Préparation metallographique
des pieces en metal

pulverulent

Apres le coulage, le fagonnage et I'usinage
mécaniques, la métallurgie des poudres
(M/P) représente une méthode notable

de fabrication des piéces métalliques. Les
particularités indésirables des métaux

en lingot peuvent étre considérablement
réduites, et les propriétés recherchées dans
les métaux qui ne sont pas facilement alliés
habituellement, peuvent &tre obtenues en
combinant différentes poudres métalliques
ou en mélangeant des poudres métalliques
et non-métalliques.

Le processus de fabrication des poudres,
portant sur leur compactage en formes
utiles suivi de leur frittage, est onéreux,
mais les piéces finies comportent certains
avantages bien spécifiques par rapport aux
piéces faconnées ou coulées.

Leurs avantages principaux sont:

- la possibilité de créer des structures
homogénes a grain fin

- leur aptitude a former des formes
compliquées avec des tolérances dimen-
sionnelles étroites

- ainsi que leur aptitude a produire des
piéces avec un fini de surface de qualité
supérieure.

Les processus d’usinage coditeux sont

ainsi réduits ou entierement éliminés et en

conséquence, il y a moins de pertes par

déchets comparé aux autres méthodes de

fagonnage. Il est donc plus économique

de faire appel a la métallurgie des poudres

Difficultés lors de la préparation métallographique

Prépolissage et polissage:
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Ensuring Certainty
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Notes

pour la production des grands volumes
de petites piéces de configuration com-
pliquée, et/ou de pieces de trés grande
précision, telles que les engrenages et
les biellettes.

De plus, ce processus offre la pos-
sibilité de produire une grande
variété d’alliages avec différentes
propriétés de matériaux, telles L
que la résistance et la dureté £ &
a haute température. Les grains
d’outils a coupe rapide de poudre de car-
bure fritté de tungsténe sont un exemple
de la variété des différentes propriétés
pouvant étre obtenues par le processus
métallurgique des poudres.

Comme la densité de la piece compactée
et frittée influence ses propriétés essen-
tielles de robustesse, ductilité et dureté, sa
porosité spécifique représentera un facteur
critique. Pour le contrdle du processus, la
métallographie est utilisée pour vérifier la
porosité, les inclusions non-métalliques
ainsi que la contamination croisée. Pour

la recherche et I'analyse des défauts, la
métallographie représente un outil primor-
dial, employé pour le développement de
nouveaux produits et dans le but d’amélio-
rer les processus de fabrication. En plus de
I'analyse chimique, le contréle qualité inclut
également des méthodes physiques ser-
vant a vérifier la densité, les changements
dimensionnels, la vitesse de coulée, etc.

Solution:
Un polissage suffisamment long

pour révéler la structure avec sa porosité correcte et représentative.

Fig.1: Porosité dans un échantillon d’acier M/P
aprés un polissage de 4 min. au diamant 3um

Fig. 2: Méme échantillon qu’a la Fig.1 aprés
un polissage de 8 min. au diamant 3um
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Différents composants d’acier en poudre
métallurgique
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Production

Pour obtenir la structure désirée et une coupe

de haute précision d’une piece en poudre métal-

lique, un contréle tres strict du processus des

étapes de production suivantes est requis:

- Fabrication de la poudre

- Mélange de la poudre avec des additions
telles que du lubrifiant, du carbone et/ou des
éléments d’alliage

- Compactage de la poudre en matrices de
carbure

- Frittage a haute température (1100 - 1200°C)
sous atmosphere protectrice

Les méthodes chimique et d’atomisation sont
les deux méthodes les plus communément
utilisées pour la production des poudres. La
méthode chimique permet de convertir le métal
de I'état d’oxydes de minerai directement en
poudre métallique a une température inférieure
au point de fusion. Par exemple, la poudre de fer
est produite par une réduction directe du minerai
de fer en éponge de fer. L'éponge de fer est alors
mécaniquement réduite en poudre, qui est a son

Poudre d’éponge de fer, MEB

Drying

tour raffinée par recuit sous atmospheére réduc-
trice pour produire de la poudre de fer pure.
Celle-ci est utilisée pour les alliages et pour les
applications de faible densité, tels que pour les
paliers.

Lors du processus d’atomisation, le métal
liquide de l'alliage désiré s’écoule par une buse,
puis est frappé par jet d’eau a haute pression

ou jet de gaz. Des petites gouttelettes se for-
ment alors, qui se solidifient en particules. Les
poudres atomisées présentent des densités plus
élevées que les poudres concassées mécani-
quement, donc toutes les poudres d’acier sont
produites par atomisation.

La poudre de cuivre est fabriquée par atomisa-
tion ou par méthodes électrolytiques; la poudre
de carbure de tungsténe est produite par un
ajout controlé de quantités de carbone a la
poudre de tungsténe et par carburation a 1400
- 2650°C.

La production et le mélange des poudres est
un processus hautement spécialisé et com-

Poudre de fer atomisée, MEB
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plexe produisant des mélanges de poudres sur
mesure congus pour satisfaire les besoins d’une
application spécifique. Des bons mélanges de
poudre ne permettent pas uniquement de créer
un alliage avec des propriétés bien spécifiques,
mais ils doivent également faciliter la manipula-
tion, le compactage et le frittage.

Par exemple, un écoulement facile de la poudre
et sa capacité a se mélanger uniformément avec
d’autres poudres sont des facteurs importants
qui permettront d’assurer une répartition uni-
forme de la poudre avant son compactage, ce
qui garantira, par la suite, 'uniformité des pro-
priétés de la pice finie.

Pour la production des composants, les poudres
mélangées sont tout d’abord compactées sous
haute pression dans une matrice de carbure. A
ce stade, la piéce a les aspects géométriques

du composant fini, mais pas sa résistance et
elle est désignée comme la piece “a vert”. Afin
de développer les propriétés mécaniques et
physiques du matériau, la liaison métallurgique
devra avoir lieu par frittage a haute température
dans un four de frittage. La liaison se déroulera
par diffusion entre les particules adjacentes, et
pour éviter I'oxydation, qui pourrait nuire a la
liaison inter-particule, le processus de frittage
est accompli en atmosphere protectrice. La
liaison accroit la densité, et les pieces en poudre
métallique compressées et frittées exhibent en
général une porosité résiduelle entre 5 et 25%.
Selon l'application escomptée, certaines piéces
peuvent nécessiter une compression isostatique
a chaud supplémentaire pour une meilleure
précision dimensionnelle, ou un fini de surface
ou imprégnation a I'huile. Les traitements finaux



tels gqu’une trempe superficielle, placage ou
revétement, peuvent étre appliqués.

Le frittage des carbures de tungsténe est réalisé
par processus de frittage sous vide. La poudre
de carbure est mélangée a 3-25% par poids de
cobalt et des petites quantités de titane et de
carbures de tantale sont ajoutées pour limiter

la croissance des grains. Ce mélange est com-
primé puis fritté. A 1280-1350°C, la liquéfaction
du cobalt a lieu et aboutit a la formation d’une
phase d’aspect eutectique du WC/Co. La den-
sification commence a faibles températures et
atteint les 100% théoriques juste aprés qu’a eu
lieu la liquéfaction. Lors de la liquéfaction, la
piéce perd jusqu’a 40% de son volume.

Applications

Les piéces fabriquées a l'aide de la métallurgie
des poudres sont principalement destinées aux
applications suivantes:

- Les pieces mécaniques et structurelles, prin-
cipalement & base de fer, mais aussi de cuivre,
laiton, bronze et aluminium. Le plus grand
utilisateur de piéces en poudre métallique est
I'industrie automobile. Ces fournisseurs de
composants fabriquent des bielles, des moyeux
de synchronisation, des pignons a chaine, des
cames et des engrenages.

- Les métaux réfractaires, qui en raison de leur
point de fusion élevé sont difficiles a produire
par fusion et moulage.

- Un matériau poreux dans lequel une porosité
contrdlée sert un objectif bien spécifique, par
exemple pour les coussinets autolubrifiants.

- Les matériaux composites qui ne forment pas
des alliages, par exemple le cuivre/tungsténe
pour les contacts électriques, les outils de coupe
au carbure cémenté (Fig. 3), les matériaux pour
les garnitures de frein et les garnitures, les
outils de coupe diamantés ou les composites a
matrice métallique.

- Les alliages résistants spéciaux tels que les
superalliages a base de nickel et de cobalt pour
les piéces des turboréacteurs et les aciers a outil
rapides, montrant une répartition uniforme des
carbures et possédant des qualités isotropiques
(Fig. 4 et 5).

De plus, différentes poudres et mélanges de
poudre pour les revétements par jet thermique
sont produits et sont également sujets a un
controle qualité métallographique.

Fig. 3:

Carbure de tungsténe fritté
(WC/Co), attaqué au réactif
d’attaque de Murakami.

1500 x

Fig. 4: Répartition du carbure dans de I'acier
produit de fagon conventionnelle

Fig. 5: Répartition du carbure dans de I'acier
en poudre métallurgique
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Difficultés de
préparation
métallographique des
meétaux pulvérulents

La difficulté majeure rencontrée lors de la prépa-
ration est I'exposition de la porosité vraie apres
le prépolissage et le polissage. Selon la dureté
du matériau, cela sera plus ou moins réussi.
Lors du prépolissage des métaux tendres, le
métal enlevé par abrasion est repoussé dans
les pores, et devra étre éliminé par polissage.
Les échantillons de piéces dans lesquelles des
matériaux durs et tendres sont mélangés ont
tendance a afficher un relief prononcé. La pré-
paration des piéces “a vert” demande un soin
et une patience particuliers, car elles sont trés
fragiles.

Recommandations pour la
préparation des métaux
pulvérulents

Trongonnage

Pour trongonner une piece en poudre métal-
lurgique, un métal ou alliage spécifique, il est
possible de choisir une meule de trongonnage
appropriée en se basant sur les tableaux et
instructions recommandés. Pour les matériaux
composeés, il est recommandé d’utiliser une
meule de trongonnage adaptée au matériau
dominant. Pour les carbures frittés, une meule
de trongonnage diamantée a liant de résine est
recommandée (Par exemple BOD31).

Les échantillons “a vert” devront &tre enrobés
dans une résine d’enrobage a froid (voir la
section “Enrobage”) avant le trongonnage, afin
qu'ils ne soient pas écrasés par le serrage.

Enrobage

Pour garantir la bonne adhésion de la résine
d’enrobage a I'échantillon, il est essentiel de
dégraisser I'échantillon avec soin avant I'enro-
bage a I'aide d’acétone, de toluéne ou d’Isopar
C* (Respectez les précautions d’emploi appro-
priées lors de la manipulation des solvants!)
Les piéces frittées peuvent étre enrobées a
chaud dans une résine appropriée a la dureté du
matériau échantillon, soit une résine phénolique
(MultiFast), soit des résines renforcées (Duro-
Fast, IsoFast).

Les piéces “a vert” nécessitent une réimprégna-
tion sous vide dans une résine époxy d’enro-
bage a froid (EpoFix, SpeciFix-40).

Les poudres peuvent étre enrobées par le
mélange d’une petite quantité de poudre (envi-
ron Y2 cuillére a café) avec une résine époxy a
durcissement lent, que I'on verse alors dans un
moule d’enrobage. Durant les 8 heures que dure
le processus de durcissement, les particules
formeront une couche en se déposant au fond
du moule. Les poudres de métal dur peuvent
étre enrobées a chaud en étant mélangées a une

*Disponible chez Exxon
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Fig. 7: Méme échantillon qu’a la Fig. 6 montrant un
polissage insuffisant

Fig. 8: Méme échantillon qu’a la Fig 7 aprés un
polissage plus prolongé montrant la porosité correcte

cuillere a mesurer de résine d’enrobage IsoFast
a grain fin. Ce mélange est alors versé dans le
cylindre de la presse d’enrobage, puis complété
par une couche de résine phénolique.

Prépolissage et polissage

Pour les procédures de prépolissage et polis-
sage des métaux en poudre sont appliquées les
mémes reégles que celles de la préparation des
échantillons en lingot du méme matériau.

Le prépolissage plan des grands volumes
d’échantillons de matériaux >150 HV peut étre
réalisé sur une meule de prépolissage en oxyde
d’aluminium ou sur un disque de prépolissage
diamanté (MD-Piano). Le prépolissage plan
des matériaux <150 HV peut étre accompli sur
papier de carbure de silicium.

Pour le prépolissage fin diamanté, le disque de
prépolissage fin MD-Allegro est adéquat pour
les matériaux >150 HV, et MD-Largo pour les
matériaux <150 HV. Ceci est suivi d’un polissage
diamanté 3um soigneux, puis d’un bref polis-
sage final a 1pm (voir Fig. 6-9).

Comme 'un des objectifs majeurs de la prépa-
ration d’un échantillon de poudre métallurgique
est I'exposition de sa porosité vraie, il ne faudra
pas négliger I'étape de polissage diamantée qui
devra étre suffisamment longue pour atteindre
cet objectif ou aux suspensions aux oxydes.
Pour les échantillons grands ou tendres, un

Meéthode de préparation
de la poudre de métal

de bronze
Fig. 6:
Surface d’un acier M/P aprés
prépolissage fin sur
MD-Allegro
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Fig. 9: Grossissement plus élevé de la surface de
la Fig. 7, montrant les “couvercles” de métal recouvrant
les pores

polissage diamanté de jusqu’a 10 a 15 minutes
pourra s’avérer nécessaire afin d’éliminer le
métal repoussé dans les pores au cours du
prépolissage et ainsi révéler correctement la
porosité. Pour les métaux tendres, le temps

de polissage final ne devra pas étre prolongé
inutilement, car cela pourrait aboutir & un arron-
dissement des bords des pores.

En commengant avec une granulométrie de
500# ou 800#, les piéces “a vert” sont soumises
a un prépolissage manuel sur papier de carbure
de silicium jusqu’a 4000#. La surface pourra
étre réimprégnée si nécessaire. Le polissage
pourra étre réalisé sur une machine de polissage
semi-automatique pour échantillons individuels.

Pour déterminer le temps de polissage exact
pour des alliages et pieces spécifiques, il est

pouvant aboutir a une mauvaise interprétation de la
structure

recommandé d’en vérifier la structure toutes

les deux minutes au microscope au cours du
polissage, et de ne passer a I'étape de polissage
suivante que lorsque tout le métal résiduel a été
éliminé des pores. En général, la suspension P
diamantée polycristalline est recommandée pour
le polissage des métaux pulvérulents. Cepen-
dant, si le polissage est excessivement long,

la suspension diamantée DiaPro pourra &tre
utilisée a la place.

Prépolissage

L&

’_|_I_Etape PG FG é
O Support Foil/Paper MD-Largo
Abra- Type SiC Diamond

sif | Dimension] #320 9um
0. S| Suspension/ | Eau DiaPro
&/ -+ | Lubrifiant Allegro/Largo 9
i) T/m 300 150
/ \ Force [N] 35 25
D
@ Temps A besoin 4
Polissage

% 2
Step pp ¢ o 7
|_|_|- O TS

O Support MD-Mol MD-Chem
Abra- Type Diamond Silica
sif | Dimension] 3 pym 0.04 ym
gé’ é’ LuSPENsion’ | pipro Mol R3 | OP-5 NonDry
O T/m 150 150
/ F> Force [N] 25 25
\
@ Temps 4 1

Tableau 1: Méthode de préparation pour 6 échantillons d’un métal
pulvérulent de bronze, enrobés, 30 mm de dia., serrés dans un
porte-échantillons, préparés sur le TegraSystem semi-automatique.

% 1B non- "
(gris), et un eutectoide a-d (bleu). 500x




Prépolissage

|_|—'_ -

PG FGC@é&

O Support Papier SiC 220# | MD-Allegro
:] Abra- | TYPe SiC Diamond
@ sif |Dimension  #220 9um
é, é, Suspension/ Eau DiaPro
@ Lubricant Alegro/Largo 9
‘:D T/m 300 150
\F/ Force [N] | 35 30
@ Temps A besoin 5 min.
Polissage

I_|—|_Etape DP1 @é DP2 @&
) )

O Support MD-Dac* MD-Nap
g :] Abra- | TVPe Diamond Diamond

Sif |Dimension 3 pm 1 um
Suspension/ DiaPro DiaPro
Lubricant Mol B 3 Nap B 1
T/m 150 150
Force [N] 30 20
Temps 6-8 min. 0,5-1 min.

Tableau 2: Méthode de préparation pour 6 échantillons
d’acier en poudre métallurgique, enrobés, 30 mm de
dia., serrés dans un porte-échantillons, préparés sur le
TegraSystem semi-automatique.

*Le drap MD-Mol peut étre utilisé alternativement.

Nettoyage et séchage

Apres le polissage, il est essentiel de nettoyer
I'échantillon a I'aide d’un mélange eau/détergent
afin d’éliminer des pores tout reste de suspen-
sion et lubrifiant de polissage. L'échantillon est
alors rincé & I'eau, suivi par un ringage soigneux
a l'isopropanol, puis séché dans un courant d’air
chaud, en tenant I'échantillon incliné. Ne pas
diriger le courant d’air chaud directement du haut
sur la surface de I'échantillon, car cela forcerait
les liquides en dehors des pores, ce qui laisserait
des auréoles sur la surface. Il est important d’uti-
liser un alcool de haute qualité pour le ringage
afin de limiter au maximum le risque d’auréoles.

Attaque

Il est recommandé tout d’abord d’examiner
I’échantillon non-attaqué afin de vérifier la den-
sité, la forme et la taille des pores, I'oxydation
et les inclusions, les zones de frittage et de gra-
phite libre (voir Fig.11 et 12). Il est important de
connaitre la densité théorique afin de pouvoir la
comparer a la porosité.

Méthode de
préparation des
carbures frittés

Méthode de préparation
de la poudre de métal
d’acier

Aprés cet examen initial, il est recommandé
d’attaquer I'échantillon immédiatement pour
gviter les auréoles conséquentes au séchage,
qui pourraient se former lorsque les liquides de
nettoyage et de séchage s’écoulent graduelle-
ment des pores. Pour les carbures frittés trés
denses, cela n’est pas aussi important que pour
un métal pulvérulent de porosité assez consi-
dérable.

Pour révéler la structure, I'on peut utiliser les
solutions d’attaque chimique ordinaires, em-
ployées pour les métaux et leurs alliages et qui
sont recommandées dans les ouvrages spécia-
lisés. La procédure suivante est recommandée
pour I'attaque: mouiller la surface d’isopropanol,
immerger I'échantillon, face vers le haut, dans le
réactif d’attaque puis agiter légérement. Lorsque
le temps d’attaque adéquat est écoulé, sortir
I'échantillon du réactif d’attaque, puis le rincer,
soit a I'isopropanol, soit a I'eau, selon le réactif
d’attaque utilisé (voir plus bas) et le sécher dans
un courant d’air chaud. Linterprétation et la
documentation photographique devront avoir
lieu immédiatement apres le séchage.

Le temps d’attaque dépend de I'alliage et
demande une certaine expérience pour arriver
a trouver la durée d’attaque correcte. Une
attaque trop courte ne permettra pas d’obtenir
un contraste suffisant des différentes phases.
Par contre, si I'échantillon est sur-attaqué, il
sera difficile de distinguer entre les différentes
phases (voir Fig.15-17). Lors du travail avec
un matériau non-familier, il est recommandé de
réduire le temps d’attaque plutdt que de le pro-
longer, et de contrdler le résultat au microscope
en premier lieu. L'attaque pourra étre prolongée
si nécessaire, mais si I'échantillon est suratta-
qué, il faudra reprocéder a un polissage.

Dans ce qui suit sont décrits quelques réactifs
d’attaque ordinaires:

(Respecter les précautions de sécurité standard lors
du mélange et du travail avec les réactifs d’attaque
chimiques!)

Cuivre et alliages de cuivre:
1. 100 ml d’eau

20 ml d’acide hydrochlorique

5¢g de chlorure de fer 11

10-20 sec.

Rincer a I'eau, puis a I'isopropanol
2. 100 ml d’eau

10 g de persulfate d’ammonium

A utiliser frais seulement!

Rincer a I'eau, puis a I'isopropanol

Acier:

1. 1-3% de nital pour alliages fer-carbone, alliages
fer-carbone-cuivre et fer-molybdene pré-allié
10-60 sec. selon le contenu en carbone

Prépolissage

)%
I_|_|_Etape PG FG Cg)
O Support Piano 220# MD-Allegro
:] Abra-| TYPe Diamond Diamond
@ sit | Dimension #220 9um
é, é, Suspension/ Eau DiaPro
@ U2 Lubricant Alegro/Largo 9
i) T/m 300 150
/ \ Force [N] 30 30
\F /
@ Temps A besoin 4 min.
Polissage
&
& 7
Etape v O |or O
O | sumpor MD-Dac MD-Chem”*
:] Abra-| TYPe Diamond Silica
@ sif | Dimensiof 3 pm 0.04 ym
Y é/ Suspension/ | DiaPro Dac OP-U Nondry
&: / -+ | Lubricant
D T/m 150 150
N
Force [N] 30 20
U
@ Temps 4 min. 1 min.

Tableau 3 montre la méthode de préparation pour 6 échantillons
de carbures frittés, enrobés, 30 mm de dia., serrés dans un porte-
échantillons, préparés sur le TegraSystem semi-automatique.

*Etape optionnelle




Rincer a I'isopropanol (fig.14)
2. Pour distinguer entre la martensite et 'austénite:
100 ml d’éthanol
4 g d’acide picrique
10-60 sec. selon le contenu en carbone
Rincer a I'eau, puis a I'isopropanol (Fig.13)

3. Pour un contraste entre la perlite, la bainite et la
martensite:
200 ml d’éthanol
4 g d’acide picrique
1-2 ml d’acide nitrique
20-100 sec., selon le contenu en carbone et
en éléments d’alliage
Rincer a I'eau, puis a I'isopropanol

Aciers inoxydables:
Réactif d’attaque de Villela:
45 ml de glycérol
15 ml d’acide nitrique
30 ml d’acide hydrochlorique
De 30 sec. a 5 min.
Rincer soigneusement a I’eau, puis a I'isopropanol

Carbures de tungsteéne frittés:
Réactif d’attaque de Murakami
100 ml d’eau
10 g de potassium ou d’hydroxyde de sodium
10 g de ferrocyanide de potassium
Attaque par immersion ou par badigeonnement
Rincer soigneusement a I'eau, puis a I'isopropanol

Résumé

La métallurgie des poudres est une méthode

de production de piéces a partir de métaux
difficiles a allier, ou a partir de combinaisons de
métaux et de non-métaux, pour tirer partie de
leurs propriétés combinées. Bien que la métal-
lurgie des poudres soit un processus onéreux,
elle comporte I'avantage de produire, de fagon
économique, de grandes quantités de pieces
petites et de formes compliquées a structures
homogenes. La densité des pieces compressées
et frittées affecte leur résistance, leur ductilité
et dureté, le controle métallographique de la
porosité fait donc partie intégrante du controle
qualité.

Lors du prépolissage métallographique, le métal
est repoussé dans les pores et si les étapes de
polissage subséquentes ne sont pas effectuées
correctement, des “couvercles” de métal rési-
duel, recouvrant les pores, fausseront I'évalua-
tion correcte de la porosité.

Un prépolissage et polissage diamantés soi-
gneux, avec contrbles microscopiques entre les
étapes de polissage, assureront une représenta-
tion vraie de la structure.

Les procédures indiquées pour la préparation
automatique et les réactifs d’attaque chimique
ont été utilisées avec succés pour une applica-
tion de routine en laboratoire et ont donné des
résultats reproductibles.

Fig.15: Attaque trop courte

Fig.16: Attaque trop longue, sur-attaqué

Fig.17: Attaque correcte
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