déjà montré (figure 1.2.), une distribution radiale de forme 

parabolique [GER 89. SUR 841. À cause des distributions radiale et axiale de  la pression 

dans un comprimé cylindrique obtenu par le pressage dans une seule direction, on 

observera des différences de densité à la fin de pressage comme effet de  la redistribution 

de la charge. Par exemple, la distribution de la pression dans un comprimé de cuivre 

pressé à 700 MPa est présentée a la figure 1.1 1. [GER 89, HAN 84, JON 601. 
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Figure 1.10. Variation de la pression relative P/Po en fonction des paramètres de 

P= densification - [GER 891. 
4 

Figure 1.11. Iso - valeurs de pression (MPa) dans un comprimé de cuivre pressé 

à 700 MPa. L : longueur du comprimé. Dc : diamètre du comprimé [GER 891- 



Comme on peut l'observer tout d'abord dans la relation ( 14 ) et ensuite dans la figure 

1.1 1 ., on obtient d'autres iso-valeurs de pression typiques pour de différentes valeurs du 

rapport L 1 D, et la distribution des densités concorde avec celle des pressions. Par 

exemple, on présente à la figure 1.12. [GAD 82, HAN 84, KUC 561 un comprimé (L 1 D 

= 0.87) obtenu par pressage uniaxe à 700 MPa, simple action, d'une poudre de Ni pur. 

10 7.5 u @ 2s 
Distance radiale, mm 

Figure 1.12. : Variation de densité dans un comprimé cylindrique de poudre de 

Ni pur [HAN 841. 

On constate que la plus grande densité apparaît sur la surface supérieure (celle à partir de 

laquelle on applique la pression) dans les zones extérieures où le frottement avec les 

parois de la matrice provoque le déplacement relatif maximal entre les particules. La 

densité à la circonférence diminue rapidement en avançant vers le fond. là où la densité 



est Ia plus faible. La distribution de la densité dans la zone de la ligne centrale (l'axe qui 

unit les milieux des bases du comprimé) ou l'influence du frottement entre tes parois de 

la matrice et la poudre est minimale est plus uniforme. Sur cet axe la densité se trouve à 

une vaieur maximale à peu près à la moitié de la distance entre les surfaces supkrieure et 

inférieure du comprimé. 
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Figure 1.13. Iso - valeurs d e  densité dans un comprimé de poudre pour le 

pressage uniaxe simple action et double action [GER 891. 
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La situation sera tout autre dans le cas du pressage uniaxe à double action (supérieur et 

inférieur) dans une matrice rigide. Les différences dans la distribution de la densité sur la 

section du comprimé sont mises en évidence dans la figure 1.1 3. [GER 891. 



Le frottement qui entraîne les phénomènes analysés ci-dessus est d'autant plus prononcé 

que la forme des particules est plus éloignée de la sphéricité et que leur surface présente 

plus d'aspérités. La réduction de I'effet produit par le frottement se réalise dans Ie cas de 

la densification dans des matrices métalliques rigides, par introduction des lubrifiants. 

Le rôle des lubrifiants est de former un "film" à l'interface entre la pièce comprimé et la 

surface de la matrice aftn de limiter les contacts métal-métal lors de l'éjection de la pièce 

comprimé. Au moins deux effets sont visibles suite à l'utilisation des lubrifiants : 1) une 

distribution plus uniforme de la pression pendant le pressage de la poudre et 2) une 

extraction plus facile du comprimé à vert de la matrice en diminuant simultanément 

l'usure de la matrice de pressage. 

Une seconde méthode de réduction de t'effet produit par le frottement des particules 

pendant la densification est le pressage isostatique. Celui-ci se réalise dans des sachets 

flexibles et procure l'avantage de l'élimination du frottement entre les parois de la 

matrice et la poudre- 



1.1. Caractérisation des gradients de densité 

Bien que pour les pièces à vert obtenues par métallurgie des poudres on désire aboutir à 

une densité uniforme, la pratique prouve que, dans les conditions où le pressage est 

réalisé dans des matrices métalliques rigides, il y a une distribution de densité dans le 

volume du comprimé. Une telle distribution d e  densité influence négativement aussi 

bien le stade suivant du processus (le frittage) que les propriétés mécaniques de la pièce 

finie. Ainsi, i l  est très intéressant de connaître la distribution de densité à vert du 

comprimé. 

Comme on l'a déjà constaté dans les paragraphes antérieurs, la variation de  densité dans 

le volume du comprimé obtenu par pressage uniaxe dans une matrice métallique rigide 

apparaît comme un effet du frottement entre les particules de poudre et les parois de la 

matrice [TUR 98, LAN 97, GER 891. Dans de telles conditions, la pression appliquée a 

comme conséquence Ifapparition d'un état de contrainte hétérogène qui influence le 

déplacement des particules ainsi que leur déformation [HAN 84, HIR 69, GET 941. 



La détermination de la densité moyenne d'un comprimé poreux se réalise simplement 

par quelques mesures successives de leur masse dans différentes conditions [TUR 98. 

DIX 711. Dans la première étape, le comprimé est pesé dans l'air (Wl)  et ensuite il est 

imprégné d'huile. La viscosité de l'huile, le temps d'imprégnation et la température a 

laquelle on fait l'imprégnation sont standardisés. A l'étape suivante on pèse le comprimé 

imprégné d'huile dans l'air (Wz) et ensuite il est pesé dans l'eau pour obtenir W3. La 

densité de la pièce est calculée avec la relation p = w, Am 
(4 -4)' 

Si la détermination de  la densité moyenne d'un comprimé poreux présente l'avantage 

d'être réalisée sans difficulté, cette méthode ne fournit néanmoins aucune indication 

concernant la distribution de densité dans le volume du comprimé. Pour déterminer la 

densité locale dans un comprimé, la littérature propose des méthodes diverses qui ont 

comme finalité aussi bien la mise en évidence qualitative d'une distribution de densité 

dans le volume du comprimé, que la détermination quantitative de la valeur de  celle-ci. 

La démonstration de  l'existence d'une distribution de densité et de pression a l'intérieur 

d'un comprimé [DAV 97, FIS 83, GOE 49, GER 89, GER 94, HAN 84, HIR 69, JON 

60. LI 94, LIU 97, STR 861 a été mise en évidence initialement en introduisant dans une 

poudre de cuivre avant pressage des couches de  poudre de graphite [LAN 97, GOE 49. 

JON 601. La même idée a été reprise par Seeling et Wulff [SEE 461 qui ont pressé une 



poudre de fer dans laquelle ils ont introduit des couches de poudre de cuivre. La 

déformation non uniforme de ces couches durant le pressage indique l'existence d'un 

frottement prononcé entre la poudre et les parois de la matrice, ainsi que l'influence du 

frottement dans l'apparition de la distribution de densité. En plus, dans le même ouvrage, 

les auteurs ont réalisé une évaluation du frottement en fonction du mode de lubrification 

(mélange avec la poudre ou lubrification des parois de la matrice) pour le pressage d'une 

poudre de Ni a 414 MPa (30 tsi). Les valeurs de densité du comprimé obtenues sont 

indiquées dans le tableau suivant (tableau 1.1) : 

Tableau 1.1: L'effet des lubrifiants sur la densité à vert d'un comprimé de Ni 

pressé à 4 14 MPa (30 tsi) [SEE 461. 

Type de poudre et mode de lubrification Densité 

relative % 

Poudre de Ni sans lubrifiant 66 

Poudre de Ni + 0.5% graphite 76 

Poudre de Ni + 4% graphite 78 

Poudre de Ni + 4.5% fluorure de silicium 64 

Poudre de Ni + 0.5% acide stéarique 75 

Poudre de Ni; lubrification des parois de Ia matrice avec acide stéarique 76 

Poudre de Ni; lubrification des parois de la matrice avec du graphite 74 

colloïdal 



Une évaluation quantitative de la distribution de densité a été réalisée 49, GOE 

49, HAN 841 par l'introduction à l'intérieur de la poudre avant le pressage d'une grille de 

plomb à ouvertures carrées (figure 1.14.). 

Figure 1.14. Radiographie d'une grille de plomb à ouvertures carrées 

équidistantes utilisée pour l'évaluation quantitative de la distribution de densité 

[GOE 491. 

Ayant une limite d'élasticité très réduite, le plomb peut "suivre" facilement l'écoulement 

de la poudre pendant la densification. Ainsi, la densité peut être mise en évidence dans 

n'importe quel point du comprimé à l'aide de la mesure de la déformation de la grille 



métaHique. L'évaluation de cette déformation se réalise à l'aide des mesures 

dimensiome~les par exposition aux rayons X. L'utilisation du plomb pour la construction 

de la grille se justifie par le fait que celui-ci possède une grande capacité d'absorption 

des rayons X. Ainsi, l'observation de la grille déformée se fait par la différence 

d'absorption des rayons X entre le comprimé de poudre et la grille de plomb. 

On peut effectuer une évaluation de la distribution de densité dans le volume du 

comprimé par une méthode similaire à celle exposée ci-dessus. en utilisant. à la place de 

la grille à ouvertures carrées, une grille à ouvertures circulaires [KAM 49. JON 60, HAN 

841 (figure 1.15.). 

Figure 1.15. Radiographie d'une grille à ouvertures circulaires dans un comprimk 

de  poudre pressé en mode double action à 155 MPa (22400 psi) [ JON 601. 



L'évaluation de la déformation de la grille est réalisée en faisant les mesures des 

dimensions des trous dans deux directions, une axiale et l'autre radiale, en prenant 

comme référence la direction d'application de la pression. 

Une autre méthode de détermination de la distribution de densité dans un comprimé est 

basée sur des mesures de dureté. Cette méthode est décrite dans plusieurs articles [GOE 

49, JON 60. HIR 69, HAN 84, LAN 971 et utilise la corrélation entre l'augmentation de 

la dureté et I'écrouissage qui résulte de la déformation plastique des particules 

individuelles de poudre. Ce comportement est illustré dans la figure 1.16. 

O 40 60 

PRESSION DE DENSIFICATION (tsi) 

Figure 1.16. Dépendance de la déformation plastique des particules 

individuelles en fonction de la pression de densification (tsi) pour une 

poudre atomisée de fer [HIR 691. 



Ainsi, pour les expériences de pressage décrites dans [GOE 491, des poudres de cuivre 

électroiytique et de fer poreux ont été utilisées pour réaliser des comprimés cylindriques 

de diamètres de 22,2 mm et de 73 mm. Ces comprimés ont été tranchés selon des 

directions parallèle et perpendiculaire par rapport à la direction d'application de la 

pression de façon à obtenir à la fin des cubes d'arêtes de 9.5 mm. Le poids et le volume 

de chacun des cubes ont été déterminés pour calculer les densités. De plus, on a 

déterminé la dureté Brinell à la surface des cubes. Avec l'ensemble des résultats obtenus 

on a pu réaliser une grille représentant la distribution de la dureté et de la densité en 

différents points le long du rayon du comprimé et la variation de dureté sur la section 

parallèle à I'aue d'application de la pression qui passe par te centre du comprimé. 

Le principe du sectionnement du comprimé et de la détermination de la dureté des 

particules a été utilisé aussi par G. C. Kuczynski et 1. Zaplatynskyj [KUC 56, HAN 841 

pour la détermination de la distribution de densité dans un comprimé de Ni ( figure 

1.12.). 

En utiIisant le diagramme de la figure 1.17. pour la correspondance entre la dureté 

Rockwell d'une poudre d'acier alliée (Fe - 0,22% C - 0,21% Mn - 0,012% S - 1.96% Ni - 

0.43% Mo - 0.1 8% 0) et les valeurs de densité relative, KT. Kim et Y.H. Cho [KIM 

931 ont réalisé des mesures de dureté sur la section d'un échantillon. L'échantillon fait 



partie d'une série obtenue par pressage isostatique à fioid (à des pressions qui varient 

entre 3 t / cm2 (300 MPa) et 4 t 1 cm2 (400 MPa). Ensuite, les échantillons ont été fiittés 

à différentes températures et déformés. Les iso-valeurs de densité obtenues par 

détermination de dureté et par analyse d'image sur une section transversale sont 

présentées sur la figure 1.18. 

0.80 0.82 0.84 0.86 0.88 0.90 0.92 0.94 0.96 0.98 1.00 

DENSITÉ RELATIVE 

Figure 1.17. Variation de la dureté Rockwell (HRB) avec la densité relative pour 

une poudre d'acier alliée poreuse (type HF4, Mannesmann) [KIM 931. 
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Figure 1.18. Iso-valeurs de densité obtenues par la détermination de dureté et par 

analyse d'image sur une section transversale d'un échantillon pressé isostatique à 

froid à 3 t / cm2 (300 MPa), fiitté et déformé a E = 0.67 [KIM 931. 

Des études plus récentes [LAN 97, GAR 95. YAM 891 se sont intéressées à la 

distribution de densité dans les comprimés à vert en utilisant d'autres techniques qui, 

schématiquement, peuvent être partagées en méthodes optiques et méthodes acoustiques. 

Chacune de ces deux classes présente des avantages et des désavantages si elles sont 

analysées du point de vue du rapport performance / prix. Lorsqu'on se rapporte à la 

performance, les éléments dont on tient compte sont surtout la sensibilité dans la 

détermination de la distribution de densité, la vitesse et la facilité de mesure, la nécessité 

de préparation de I'écliantillon à analyser, la facilité d'interprétation des résultats, etc. 



L'une des méthodes les plus exactes de mesure de la distribution de densité dans le 

volume d'un comprimé de poudre métallique est la mesure de la vitesse des ultrasons 

[LAN 97, GAR 951. Cette méthode présente Pavantage de caractériser i'échantillon par 

un moyen 

ultrasonore 

ultrasonore 

non destructif. Elle repose sur le principe que la vitesse d'un signal 

augmente en traversant un milieu plus dense. La relation entre la vitesse 

et les caractéristiques de matériau est donnée par : 
~ ( 1 -  V )  

v est le coefficient de Poisson peu influencé par la densité p du matériau et E est le 

module de Young du matériau. Généralement le module de Young est fortement 

influencé par la densité relative du matériau. Cest pourquoi la vitesse des ultrasons dans 

un comprime augmente avec la diminution des porosités. 

La première étape consiste à mesurer les vitesses ultrasonores sur plusieurs échantillons 

du même matériau que celui a analyser, ayant des formes régulières et différentes 

densités unifwmes connues. On réalise ainsi une grille montrant la wrrespondance entre 

les densités uniformes connues et les valeurs mesurées de la vitesse ultrasonore. 

La caractérisation du  comprimé de forme cylindrique ou de paral lélépipéde représente la 

deuxième étape et elle est réalisée par balayage ultrasonore de toute la section centrale 

du comprimé, parallèle a la direction &application de la pression. La corrélation des 



valeurs des vitesses ultrasonores obtenues avec la grille peut donner une image de la 

distribution de densité dans le volume du comprimé. 

En principe. le fonctionnement de l'appareil est le suivant (figure 1.19.) : une source 

piézo-électrique émet à la surface de l'échantillon un signal ultrasonore (de quelques 

MHz). Après avoir traversé l'échantillon une seule fois ou, par réflexion, plusieurs fois, 

le signal ultrasonore est capté en enregistrant le temps de parcours à travers l'épaisseur 

de l'échantillon. Par la corrélation de ces deux valeurs (le temps de parcours mesuré et 

l'épaisseur de l'échantillon connue), on peut déterminer la vitesse du signal ultrasonore 

qui caractérise l'échantillon poreux. 

émetteur 

échantillon 

transducteur récepteur 
signal I 

Figure 1.19. Schéma de principe pour la mesure du distribution de densité d'un 

comprimé de poudre métallique par la mesure de la vitesse des ultrasons. 



II y a cependant une particularité dans l'utilisation de la méthode de la détermination de 

la vitesse ultrasonore dans les comprimés poreux. Cette particularité consiste dans le fait 

que, pour pouvoir réaiiser les mesures, L'échantillon est introduit dans un fluide ayant un 

rôle d'agent de couplage entre l'appareil de mesure (le générateur d'un signal 

ultrasonique et le détecteur) et l'échantillon poreux- La condition dont il faut tenir 

compte est que le liquide utilisé n'affecte pas l'intégrité de l'échantillon. Le liquide utilisé 

est habituellement l'eau ou l'éthanol. 

11 faut admettre que I'utilisation d'un liquide de couplage pour les mesures de distribution 

de densité représente un compromis entre l'utilisation des ultrasons sur des comprimes 

poreux et le désavantage de modification du comportement du comprimé face aux 

ultrasons. Aussi, l'information obtenue intègre la variation de densité au travers de 

l'échantillon, c'est pour cela qu'il est plus difficile de déterminer la distribution de densité 

dans les pièces de gros volume. 

Cependant, on a publié des articles dans lesquels on a utilisé une couche de gel de  

silicone [GAR 95, WRJ 951, un élastomère spécial [GAR 95, JON 861. une membrane 

sous vide [GAR 95, ROB 881 (figure 1.20.) ou une bande adhésive [GAR 95, YAM 891 

(figure 1 -2 1 .). 



Plexiglas Échantillon 
I Chambre sous vide 

Figure 1.20. Section schématique dans le montage pour réaliser des mesures 

ultrasoniques en utilisant comme agent de couplage une membrane de plastique 

sous vide. 

~ransducteu+- 1 fluide de couplage 

Figure 1.21. Schéma de montage pour réaliser des mesures ultrasoniques en 

utilisant comme agent de couplage une bande adhésive. 



La méthode ultrasonique classique présentée ci-dessus peut avoir également la variante 

"laser" [GAR 951, dans laquelle aussi bien l'émission du signal que sa détection sont 

réalisées de manière optique. Tout comme dans l'exemple antérieur, cette méthode garde 

l'intégrité de l'échantillon. Une impulsion laser orientée vers l'échantillon produit des 

déformations locales générant des oscillations élastiques qui représentent le signal à 

analyser. 

Ces oscillations se propagent dans toutes les directions (longitudina!e, transversale et en 

surface) diminuant le signal qui nous intéresse. Pour éviter ce phénomène, on utilise 

deux sources laser, la détection se réalisant par interférométrie optique. Les valeurs des 

vitesses ultrasonores obtenues suite à l'utilisation de cette méthode sur des échantillons 

céramiques pressées a 68,9 MPa, sont montrées à la figure 1.22. 

Les mesures ont été effectuées à des intervalles de 5 mm le long des arêtes de 

l'échantillon. On constate que la variation de la vitesse mesurée est importante le long 

des arêtes entre les positions inférieure et supérieure de l'échantillon, et elle est 

relativement faible dans la zone médiane de l'échantillon. 



Figure 1.22. Variation de la vitesse d'onde (dans différents endroits) dans un 

échantillon d'alumine pressé à 68,9 MPa [GAR 951. 

Bien que relativement complexe comme méthode (qui implique des coûts importants), le 

principal avantage de l'utilisation des systèmes optiques à la place des détecteurs 

ultrasonores conventionnels est la possibilité de l'exécution des mesures sans contact, 

même si l'échantillon se trouve dans des milieux hostiles. 

Une autre méthode utilisée pour la caractérisation des variations de densité dans les 

comprimés pressés de poudres est celle des radiographies à rayons X [GAR 951. 



L'avantage essentiel de la méthode est que l'analyse peut être faite rapidement, sans 

détruire l'échantillon et sans une préparation préalable de celui-ci. Ainsi, en utilisant la 

radiographie à rayons X pour un échantillon pressé (simple action) à 68,9 MPa, on 

confirme que la densité augmente dans la direction de pressage, ayant la valeur 

minimale au niveau inférieur de l'échantillon (figure 1.23.a.). On peut déterminer aussi 

la variation de densité sur une direction perpendiculaire à celle d'application de la 

pression, (figure 1 -23.b.) à différents niveaux de l'échantillon. 
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Figure 1.23. Variation de densité dans des directions axiale et transversale dans 

un échantillon pressé simple action à 68,9 MPa (résultats obtenus par 

radiographie à rayons X) [GAR 951. 



En principe, la méthode est basée sur l'atténuation de l'intensité d'une radiation X en 

traversant un échantillon (a densité variable, avec des impuretés, etc.). Après 

l'exposition, sur le côté opposé de l'échantillon la radiation est captée sur un écran ou sur 

une pellicule photosensibie, obtenant ainsi une image en niveaux de gris. Ces nuances de 

gris caractérisent Ia distribution de densité (ou des impuretés) du comprimé. Pour chaque 

type et épaisseur d'échantillon, on contrôlera le contraste de l'image pour un choix de 

l'énergie de radiation X. Les valeurs de densité qui correspondent à chaque niveau de 

gris, tout comme dans le cas de la méthode ultrasonore, s'identifient par la réalisation 

d'une grille de niveaux (à la même valeur de l'énergie de radiation X ) sur des standards 

avec des densités connues. 

Bien que très intéressante, la méthode des radiographies à rayons X n'a pas la précision 

de celle avec ultrasons, par exemple. L'explication se retrouve dans la diminution de la 

résoIution de l'image obtenue par les "zones fausses" causées par la radiation X 

secondaire a basse énergie. Le recouvrement de l'échantillon avec une feuille métallique 

peut assurer la protection contre ces radiations. 

Une variante de la méthode des rayons X utilisée surtout pour les matériaux céramiques 

est l'autoradiographie [GAR 951. La différence par rapport a la méthode antérieure dans 

laquelle le matériau photosensible était bombardé d'une radiation X, est que I'échantilton 

dont on cherche la distribution de densité, est lui-même radioactif ou, tout au moins, les 

particules qui ont été "étiquetées" avec des isotopes radioactifs. Dans l'autoradiographie, 



l'échantillon est placé sur une plaque photosensible ou il est laissé assez longtemps. 

Après l'impression de la plaque, on obtient tout comme dans le cas précédent, une image 

avec la distribution de densité en nuances de gris. Les niveaux de gris peuvent être 

déterminés en les comparant avec la grille de calibrage réalisée sur des échantillons avec 

des densités connues. tout comme dans le cas précédent. 

Quoique limitée par les inconvénients générés par le travail avec des substances 

radioactives, cette méthode a été décrite et utilisée [GAR 95, MAC 771 pour la 

caractérisation de la distribution de densité dans des comprimés de dioxyde d'uranium. 

La figure 1.24. montre les distributions de densité dans quelques comprimés avec 

différentes valeurs pour le rapport H / D. 

L'application de l'analyse informatique pour visualiser le plus fidèlement possible la 

variation de densité dans le volume d'un comprimé, est réalisée par la tomographie avec 

des rayons X ou y [GAR 95, LAN 971. En principe, la méthode repose sur l'absorption 

des rayons X (ou y) à l'intérieur de I'échantillon. La particularité de cette méthode 

consiste dans le fait qu'après l'obtention d'une première image, l'échantillon (ou la 

source) est tourné d'un angle inférieur à 180" et on enregistre une seconde image. De 

l'analyse des informations à la suite des deux "lectures", l'ordinateur reconstruit une 

image qui représente le niveau de diminution de la radiation dans chaque point du 

volume de l'échantillon, en attribuant a chacun un niveau adéquat de gris. L'image dans 

des nuances de gris est traitée de la même manière que dans les méthodes déjà vues. La 



figure 1.25. présente la distribution de densité dans un comprimé a vert de poudre 

d'oxyde de zinc, ainsi que dans le comprimé fitté. Même après le finage, dans le 

volume du comprimé, une distribution de densité est facilement visible. 

Figure 1.24. Distribution de densité relative dans des comprimés de poudre de 

dioxyde d'uranium non - lubrifié dont le rapport H / D a été modifié [GAR 95 1. 

Sans tenir compte du prix élevé d'une installation de tomographie et de l'apparition 

possible des artefacts, l'utilisation des radiations y [GAR 951 dans cette méthode 

présente t'avantage de la détermination directe et précise des valeurs absolues de densité, 



sans la nécessité du calibrage. Cette caractéristique est assuré par l'utilisation des 

coefficients d'atténuation du matériau pour une longueur d'onde bien définie. Ainsi on 

peut réaliser des images de distribution de densité pour n'importe quel plan de 

l'échantillon. De plus, l'énergie de la radiation y étant élevée, on peut utiliser des 

échantillons avec des épaisseurs supérieures à celles des tests avec radiation X. 

Figure 1.25. Images d'un comprimé de poudre d'oxyde de zinc obtenues par 

tomographie avec des rayons X. a) comprimé à vert pressé à 6,O MPa; b) 

comprimé fntté 60 min à 1000 OC (GAR 951. 

L'apparition possible des artefacts due P la forme irrégulière des pièces constitue un 

désavantage et une limitation dans l'utilisation de cette méthode. Ainsi, l'artefact donné 

par le changement abrupte dans l'atténuation des rayons X aux arêtes de l'échantillon dû 



au passage des rayons du milieu dense (échantillon) en milieu ambiant (air), peut être 

éliminé par l'introduction de l'échantillon dans un liquide. Les artefacts n'apparaissent 

pas dans les échantillons a vert de forme régulière (cylindrique) dont la densité diminue 

des arêtes vers le centre [GAR 951- 

Une méthode directe d'étude des comprimés qui présentent une hétérogénéité physique 

est l'analyse d'images [TUR 98, LAN 97, GAR 95, AKP 92, RUS 90, PET 861. Le 

comprimé étudié est tranché dans différentes directions d'intérêt (par exemple, le long de 

plans longitudinaux et transversaux ayant comme référence la direction d'application de 

la pression de densification). Les surfaces de coupe sont ensuite préparées d'après les 

méthodes générales métallographiques. L'image en deux dimensions obtenue au 

microscope métallographique présente certaines sections des particules pressées. À 

cause de l'orientation aléatoire des particules tranchées, l'image présente des surfaces qui 

varient d'une valeur minimale jusqu'au plus grand diamètre de la particule. Ainsi. on 

peut tirer certaines informations valables en regard de la forme des particules mais on ne 

peut rien affirmer sur leurs dimensions (figure 1.26.)- 

Ayant comme base d'analyse les images en 2-D, il existe la possibilité d'estimer la taille 

des particules considérées comme population, par modélisation mathématique. En 

partant d'une forme générale, par modélisation, on peut déterminer les valeurs q u i  

peuvent être mesurées sur l'image. Par corrélation entre les valeurs estimées et celles 

mesurées, on trouve les dimensions des particules. 



Figure 1.26. Exemple d'image obtenue par section dans un échantillon [RUS 901. 

Une autre possibilité pour obtenir des informations en 3-D en faisant des observations en 

2-D est de réaliser des séries de tranches. Chacune de ces tranches sera analysée 

séparément. L'assemblage final des résultats successifs en 2-D permet d'obtenir l'image 

de la structure en 3-D (figure 1.27.). 

Figure 1.27. Réalisation d'une image en 3-D utilisant les images en 2-D obtenues 

par une série de tranches [RUS 901. 



Quoique attrayante, cette méthode est pratiquement inapplicable aux comprimées à vert 

des poudres métalliques. Comme on peut s'imaginer, selon le principe présenté sur la 

figure 1-28., entre deux surfaces de coupe peuvent exister des modifications importantes 

de la structure. Pour minimiser les erreurs d'interprétation. les plans de coupe doivent 

être nombreux sur des intervalles étroits. Cette condition introduit la limitation 

d'applicabilité de cette méthode à cause de la difficulté de préparer des tranches minces 

de comprimés à vert de poudres métalliques par des méthodes métallographiques en 

gardant toujours leurs intégrité. 

Figure 1.28. Modification de la structure entre deux plans de coupe qui fournit 

des ambiguïtés dans l'interprétation en 3-D [RUS 901. 



La méthode suppose que les images soient prises sous forme discrète (numériques) et 

converties dans des images binaires. Dans les comprimés de poudres, les particules 

apparaîtront en couleurs claires (blanc) tandis que la porosité sera représentée par des 

nuances de gris allant jusqu'au noir, conformément au degré de contraste adopté. La 

distribution de densité dans le volume du comprimé sera obtenue par I'analyse de l'image 

de la tranche du comprimé étudié. 

Outre la distribution de densité, par l'analyse d'images on peut obtenir des détails (dans 

certaines limites) concernant la forme des particules ainsi que les dimensions et la 

distribution des particules et des porosités dans un comprimé. En plus, par l'analyse 

d'image, on peut obtenir des informations statistiques en ce qui concerne le nombre des 

particules par l'unité de surface. le nombre de contacts entre les particules, le 

pourcentage de la surface occupé par des particules. etc. 

Attrayante pour une étude de laboratoire, l'analyse d'images présente aussi des 

désavantages qu'on ne peut pas négliger. Parmi eux, il faut mentionner la dificulté de 

réaliser des interprétations en trois dimensions suivant les observations bi- 

dimensionnelles et Le travail long et soigné nécessaire à la préparation de chaque 

échantillon à analyser [LAN 97, GAR 95, AKP 92, RUS 901. 



CHAPITRE 2 

MÉTHODOLOGIE ET ÉLABORATION DES HYPOTHÈSES 

2.1 Méthodologie 

Tout comme on l'a constaté dans le premier chapitre, la métallurgie des poudres permet 

la fabrication de pièces ayant une forme complexe par pressage en différentes 

conditions. Prenons par exemple un comprimé obtenu par pressage dans une matrice 

métallique rigide. On y observe aisément, aussi bien au microscope qu'à un simple 

regard superficiel une déformation considérable des particules dans certaines zones du 

comprimé ; cette variation de déformation des particules sera reliée à l'apparition d'un 

gradient de densité dans le volume de la pièce comprimée. Cette variation de densité 

sera difficile à récupérer lors de l'application du traitement ultérieur de frittage. 

phénomène qui a comme effet l'apparition des zones avec des propriétés mécaniques 

variables et affaiblies de la pièce finie. Ces effets sont rarement acceptés dans le cas des 

piéces finies réalisées à partir de poudres métalliques. 



I l  est évident que l'élimination de ces inconvénients pourrait être réalisée par 

l'élimination de la distribution de densité du comprimé à vert. La distribution de densité 

est pourtant un effet du frottement pendant le pressage, plus précisément, le frottement 

réciproque entre les particules de poudre et le fiottement de celles-ci sur les parois de la 

matrice, entraînant un état de contrainte irrégulier qui influence aussi bien le 

déplacement des particules que leur déformation. 

Ainsi, de nombreuses recherches actuelles de la métallurgie des poudres s'occupent de 

l'étude de la densification des poudres métalliques afin de trouver des solutions pour 

l'uniformisation de la densité dans le volume de la poudre pressée et pour la 

maximisation de la densité des comprimés à vert. 

Dans le même but, une analyse sur la densification de trois classes dimensionneIles 

d'une poudre de fer obtenue par atomisation à l'eau sera réalisée dans la présente étude. 

La densification sera effectuée par pressage simple action en présence et en l'absence de 

lubrifiants. L'effet de l'application de la pression sur les particules de poudre sera mis en 

évidence par l'analyse d'images. 

Les comprimés ayant la forme d'un parallélépipède seront sectionnés dans la zone 

médiane d'après un plan parallèle à la direction d'application de la pression et la surface 

de coupe sera préparée suivant des méthodes métallographiques conventionneiles. Dans 

des zones précises, on établira des micro-surfaces considérées comme faisant partie des 



micro-volumes à densité homogène. Ces zones seront photographiées et analysées à 

l'aide d'un programme d'analyse d'images. Pour chaque surface considérée on 

déterminera par l'analyse d'images un "facteur de forme" spécifique, représentant la 

moyenne arithmétique des facteurs de forme de chaque particule de la surface étudiée. 

Par l'entremise de ce facteur de forme moyen on peut faire une évaluation de la 

déformation de la poudre à la suite de l'application de la pression. 

Dans cette étude on se propose aussi de vérifier l'hypothèse de l'existence d'une 

tendance dans la déformation des particules de poudre dans diverses zones du volume du 

comprimé. En vue de cette évaluation, on peut considérer te volume du comprimé de 

poudre comme un ensemble de micro-volumes a densité uniforme, à chacun 

correspondant une déformation spécifique des particules qui le composent. En mesurant 

statistiquement la déformation des particules dans chacun de ces micro-volumes, on finit 

par obtenir une évaluation de  la distribution de densité dans tout le volume du comprimé 

de poudre. en fonction de la déformation des particules. 

On va étudier trois classes de taille d'une poudre de fer de type Atomet 100 1 : +IO6 Pm / 

- 150 Pm. + 45 pm / -75 pn et un mélange de ces deux classes ayant été réalisé d'après 

le modèle d'empaquetage bi-modal [GER 941 en vue d'obtenir une densité maximale. 

En utilisant une matrice métallique rigide a pressage uniaxe et une presse hydraulique à 

simple action, on a envisagé d'obtenir des comprimés pour chacune des classes de 

poudre, à quatre pressions différentes : 275 MPa (20 tsi), 4 14 MPa (30 tsi), 62 1 MPa (45 



tsi) et 965 MPa (70 tsi). Afin de mettre en évidence l'effet du lubrifiant ainsi que 

l'efficacité de la lubrification, on va réaliser des comprimés de poudre non-lubrifiée (les 

parois de la matrice ayant été couvertes d'une fine couche de graphite pour rendre plus 

facile l'éjection du comprimé) et des échantillons pressés d'un mélange de poudre 

métallique avec 1% (massique) de stéarate de zinc. 

2.2. Facteur de forme 

En envisageant les conditions spécifiques de l'analyse d'images exposées dans le 

premier chapitre. on estimera la déformation des particules en fonction de la forme 

initiale des particules utilisées pour le pressage. La plus simple relation qui puisse 

caractériser une particule est le rapport entre deux dimensions de la particule, 

dimensions mesurées sur deux directions différentes. C'est ce qu'on appelle le "facteur 

de forme". Il est très important d'établir les directions selon lesquelles on doit faire les 

mesures pour la détermination du facteur de forme- 

Supposons tout d'abord que la poudre qui subit le processus de pressage est formée d'un 

ensemble de particules parfaitement sphériques. En sectionnant une particule avec un 

plan et en mesurant deux dimensions de celle-ci en quelque direction que ce soit, on 

obtiendra constamment la valeur unitaire du facteur de forme. A la suite de l'application 



d'une pression verticale sur la particule sphérique, celle-ci change de forme et devient 

semblable à un ellipsoïde. Toute section réalisée à travers la particule déformée d'après 

la direction de l'application de la pression sera elliptique. Par conséquent, une évaluation 

de la déformation de cette particule doit être faite par les mesures des dimensions sur la 

direction parallèle et perpendiculaire à celle d'après laquelle a été appliquée la pression. 

Le fait que l'action de la pression se manifeste du haut en bas justifie la facilité avec 

laquelle on peut apprécier le degré de déformation des sphères rien qu'en déterminant un 

facteur de forme (supérieur à 1) d'après les directions horizontale et verticale. En réalité, 

cependant. la forme des particules avant pressage est irrégulière mais pour l'étude on 

peut admettre que leur forme est plutôt ellipsoïdale que sphérique (figure 2.1). 

Figure 2.1: Particule de poudre de fer atomisée [LEN 801. 



Cet élément engendre des difficultés suppiémentaires pour apprécier la déformation des 

particules. Tout d'abord, même si l'on sait d'avance qu'il y aura une certaine tendance 

dans l'arrangement des particules de poudre au moment de l'écoulement libre dans la 

matrice. à la suite de l'application de la pression il nous est impossible de déterminer 

l'angle de désorientation de chaque particule par rapport B la direction de l'application 

de la pression. De même, il nous est impossible de déterminer l'angle de désorientation 

des particules déformées par rapport au plan de section de l'échantillon pour l'analyse 

d'images. 

Dans la situation idéale. où la direction de pressage du comprimé correspondra à l'un 

des axes de rotation de l'ellipsoïde, la coupe à travers l?échantillon parallèle à Ikxe de 

pressage sera représentée par une image elliptique de la particule sectionnée. En 

mesurant les dimensions de celle-ci sur la direction de l'axe de pressage et  

perpendiculairement sur celui-ci, on obtient un facteur de forme qui caractérise la 

déformation de la particule d'après les deux directions. 

On pourrait envisager de même le cas où le plan de coupe de la particule étudiée ne 

coïncide avec aucun des axes de symétrie de rotation de l'ellipsoïde. 



Figure 2.2 Plan de section aléatoire dans une particule de forme ellipsoïdale 

[RUS 901. 

La coupe obtenue aura elle aussi une tendance vers la forme elliptique (figure 2.2.), mais 

elle ne représentera pas la déformation de la particule d'après la direction axiale et 

radiale. mais uniquement une projection de celle-ci. les dimensions de la projection étant 

en fonction de l'angle de désorientation (a, a c 90') entre les particules. Pour a = o0 on 

se retrouve dans la situation idéale qu'on a présenté plus haut. 

Étant donné tout cela, le facteur de forme peut être apprécié comme le rapport entre 

I'aue de la plus longue dimension et la perpendiculaire la plus courte sur cet axe à 

travers la particule déformée (figure 2.3.). Une évaluation correcte de la déformation des 

particules peut être obtenue uniquement par une interprétation statistique des facteurs de 



forme mesurés sur un nombre important de particules étudiées, aussi bien avant le 

pressage que dans la zone d'intérêt de la section réalisée à travers le comprimé. 

a Figure 2.3. Mesure du facteur de forme. Q> = - . 
b 



CHAPITRE 3 

Dans ce chapitre on fera une description minutieuse des manipulations et des étapes de 

préparation des échantillons en vue de leur analyse. Afin d'illustrer de manière évolutive 

les étapes de cette étude, la figure 3.1. présente le plan d'après lequel on a réalisé les 

expériences. Ainsi, conformément a ce plan, on peut mettre en évidence les groupes 

d'activités suivantes, qui seront décrites plus loin : la classification dimensionnelle de la 

poudre de fer (Atomet 1001), la détermination des caractéristiques de chaque classe 

(densité apparente et vitesse d'écoulement), le mélange et la lubrification de la poudre, la 

détermination de la densité tassée, le pressage de la poudre sous différentes pressions, la 

préparation métallographique des échantillons, la prise des photographies, le traitement 

des photographies et l'analyse d'images incluant la sélection des particules pour 

l'analyse. la méthode et  le logiciel d'analyse et l'interprétation des résultats. 



Figure 3.1 1 ,es étapes de l'analyse. 



3.1. La classification dimensionnelle de Ia poudre 

Afin de réaliser cette étude. on a utilisé un échantillon de 22,s kg d'une poudre de  fer 

industrielle (Atomet 100 l), ayant les caractéristiques suivantes [MPIF 09-94] : 

Tableau 3.1. Caractéristiques de la poudre de fer étudiée: 

Densité Densité tassée Ecoulement Angle au repos 

apparente 

( g  / cm3) (g cm3) ( s / 5 0  g) (degrés) 

Atomet IO01 2,94 3,82 26 40.7 

La classification granulométrique a été réalisée en respectant le standard 05 de Metal 

Powder Industries Federation [MPIF 05-92] et en utilisant un ensemble de tamis 

calibrés. chacun ayant un diamètre de 200 mm et une hauteur de 50 mm. Le calibrage de 

chacun de ces cinq tamis a été réalisé conformément aux standards américains. ayant les 

dimensions suivantes : 180 p (80 mesh), 150 Pm (1 00 mesh). 106 Fm (140 mesh), 75 

pm (200 mesh) et 45 pm (325 mesh). Un récipient en  dessous des différents tamis 



permet de récupérer la fraction de poudre qui a des dimensions infërieures a 45 p. 

Outre le standard 05 utilisé pour l'analyse par tamisage des poudres métalliques, pour la 

classification on a aussi tenu compte des standards 01 et 04 de Metal Powder Industries 

Federation [MPIF 01 -95, MPIF 04-92] qui se rapportent à la dimension des échantillons 

d'analyse et à la détermination de la densité. Ainsi, pour les poudres ayant la densité 

apparente supérieure à 1,5 g/crn3 (comme dans le cas présent), la quantité de poudre 

analysée doit peser autour de 1 10 g. Le standard 05 précise de même une durée de 15 

minutes pour le tamisage mécanique. Après l'écoulement du temps de tamisage. on a 

obtenu six fractions dimensionnelles. Les particules coincées dans les trous de chaque 

tamis ont été retirées par une brosse fine. En poursuivant la procédure décrite dans le 

standard 05, les particules coincées dans le réseau d'un tamis ont été ajoutées à celles du 

groupe dimensionnel inférieur au tamis duquel elles proviennent. Les classes 

dimensionnelles obtenues ont été pesées et leur somme devait représenter au minimum 

99% de la quantité initiale de l'échantillon. Dans le cas où la différence entre le poids de 

la poudre initiale et la somme des poids des classes obtenues à la suite du tamisage a été 

supérieure à 1%, on a répété le tamisage. 

Dans l'annexe 1 sont présentées les quantités qui forment les classes de poudre obtenues 

par le tamisage de la quantité de 22,5 kg de poudre de fer. Les résultats obtenus à la suite 

de la classification dimensionnelle de la poudre sont présentés dans le tableau 3.2. Sur la 

base des résultats contenus dans ce tableau, on a pu réaIiser une courbe représentant la 

distribution de taille en fonction du pourcentage de poudre retenue. Cette distribution 



cumulative est présentée dans la figure 3.2. Dans la figure 3.3. on a présenté la 

distribution de taille (log-normale) pour cet échantillon de poudre en ignorant les 

particules plus grandes de 180 pn plus fines de 45 p. 

Tableau 3.2. : Distribution de tailles d'une poudre tamisée 

D Tamis D m p ~  Log Dm,, Retenu Retenu Cumulatif 

Pm Pm Pm G ?40 Passant % 

> 180 1 80 2 2 5  91 1.093 4.05 95 



taille de particules (pm) 

Figure 3.2. Distribution cumulative de taille des particules en fonction du 

pourcentage en pois de poudre retenue. 

100 

Taille de particules (pm) 

Figure 3.3. Distribution de taille (log-normale) pour l'échantillon de poudre de 

fer. 



3.2. Détermination de la vitesse d'écoulement et de la densité apparente 

Pour une meilleure caractérisation des classes de dimension obtenues par le tamisage, on 

a déterminé aussi la densité apparente de même que le temps d'écoulement de chaque 

classe. en utilisant la méthode et l'appareil de Hall. Les détails concernant la réalisation 

de ces mesures sont décrits dans les standards 03 et 04 de Metal Powder Industries 

Federation W I F  03-85, MPIF 04-92]. 

Par conséquent. on a pesé 50 g de poudre de chaque classe dimensionnelle avec une 

précision de 0.2 %. Cette poudre a été introduite dans l'entonnoir de l'appareil Hall en 

gardant obstrué l'orifice de 2,54 mm de celui-ci. Le moment zéro de chronométrage du 
C 

temps d'écoulement de la poudre est celui de l'ouverture de l'orifice de l'entonnoir. Le  

chronomètre a été arrêté au moment de l'écoulement de la dernière particule des 50 g 

pesés initialement. 

La détermination de la densité apparente a été réalisée à l'aide du même appareil Hall. 

On a utilisé en plus un contenant de 25,167 cm3 (volume déterminé antérieurement en 

conformité avec le standard 53 de Metal Powder Industries Federation [MPIF 53-92]). 

Un volume d'environ 35 cm3 de poudre de chaque classe dimensionnelle a coulé 

librement dans l'entonnoir de l'appareil Hall jusqu'au remplissage complet du contenant. 

Le surplus de poudre du contenant a été retiré à l'aide de la lame d'une spatule. Une fois 



connu le volume apparent occupé par la poudre, on a pesé la poudre dans le contenant, 

obtenant les valeurs de masse (M) pour chaque classe dimensionnelle de poudre. La 

densité apparente caractéristique pour chaque classe de poudre a été calculée tout 

M 
simplement en utilisant l'expression : p, = - . 

V 

Les résultats obtenus à la suite de l'application des méthodes décrites ci-dessus sont 

présentés dans le tableau 3.3. La densité apparente relative, toutes granulométries 

confondues est de l'ordre de 37%. 

Tableau 33. Valeurs de la densité apparente et de l'écouiement pour six classes 

dimensionnel les obtenues par tamisage d'une poudre de fer (Atomet 1 00 1 ). 

Classe Densité apparente Ecoulement 

P' / cm3 s / 5 0 g  

A80 2,90 34,22 

+I50/-180 2,86 34.82 

+106/-150 2,85 32,34 

+75 1-106 2,88 30,07 

+45 / -75 2,90 3 0,47 

< 45 3 ,O4 NF 

Atomet 1001 2,94 30.87 



3.3. Mélange de la poudre 

Notre étude a traité jusqu'ici la caractérisation de la poudre dans son ensemble de même 

que celle des six classes dimensionnelies obtenues. En considérant comme variable de 

l'étude le facteur dimension des particules, on s'est proposé dans cette étude d'analyser le 

mécanisme de densification des poudres métalliques dans deux situations : 1 )  Poudre 

ayant une distribution se rapprochant d'une caractéristique uni-modale par l'utilisation 

d'une seule classe granulornétrique obtenue par tamisage et 2) Poudre ayant une 

distribution bi-modale des particules. Ainsi, dans le premier cas on a considéré deux 

classes dimensionnelles. l'une caractérisée par des grosses particules prélevées de la 

classe +106 / -150 Pm, l'autre correspondant aux particules à dimension plus fine 

provenant de la classe +45 / -75 Pm. Pour la seconde situation on se propose d'étudier un 

mélange de ces deux classes. Le mélange a été réalisé d'après le modèle de remplissage 

bi-modale afin d'obtenir une densité maximale, tel que décrit par German [GER 941. On 

a ainsi déterminé que le pourcentage massique de grandes particules (+IO6 / - 150 pm) 

dans le mélange formé avec de petites particules (+45 / -75 pn) est de 60,67%. 

Le mélange des deux classes dimensionnelles de poudre a été réalisé dans l'air. à la 

température arnbiaiite. dans un mélangeur en "V", avec deux enceintes de mélange. 



Chacune d'elles a été initiaiement conditionnée pendant 15 minutes avec environ 100 g 

de poudre qui allait être mélangée en vue de I'homogénéisation. 

Après le conditionnement, on a introduit dans chaque enceinte 500 g de poudre dans 

laquelle on a eu soin de garder le rapport massique de 60,67% de grandes particules et 

39.33% de petites particules. Le temps de mélange a été de 30 minutes à une vitesse de 

rotation de 0,5 rot / S. 

3.4. Lubrification de la poudre 

Afin d'étudier comparativement l'influence de la lubrification sur l'arrangement des 

particules. on a convenu de réaliser des comprimés à vert provenant uniquement d'un 

mélange de poudre de fer avec 1 % poids de stéarate de zinc. Le mélange poudre- 

lubrifiant a été réalisé à l'aide du même mélangeur utilisé pour le mélange des classes de 

poudres 1 et 2. Afin de simplifier l'exposé, dans ce qui suit on  utilisera souvent la 

dénomination de "Classe 1 " comme étant la classe granulométrique à dimension + 106 / 

- 150 prn, "Classe 2" pour la classe granulométrîque à dimension +45 / -75 pm et "Classe 

i +2" comme étant la poudre obtenue à la suite du mélange bi-modale. 



Pour lubrifier la poudre, on a respecté quelques conditions nécessaires en vue de 

l'assurance d'une homogénéité maximale du lubrifiant dans la masse de poudre. Ainsi, 

dans une première phase, on fait tout comme dans le cas du mélange de deux poudres 

différentes, un conditionnement de I'enceinte avec la poudre et le lubrifiant qui devaient 

être mélangés. Ensuite, dans I'enceinte du mélangeur on a introduit d'abord 

approximativement la moitié de la masse de poudre initiale, avec toute la quantité du 

lubrifiant. À l'aide d'une spatule métallique on a mélangé les deux manuellement 

pendant quelques secondes. Cette opération a été nécessaire pour faciliter le mélange 

entre le lubrifiant et la poudre et aussi pour éviter autant que possible le dépôt de celui-ci 

sur les parois du mélangeur. On a introduit ensuite dans I'enceinte de mélange le reste 

des 500 g de la poudre destinée à la lubrification. 

À cause de la tendance naturelle du lubrifiant à coller sur les parois de I'enceinte du 

mélangeur, apres quelques minutes de mélange, on a arrêté le mélangeur et à I'aide d'un 

marteau en caoutchouc, on a appliqué quelques coups à I'enceinte de mélange afin de 

détacher le stéarate de zinc des parois du mélangeur. Le mélange entre la poudre et le 

lubrifiant a continué jusqu'à l'écoulement du temps de mélange (30 minutes). Pour 

chaque classe dimensionnelle de poudre, on a fait un nouveau conditionnement de 

I'enceinte avec la classe de poudre et le lubrifiant à être mélangés. 



3.5. Détermination de la densité tassée 

Les détails concernant la réalisation de ces mesures sont décrits dans le standard 46 de 

Metal Powder Industries Federation [ MPiF 46-92]. 

On a pesé une quantité ( approximativement 75 g ) de poudre lubrifiée et non-lubrifiée 

de chaque classe dimensionnelle. La poudre a été introduite dans un cylindre gradué et a 

été tassée manuellement par des frappes sur la zone inférieure du cylindre. L'opération a 

été arrêtée au moment où le volume occupé par la poudre dans le cylindre était constant. 

Cette valeur a été enregistrée pour chaque catégorie de poudre. 

Le calcul de la densité tassée a été réaiisé tout simplement en utilisant la formule : 

rn 
p,,,, = -. Dans cette expression rn représente la masse de poudre pesée et v est le 

v 

volume minimum de ta poudre dans le cylindre gradué. Les valeurs de la densité tassée 

pour chaque classe de poudre sont présentées dans le tableau 3.4. 



Tableau 3.4 : Calcul de la densité tassée pour les trois catégories de poudre utilisée. 

' Densité tassée 
. 

wcm3i 

3,28 

3.6. Pressage de la poudre 

Après avoir parcouru les étapes décrites ci-dessus, on a abouti à ce stade de l'étude à six 

catégories de poudre, plus précisément, les variantes lubrifiées et non-lubrifiées des 

classes dimensio~elles de + I O 6  / -1 50 Pm, de +45 1 -75 pm et du mélange bi-modal 

(respectivement. les classes 1,2 et 1 +2, définies dans le paragraphe précédent). 

Afin d'obtenir une image représentative sur le comportement de la poudre au pressage. 

on s'est proposé de presser chacune des classes de poudre dans une matrice métallique 

rigide flottante à quatre pressions différentes. Les quatre pressions sont : 275 MPa (20 



tsi), 414 MPa (30 tsi), 621 MPa (45 tsi) et 965 MPa (70 tsi). Pour diminuer les erreurs 

expérimentales à chaque niveau de pression, deux échantillons ont été pressés pour 

chacun avec la même masse de poudre d'environ 40 g. La forme de chaque échantillon 

obtenu a été un parallélépipède ayant les dimensions de la base (plan perpendiculaire à 

la direction d'application de la pression de densification) de 3 1.85 mm x l2,8 mm. II est 

évident que la hauteur des échantillons produits à des pressions différentes a été 

variable, oscillant entre 13 mm et 16,s mm. Dans le tableau 3-5. ( 3.5.a, 3.5.b, 3 . 5 . ~ ~  

3 S .d. 3 -5 .e. 3.5.f ) on présente les caractéristiques des échantillons obtenus par pressage. 

Tableaux 3.5. : Caractéristiques des comprimés a vert 

Tableau 3.5.a.: Caractéristiques des comprimés à vert pressés de poudre de 

classe 1 (+IO6 / -150 pm) lubrifiée. 

No. Masse Pression Volume Densité Hauteur [cm] 
[SI [ M W  m31 [g/cm31 



Tableau 3.5.b.: Caractéristiques des comprimés à vert pressés de poudre de 

classe 1 (+ 1 O6 / - 150 p~) non-lubrifiée. 

No. Masse Pression Volume Densité Hauteur [cm] 
kl EMPal km3] [g/cm31 

Tableau 3.5.c.: Caractéristiques des comprimés à vert pressés de poudre de 

classe 2 (+45 pm /-75 pm) lubrifiée. 

No. Masse Pression Volume Densité Hauteur [cm] 

[SI [cm3] w m 3 ]  



Tableau 3.5.d.: Caractéristiques des comprimés à vert pressés de poudre de 

classe 2 (+45 pm / -75 pm) non-lubrifiée. 

No. Masse Pression Volume Densité Hauteur [cm] 

rg~ W ~ I  [cm3] wcm3l 

Tableau 3.5.e.: Caractéristiques des comprimés à vert pressés de mélange de 

poudres (classe 1+2) lubrifié. 

No. Masse Pression Volume Densité Hauteur [cm] 

rd W ~ I  [cm3] rg/cm31 



Tableau 3.5.f.: Caractéristiques des comprimés à vert pressés de méiange de 

poudres (classe 1 +2) non-lubn fiée. 

No. Masse Pression Volume Densité Hauteur [cm] 
[gl W ~ I  [cm3] wcm3l 

À partir des valeurs de densité déterminées dans les tableaux 3 . 5 ,  on a pu réaliser la 

courbe de pressage caractéristique à chaque catégorie de poudre étudiée. Ainsi. la figure 

3.4. présente le graphique Pression 1 Densité pour les catégories de poudre considérées 

dans les tableaux 3.5. 



Pression, MPa 

Figure 3.4. Variation entre la pression de pressage et la densité à vert obtenue 

pour six classes de poudre tamisée. 

Vu que dans cette étude on a envisagé essentiellement la déformation des particules dans 

les comprimés. il est important d'avoir la certitude de la reproductibilité des conditions 

expérimentales pour le pressage des échantillons. On envisage surtout le niveau et le 

mode d'apptication de la pression. En introduisant dans le système de commande de la 

presse un système informatique de contrôle, on a pu assurer la précision de la valeur de 

pression. en assurant en plus la pente souhaitée d'augmentation de Ia pression (0,3 t k )  

j usqu'à la valeur maximale. 



Étant donné que l'on s'est proposé d'étudier un grand nombre d'échantillons réalisés à 

partir de poudre non-lubrifiée, il a été nécessaire de lubrifier la paroi de la matrice pour 

faciliter i'éjection de la pièce. En déposant sur les parois de la matrice avant le pressage 

une fine couche de graphite, il a été possible d'assurer l'intégrité des comprimés à vert 

lors de leur éjection de la matrice. 

3.7. Préparation des échantillons pour l'analyse d'images 

3.7.1. Échantillons imprégnés 

Tout comme on l'a mentionné ci-dessus, la présente étude se propose de caractériser ta 

déformation des particules de poudre dans des échantillons à vert obtenus dans de 

différentes conditions de lubrification, à des pressions diverses. Pour pouvoir faire une 

appréciation de la déformation des particules d'une poudre métallique, il est nécessaire 

de connaître la forme et l'arrangement des particules de la poudre étudiée avant leur 

déformation. Cette situation est caractéristique de l'étape finale d'arrangement de la 

poudre propre à la courbe de pression / densité, dont on a discuté dans le premier 

chapitre. La mise en évidence de la disposition des particules dans cet état est difficile à 

cause des modifications de l'arrangement de celles-ci, même pour des interventions 



extrêmement délicates dans 

métal lographique. 
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la préparation d'échantillons pour l'observation 

L'utilisation d'une résine polymère qui mouille très bien les particules de poudre, fournit 

une méthode valable pour fixer et rigidifier les particules dans leur position initiale 

(densité tassée). À part l'excellente mouillabilité pour les métaux, la résine polymère 

utilisée a aussi une grande vitesse de séchage. 

Un échantillon a été réalisé pour chacune des classes de poudres mentionnées ci-dessus. 

initialement. la poudre a été versée librement dans la matrice. ensuite elle a été tassée 

par une succession de coups appliqués à la matrice. La poudre tassée a été par la suite 

imprégnée par la résine. L'échantillon numéroté par "1" correspond a celui réalisé à 

partir de la classe 1, le numéro "2" représente l'échantillon avec des particules de la 

classe 2 et le numéro "3" correspond à I'échantillon du mélange de poudre de classe 1 +2. 

On a obtenu ainsi les échantillons de référence pour l'étude de la déformation des 

particules à la suite de la compression. L'aspect d'un tel échantillon est présenté à la 

figure 3.5. 



Figure 3.5. : Photographie d'une poudre (+IO6 / -1 50 prn) tassée et imprégnée 

(échantillon coupé et poli). 

3.7.2. Échantillons pressés 

La présente étude se propose d'analyser la déformation des particules comme effet de 

l'application de la pression sur la poudre. En analysant le processus évolutif d'une poudre 

de l'introduction dans la matrice jusqu'à l'étape finale de comprimé à vert. il est 

facilement visible que la plus grande variation dimensionnelle aura lieu sur la direction 

de pressage. On suppose par conséquent que chaque particule subira une réduction 

importante de ses dimensions sur cette direction. Également, en conservant son volume, 

on présume une augmentation des dimensions de la particule sur le plan radial. La forme 



et les dimensions des particules de poudre. le matériau, la lubrification de la poudre 

et/ou de la matrice peuvent influencer l'écoulement de la poudre pendant le pressage afin 

que l'augmentation des dimensions des particules ne soit pas toujours dans le plan 

perpendiculaire à la direction d'application de fa pression. 

Ainsi, on considère la direction d'application de la pression comme une direction de 

référence afin d'évaluer la déformation des particules pressées. Par conséquent, les 

échantillons pressés à la même pression ont été sectionnés en deux, l'un d'après une 

direction longitudinale (parallèle à la longueur de l'échantillon), l'autre d'après une 

direction transversale (parallèle à la largeur de l'échantillon), les plans de coupe étant 

toujours parallèles à la direction d'application de la pression. 

L'état à vert des échantillons étudiés est caractérisé surtout par la faible résistance 

mécanique de ceux-ci. C'est pour cela que la préparation des échantillons par des 

moyens ordinaires de coupe des métaux est très difficile sinon impossible. Afin de 

garder l'intégrité des échantillons étudiés, ceux-ci ont été sectionnés à l'aide d'une scie à 

rotation lente avec une lame diamantie. Bien que le temps de coupe ait été relativement 

long, cette méthode a permis de réduire au minimum le nombre de particules qui ont été 

arrachées à la surface de coupe, phénomène probable surtout dans le cas des échantillons 

obtenus pour des faibles valeurs de pression. 



Les échantillons sectionnés ont été ensuite enrobés dans une résine pour assurer une 

meilleure protection et pour faciliter le polissage ultérieur. Le rôle de la préparation de la 

surface par polissage est de mettre en évidence les particules de poudre qui ont été 

déformées à la suite du pressage. Le polissage a été réalisé a l'aide du papier abrasif en 

étapes successives qui allait d'une taille grossière (60 grit) vers une taille très fine (800 

grit) des particules de carbure de silicium. On a continué le polissage des échantillons 

sur un tapis imbibé d'une émulsion d'alumine dans l'eau. Le polissage de chaque 

échantillon a été effectué en étapes, alternant avec des observations microscopiques. 

jusqu'à ce que l'on ait obtenu une surface parfaitement lisse (sans égratignures). 

Cine attaque chimique en alternance avec du Nital 3% et du réactif Marshall a permis de 

mettre en évidence le contour des particules de poudre ayant subi une déformation 

plastique a la suite du pressage. Le choix du réactif a été fait après une longue série 

d'essais, le but de I'analyse étant de mettre en évidence les limites de particules et non 

pas les joints de grains à l'intérieur d'une particule qu'on obtient aussi à la suite d'une 

attaque chimique. 

MZme avec cette solution d'attaque chimique, il a été nécessaire de faire des polissages 

et des attaques chimiques successives pour bien mettre en évidence le contour des 

particules. L'aspect d'un comprimé de poudre préparé d'après la méthode décrite ci- 

dessus est présenté à la figure 3.6. 



Figure 3.6. Photographie d'un comprimé à vert sectionné dans la région médiane par un 

plan parallèle à la direction de pressage. préparé pour analyse d'images. 

3.8. Prise de photographies 

Comme on l'a montré dans le premier chapitre. sur la section du comprimé, il y a une 

distribution de densité le long des directions longitudinale et radiale. Cette distribution 

peut être évaluée théoriquement par la détermination de la déformation des particules 

dans chaque point de la section de l'échantillon étudié. Pratiquement. on a établi 

certaines zones d'intérêt. Dans ces zones on a fait le calcul du facteur de forme moyen, 

obtenant ainsi une évaluation qualitative de la déformation des particules. Les 

emplacements d'intérêt ont été toujours les mêmes quel que fi t  l'échantillon étudié afin 



de pouvoir comparer les échantillons pressés dans différentes conditions. La figure 3.7.a. 

présente les zones de mesure de la taille des particules sur une section longitudinale; la 

figure 3.7.b. indique les zones d'intérêt dans le plan de  section transversale. Les 

photographies ont été prises au  microscope optique pour des grossissements de 50x pour 

le calcul du facteur de forme illustrant la déformation des particules. 

Les valeurs de 50x pour le grossissement ont été utilisées pour assurer un nombre 

représentatif de particules sur chaque image, ainsi que pour pouvoir faire des mesures 

précises des dimensions des particules. Pour la plupart des comprimés, plusieurs 

photographies ont été prises pour caractériser la même zone, afin d'accumuler un 

nombre convenable ( minimum 200 ) de particules mesurées. 

Figure 3.7. Disposition des zones d'intérêt dans l'échantillon sur le plan de 

section longitudinale ( a ) et sur le plan de section transversale ( b ). Application 

de la pression selon l'axe z- 



On a accordé une attention particulière a l'emplacement des échantillons sur la table du 

microscope. Ci-dessus on a montré que pour pouvoir obtenir une théorie valable sur la 

déformation des particules dans des échantillons à vert pressés dans différentes 

conditions, on a besoin de déterminer la déformation des particules dans des zones 

précises. Pour cela, on a établi un point d'origine de la table du microscope sur lequel on 

a installé deux grilles de mesure du déplacement d'après les directions longitudinale et  

transversale. En plaçant chaque échantillon avec la zone "a" (figure 3.7.) à l'origine de la 

table du microscope, le déplacement pour déterminer la zone "b" a été de  5.5 mm, 

mesuré sur la grille. Le point "c" a été déterminé par un déplacement similaire dans la 

direction "z". Même si la dimension des échantillons dans cette direction a une légère 

variation d'un échantillon à l'autre, on a tenu compte de la position relative des zones 

d'intérêt. 

Pour les échantillons sectionnés en direction longitudinale (figure 3.7.a.). le déplacement 

le long de la direction "x" afin d'identifier les zones d'analyse sur la direction 

longitudinale a été de  7 mm. De même, pour les échantillons sectionnés 

transversalement (figure 3.7.b.), le déplacement sur la direction "y" la zone transversale 

d'analyse a été de 5 mm. 

Les photographies ont été prises à l'aide d'une caméra (Sony) destinée à prendre des 

images sur le microscope optique. Le système a été complété avec un logiciel "Snappy" 



pour le traitement d'image et conversion informatique. Les images obtenues pour chaque 

zone d'intérêt ont été sauvegardées sous la forme de fichiers .TIF . 

3.9. Analyse d'images 

Les images des micro-surfaces sur le plan de section de l'échantilton à vert ont été 

analysées en utilisant le logiciel Image Tool de University of Texas Health Science 

Center de San Antonio, (UTHSCSA) qui est disponible sur le réseau Internet à l'adresse: 

maxrad6.uthscsa.edu. 

Ce logiciel a été conçu afin d'identifier les objets d'une image, de mesurer les 

caractéristiques des objets identifiés et finalement d'effectuer des calculs. Le programme 

peut être configuré en fonction des nécessités d'analyse de sorte qu'il identifie dans une 

certaine gamme dimensionnelle toutes les particules de l'image. Ceci est très important 

vu que dans l'analyse que l'on va entreprendre, on doit connaître les caractéristiques des 

particules de grande taille, tandis que les particules fines seront discriminées. Par le 

même procédé de configuration, on peut imposer au programme la possibilité de calcul 

de la surface, de l'axe le plus long, ainsi que de la perpendiculaire la plus courte sur 

celle-ci pour toutes les particules identifiées et numérotées. 



L'analyse de chaque image prise sur la section du comprimé a vert a été réalisée en 

plusieurs étapes. Tout d'abord, par procédure manuelle, on a délimité les particules sur 

les images sauvegardées antérieurement sous la forme de fichiers TIF. Ainsi, la figure 

3 .S.A. présente une section d'un comprimé à vert préparé pour analyse ; la figure 3 -8.B. 

présente la même image dont on a numéroté les particules à analyser. 

Les particules identifiées ont ensuite été analysées en déterminant aussi bien les facteurs 

de forme des particules individuelles qu'un facteur de forme moyen, caractéristique de la 

déformation de l'ensemble des particules de l'image. 



Figure 3.8. : Identification des particules pour la mesure du facteur de forme 



CHAPITRE 4 

RESULTATS ET DISCUSSION 

Dans ce chapitre nous présentons les résultats obtenus à la suite des essais 

expérimentaux. les conditions de leur obtention ainsi que toute une série de 

considérations sur les limites imposées par ces méthodes. 

4.1. Critique du programme d'analyse d'images 

Même si le programme d'analyse d'images Image Tool est à même d'identifier. de 

mesurer et d'analyser les objets d'une image, il ne peut pas toujours satisfaire les 

exigences spécifiques d'une rigoureuse analyse métallographique. Une explication en 

est que ce programme a été conçu comme outil de travail pour des recherches dans le 

domaine médical. 

Si dans une analyse biomédicale les objets à analyser représentent des unités (éléments. 

cellules) ayant des limites (enveloppes) bien définies, ce n'est pas le cas des images 



métallographiques. Dans la métallographie, même dans les situations où les images à 

analyser sont irréprochables du point de vue qualitatif, les contours des particules à 

analyser ne sont pas toujours caractérisées par une ligne parfaitement continue. L a  

valeur calculée avec Image Tool du facteur de forme des particules ainsi tirées d'une 

photo subira inévitablement des écarts (donc, des erreurs) de sa valeur correcte. 

Soit par exemple un échantillon de poudre comme celui présenté dans la figure 4.1. 

L'image représente un ensemble de particules de poudre sphériques. 

Figure C.1. Ensemble de particules de poudre sphériques [LEN 801. 

En analysant les objets (particules) de l'image à l'aide du logiciel d'analyse d'images, la 

plupart des particules seront saisies facilement sur une vue de coupe d'un comprimé 

formé de telles particules, leur forme sphérique étant confirmée aussi par les mesures 



réalisées par le programme. Celui-ci ne saura poutant pas identifier la singularité des 

particules 2 et 3, qui seront considérées comme unique particule. Il est évident que cette 

fausse particule aura l'axe majeur égal à la somme des diamètres des particules initiales 

et I'axe mineur sera représenté par le pont de contact entre les particules 2 et 3 (indiqué 

dans l'image par une flèche). 

Dans une telle situation le facteur de forme de la fausse particule 2 - 3 représentera une 

valeur numérique très élevée qui entraîne des inîluences souvent sensibles sur le facteur 

de forme moyen des particules de l'image anaiyske. 

Cette possibilité de l'apparition de fausses particules doit être envisagée aussi dans le cas 

de l'analyse des images de certaines sections a travers les comprimés a vert de poudre. 

Dans ce cas. la condition essentielle pour l'obtention d'un résultat valable est la mise en  

évidence avec grande précision des limites entre les particules. qui peut être réalisée 

uniquement par attaque chimique sélective. Même pour des conditions identiques de 

travail (même poudre pressée, même pression de compression. même classe 

dimensionnelle, etc.), il est impossible d'obtenir deux images parfaitement identiques a 

la suite de l'attaque chimique destinée à mettre en évidence les limites entre les 

particules. Par conséquent il est bien probable de constater l'apparition de différences 

dans Ies valeurs du coefficient de forme calculé pour les deux images. 



Même dans de telles conditions, le programme Image Tool peut être utilisé avec succès 

si les contours de particules sont bien délimités et que le nombre de particules de poudre 

étudiées a partir de l'image saisie soit suffisamment grand. En respectant ces conditions, 

l'influence des fausses particules sur la moyenne sera plus faible. 

On pourrait définir la compression d'une poudre comme la différence entre la densité à 

vert du comprimé et la densité tassée de la poudre utilisée. En utilisant ce principe, on 

peut calculer un facteur de forme local a l'intérieur du comprimé. Celui-ci peut être 

calculé par la différence entre le facteur de forme moyen des p h c u l e s  de poudre dans 

une zone donnée du comprimé et le facteur de forme moyen de la poudre B I'état tassé 

correspondant à I'état initial. En analysant plusieurs images de comprimés à vert. il a été 

visible que pour une poudre de fer obtenue par atomisation, la valeur maximale du 

facteur de forme obtenu pour des grandes pressions ne dépasse pas 2,s - 3. Dans de 

telles conditions, certaines valeurs fortement écartées du facteur de forme moyen obtenu 

suite à l'analyse d'images peuvent être considérées comme des erreurs d'interprétation. 

Ces erreurs peuvent être sélectionnées et éliminées du calcul du facteur de forme moyen 

des particules de I'image. 

À mesure que la taille des particules de poudre diminue, la longueur des contacts entre 

les particules sur l'unité de surface augmentera sensiblement. En même temps, la 

difficulté dans l'identification des particules réelles augmentera. Même dans les 

concii tions d'une analyse soignée des échantillons rnétallographiques. la fréquence 



d'apparition des erreurs dans ia détermination du facteur de forme des particules 

analysées sera elle aussi plus grande. 

Un autre facteur important lié au logiciel d'analyse d'image est sa configuration. Soit par 

exemple un comprimé à vert réalisé d'une poudre obtenue par atomisation à l'eau. Dans 

te plan de coupe on peut observer facilement des sections de particules de différentes 

dimensions. Ces sections peuvent provenir de plusieurs particules identiques qui ont été 

sectionnées différemment tel qu'illustré à la figure 4.2. 

Figure 4.2 : Sections dans une particule sphérique [RUS 901 

De même. dans le cas de compression d'une seule classe dimensionnelle de poudre, les 

plus petites sections peuvent provenir soit d'un satellite collé à la particule de poudre. 

soit d'une section à travers une zone ayant une dimension infërieure a la plus grande 

dimension de la particule. Afin d'éliminer les éléments perturbateurs (petites sections, 

impuretés ou satellites), Image Tool peut être configuré de telle sorte qu'il saisisse une 

gamme dimensionnelle précise des surfaces au dessus d'un seuil prédéterminé, par 

exemple supérieure à 40% de la dimension maximale de la poudre pressée. Cette 



approche n'est plus valable dans l'analyse d'un mélange de deux classes 

dimensionnelles de poudres. En procédant ainsi, on éliminerait du calcul du facteur de 

forme moyen l'influence de la déformation de la poudre appartenant à la classe 

dimensionnelle inférieure. 

Ainsi. dans le cas d'un mélange de deux classes dimensionnelles de poudre, la même 

section d'une particule du comprimé à vert peut représenter une tranche marginale d'une 

particule de la classe dimensionnelle supérieure, un satellite. ou bien une section 

maximale d'une classe dimensionnelle inférieure. Le calcul du facteur de forme sera fait 

pareillement pour tous les cas, mais on ne peut pas se prononcer sur la classe 

dimensionnelle qu'il caractérise. On peut envisager deux possibilités de configuration du 

programme : 1)  que toutes les surfaces inférieures à une certaine valeur (50% de 

diamètre maximale) caractérisant les particules de grande taille soient discriminées ; 

dans ce cas on aura la certitude de I'étirnination des mesures perturbatrices des satellites, 

des petites sections ou de la classe dimensionnelle inféneure. ou bien 2) la 

discrimination uniquement des surfaces ayant un diamètre inférieur à la valeur de 50% 

de  la dimension des particules de la classe dimensio~elle inférieure, en acceptant le 

risque qu'une grande partie des facteurs de forme mesurés proviennent des satellites ou 

de petites sections à travers les particules de la classe dimensionnelle supérieure. 

Après avoir fait les considérations concernant les surfaces de section dans un comprimé 

à vert et tenu compte de l'influence perturbatrice des petites surfaces dans le calcul du 



facteur de forme des particules déformées, on a considéré préférable la première variante 

et le programme a été configuré en conséquence. 

4.2. Poudre tassée 

Une appréciation quantitative complète dans l'étude de la déformation des particules de 

poudre peut se faire uniquement en connaissant la forme et l'orientation des particules 

avant et après la compression. Si la forme des particules peut être toutefois évaluée dans 

les conditions spécifiques au microscope optique, il n'en est pas de même dans le cas de 

l'orientation des particules. L'orientation des particules ne peut pas être déterminée à 

travers les moyens d'analyse considérés (analyse d'images), vu que toute intervention 

nécessaire pour lier les particules de poudre sur des positions fixes afin de réaliser 

l'analyse a comme effet l'apparition de perturbations dans l'arrangement des particules 

et entraîne par conséquent des modifications de leur orientation de manière 

incontrôlable. Il est évident qu'une détermination de I'orientation des particules après 

leurs imprégnation par une résine d o ~ e r a  une valeur certainement erronée. Cependant. 

c'est une méthode qui conduit à un état qui pourrait ressembler à l'état d'une poudre 

tassée. 

La détermination du facteur de forme caractéristique aux poudres avant le pressage a été 

réalisée sur des échantillons de poudre de chaque classe dimensionnelle. L'imprégnation 



gravitationnelle de la poudre avec une résine polymère a été faite en vue de la 

préparation d'échantillons métallographiques. Bien que la résine choisie mouille très 

bien les particules de poudre, on a pu cependant saisir à l'œil des modifications dans 

l'état initial de la poudre. À mesure que la dimension des particules de poudre diminue, 

on a constaté une diminution de la profondeur de pénétration de la résine polymère dans 

la masse de poudre. Ce phénomène est bien normal, puisque les forces de capiltarité 

s'opposent à la force gravitationnelle. Afin d'analyser un nombre représentatif de 

particules (plus de 200), plusieurs mesures du facteur de forme ont été faites sur des 

images provenant de chaque classe dimensionnelle de poudres imprégnées (figure 4.3.). 

La valeur obtenue du calcul de la moyenne des facteurs de forme représente la valeur de 

référence en vue de la détermination du degré de déformation de chacune des classes de 

poudre. Dans le tableau 4.1, on présente les valeurs des facteurs de forme calculés pour 

chacune des trois classes dimensionnelles de poudre. Les mesures détaillées à l'aide 

desquelles on a obtenu ces valeurs sont présentées dans les Annexes 2, 3 et 4. 



Figure 43. : Échantillons sectionnés et polis de poudre (a) de classe 1 .  (b) de classe 2 et 

(c) de classe 1 +2 sur lesquels ont été réalisés des mesures du facteur de forme. 



Tableau 4.1. : Analyse du facteur de forme de la poudre tassée 

Poudre Tassée Echantillon Aire @ixels) Facteur de forme 

Classe 1 

Moyenne 
(Échantillon 1) 

Écart Type 

Classe 2 

Moyenne 
(Échantillon 2) 

Écart Type 

Classe 1 + 2 

Moyenne 
(Échantillon 3) 

Écart Type 



On observe aisément que les facteurs de forme des trois catégories de poudre ne sont pas 

si gni ficativernent différents lorsqu'on tient compte de l'écart type. Cependant, la 

tendance ascendante du facteur de forme quand la dimension des particules diminue 

provient de la méthode d'élaboration. Le phénomène d'écart à la forme sphérique des 

particules à mesure que leurs dimensions diminuent peut s'expliquer en analysant les 

temps de solidification (équation 4.1) et de sphéro~disation (équation 4.2.) des particules 

de poudre atomisées. 

Pour l'atomisation au gaz, le temps de solidification est donné par [HAN 841: 

d - diamètre de la particule 

p, - densité du métal à atomiser 

h, - coefficient de transfert thermique par convection 

(c, )m - chaleur spécifique du métal 

T, - température initiale de la particule 

T, - température du gaz de refroidissement 

Tm - température de fusion du métal 



AH, - chaleur latente de hision du métal 

Le temps de sphéroïdisation est donné par la relation W N  841: 

où : r, - dimension de la particule après la transformation 

5 - dimension de la particule avant la transformation 

p - viscosité du métal liquide 

a - tension superficielle du métal liquide 

Ir - volume de la particule. 

Dans le cas où le temps de solidification est plus long, la forme des particules aura 

tendance a devenir sphérique. Lorsque, au contraire, le temps de sphéroïdisation est 

supérieur à celui de solidification, la forme des particules est plus irrégulière. II faut 

remarquer que dans les deux cas intervient l'influence de la dimension des particules. Le 

temps de solidification augmente linéairement avec la dimension de la particule. Par 

ailleurs, le temps de sphéroïdisation varie différemment avec la dimension de la 

particule, celle-ci se trouvant incluse dans le terme du volume de la particule. Dans ce 

cas. l'augmentation de la dimension de la particule aura pour effet de diminuer 

considérablement le temps de sphéroidisation. En comparant les équations 4.1 et 4.2, il 



est évident que les dimensions des particules auront une plus grande influence sur le 

temps de sphéroïdisation que sur le temps de solidification. Ceci sera d'autant plus Mai 

dans le cas de I'atomisation à l'eau où le coefficient de transfert thermique par 

convection sera plus grand accélérant ainsi la solidification. Ainsi, les particules de 

dimensions supérieures seront plus proches de la forme sphérique que celies de 

dimensions réduites. 

4.3. Poudre comprimée 

1.3.1. Détermination du facteur de forme 

Dans le chapitre antérieur, on a présenté les étapes d'analyse ainsi que les 

caractéristiques de la poudre utilisée pour la classification dimensionnelle (tableaux 3.1 - 

3.3). Dans ce chapitre de l'étude, nous présenterons les résultats caractérisant la 

déformation des particules de poudre à partir de la mesure des facteurs de forme locaux. 

Tout comme on l'a déjà montré, on s'est proposé d'étudier trois classes de poudre, qui 

ont été comprimées à différentes pressions de manière uniaxe dans une matrice 



métallique rigide. On a obtenu ainsi des comprimés à vert (étiquetés par chimes de 4 à 

5 1) qui ont pu être préparés mécaniquement ( coupés, polis, etc. ) et étudies par analyse 

d'images. 

Dans les tableaux 3.5. ( a - f ) sont présentées k s  caractéristiques des comprimés à vert 

obtenus par le pressage des trois classes dimensionnelles de poudre a l'état lubrifié et 

non-lubrifié. Dans le second cas d'état de lubrification, les parois de la matrice de 

pressage ont été couvertes d'une mince couche de graphite pour faciliter l'éjection du 

comprimé de la matrice. 

Comme on l'a montré précédemment, la détermination du facteur de forme a été réalisée 

dans des points précis (zones d'intérêt) choisis délibérément sur la section médiane a 

travers le comprimé à vert, dans son sens longitudinal et transversal (figure 3.7). Afin 

que le résultat moyen de la mesure par l'analyse d'images soit significatif, it a été 

nécessaire qu'un nombre suffisamment grand de particules ( plus de 200 ) soit mesuré. 

Une telle approche à été confirmée par des résultats préliminaires obtenus sur des 

cornprimés cylindriques [JUL 971. Par conséquent, pour beaucoup de zones d'intérêt 

étudiées sur la section du comprimé, plusieurs photos ont été prises et analysées. Les 

facteurs de forme moyens obtenus par l'analyse d'images sont présentés dans l'annexe 6. 

Les valeurs moyennes des mesures effectuées sur les particules qui appartiennent à la 

même zone sont présentées dans les tableaux 4.2. 



Tableaux 4.2. : Valeurs du facteur de forme sur les sections des comprimés à vert. 

( a ): Variation du facteur de forme sur la section longitudinale des échantillons pressés 

de poudre de classe 1 ( + 106 pm / - 150 p ). 

No. 

4 
6 
8 
1 O 

12 
14 
16 
18 

P Lub. Facteur de forme moyen 

275 Oui 
414 Oui 
62 1 Oui 
965 Oui 

275 Non 
414 Non 
621 Non 
965 Non 

( b ): Variation du facteur de forme sur la section transversale des échantillons 

pressés de poudre de classe 1 ( + 106 pm / - 150 pm ). 

No. P[MPa] Lub- Facteur de forme moyen 
a b c d e f 

5 275 Oui 2.10 2.16 2,24 2.32 2.10 2,06 
7 414 Oui 2,09 2,18 2.24 2,26 - 3 , 10 2,06 
9 62 1 Oui 2,18 2,25 2,27 2.34 2-23 2-17 
I l  965 Oui 2.32 2,4 1 2,44 2.5 1 2.40 2.2 1 

13 275 Non 2,08 2,13 2,I5 2.15 2,13 1-98 
17 62 1 Non 2,2 1 2,23 2,30 2,49 2.06 2.10 
19 965 Non 2,26 2,38 2,4 1 2,53 2.3 5 2.22 



( c ): Variation de facteur de forme sur la section longitudinale des échantilions 

pressés de poudre de classe 2 ( + 45 pm / - 75 pm ). 

No. P Lub. Facteur de forme moyen 

( d ): Variation du facteur de forme sur la section transversale des échantillons 

pressés de poudre de classe 2 ( + 45 pm / - 75 pm ). 

No. P [MPa] Lub. Facteur de forme moyen 
a b c d e f 

21 275 Oui 2,s 1 2.3 5 2.30 2.55 2.27 2.20 
23 414 Oui 2,4 1 2.45 2,49 2-53 2.3 3 2-28 
25 62 1 Oui 2,4 1 2,5 1 2.5 1 2,64 2.4 1 2.3 7 
27 965 Oui 2,50 2,5 1 2.59 2.65 2.3 8 2,3 8 

29 275 Non 2.3 1 2.3 1 2.35 2.40 2.38 2-25 
3 1 414 Non 2,38 2,40 2.50 2,55 2.27 2,24 
33 62 1 Non 2,47 2.52 2,49 2.66 2.42 2-39 
35 965 Non 2,48 2.50 2.63 2.7 1 2,46 2.4 1 



( e ): Variation de facteur de forme sur la section longitudinale des échantillons 

pressés de mélange de poudres de classe 1 et 2. 

No. P Lub. Facteur de forme moyen 

Oui 
Oui 
Oui 
Oui 

Non 
Non 
Non 
Non 

( f ): Variation de facteur de forme sur la section transversale des échantillons 

pressés de  mélange de poudres de classe 1 et 2. 

No. P [MPa] Lub. Facteur de forme moyen 
a b c d e f 

37 275 Oui 2,13 2,lS 2,lO 2,19 2,11 1,95 
39 414 Oui 2,14 2.23 2,24 2,25 2,07 2,Q3 
4 1 62 1 Oui 2,25 2,3 1 2-26 2.27 2,22 2,11 
43 965 Oui 2,23 2-24 2,39 2,3 1 2,36 2,20 

45 275 Non 2,08 2,02 2,20 2-22 2-13 2,07 
47 414 Non 2,14 2,12 2.14 2.27 2.20 2,08 
49 62 1 Non 2.22 2.28 2,16 2,3 3 2.27 2-20 
5 1 965 Non 2,18 2,3 1 2,27 2,43 2-23 2,18 



Une représentation plus simple de la distribution des facteurs de forme peut être 

effectuée en trqant schématiquement les sections longitudinale et transversale a travers 

les comprimés a vert. Selon la désignation présentée à la figure 4.4, les facteurs de forme 

moyens sur les sections longitudinale et tramversaie en fonction des différentes 

conditions de pressage sont présentés aux figures 4.5 à 4.10. Les valeun extrêmes du 

facteur de forme caractérisant la même zone sont aussi représentées, II est évident que 

dans les zones où on a eu un nombre suffisant de particules à analyser sur une seule 

photo on a calculé une seule valeur du facteur de forme. 

numéro 2k b e h numéro b e 
2k+ 1 

a f 

section longitudinale section transversale 

Figure 4.4: Représentation schématique des sections et les endroits de mesure du 

facteur de forme. 



Figure 4.5.: Valeurs numériques du facteur de forme sur des échantillons pressés 

de poudre lubrifiée de classe 1 (+ 1 O6 p 1 -1 50 p) ; a) 275MPa (20 tsi), b) 414 

MPa (30 tsi), c )  62 1 Mfa (45 tsi) d) 965 MPa (70 tsi). 



Figure 4.6.: Valeurs numériques du facteur de forme sur des échantillons pressés 

de poudre non-lubrifiée de classe 1 (+IO6 pm 1 -150 pm) ; a) 2 7 5 M P a  (20 tsi), b) 

4 14 MPa (30 tsi), c) 62 1 MPa (45 tsi) d) 965 MPa (70 tsi). 



Figure 4.7 : Valeurs numériques du facteur de forme sur des échantillons pressés 

de poudre lubrîfiée de classe 2 (+45 p m  / -75 pm) ; a) 275MPa (20 tsi), b) 414 

MPa (30 tsi), c)  62 1 MPa (45 tsi) d) 965 MPa (70 tsi). 



Figure 4.8.: Valeurs numériques du facteur de forme s u  des échantillons pressés 

de poudre non-lubrifiée de classe 2 (+45 pm / -75 p) : a) 275MPa (20 tsi), b) 

4 14 MPa (30 tsi), c) 621 MPa (45 tsi) d) 965 MPa (70 tsi), 



Figure 4.9.: Valeurs numériques du facteur de forme sur des échantillons pressés 

de poudre lubrifiée de mélange de poudres ; a) 275MPa (20 tsi), b) 4 14 MPa (30 

tsi), C) 62 1 MPa (45 tsi) d) 965 MPa f 70 tsi). 



Figure 4.10.: Valeurs numériques du facteur de forme sur des échantillons 

pressés de poudre non-lubrifiée de mélange de poudres ; a) 275MPa (20 tsi), b) 

4 14 MPa (30 tsi), c )  62 1 MPa (45 tsi) d) 965 MPa (70 tsi). 



L'illustration graphique des facteurs de forme dans un espace x y z est représentée dans 

l'annexe 5. En analysant l'ensemble des représentations ci-dessus ainsi que les 

graphiques présentés dans l'annexe 5, il est visible une évolution du facteur de forme en 

fonction de la pression de compression, du mode de lubrification et de la zone d'intérêt 

dans laquelle on fait la détermination du facteur de forme. Ainsi, a proximité du poinçon 

mobile dans le plan horizontal on observe une augmentation du facteur de forme du 

centre vers l'extrémité. Sur le plan vertical, aux extrémités du comprimé apparaît une 

diminution de la valeur du facteur de forme de la valeur maximale atteinte à proximité 

du poinçon mobile jusqu'a la valeur minimale enregistrée a la surface du comprimé 

correspondant au poinçon inférieur de la matrice. Le sens de I'évolution du facteur de 

forme est moins clair au milieu du comprimé ( a - b - c, figure 4.4.). Les évolutions ci- 

dessus sont d'autant plus évidentes que la valeur de la pression a laquelle on a obtenu le 

comprimé est plus grande. Cette distribution du facteur de forme est bien corrélée à celle 

de la densité locale mesurée en différents points sur la section d'un comprimé et telle que 

rapportée dans la littérature [GER 94, GER 89, HAN 84, FIS 83. JON 601. 

Les mesures intermédiaires effectuées sur l'axe d - e - f de la section longitudinale des 

comprimés (figure 4.4.) sont moins représentatives du point de vue de l'évolution du 

facteur de forme. Ceci s'explique par l'apparition sur la section du comprimé de 

certaines iso-valeurs du facteur de forme représentant la déformation irrégulière des 

particules sur la section du comprimé. L'ordre moins régulier des facteurs de forme 



semble indiquer une meilleure uniformité de I'application de la pression dans la région 

intermédiaire. On observe tout de même une augmentation du facteur de forme pour des 

pressions appliquées plus grandes. En essayant de déterminer plus exactement les trajets 

des iso-valeurs à travers la section du comprimé, on a tenté de réaliser dans une première 

étape des mesures sur deux plages intermédiaires, à gauche et à droite de l'axe d - e - f . 
Les résultats de cette variante d'analyse ont été peu concluants. Cependant. les facteurs 

de forme dans la zone intermédiaire ont permis de contirmer I'évolution de la 

déformation entre la zone centrale et la zone extrême de la section. 

Une évaluation qualitative de la déformation des particules peut être faite à partir du 

facteur de forme. En prenant en considération les valeurs du facteur de forme moyen 

pour la poudre tassée et le facteur de forme maximal pour la poudre à Ilétat comprimé. 

on a pu modéliser les déformations maximales relatives des particules de chaque classe 

de poudre. On a constaté une déformation plus accentuée des particules de poudre de 

classe 1 (+IO6 pm / -1  50 pm). La déformation des particules de poudre de classe 2 

(+45pm / -75pm) et de mélange des poudres a été plus faible (voir tableau 4.3.). 



Tableau 4 3  : Déformation relative maximale des particules (section 

longitudinale) pour chacune des classes de poudre étudiées. 

Etant donné que la poudre de classe l+2 a une composition qui engendre une densité 

relative maximale, le résultat expérimental indiqué dans le tableau 4.3 est normal. Les 

plus fines particules insérées dans les sites entre les particules aux plus grandes 

dimensions ont certainement empêché leur déformation ; par conséquent. le facteur de 

forme moyen mesuré sur des particules de poudre de classe l+2 doit avoir des valeurs 

plus faibles que dans le cas des particules de classe 1. 



4.3.2. Effets du pressage 

On a remarqué que l'application de différentes valeurs de pression sur une poudre 

industrielle de fer obtenue par atomisation a eu comme conséquence l'obtention de 

comprimés ayant des caractéristiques et des propriétés tout à fait diRérentes. Ces 

propriétés sont dues notamment à la présence des porosités. Dans des conditions réelles. 

le frottement réciproque entre les particules ainsi que le frottement entre les particules de 

poudre et les parois de la matrice sont les principaux effets dynamiques influençant 

l'application uniforme de la pression. Il est évident par conséquent que la dimension et 

la forme des particules comprimées ainsi que l'état des surfaces en contact pendant le 

pressage sont très importants. C'est pour cette raison que les poudres étudiées ont été 

analysées a l'état non-lubrifié et lubrifié par mélange avec du stéarate de zinc. 

En jetant un regard sur les comprimés de poudre obtenus à basse pression (275 MPa), 

dans le cas de la poudre de la classe 1 par exemple, deux aspects sont visibles : 1 ) des 

valeurs relativement uniformes des facteurs de forme sur la section du comprimé de 

poudre lubrifiée et 2) des valeurs légèrement plus faibles des facteurs de forme dans le 

cas de Ia poudre non-lubrifiée compar5e à celle lubrifiée (annexe 5, échantillons 4, 5, 12, 

13). Dans les situations présentées, la pression s'est dissipée dans la masse de poudre. 



favorisant tout d'abord le réarrangement des particules et par la suite leur déformation, 

caractérisée par les valeurs des facteurs de forme. Le fait que ces valeurs soient plus 

fizibles dans le cas des comprimés non-lubrifiés s'explique par le "retard" de début de la 

déformation des particules non-lubrifiées par rapport à celles de l'échantillon lubrifié. 

L'absence du lubrifiant entraîne un glissement réciproque entre les particules plus 

difficife et, par conséquent, une transmission moins efficace de la pression dans la masse 

de poudre. 

Pour une pression appliquée de 414 MPa, les valeurs des facteurs de forme ne sont pas 

beaucoup plus grands par rapport au pressage à 275 MPa. Cependant. une augmentation 

du facteur de forme est visible dans les zones situées vers l'extrémité du comprimé, juste 

sous le poinçon mobile et à proximité des parois de la matrice (exemple: annexe 5.  

échantilIons 6. 7 et 14). Ce sont les zones ou la pression est la moins atténuée par le 

frottement provoquant un mouvement relatif maximal entre les particules de poudre 

comparé au reste du volume du comprimé. D'ailleurs, pour la plupart des cas, des 

valeurs maximales de facteurs de forme ont été obtenues dans ces zones. Dans le cas des 

échantillons non-lubrifiés, le frottement réciproque entre les particules et celui entre les 

particules et les parois de la matrice entraînent même une stratification de la déformation 

des particules. Ainsi, dans la zone supérieure, à proximité du poinçon mobile, on a 

constaté des valeurs maximales des facteurs de forme. Les valeurs minimales des 

facteurs de forme ont été mesurées dans la zone inférieure du comprimé à proximité du 

fond de la matrice tandis qu'A la mi-hauteur on a mesuré des valeurs intermédiaires. 



À 625 MPa, l'absence du lubrifiant met en évidence une non-uniformité plus prononcée 

du gradient des facteurs de forme sur la section du comprimé comparé au cas des 

comprimés lubrifiés (annexe 5, échantillons 8, 9, 16, et 17). Cette non-uniformité est 

accentuée par la présence du graphite sur les parois de la matrice. Jouant un rôle de 

lubrifiant local, le graphite rend plus facile le glissement des particules sur les parois de 

la matrice pendant le pressage. Ce n'est pas le cas des particules à l'intérieur du 

comprimé; en absence de lubrifiant, le frottement réciproque entre les particules 

empêche la transmission de la pression dans la masse de poudre et, par conséquent, la 

déformation des particules. 

Les valeurs des facteurs de forme les plus élevées ont été obtenues a la pression de 

compression de 965 MPa, comme on l'avait d'ailleurs prévu (annexe 5, échantillons 10. 

1 1. 18. et 19). À cette pression. on constate que sur la section du comprimé il y a une 

tendance de stratification horizontale des iso-valeurs de déformation, les valeurs 

numériques des facteurs de forme n'étant pas essentiellement différentes. Ce 

comportement pourrait s'expliquer en envisageant la valeur élevée de la pression 

transmise vers la poudre en présence du lubrifiant. De plus, la valeur réduite du rapport 

hauteur sur diamètre du comprimé fait que l'influence négative du frottement sur les 

parois de la matrice soit diminuée et, par conséquent, la distribution de pression dans la 

masse de poudre dans un plan perpendiculaire à la direction de pressage serait plus 

uniforme. 



La déformation plus difficile des particules dans les comprimés non-lubrifiés par rapport 

aux comprimés lubrifiés est appréciée, ainsi que dans les cas déjà mentionnés, par les 

valeurs désordonnées et variables des facteurs de forme mesurés dans les zones d'intérêt. 

Comme on l'a déjà constaté, la poudre de classe 2 est caractérisée par des valeurs 

générales élevées des facteurs de forme dès l'état tassé. La faible dimension des 

particules fait que la surface spécifique des particules est plus élevée et le nombre de 

contacts entre les particules est plus grand. Suite à l'application de la pression, le 

frottement entre les particules sera plus important et, par conséquent, la déformation des 

particules sera plus faible, surtout au niveau du poinçon inférieur. D'ailleurs. dans le 

paragraphe précédent ( tableau 4.3 ), on a déjà montré, que la variation relative moyenne 

de facteur de forme des particules de petites dimensions est inférieure à celle des 

particules de classe granulometrique supérieure. 

Tout comme dans le cas de la poudre de classe 1, l'influence du lubrifiant dans la 

déformation des particules de poudre de classe 2 continue à se manifester, mais de façon 

moins évidente. Dans le cas des sections longitudinales et transversales à travers les 

comprimés à vert obtenus à 275 MPa, les observations sont semblables à celles faites 

pour la poudre de classe 1. Par ailleurs, l'augmentation de la pression à 414 MPa amène 

une stratification de la déformation des particules de poudre de classe 2 (échantillons 24, 

et 32). Ainsi on constate une déformation plus faible dans la partie inférieure du 



comprimé et une déformation importante dans sa partie supérieure, surtout a proximité 

du poinçon mobile et aux extrémités, près des parois de la matrice (échantillons 24, et 

25). Vu qu'il s'agit d'une poudre qui a été lubrifiée, I'explication est que l'effet du 

lubrifiant diminue à mesure que le nombre de contacts entre les particules de poudre 

augmente en réduisant la classe granulométrique de la poudre comprimée. 

À la suite de l'analyse d'une section à travers un comprimé de poudre de classe 2 a l'état 

non-lubrifié, on obtient parfois un écart significatif des valeurs du facteur de forme. Par 

ailleurs, on obtient des valeurs uniformes du facteur de fonne dans des zones d'intérêt 

voisines surtout dans les régions centrales du comprimé- Cette situation apparaît comme 

un effet simultané du graphite sur les parois de la matrice (lubrification des particules en 

contact avec les parois de la matrice) et du frottement entre les particules non-lubrifiées 

de la masse de poudre pressée. (exemple: échantillon 32 et 33, annexe 5). 

La troisième classe de poudre étudiée a été celle obtenue du mélange des deux classes 

granulométriques présentées précédemment (classe l+2). Les petites particules du 

mélange occupent les espaces restés libres entre les grandes particules depuis l'étape 

d'arrangement caractérisant le tassage à partir de la densité apparente. En augmentant la 

pression, le nombre de coordination entre les particules augmente progressivement et le 

glissement réciproque entre les particules devient de plus en plus difficile. De plus, du 

fait que les espaces disponibles entre les grandes particules aient été occupés par les 

particules de petites dimensions, la déformation générale des particules suite à 



l'augmentation de la pression est plus dificile. L'effet de ce comportement est visible 

dans les valeurs générales plus faibles du facteur de forme par rapport à celles des 

comprimés de poudre de classe 1. 

Généralement, en effectuant les mesures des facteurs de forme sur les sections 

longitudinale et transversale des comprimés de poudre. on a constaté une évolution plus 

rapide de la densification (obtention de facteurs de forme plus élevés même pour des 

pressions de compression relativement faibles) sur la direction transversale que sur Ia 

direction longitudinale. Étant dom6 que la longueur d u  comprimé est d'environ trois 

fois plus grande que la largeur. il est facile d'imaginer que sur la direction transversale le 

nombre des particules (donc le nombre de contacts influençant le frottement) est plus 

petit. Par conséquent, pour la même valeur de la pression de pressage, le mouvement 

absolu des particules sera plus faible et leur déformation sera plus facile sur la direction 

transversale que sur la direction longitudinale. 

De même, dans les cas des sections transversaIes, les valeurs réduites et parfois 

désordonnées des facteurs de forme sont maintenues à cause de l'absence de la 

lubrification- 



4.4 Modélisation 

La variation de déformation des particules dans divers points de référence du volume du 

comprimé engendre évidemment I'apparition de variations importantes de densité dans le 

volume de la pièce comprimée. Tout comme on l'a déjà montré. en utilisant le facteur de 

forme, on a pu faire une évaluation de la déformation des particules d u  comprimé de 

poudre pressée. Dans ce qui suit, on s'est proposé d'établir une relation de dépendance 

entre les valeurs mesurées du facteur de forme et la densité à vert du comprimé. 

La relation entre la densité p,, d'un comprimé de volume V déterminée 

expérimentalement et les densités locales homogènes p, des n volumes élémentaires v-, 

est: 

À la densité du comprimé contribue d'une part la densité initiale (tassée) p,, de la 

poudre et d'une autre part le gain de densité obtenu comme effet de l'application de la 

pression sur la poudre. Ainsi la relation ( 15 ) peut être écrite : 



Dans la relation ( 16 ) la densité tassée est une constante et la sommation des volumes 

élémentaires représente le volume V du comprimé. De plus, par pressage on obtient 

l'augmentation de densité dans la masse de poudre suite à la déformation des particules 

de poudre. On ne connaît pas exactement la façon dont le facteur de forme moyen d'un 

comprimé à vert variera avec sa densité. Il  est certain par ailleurs que les deux variables 

vont évoluer dans le même sens. plus la variation du facteur de forme mesuré est grande. 

plus la densité d'un comprimé augmente. Comme hypothèse. on suppose d'abord que la 

relation entre la densité d'un certain volume et le facteur de forme moyen des particules 

déterminé expérimentalement. sera considérée comme linéaire ( figure 4.1 1 ). Ainsi, les 

densités dans l'état initial ( tassé ) et celle obtenue pour un état x pendant le pressage 

peuvent être décrites en fonction des valeurs du facteur de forme à l'état tassé (ml& ) et 

à l'état x ( a, ) par : 

Le gain de densité entre les deux états pendant le pressage sera alors (figure 4.1 1) : 



Dans la relation ( 17 ) A@, représente la variation du facteur de forme moyen de chaque 

volume élémentaire v, de I'état tassé jusqu'à I'état x.  On a noté avec C une expression 

faisant le lien entre la densité et le facteur de forme caractérisant la déformation des 

particules. Il est évident que la pression, le type de poudre et la lubrification sont des 

facteurs qui influencent la valeur de C .  Nous considérons dans un premier temps que la 

valeur de C est constante pour une poudre et une pression appliquée données. 

Figure 4.1 1 : Variation de densité entre I'état initial (tassé) et celle obtenue a 

I'état x pendant le pressage. 



Tenant compte de ces considérations, la relation ( 16 ) deviendra : 

ou bien, 

Dans la relation ( 19 ), il est visible que si tous les v, sont égaux. les volumes vont 

s'annuler et C dépendra seulement des densités expérimentale et  tassée et de 

l'augmentation du facteur de forme moyen de I'état initial (tassé) jusqu'à l'état final 

(pressé). De cette façon, C représente plutôt une caractéristique de la poudre et des 

conditions de pressage (pression appliquée, conditions de lubrification, etc.) qu'une 

caractéristique du comprimé à vert (volume, forme, etc.) obtenu suite au pressage. 

Bien que la détermination de la valeur de C soit importante, elle représente seulement 

une étape pour atteindre le but de calculer la densité des comprimés en utilisant les 

mesures des facteurs de forme déterminés par analyse d'images. Après qu'on ait 

déterminé la valeur de C caractérisant la poudre et les conditions de pressage. on peut 



ensuite utiliser la relation ( 18 ) pour calculer la densité moyenne d'un comprimé de 

géométrie quelconque : 

4.4.1 Détermination de C 

En utilisant les valeurs des densités, volumes et facteurs de forme ( Tableaux 3.4.. 3.5 ,  

4.1. et 4.2. ) caractérisant les comprimés à vert décrits au paragraphe 3.6. on a pu 

calculer les A@, et ensuite les valeurs de C pow chaque classe de poudre (Tableau 4.4). 

I l  est intéressant de constater qu'à l'état lubrifié ainsi que non-lubrifié, il y a une tendance 

de diminution de C avec l'augmentation de la pression pour toutes les catégories de 

poudre. 

La façon dont les particules se déforment sous l'effet de la pression influence aussi les 

valeurs de C. Soit par exemple une faible valeur de pression appliquée. Les particules de 

poudre de grande taille ( classe 1 ) vont commencer à se déformer avant celles de petite 

taille ( classe 2 ) qui seront encore dans l'étape d'arrangement. On constate ainsi une 

densification plus prononcée de la poudre de classe 1 que de la poudre de classe 2, (les 

valeurs de A@, dans la relation ( 19 ) seront supérieures pour la poudre de classe 1 que 



pour celle de classe 2). Par conséquent, les valeurs de C seront plus faibles pour la 

poudre avec des particules à grande taille. Ce comportement est bien visible dans le 

tableau 4.4. et dans la figure 4.12. Pour des plus grandes valeurs de pression. les 

différences entre les valeurs de C caractérisant les trois classes de poudre deviennent 

moins visibles. Ce comportement fait que pour les applications pratiques à des pressions 

dépassant 400 MPa C peut être considéré constant. 

Tableau 4.4: Valeurs calculées de C pour les trois classes de poudre utiIisées. 



Po* Lubrifiée 4 

20- !,-CL 1 ' .  
I 18 - 

16 - .-CL2 I !  

14 - 
' ; 

12 - 
+CL 1+2!. 

, 6 

Press ion ( M P t )  I 

Poudm non-lubrifiée 
C L 1  ' 

18 
16 < + CL2 

Pression ( m a )  

Figure 4.12. Variation avec la pression du paramètre C pour l'état lubrifié et non- 

lubrifié de trois catégories de poudre : classe 1 ( + 106 pm / - 150 pm), classe 2 ( + 45 

Fm / - 75 prn ) et classe 1 + 2. 



4.4.2 Validation de 1a méthode 

Pour vérifier la validité du calcul de densité décrit plus haut, on a utilisé deux 

échantillons pressés dans deux matrices différentes. Par ailleurs, les conditions de 

pressage ont été les mêmes: la poudre utilisée, la lubrification, ainsi que la pression 

appliquée. Un échantillon a été utilisé pour déterminer le facteur C qu'on va appelerC,,,. 

Pour le deuxième échantillon on a calculé sa densité en utilisant le Ce,, et les mesures du 

facteur de forme sur une section médiane parallèle à la direction d'application de la 

pression. 

Ainsi, on a choisi l'échantillon obtenu par le pressage à 62 1 MPa de la poudre lubrifiée 

de classe 1+2 (figure 4.13.) pour déterminer le C,,,. La raison de ce choix a été une 

meilleure précision et une plus grande facilité de déterminer la déformation des 

particules de poudre pressée. De plus, le pressage de mélanges de particules fines e t  

grossières correspond à la plupart des situations pratiques. 



Figure 4.13. Comprimé à vert; plan de section et volumes élémentaires 

La validation a été effectuée sur une pièce de forme différente afin de confirmer l'intérêt 

de l'approche. Suite au pressage de 20 g de poudre dans une matrice cylindrique, on a 

obtenu un comprimé de 1 ,O1 cm de hauteur et de 1,9 cm de diamètre. De la même façon 

que pour les échantillons en forme de parallélépipède. tes facteurs de forme des 

particules déformées ont été déterminés sur une section médiane du comprimé 

cylindrique. Pour mettre en évidence les facteurs de forme sur les zones d'intérêt de 

l'échantillon, on a suivi les étapes de préparation décrites dans le chapitre 3. La 

particularité dans ce cas est représentée par la distribution des volumes élémentaires 

dont on mesure les facteurs de forme (figure 4.14). Ainsi, des volumes élémentaires de 

forme cylindrique ayant le diamètre de 0,63 cm et la hauteur de 0,34 cm correspondent 



aux zones d'intérêt a - b - c. Les zones d'intérêt d - e - f de la section correspondent aux 

volumes élémentaires en forme d'anneau, ayant des rayons intérieur et extérieur de 0,63 

cm et 1.9 cm et la même hauteur que les volmes élémentaires cylindriques (0,34 cm). 

Les facteurs de forme caractérisant chacune des zones d'intérêt du comprimé cylindrique 

ont été déterminés en utilisant Le logiciel d'analyse d'images UTHSCSA Image Tool 

avec la même configuration que pour les mesures réalisées sur le comprimé 42. En 

considérant la distribution des zones d'intérêt de la figure 4.14, on présente les valeurs 

mesurées des facteurs de forme caractérisant chaque volume élémentaire à la figure 

4.15. 

L'évolution de la densité moyenne à l'aide de Ce,  nécessite la détermination des 

volumes élémentaires. Le volume total du comprimé cylindrique est: 

où D est le diamètre et H est la hauteur du comprimé cylindrique. La densité 

expérimentale ( ) sera alors: 

cl.l - mcYl - 6,98 g/cm3 Pap  -7- 



Section 

Figure 4.14 Section dans un comprimé cylindrique et distribution des zones 

d'intérêt pour le calcul du facteur de forme. 

Figure 4.15 : Valeurs moyennes du facteur de forme mesurées sur une section 

médiane parallèle à l'axe de pressage du comprimé cylindrique. 

Les volumes élémentaires de l'échantillon cylindrique seront: 



OU din, = 0,63 cm est le diamètre et h = 0,34 

cylindrique. 

En utilisant les vaIeurs calculées plus haut et Il 

comprimé cylindrique sera alors: 

cm est la hauteur du volume élémentaire 

a relation ( 20 ), le calcul de la densité du 

Dans la relation ( 21 ) les variables ont eu les valeurs suivantes: ptssd. = 3,48 g / cm3 ; 

qdrndrr mvicou Ce,, = 8.16 ; V = 2,864 cm3 ; vx = 0,105 cm3 ; vx = 0.850 cm3 : AO, = @. - 

cD,xsd = 2.12 - 1.78 = 0,34 ; AOb = 2.29 - 1 278 = 0,s 1 ; A@, = 2.23 - 1.78 =0,45 : Amd = 

2.31 - 1.78 = 0,53 ; A@, = 2,27 - 1,78 = 0.49 ; AOf = 2,10 - 1,78 = 0,32. Suite aux 

3 calculs. on obtient: p,z:c = 7,11 g / cm . 

Le fait que la densité expérimentale de l'échantillon cylindrique calculée en 

utilisant le rapport masse / volume et la densité calculée (pzc) en utilisant les valeurs 

des facteurs de forme déterminées par analyse d'images ont des valeurs très proches 

(6.98 g/crn3 et 7.1 1 &m3), confirme que le modèle proposé décrit correctement la Façon 

dont la poudre se densifie pendant le pressage. 



Par ailleurs, des erreurs peuvent apparaître en utilisant cette méthode. Une première 

source des écarts dans la détermination de la densité, se trouve dans le fait qu'on a 

supposé une variation linéaire entre la densification des poudres et l'augmentation du 

facteur de forme pendant le pressage. Ce comporîement peut être considéré valable pour 

certaines zones du domaine de densification. par contre, la densification n'est pas 

linéaire sur tout le domaine entre la valeur de densité initiale (tassée) de la poudre et 

celle maximale obtenue a la fin de pressage. En plus, la classe granulométrique de la 

poudre utilisée, Ia pression appliquée et la lubrification sont des autres facteurs qui 

influencent le calcul de la densité des poudres suite au pressage. 

Une autre source des facteurs perturbateurs dans le calcul de densité d'un comprimé à 

vert présentant un gradient de densité dans son volume, est constitué par la façon dont 

on analyse l'ensemble des volumes élémentaires considérés à densité uniforme. Le fait 

que le nombre de volumes élémentaires ainsi que les formes et les dimensions peuvent 

varier selon notre choix, mène à des valeurs calculées de Ce,, et de p, différentes. I l  

est bien entendu que les erreurs seront diminuées lorsque le nombre de volumes 

élémentaires dont la densité est considérée uniforme augmente. Finalement, en disposant 

d'un nombre suffisamment élevé des volumes élémentaires et en mesurant correctement 

les facteurs de forme sur la section du comprimé à vert. on peut envisager des résultats 

plus précis de densité du comprimé. 



CONCLUSION 

Dans cette étude, on a donné une image détaillée de l'évolution de la forme des 

particules de poudre de fer lors du pressage. En effet, on a caractérisé le comportement 

de trois classes granulométriques de poudre dans différentes conditions de pressage et de 

mode de 1 ubri fication. 

La déformation des particules dans le volume du comprimé a été caractérisée et 

quantifiée à l'aide d'un facteur de forme. Les mesures du facteur de forme ont été 

réalisées dans neuf points d'une section transversale parallèle à l'axe de pressage du 

comprimé. Toutes ces mesures ont été réalisées et analysées à l'aide d'un logiciel 

d'analyse d'images. I l  a été possible de relier la variation du facteur de forme des 

particules a l'augmentation de la densité locale a l'intérieur des comprimés. 

Les mesures expérimentaies ont mis en évidence une déformation non-uniforme des 

particules, correspondant a une distribution de densité dans Ie volume du comprimé. Le 

gradient de densité a été atténué lors du pressage en présence de stéarate de zinc utilisé 



comme lubrifiant mélangé au poudre à une teneur de 1% poids. En l'absence de 

lubrifiant mélangé à la poudre, on a saisi des déformations importantes uniquement dans 

les zones à proximité des parois de la matrice métallique rigide et en spécial pour les 

grosses particules. Ces déformations des particules ont été influencées par le graphite 

déposé sur la surface des parois de la matrice pour que l'éjection des comprimés se 

réalise plus aisément. 

En analysant les trois classes granulométriques de poudre à l'aide des facteurs de forme 

mesurés. on a constaté que la plus importante déformation a été subie par les particules 

de la plus grande classe granulométrique. La diminution des dimensions des particules a 

eu  comme effet un plus important frottement entre les particules, donc leur déformation 

s'est produit plus difficilement. 

Bien que la déformation dans l'ensemble de la poudre à distribution bi-modale soit plus 

difficile que celle de la classe granulométrique maximale, on ne peut pas se prononcer 

sur la déformation des particules individuelles qui appartiennent à cette classe de poudre. 

II est en effet impossible de déterminer à quelle catégorie dimensionnelle appartiennent 

les sections des particules avec des surfaces mesurées égales. A ces restrictions de 

principe s'ajoutent les possibilités limitées d'analyse d'images métallographiques du 

programme "UTHSCA Image Tool" et la dificulté de préparation des échantillons pour 

l'observation métalIographique. 



Même dans ces conditions, on a réussi a mettre en évidence pour toutes les catégories de 

poudre analysées une variation du facteur de forme mesuré, similaire à celle indiquée 

dans la littérature p u r  la distribution de densité dans un comprimé de poudre métallique 

obtenu par pressage uniaxe, simple action, dans une matrice rigide. Ainsi, dans ces 

conditions de pressage, on a assisté a une diminution du facteur de forme dans la même 

direction que celle d'application de la pression a proximité des parois de la matrice. 

Également, à proximité du poinçon mobile, le facteur de forme a augmenté dans un plan 

perpendiculaire à la direction d'application de la pression de la région centraIe de 

l'échantillon vers les extrémités. Dans les deux directions opposées (médiane dans le 

plan axial et inférieure dans le plan transversal). l'évolution du facteur de forme a été 

contraire. 

En envisageant la dépendance de l'augmentation de densité locale d'un comprimé en 

fonction du facteur de forme mesuré, on a obtenu une relation permettant d'évaluer la 

densité moyenne du comprimé. II est important de préciser que le facteur de 

proportionnalité entre la variation du facteur de forme local et l'augmentation de la 

densité est une fonction des conditions de pressage (poudre pressée, pression. 

lubrification) et ne dépend pas de la forme ou du volume du comprimé. La validité de 

cette relation théorique a été vérifiée en utilisant tes résultats obtenus expérimentalement 

pour évaluer la densité à vert d'un comprimé de forme cylindrique. 
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ANNEXES 



Annexe 1. Résultats du tamisage de la poudre de Fe  ATOMET 

1 .  97,544 2,468 4,919 18,296 26,365 25.499 19,613 97,161 0.39 

2. 103.823 3,348 6,855 21,628 26,508 25,808 19,503 103,65 0-16 

3. 1 15.042 3.692 7.098 25,667 32,041 22.242 23,73 1 114.471 0.49 

3. 113,196 3.809 7,731 27.894 27.322 25.207 21,16 113,123 0.06 

5. 1 19.065 3,64 7.44 25,93 24,285 3 1.485 26,276 1 19,056 0.008 

6. 114,138 3.314 6,826 32 23,184 3 1,82 26-88 1 14.024 0.1 

7. 1 19,415 3,515 7,81 27.155 27.23 3 1.03 22,6 119.34 0.06 

8. 12 1,193 3,632 7.882 27.62 29,307 3 1,807 20,85 121.098 0.08 

9- 100.24 3,226 6.213 21,306 29.706 20,712 19-16 100.323 0.02 

IO. 112,387 3,429 7,065 25,691 29.898 25,78 20,45 112.313 0.06 

1 1. 1 17,725 3,919 8.379 25.085 27.865 30.61 21,871 1 17,657 0.06 

12. 116,085 5.23 10,235 29,967 29,861 24,946 15,764 116,003 0.07 

13. 1 16.125 4,878 9,32 26,36 28,021 28.57 18,97 116.1 19 0.006 

1-1. 1 12,415 3.936 5,982 24,932 25,663 29,577 22,367 112,357 0.05 

15. 1 16.256 4.659 9,16 26,528 28,953 27,269 19,678 1 16,247 0.008 

16. 120.464 4,278 8,652 25.304 28.876 3 1,73 2 1,618 120,458 0.005 

17. 119,317 3,342 8,82 26.47 27.211 31,148 21,32 119,311 0.005 

18. 126.576 4,601 9.545 28,459 27,725 33,4 22,794 126,523 0.04 

19. 120.583 4,195 9,275 27.44 25,842 3 1,162 22,63 120,544 0.03 

20. 1 17,Ol 4,6 9,335 26,005 25,95 29.205 21,86 1 16,955 0.05 



- 

T 1 T 2 T 3 1 T6 
~ 1 8 0  >150 >IO6 >75 >45 c45 

No. Q initial P" Cun Cun Pm Clm CQi Erreur 
[g I ri31 [g I [el I ~ I  r g ~  [SI [SI YO 

O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 
21. 125,104 4,301 9,285 27,09 28,67 3 1.13 24.6 125,076 0.02 

22. 123,035 4,22 8,127 26,585 26,61 32,412 24,881 122.835 0.16 

23. 1 13,245 3?835 8,221 23,649 25,136 29,576 22,791 1 13,208 0.03 

24. 1 19,804 4,025 8.144 27,391 27.1 16 30.84 22,283 1 19,799 0.004 

25. 12 1,873 4,007 7,61 27,53 27,23 3 t ,483 24,007 121,867 0.005 

26. 1 17,24 4,754 8,895 24,853 26,149 30,738 21,746 1 17.135 0.09 

27. 1 17,521 5,081 10,349 26,68 27.541 28,126 19,74 1 17.51 7 0.004 

28. 121.57 4 3 9  8.585 27,052 25.975 3 1,725 23.622 121.549 0.02 

29. 120.219 4,755 8,855 25,965 29,435 27.375 23.826 120,21 1 0.007 

30. 119.07 4.44 7.325 25.95 26.031 31.205 24,086 119.037 0.03 

3 1. 120.42 4,s 9.071 26,271 27,3 15 3 1,235 22 120,392 0.02 

32. 122,24 5,07 9,155 27,241 32,472 29.065 19,23 1 122.233 0.006 

33. 117,842 4,61 8,453 26,181 29,195 28,336 21,054 117,829 0.01 

34. 1 14,I 1 1 4,24 8,32 25,69 24.3 29.25 22,28 114,08 0.03 

35. 117,19 4,92 8,76 26,31 26.43 28.92 2134 l17,18 0.009 

36. 1 17,56 4,56 8,48 25,78 29.45 27,58 21,65 1173 0.05 

37. 120,38 4,89 9,08 26,83 26,12 30,77 22.65 120,34 0.03 

38. 124,38 5,059 9,138 27,529 25,598 3 1,209 25,79 124,323 0.05 

39. 116,617 5,107 9,l 26,856 26,115 27.681 21.692 116,551 0.06 

40. 120,127 4,007 8,904 28,47 25,297 29,267 24.086 120,03 1 0.08 
I I I I I I I I I 



= 

No. 

O - 
41. 

32. 

43. 

44. 

45. 

46. 

47. 
- 
48. 

39. 
- 
50. 
- 
51. 

52. 

53. 
- 
54. 

r 

Q initial 
kl 

1 
1 16.866 

1 17,056 

l22,5 14 

120,794 

122,927 

1 19.6 

120.93 

107.72 

122.58 

1 22,484 

114,617 

117,712 

1 14.29 

1 16,246 

1 l4,84 1 

1 15.866 

1 1 1,738 

1 I7,97 

W CQi Erreur 
r d  [A YO 



1 1  1 L 1 3  1 4  1 O 

>180 >150 >IO6 >75 >45 <45 
No. Q initial pm Cim Pm Pm Cun Cun ÇQi Erreur 

kl Cd 181 Cg3 Cg1 [SI [gl Cg1 Y0 

O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 
61. 122,482 533  9.88 29,53 27,74 28,5 21.22 122,4 0.07 

1 

62. 122,196 4.79 8.685 27,895 27,015 30,045 23,695 122,095 0.08 

63. 1 04,08 4,145 7,4 15 24,505 22,75 26,05 19,165 104,03 
' ' 

0.05 

64. 106.075 4,27 9,1 26,04 23,74 25,65 17,25 106,05 0.02 

65. 127,172 4,845 9,43 30,19 28.635 29,875 24.1 15 127.09 0.06 

66. 117,656 5.235 10,31 28,43 27,13 27,73 18,75 1 17,585 0.06 

67. 1 15.154 4.985 8.355 25,975 25,875 27.955 21,895 1 15.04 0.1 

68. 1 10.068 433  8,08 28.33 27,45 23,32 18.5 1 l0,Ol 0.05 

69. 115,965 5.465 10,135 30,845 29,38 23.4 16,655 115.88 0.07 

70. 102.09 4.28 8.925 23-15 22.835 24,78 18,06 102.03 0.06 

71. 112,286 5-32 9,665 27,975 24,505 26.115 18,7 112.28 0.005 

72. 108,345 4,15 8,825 23.37 24,475 26,837 20,665 108,322 0.02 

73. 109,991 4,92 9,015 26,09 22,45 28.05 19,45 109,975 0.01 

74. 106,l 1 4,42 8,808 25,295 23,69 26,165 17,695 106,073 0.03 

75. 1 1  1,135 4,97 10,005 27,395 25,615 24,495 18,585 1 1  1,065 0.06 

76. 119.618 4.725 9.99 27,255 25,71 29,7 22,169 119.549 0.06 

77. 109.535 4,615 9,515 25,135 24,99 26,371 18,893 109,s 19 0.02 

78. 110,439 5.75 9.635 26,16 25,59 24,65 18,558 110,343 0.09 

79. 109.58 5,135 8,995 26,815 26,2 23.5 18,93 109,575 0.005 

80. 118,089 6,055 10,355 29,85 26,125 26,668 18,94 117,993 0.08 
1 I I 1 I I I 1 I 
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No. 

- 
O 

81. 
- 
82. 
- 
83. 
- 
84. 

85. 

86. 

87. 

88. 

89. 

90. 

91. 
- 
92. 
- 
93. 

94. 

95. 

96. 

K- 

00. 



T 1 
> 180 

No. Q initial pm 
tg1 181 





Eneu 
Y0 

9 

0.06 

0.04 

0.08 

0.08 

0.07 

0.07 

0.06 

0.06 

0.05 

0.03 

0.06 

0.07 

0.07 

0.05 

0.08 

0.07 

0.05 

0.07 

0.02 

0.01 

ZQi 
I ~ I  
8 

107,823 

1 10,881 

lO8,5 1 

1 12.385 

108,584 

109.979 

109.1 78 

109,473 

1 10.2 

1 10.33 1 

1 10.787 

1 10.392 

109.69 

1 12.977 

1 10,525 

1 1 1.066 

T 6 
<45 

rd 
7 

22,s 1 

22,422 

24,02 

21,725 

19,985 

20,982 

2 1.41 

17.41 3 

19,468 

20,202 

19,185 

22.01 5 

21.05 

21,591 

19,682 

20,122 

8 
>75 
W 
r g ~  

5 

24,06 

24,273 

24,l 

26,53 

24.412 

24,762 

24,355 

25,838 

25,43 

24,9 

24,416 

24,33 

24.213 

24.815 

T 5 
>45 
P" 
[ g ~  

6 

28,928 

28,74 

27,62 

26,095 

26.39 

27,22 

26,868 

24.571 

25.305 

25,585 

27,372 

27.595 

29,784 

30,115 

T 2 
>150 
Cun 
[SI 

3 

7,075 

7,941 

6,708 

8,435 

8,835 

8 

8,68 

1 9,855 

T 1 
>180 

v 
[EI 

2 

3,37 

3-8 

3,098 

3,97 

4.502 

4,46 

4.26 

5.065 

No. 

O 
IJ 1 .  

142. 

143. 

144. 

145. 

146. 

147. 

148. 

20,862 

22,998 

22,148 

20,13 

24,901 

23,883 

23,321 

24,988 

>IO6 

Pm 
r d  
4 

21 -88 

23,705 

22,964 

25,63 

24,46 

24,395 

23.605 

26,731 

Q initial 
r d  

1 

107,887 

1 10,92 

108,595 

1 12,472 

108,663 

1 10,06 

109.24 

109.514 

24,154 

24,852 

23,886 

26,757 

111,148 

1 1 1,914 

1 10,982 

1 13,007 

25,992 

25,962 

25.438 

23,815 

23,l 

23,916 

24,972 

24,144 

157. 

5 8 .  

159. 

160. 

27,505 

29.071 

29,664 

27,885 

24,773 

25,738 

111.207 

1 i 1.988 

1 1 1,004 

1 13,022 

149. 

150. 

151. 

152. 

153. 

154. 

155. 

156. 

4,615 

3.651 

4,077 

4,725 

28,012 

28,052 

1 10.25 1 

1 10.365 

I 10.858 

1 10,47 

109,766 

1 13,034 

1 I0,62 

1 1 1,142 

9,111 

7,459 

7.886 

8,522 

4,605 

4,47 

5.06 

4,262 

3,905 

4,152 

4,526 

4,489 

9.4 

9,212 

9.316 

8,375 

7,638 

8,388 

8,56 

8,52 1 





1- 1 1 2 1 4  1 3  1 O 

>180 >150 >IO6 >75 >45 4 5  
No. Q initial p m  Pm Pm W Pm Cun CQi Erreur 

k 1  Id k1 Es1 [gl [gl [SI Igl Y0 

O I 2 3 4 5 6 7 8 9 

18 1 .  1 10,785 4 3  15 7,309 23.872 22,854 29.73 1 22,68 1 10,761 0.02 

182. 110,955 4,891 8,209 24,251 24,135 28,189 21.198 110.873 0.07 

183. 1 1  1,655 431  1 7,198 23,088 23,365 29,37 24,074 1 1  1,606 0.04 

184. 111.84 4.183 8,3 23,575 24,24 28,79 22,72 111,808 0.03 
' 

185. 110.981 4,924 8,758 23,886 23,875 28,348 21.144 1 10,935 0.04 

186. 110,924 4,454 7,281 23,169 22,212 29,975 23,773 1 10,864 0.05 

187. 112,265 4,072 7,088 22,908 22,887 30.44 24.825 1 12.22 0.04 

188. 

189. 

190. 

191. 

192. 

193. 

194. 

195. 

196. 

197. 

198. 

199. 

200. 
I 

109.561 

111,195 

1 10,88 

1 10.393 

1 1 1.649 

1 10,614 

1 10.715 

109,379 

1 10,424 

1 1  1,922 

1 1 1,544 

110,94 

98.168 
I 

4,09 

4.716 

4,518 

4,693 

5,849 

6,906 

4,444 

3,809 

4,468 

5,664 

5,669 

4,062 

6,Ol 
I 

6,915 

8,036 

7,438 

8.303 

9.781 

1 1,226 

7.448 

6,766 

7,285 

8,63 

9,044 

7,994 

9,61 
I 

23,567 

24,9 

23,86 

24,983 

27,049 

29,61 

24,806 

22,515 

24,Ol 

26,933 

27,021 

24,097 

23,878 
I 

21,6 30,08 23,256 

28,66521.421 

22-1 1 1 

20.544 

18,335 

13.662 

20.722 

22,198 

23.195 

19,987 

18.655 

22,352 

15,789 
I 

2338 

23 

24,52 

23,485 

24,525 

23,055 

23,92 

23,23 

23,l 13 

23,632 

24,514 

20,62 
l 

-- 

29.641 

27,306 

27.095 

24,635 

30,144 

30,105 

28,136 

27,52 

27,422 

27,828 

22,215 
I 

109.508 

111,118 

1 10.81 

1 10,349 

1 1 1,594 

1 10,564 

1 10,619 

109,313 

1 10,324 

1 1 1.847 

1 1 1.443 

110,847 

98,122 

0.05 

0.07 

0.06 

0.04 

0.05 

0.05 

0.09 

0.06 

0.09 

0.07 

0.09 

0.08 

0.05 
1 



Annexe 2: Calcul des valeurs moyennes du facteur de forme pour la poudre de classe 1 

tassée. 

Tableau A.2.1.: Calcul du facteur de forme pour la m e s w  no. 1 de po 

classe 1 tassée. 



Tableau A.2.2.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 2 de poudre de classe 1 

tassée- 



Tableau A.23.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 3 de poudre de classe 1 

tassée. 



Tableau A.2.4.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 4 de poudre de classe 1 

tassée. 



Tableau A.2.5.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 5 de poudre de classe 1 

tassée. 



Tableau A.2.6.: Tableau récapitulatif des valeurs moyennes pour la poudre de 

classe 1 tassée. 

Objet 

Moyenne 
Écart 

Surfut 
[pixels~ 

Moyenne 
Ecari 

1 .dW). 1 

Moyenne 

Arc ras. 
[P~.=w 

1 

l.dS0.2 1 274.79 
1 274.72 

1 6 5 0 3  

I 

Moycnnc 1 I.dSû.4 
Ecan 1 

216.19 
149J6 

1 t 

2109 1 14.09 1 1 8  
13.5 7.4 1 0.48 

Moyenne 
Ecart 

Axe mii. 
IP~.=W 

m: 1539 1.73 

342.97 
28354 

Facteur de 
r0-c 

2 1.78 
7.5 

Ecari 

I .dSOS 

I 
1284 1 141 
534 0.52 

1 

26.93 
12.81 

277.19 1 13.6 1 8.09 
1 

302.96 
24 1.6 1 

0.48 

16.1 1 
7.96 

1.78 
0.56 

26.1 
10.4 

15.3 
7.86 

1 .88  
0.59 



Annexe 3 : Calcul des valeurs moyennes du facteur de forme pour la poudre de classe 2 

tassée. 

Tableau A.3.1.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 1 de poudre de 

classe 2 tassée. 







Tableau A.3.2.: Calcul du facteur de forme pour ia mesure no. 2 de poudre de 

classe 2 tassée. 





Tableau A.3.3.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 3 de poudre de classe 2 

tassée. 





Tableau A3.4.: Caicui du facteur de forme pour la mesure no. 4 de poudre de classe 2 

tassée. 





Tableau A3.5.: Tableau récapitulatif des valeurs moyennes pour la poudre de classe 2 

tassée. 

1 1 

Moyenne 2.d50.2 1 6Z63 1155 1 636 196 
42.3 4.77 2.66 0.76 

Moyenne 2dSû.3 66.18 12.22 6.42 2.06 
Ecart 45.18 5 2 9  2.78 0.87 

1 
Moyenne 2.650.4 61.04 1 1-66 6-07 2.04 

E m  45.8 1 5.47 2 5  1 0.8 1 



Annexe 4: Calcul des valeurs moyennes du facteur de forme pour la poudre de classe 

1 +2 tassée. 

Tableau A.4.1.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 1 de poudre de 

classe 1 +2 tassée. 



Tableau A.4.2.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 2 de poudre de classe 

1 +2 tassée. 



Tableau A.4.3.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 3 de poudre de classe 

1 +2 tassée. 



Tableau A.4.4.: Calcul du facteur de forme pour la mesure no. 4 de poudre de classe 

14-2 tassée. 



Tableau A.4.5.: Tableau récapitulatif des valeurs moyennes pour la poudre de classe 

1 +2 tassée. 

Objd Sirface Are mas. Axe mim. Facteur 
[pixcls] [ ~ i x c b l  [pixels] de forme 

Moyenae 1 3-3 288.38 25.36 14.99 1 1.78 
Ecart 1 255.5 1 1259 6.78 0.65 

1 1 
1 1 1 

Moyenne 1 3AS@3 1 265.71 24.0 1 1 14.0) 1 3  
Ecart 1 1 W 2 9  1 1 2 2  6.63 0.66 

Moyenne 3.W.4 27337 24,78 14.88 1.71 
Ecan 244.46 1 L77 6.92 0.48 



Annexe 5 : Distribution schématique du facteur de forme moyen. 

Pressage a 275 MPa (20 tsi) de poudre de classe 1 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 4) et section transversale (Échantillon 5). 

Échantillon 4 

Échantillon S 



Pressage à 414 MPa (30 tsi) de poudre de classe 1 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 6) et section transversale (Échantillon 7). 

( 
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----.--__ ----------..._____._.__ . - .- 

___----- ---.---_._______ 
----..--.______ - - - - _ _ _  

Échantillon 7 



Pressage à 621 MPa (45 tsi) de poudre de classe 1 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 8) et section trawversale (Échantillon 9). 



Pressage à 965 MPa (70 tsi) de poudre de classe 1 lubrîfiée ; section 

longitudinale (Échantillon 10) et section transversale (Échantillon 1 1 ) .  



Pressage à 275 MPa (20 tsi) de poudre de classe 1 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 12) et section transversale (Échantillon 13). 



Pressage a 414 MPa (30 tsi) de poudre de classe 1 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 14). 



Pressage à 621 MPa (45 tsi) de poudre de classe 1 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 16) et section transvenale (Échantillon 17). 

- 
Échantillon 17 



Pressage à 965 MPa (70 tsi) de poudre de classe 1 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 1 8) et section transversale (Échantillon 1 9). 



Pressage à 275 MPa (20 tsi) de poudre de classe 2 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 20) et section transversale (Échantillon 2 1). 



Pressage à 414 MPa (30 üi) de poudre de classe 2 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 22) et section transversale (Échantillon 23). 



Pressage à 621 MPa (45 tsi) de poudre de classe 2 lubrifiée : section 

longitudinale (Échantillon 24) et section transversale (Échantillon 25). 



Pressage à 965 MPa (70 tsi) de poudre de classe 2 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 26) et section transversale (Échantillon 27). 



Pressage à 275 MPa (20 tsi) de poudre de classe 2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 28) et section transversale (Échantillon 29). 



Pressage à 414 MPa (30 tsi) de poudre de classe 2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 30) et section transversale (Échantillon 3 1).  



Pressage à 621 MPa (45 tsi) de poudre de classe 2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 32) et section transversale (Échantillon 33). 



Pressage à 965 M'Pa (70 tsi) de poudre de classe 2 non-lubrifiée ; section 

transversale (Échantillon 35). 



Pressage à 275 MPa (20 tsi) de poudre de classe 1+2 lubrifiée ; section longitudinale 

(Échantillon 36) et section transversale (Échantillon 37). 



Pressage a 414 MPa (30 tsi) de poudre de classe 1+2 lubrifiée : section longitudinale 

(Échantillon 3 8) et section transversale (Échantillon 39). 



Pressage à 621 MPa (45 tsi) de poudre de classe 1+2 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 40) et section transversale (Échantillon 41). 



Pressage a 965 MPa (70 tsi) de poudre de classe 1+2 lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 42) et section transversale (Échantillon 43). 



Pressage à 275 MPa (20 tsi) de poudre de classe 1+2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 44) et section transversale (Échantillon 45). 

Échantilon 44 

Échantilon 45 



Pressage à 414 MPa (30 tsi) de poudre de classe 1 +2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 46) et section transversale (Échantillon 47). 



Pressage B 62 1 MPa (45 tsi) de poudre de classe 1 +2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 48) et section transversale (Échantillon 49). 



Pressage à 965 MPa (70 tsi) de poudre de classe 1+2 non-lubrifiée ; section 

longitudinale (Échantillon 50) et section msversale (Échantillon 5 1). 



t i a ~  q E)OUU~OP(U sap a o w ? ~  ap rvouz sap awoj ap rnawmj np ~ m q e ~  : 9 axaauy 



Tableau A.63. : Tableau récapitulatif des valem moyennes calculées pour 

l'échantillon 5. 



Tableau k6.6. : Tableau récapihrlatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 6. 



Tabkau A.6-7. : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 7. 



Tabiau A.6.8. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées p u r  

Iféchantillon 8. 



Tableau A.69. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

I'échantiîlon 9. 



Tablera A.6.10. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 10, 



Tabkrri k6.11. : Tableau récapitulatif des valeurs moyenries calculées pour 

l'échantillon 1 1. 



Tableau k6.12. : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 12. 



Tabîeau k 6 m 1 3 m  : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 13. 





Tableau A.6.16. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 16. 

I I ohjd 1 Aire (pi.uls] 1 Axc mas  [pixds] 1 Axc min [pisek] 1 Fadeur F m  
1 1 1 1 



T a b k u  A.6.17. : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 17. 



Tabkru A.6.18. : Tableau récapMatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échanti 1 Ion 1 8. 



Tableau A5.19. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 19. 



T a b b r  A.6.20. : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

I'éc hanti l Ion 20. 



Tableau A.6.21. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 2 1. 

Tablenu A.6.22. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 22. 



Tabkar A.6.23. : Tableau récapitulaiif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 23. 

Tableau A.6.24. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées p u r  

l'échantillon 24. 

24.650.a 54-73 1 1 1-73 4.9 1 2.39 
26.6 4.17 1.92 135 

Moyenne 24.dSO.b 54.13 12.45 523 238 
47.4 1 5.67 2.85 1 .O4 

Moyauie 24.d50.c 51.45 121 f 4 5 s  2256 
~ a t n  2 1.84 3.49 1.79 1.3 

Moyamc 24.d50.d 6 1.66 14.06 1 5.17 2.72 



Tableau A . d U  : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 25. 

Tableau A.6.26. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 26. 

Moycnne 26.d5û.a 51.44 13.16 5.14 1 '$6 
Ecari 40.32 6.66 2.8 1 133 

Movcnnc 26.dSû.b 53.4 12-09 4.74 255  
&ri 25.73 4.% 1 2 1.6 

Moyenne 26.d5O.c 71.41 13.67 5.14 2.66 
Ecart 90.56 939 4.09 I J 

Moycnnc 26.d50.d 5 5 3  1 14.34 5.29 2.7 1 
Laut 63.89 7.84 3 -3 1.53 

Moycnnc 26.dSO.c 59.39 13.02 4-95 2-63 
h n  37.48 6.85 232  1.46 

Moyefl~lc 26.dSO.f 94.56 1 14,79 6.M 2.44 
.- 96.6 13.5 6.46 134 

Moyenne 26.dSO.g 61.88 1 14.15 5.87 2.4 1 
Eaul 60.44 9.4 3 3  1 1.22 

Moyenne 26.d50 h 5627 13.3 5.02 2.65 
%,15 7.59 3.02 126 

M o y m c  26.d50.i 59.66 12.4 4.46 2.78 
1 20.5 4.14 1.83 1.59 



T a b h r  116.27. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 27. 

Tableau A.6.28, : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 28. 



Tableau A.629. : Tabieau récapitulatif des valeurs moyennes olculées pour 

l'échantillon 29. 

Tableru A.6.30. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 30. 



Tabkai A.631. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 3 1 .  

Tableau A632 : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 32. 



TabRaa A.632. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 32. 



Tabkra A.6.33. : Tableau récapitdatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 33. 



Tableru A.6.35. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 35. 



Tableau A.6.36. : Tabieau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

I'échantil Ion 36. 



Tabkiu A.637. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 37. 



Tabkau A.6.3û. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 38. 



Tabkai A.6.39. : Tableau récapituiatif des vafeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 39. 

- 
objcc 1 A k  ['xck] Axe max lpixcb] - Axc min [pixels] 1 Facîcur F m  

1 I 
Moyeune 39.â5û.a 1 323.32 14.71 6.94 2.12 

Ecarr 1 88 J2 10.89 5.16 1.16 
Moyenne 39.650.12 293.05 14.04 6.5 2.16 

Ecarr 184.39 1 10.63 4.82 1 2 9  
Mqcnne 39.dW.bl 1 315.71 14.18 633 2.25 

Ecart 171.69 9.89 1 4.73 1 1-36 
Moyenne 39.âSû.bZ 309.19 15.23 6.89 2 2  1 

Ecnrt 175.49 11.26 527 1 .O6 
Moyenne 39.d5û.cI 299.89 16.15 7.16 2.26 

1 50.8 1 12.16 5.34 1.4 1 
Moy- 39.dSO.ct 2% 52  17.66 8 1 2.2 1 

172.43 1.23 525 1 .O5 
Moyenne 39.â5û.dI 279.93 14.58 6.48 1 2.25 

184.62 8.76 4.14 126 
Moyenne 39.d50.dZ 291.1 1 15.43 6 .a7 -+ 7 75 

Écart 175.55 9.75 4.65 1.34 
Movanie 39.d50.cl 277.33 14.18 6.96 2 .OS 

h f l  172.1 1 1 7-33 4 .O9 1 29 
Mayame 39.d5O.d 2832 1 14.63 7 2 ,O9 

: 193.9 1 8.67 4.54 1.4 
Moyme 1 39.d50.n 294.72 16.36 7.85 2'08 

É 0 i i  172.05 14.85 6.74 1-12 
Moyenne 39.d50.Q 3 1628 15.92 8.07 1.97 

189.99 103 1 S.GG i 0.95 
1 



Tableau 116.40. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes cdculées pour 

l'échantillon 40. 



Tabieai A6.41. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantil Ion 4 1 . 

Movenoc 1 277% 15,87 6.87 2.31 
Ecfm 174.3 12.58 5.75 13 

Movemu 4 1 .Wa2 303.2 1 18.28 8.38 . CI8 
169.7 13.04 5.98 1.14 

Moyenne 4l.dSO.bl 293 JJ 1 15-42 6.68 2.3 1 
Ecart 1 158.84 9.25 4.1 1 .O3 

Moyenne 1 Sl.dM.cl 1 3û9.76 17.81 7.6 1 234 
1 175.2 1 10.27 4.92 1.17 

Moyenoc ] 41.dSû.cZ 3 1 8 3  16.91 7,74 2.18 
E d  1 135.87 10.72 5.14 if 2 

Moy cnne 4 1 .dSû.d 1 294 .O 1 1 15.64 6.89 227 
Ecart 1 144.43 8.47 4 24 13 

.Uoyanic 4 1 .dSO.e 1 290.08 I5,07 6.78 222 
Ecari 16336 757 4.72 1.37 

Moyenne 4 1 .dSO.fl 282.43 t 3.73 6.49 2.1 1 
Ecart 15927 7.48 4.12 1 1.17 

I 1 



Tableau A.642. : Tableau récapitdaîif des valeurs moyennes calculées pow 

l'échantillon 42. 



Tabla. A6.43. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 43- 



Tableru AA.44. : Tableau récayilulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 44. 

Moyennc 3 15.43 1 25.44 1285 1 1.98 
~ c a r l  i 77.34 1 1.68 5.99 0.99 

Moycnnc 44.dSO.h I 2%$8 1 23-48 13.19 1.78 
k a ~ l  144.65 8.6 1 i 5.79 0.7 

Moyenm: 44.dMM 3 17.6 25.93 1 12.9 2.0 1 
t : m  11427 8.18 4.75 0.92 

Moyenne 44.dSû.h3 32-44 23.5 1 12.37 1.9 
F m  1993 1 I V  73 0.8 1 

Moyrnoe 44.d50.i 1 3 W 2  24.4 ! 1 1.62 ! 2. 1 
Ecart 128.63 9.48 4.88 0.93 

Moycnne 44.d50.12 28632 24.74 1 2.0 1 2.06 
E c m  1 30.42 9-97 4.92 0.85 

I 



Tableru A.6.45. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pwr 

I'échantillon 45. 

Moyenne 2%,74 21.3 2 9.6 2.22 
159.56 16.54 8.56 0.82 

M w a m c  45.d50.cI 28 1.5 i9.14 8.82 217 
Ecafl 123.73 133 6.67 0.83 

MOVCMC 15.d50.3 257.52 19.35 926 2.09 
EUI~ 147,s 10.99 5.82 0.n 

Moyenne 45.d5O.fl 1 309.49 2.1 1 
Ecarc 168.04 822 533 O,R7 

Movemic 45.dS0.12 f 30256 15.9 1 7.87 2.02 
140 26 8.13 4.45 0-75 



T a b k r  A646 : TaMeau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

I'éc hantillon 46. 



Tableau A.6.47. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 47. 



Tableru A.6.48. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

I'échantil Ion 48. 



Tableiu A.6.49. : Tableau récapitulatif 

l'échantillon 49. 

des valeurs moyennes calculées pwr 



Tablerio A.6.SO. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

l'échantillon 50. 



Tabîeao A.6.51. : Tableau récapitulatif des valeurs moyennes calculées pour 

I'échantillon 5 1. 

h 

Movame 5 l si50.a 1 267.78 18.77 853 2.2 
166.44 7.98 426 1 0.85 

Moyenne 5 1 .d50.a2 3 17.63 18.9 8.75 1 2.16 
Eairt f i 8458 727 4-45 0.9 

Movcme 1 51.d50.bl 277.06 18.7 1 7.96 2 3  , 
ECyr 1 173.31 7 3.84 0.98 

1 
4 

Moycmic 1 5 l .d50.b2 3 10.49 1923 8.47 2.27 




