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Résumé

Dans cette étude, des composites a matrice métallique a base de Fe renforcés par de
particules de WC ont été synthétisés par un procédé de métallurgie des poudres (frittage
en phase liquide) a l'hydrogene selon la composition de 85%Fe-5%Ni-10%WC. La
température de frittage varie de 1100 a 1520 ° C avec un pas de 100°C afin d'étudier
l'effet des températures de frittage sur la microstructure et les propriétés mécaniques de
cet alliage. La microscopie optique (OM), la microscopie électronique a balayage (SEM)
en combinaison avec la spectroscopie a rayons X a dispersion d'énergie (EDS) ont été
utilisées pour examiner la microstructure et effectuer une microanalyse de composition.
Afin d'identifier la nature des phases formées, une analyse par diffraction des rayons X
avec un rayonnement de Cu Ka a été effectuée sur les échantillons. La densité des
¢chantillons frittés a été mesurée selon le principe d’Archiméde. Afin d’évaluer la
résistance a 1’usure de D’alliage élaboré, des mesures de duret¢é et d’usure par
frottements (contre billes de WC et d'alumine) ont été effectuées. Les propriétés de
résistance a l'usure vis-a-vis des billes de WC et d'alumine ont ét¢ comparées par des
analyses MEB / EDS. Les propriétés de résistance a l'usure vis-a-vis des billes de WC et
d'alumine ont ét¢é comparées par des analyses MEB / EDS. Les taux d'usure des
éprouvettes ont ét¢ évalués par profilométrie optique. Apres I’analyse des résultats nous
avons constaté que la température optimale est de T= 1520 et ¢a du point de vu dureté,

densité, porosité et microstructure

L’analyse des pistes d’usure par MEB permet d’identifier deux principaux mécanismes
lors de ’usure par glissement a sec, a savoir 1I’oxydation et I’abrasion. Les performances
globales d’usure, obtenues en tenant compte de la perte de poids des substrats, indiquent

une résistance moindre a I’ Alumine par rapport au contact avec la balle de WC.

Mots clés : Frittage, MMC, Usure, Elaboration, Tribologie.




Abstract

Particle-reinforced metal matrix (MMC) composites are part of a large family of
composite materials, consisting of at least one two-phase hard particle (reinforcement)
microstructure embedded uniformly in a metal matrix (binder) such that W, Co, Ni, Fe,
etc. Al or a combination thereof (two or more elements, namely Al - Mg, W - Co, Fe -
Ni). The reinforcing particles are ceramic, metallic or organic compounds. Nowadays,
MMCs are of great interest because of their improved mechanical properties. In this
study, Fe-based metal matrix composites reinforced with WC particles were synthesized
by powder metallurgy (liquid-phase sintering) with hydrogen according to the designed
composition of 85Fe-5Ni-10WC. The final sintering temperature was varied from 1100
to 1520 ° C with a pitch of 100 ° C to study the effect of sintering temperatures on the
microstructure and on the mechanical properties of this alloy. Optical microscopy (OM),
scanning electron microscopy (SEM) in combination with energy dispersive X-ray
spectroscopy (EDS) was employed to examine microstructure and perform
compositional microanalysis. In order to identify the nature of the formed phases, X-ray
diffraction analysis with Cu Ka radiation was done on the samples. The density of
sintered specimens was measured by the Archimedes’ principle. In order to evaluate the
wear resistance of the prepared alloy, hardness and friction wear measurements (against
WC and alumina balls) were carried out. Wear resistance properties against WC and
alumina beads were compared by SEM / EDS analyzes. The wear rates of the specimens

were evaluated by optical profilometry.

After analyzing the results we found that the optimal temperature is T = 1520 and that

from the point of view of hardness, density, porosity and microstructure.

The analysis of wear tracks by SEM identifies two main mechanisms during dry sliding
wear, namely oxidation and abrasion. The overall wear performance, taken into account
the weight loss of the substrates, indicates less resistance to alumina compared to contact

with the toilet ball.

Key words: Sintering, MMC, Wear, Elaboration, Tribology
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Introduction

INTRODUCTION GENERALE

Les composites a matrice métallique renforcée par des particules (MMC) font
partie d’une gamme de matériaux composites, ayant une microstructure biphasée,
constituée de particules dures (renfort) intégrées uniformément dans une matrice
métallique (liant) a base de W, Co, Ni, Fe, Al ou d’¢léments associés. (Deux éléments ou
plus, Al — Mg, W — Co, Fe — Ni). Les particules sont des composés céramiques,
métalliques ou organiques (WC, AL,O3, SIO, TiC, TiO», etc.). De nos jours, les MMC
présentent un regain d’intérét en raison de leurs nombreuses propriétés mécaniques

améliorées telle que la bonne résistance a I’usure [1].

Pour fabriquer des composites a matrice métallique renforcée de particules,
diverses méthodes d’élaboration ont ét¢ déja développées telles que la métallurgie des
poudres, la coulée conventionnelle, la synthése a haute température auto-propagée [2—5],
la fusion sélective au laser [6], etc. Parmi ces procédés de fabrication la métallurgie des
poudres s’avere la mieux adaptée car elle est facile & mettre en ceuvre et permet d'ajuster
avec précision la composition ou la proportion des éléments, et assure une meilleure
répartition du renfort. Outre cela, elle permet d’obtenir des piéces de forme nette avec
des géométries complexes sans rejet et permettant de s’affranchir des opérations

d’usinage d’ou un colt moindre [7].

Les exemples les plus répandus de ces composites céramique-métal sont les
«métaux dursy, WC — Co, développés depuis prés d’un si¢cle. Le Co est le liant
principal de carbures cémentés classiques, le Co est rare et cher; I’intérét est de trouver
un substitut & base de. Nickel ou nickel-fer qui sont ¢étudiés au cours de ces derniéres
années dans le but d’améliorer les propriétés du liant et en méme temps de réduire les

couts [12-13].

Les propriétés mécaniques des composites a matrice de fer renforcée par des
particules de carbure de tungsténe sont largement influencés par les interfaces particules
WC/ matrice de fer. De nombreuses ¢tudes ont été menées a ce sujet, mettant 1’accent
principalement sur les microstructures, les éléments de distribution et la compatibilité¢ du

liant avec les différentes phases.
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Le traitement de consolidation par WC des MMC est généralement effectué par
frittage en phase liquide au-dessus de la température eutectique, en raison du point de
fusion ¢levé du tungsténe (~3420 ° C). Cependant, I'ajout de particules de céramique
cassantes peut dégrader la ténacité car les particules de renforcement favorisent
I'amorcage des fissures, [15, 22, 23]. Par ailleurs, les propriétés mécaniques finales des
matériaux composites dépendent de leur mode de fabrication, de la densité relative et de

la fraction volumique des renforts de particules WC [20, 24].

Dans le cadre de cette étude des composites a matrice métallique a base de fer-
nickel renforcée par des particules de WC ont été synthétises par le procédé de MDP
(frittage en phase liquide) sous atmosphére contrélée. Trois compositions ont été
¢laborées dont les proportions en Fe, Ni, WC sont respectivement de (80% 15% 5%
pour le matériau A, de 85% 12% 3% pour matériau B et de 85% 10% 5% pour matériau
C . Au préalable I’ensemble des échantillons ont subi un traitement de 1300°C. Parmi
ces trois compositions le choix a été porté sur la composition présentant a la fois les

meilleures duretés et densité.

La composition choisie est soumise a différentes températures de frittage allant
de 1100 a 1520°C avec des pas de 100°C permettant d'étudier ainsi l'incidence de

température de frittage sur la microstructure et les propriétés mécaniques de ces alliages.

Quant a la caractérisation diverses techniques d'investigation ont été utilisées en
I’occurrence la MO, MEB, EDS, DRX, Dureté, Densité, ATD, ATG, DLC, Indentation

instrumentée, Tribologie.

Le matériau ¢€laboré suivant un cycle de fabrication défini et arrété par cette
¢tude et comparé de par ses propriétés au matériau des cales de forage a I’effet de se

substituer a ce dernier dont le cofit est exorbitant.
La these est organisée comme suit :
Une introduction, trois chapitres et une conclusion.

Le premier chapitre résume la synthése bibliographique en rapport avec le theme traité et

les travaux antérieurs récents.
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Le deuxiéme chapitre traite des techniques d’élaboration et de caractérisation utilisées
en I’occurrence la microscopie optique MO, la microscopie €lectronique a balayage

MEB, la spectroscopie EDX, la diffraction de rayons DRX et les essais tribologiques.

Le Chapitre III regroupe les résultats des caractérisations : structurale, mécanique et
tribologique avec les commentaires et discussion efférents.

Une conclusion termine cette présentation avec des recommandations
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I.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter dans un contexte général les composites ainsi
que les différents types des composites. On traite ensuite les matériaux composites a matrice
métallique (CMM) et plus particulicrement ceux a renforts particulaire (CMMp), leurs
constituants et leurs propriétés. L’étude est ensuite focalisée sur les différentes techniques
d’élaboration des composites Fe-WC par la métallurgie des poudres. Ainsi, nous

présentons leurs propriétés (microstructure, mécaniques...ex) et leurs applications.

L’usure de ces matériaux s’inscrit dans un cadre plus large qui est celui de la tribologie.
Nous allons définir précisément cette science et présenter les concepts utilisés pour

comprendre les phénomeénes de dégradation.
1.2. Les composites

Un matériau composite est un assemblage d'au moins deux composants non miscibles et
de natures différentes. Les composites sont principalement constitués d'une matrice dans
laquelle nous dispersons de fagon contrélée ou non des renforts qui sont généralement
constituées de fibres ou particules. La matrice maintient les renforts et assure la cohésion
de la structure et la transmission des efforts vers le renfort, tandis que les renforts apportent
principalement leurs caractéristiques mécaniques élevées (modules et limites d'élasticité,
résistance mécanique...) [16]. Cette association a pour but d'obtenir un matériau hétérogene

possede despropriétés spécifiques supérieures a celles des composants pris séparément.

Le concept du matériau composite, par le choix des composants et de leurs proportions
respectives, ainsi que par le choix des dimensions, de la forme et de la disposition des
renforts, permet donc de concevoir un nouveau matériau présentant les caractéristiques

spécifiques recherchées.

Matrice

. Renfat

Figure I.1: Schéma d’un matériau composite.
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1.2.1 Les différents types de composites

Un matériau composite est constitu¢ dans le cas le plus général d'une ou plusieurs
phases discontinues réparties dans une phase continue dont 1’association confeére au
matériau final des propriétés différentes de chacune de ces phases. La matrice est le milieu
continu dans lequel est dispersée la deuxieéme phase. Cette phase constitue le renfort du
matériau composite. Le renfort peut étre ajouté dans la matrice a différente fraction
massique et sous différentes formes (Figure 1.2). Les familles de matériaux composites sont

classées en fonction de la matrice et du type de renfort :

- Les composites a matrice polymere : ils sont renforcés entre autres par des fibres de

verres, de carbone, d’acier ou des particules argileuses ;

- Les composites a matrices céramique (CMC) : les renforts sont alors une phase

céramique identique ou différente de la matrice ;

- Les composites a matrice métallique (CMM) dont fait partie le composite étudi¢

dans ce travail.

La matrice des CMM peut étre une matrice aluminium, magnésium, fer, cuivre et les
renforts sont soit céramiques (oxydes, carbures) soit métalliques (tungsténe, molybdéne).
Les renforts peuvent avoir une géométrie différente selon les types d’application et les
propriétés mécaniques attendues. Ils existent trois types de CMM : les CMM a fibres
longues, les CMM a fibres courtes ou whiskeys, et enfin les CMM particulaires (Figure
[.2a).

En raison de leurs propriétés spécifiques élevées, par rapports aux alliages métalliques
traditionnels, les composites a matrice métallique (CMM) représentent des matériaux
d’intérét pour des applications de haute technologie dans les domaines aéronautique et
acrospatiale et de ’armement avec des productions en faible volume. Les CMM les plus
couramment utilisés sont a renfort particulaires. Les CMM particulaires sont plus faciles et
moins chers a produire que les CMM fibreux : le colt de la matiére premiére est moins élevé
et les techniques de production se rapprochent plus de techniques de mise en forme. Les
matériaux métalliques renforcés par des particules céramiques peuvent constituer une
alternative aux alliages métalliques, ils se caractérisent notamment par une meilleure
résistance a ’usure pour des picces de frottement (pistons, pieces de freinage...), par de

meilleures caractéristiques mécaniques associées a une faible densité (bielles, axes
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de piston), par une meilleure résistance en fatigue thermique, une rigidité élevée ainsi que
de meilleures propriétés mécaniques a chaud. Ces propriétés sont pour partie lies a la
qualité¢ de I’interface entre le renfort et la matrice. Pour une description plus détaillée des

différents composites a matrice métallique [17, 18].
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Figure 1.2: a) Vue schématique des différents CMM, b) Morphologie des particules. [16]
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1.2.2 Les Composites a matrice métallique

Les matériaux composites a matrice métallique constitués d’une matrice en métal
(fer, aluminium, magnésium, titane, molybdene ou cuivre) et de renforts en matériau a

caractéristiques différentes (céramique, métallique ou intermétallique).

Les matériaux composites a matrice métallique (CMM) ont sensiblement évolué¢ depuis
leur apparition dans les années 1960. Les applications envisagées ¢Etaient orientées
exclusivement vers 1’industrie aéronautique et spatiale. C’est seulement a partir des années
1980 avec I’apparition de renforts commercialement intéressants et de meilleure qualité
que d’autres domaines d’application ont été envisagés. De nos jours, les composites a
matrice métallique (CMM) intéressent les concepteurs des industries automobiles, transport
terrestre, ¢€lectroniques et de loisir pour leur capacit¢ a répondre a des exigences

mécaniques spécifiques.

Les composites a matrice métallique représentent une nouvelle classe de matériaux
qui tend a se développer de plus en plus. Les CMM renforcés par des particules ou des
fibres permettent d'augmenter notablement les propriétés mécaniques. Ils sont classés

suivant le type du renfort en deux familles de CMM [19].
- CMMp - composites a matrice métallique renforcés par des particules
- CMMTf - composites a matrice métalliques renforcés par des fibres

1.2.3 Les composites a matrice métallique a renfort particulaire CMMp

Les composites a matrice métallique sont des matériaux hautement technologiques avec
des applications trés spécifiques. Les développements industriels se sont orientés trés tot
vers les matériaux composites a matrice métallique a renfort particulaire (CMMp), ils sont
surtout utilisés pour des applications a tres haute résistance. Un matériau composite est dit

a particules lorsque le renfort se trouve sous forme de particules.

Les particules sont généralement utilisées pour améliorer certaines propriétés comme la
rigidité, la tenue a la température, la résistance a 1’abrasion, la diminution du retrait. Selon
la morphologie des particules et leur répartition, il est possible de faire varier les propriétés

dans des proportions intéressantes [20].
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Le choix de [D’association matrice-particules dépend des propriétés souhaitées. Par
exemple, des inclusions de plomb dans des alliages de cuivre augmenteront leur facilité
d’usinage. Des particules de métaux fragiles tel que le tungsténe, le chrome et le
molybdéne, incorporées dans des métaux ductiles augmenteront leurs propriétés a

températures ¢levées, tout en conservant le caractere ductile a température ambiante.

1.2.4 Eléments constituants d’un matériau composite

a. La matrice :

Appelée aussi liante, la matrice a pour fonction d’assurer la cohésion des renforts, de
repartir les efforts et méme d’assurer la protection chimique. Dans le cas des CMM la
matrice est métallique ; les métaux les plus souvent utilisés sont : I'aluminium, le magnésium
et le titane, pour les hautes températures c'est le cobalt (parfois alli¢ avec du nickel). La
matrice métallique donne au matériau composite de nouvelles propriétés. Les plus
communes sont : des meilleures propriétés mécaniques, une meilleure résistance au feu et a
la température, une meilleure conductivité électrique et thermique, une résistance aux
radiations, une imperméabilité au gaz et a I'humidité. Ils sont utilisés dans des domaines
trés variés : du foret de perceuse (tungsténe) a I’aérospatial en passant par 1'automobile.
Cependant le facteur qui limite leur exploitation est le colit, bien supérieur a celui des
matériaux plus conventionnels. Les recherches sur ces matériaux sont assez récentes
(environ une vingtaine d'années) mais ils ont trés vite remplacé les matériaux
conventionnels dans certaines applications précises : automobile (moteur, frein...) et

aéronautique (empennage, train d'atterrissage, turbine...) [21].
b. Le Renfort :

le matériau implanté dans la matrice sous forme de particules ou de fibres pour but
d’accroitre les propriétés mécaniques (rigidité, résistance a la rupture, dureté, etc.) et
d’améliorer des propriétés physiques, tels les comportements au feu et a I’abrasion, la
tenue en température ou les propriétés électriques [22]. Plusieurs renforts ont été classé

suivant leur forme leur dimension et leur nature chimique

*

% Renfort discontinu

Les renforts dont toutes les dimensions sont trés inférieures aux dimensions du

composite. Trois types de renfort discontinu utilisés dans les composites a matrice
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métallique, renfort de particules, de trichites, de fibres courtes (Fig. 1.3). Les

caractéristiques de ces renforts sont rassemblées dans le tableau I.1.
- Renfort a particules
- Renfort de trichites

- Renforts de fibres courtes

Figure 1.3: Morphologie des renforts discontinus, a- Particules, b- trichites t c- fibres courtes

Nature Densité a Diametre Module Résistance a
Type chimique 20°C (nm) d’Young la rupture
(Gpa) (Gpa)
SiC TiC B4C 3,2 5a50 480
Particules Al203 4,7 5a10 310a 380
2,5 5 390
3,9 3a30 390
Trichites SiC 3,2 0,1a0,5 400 a 700 3al4
K20n(T102) 3,3 0,2a0,5 280 17
Fibres Al203 33 3 300 2
courtes Al203+Si0O2 2,7 3 158 2,5

Tableau I .1: Caractéristiques des renforts discontinus utilisés dans les CMM [23].

R

** Renforts continus

C’est un renfort dont au moins une dimension est supérieure ou égale aux dimensions du
composite. On distingue deux types de renforts continus : les Méches multi filamentaires,

les Mono filaments (Fig. 1.4), leurs caractéristiques sont données dans le tableau 1.2.
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o a-Meches multi filamentaires

e b-Mono filaments

Figure 1.4: Morphologie des renforts continus a) Multi ﬁlaentar, )ono filamentaire.

Type Nature Densit¢  Diametre  Module Résistance a
chimique (nm) d’Young la rupture
(GPa) (GPa)
Méche PCS-SiC 2,55 15 196 2,75
multi filamentaire PTCS-SiC 2,4 8al2 200 2.8
Al203q 3,9 20 379 1,4
AL203-5102 3,2 17 200 1,5
Carbone-HR 1,76 7 230 3,53
Carbone- HM 1,81 6 392 2,74
Acier 7,74 13 196 4,12
monofilament Bor 2,49 140 392 35
SiC 3 140 427 3,5
Acier 7,8 150 200 2,2

HR Haute résistance HM haut module
Tableau 1.2: Caractéristiques des renforts continus utilisés dans les CMM [24].
11 existe aussi le Renfort hybride toute combinaison de renforts continus et discontinus.

1.2.5 Matrices métalliques utilisés dans les matériaux composites

1.2.5.1 Les matériaux composites a matrice d’aluminium (CMALI)
Les matériaux composites a matrice d’alliage d’aluminium suscitent depuis

longtemps un intérét dans le secteur de 1’automobile pour la réalisation de pieces
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mécaniques d’usure. Les particules céramiques (carbure de silicium ou alumine) au sein de
I’alliage d’aluminium augmentent ainsi la résistance a ['usure du matériau [25]. Les
propriétés mécaniques des CMAI dépendent de la nature du renfort, de sa géométrie et de
leur technique d’¢laboration [26]. Les composants obtenus par métallurgie des poudres,
présentent des propriétés trés attrayantes, du fait de 1’addition de particules céramiques
fines (généralement SiC ou fibres d’alumine): module d’Young trés élevé, trés bon

comportement en fatigue, trés bonne résistance a 1’usure...etc. [27].

1.2.5.2 Les matériaux composites a matrice de magnésium (CMMg)

La faible densité du magnésium et de ses alliages ainsi que sa basse température de
fusion en font un candidat intéressant comme matrice pour les structures trés sensibles aux
incidences de masses élevées. Ce type de matrice, on le retrouve généralement renforcé

de particules de carbure de silicium ou d’alumine ou de graphite sous forme de fibre.

Figure L.5: Microstructure d’un composite a matrice Mg (9% Al, 1%Zn) renforcée de 35%
de fibres de carbone UD [28].

Les composites magnésium-graphite assurent de trés bonnes caractéristiques
dilatation quasi-nulle, conductivité thermique élevée, faible densité et une grande rigidité
[24]. Des composite magnésium-carbures (exemple TiC ou SiC), élaborés par le procédé
SHS possedent I’avantage supplémentaire de la synthése in-situ des particules de renfort

[29].

1.2.5.3 Les matériaux composites a matrice de cuivre (CMCu)
Les composites a matrice de cuivre présentent ainsi de trés bonnes propriétés
mécaniques et une conductivité électrique relativement importante. Les CMCu sont

souvent élaboré par métallurgie des poudres. La poudre de cuivre n’est jamais utilisée a
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I’état pur, généralement I’ajout d’éléments d’addition semble nécessaire. Les composites
Cu-W ont des performances mécaniques trés €levées a hautes températures et une grande
conductivité thermique. Ils sont généralement utilisés pour la fabrication des moteurs de

propulsion spatiale [24, 30].

1.2.5.4 Les matériaux composites a matrice de fer

Le fer associe au carbone sont les composants principaux pour former I’acier. Cet alliage
est élaboré pour résister a des sollicitations mécaniques ou chimiques ou une combinaison
des deux. En raison de ses propriétés, 1'acier est peut-€tre le matériau pour l'ingénierie et la
construction le plus important au monde. Les matrice en acier apportent au composite ses
propriétés intéressantes telles que sa grandes formabilité et durabilité, la bonne contrainte
de traction et limite d'¢lasticité, une bonne conductivité thermique, et pour les aciers
inoxydables une résistance a la corrosion. En effet, l'incorporation des particules de WC
dans la matrice de Fe conduit a 1'augmentation de la résistance a l'usure et a la corrosion, a

la stabilité thermique et chimique.

Parmi les autres matériaux utilisés comme matrices de matériaux composites, les
aciers, les superalliages a base de fer, de nickel et de cobalt. Pour toutes ces matrices la

fibre continue utilisée est un mono filament de tungsténe ou d’alliages de tungsténe (W-

ThO2, W-Re, W-Hf, W-Re-Hf). Dans le cas des matrices en acier, un renfort discontinu de

particules de WC est utilis¢ pour améliorer la résistance a 1’usure.
1.2.6 Les Composites Fe-WC

Le carbure de tungstene WC est un composé chimique contenant des proportions
¢gales d’atomes de tungsténe et de carbone. Le carbure de tungsténe est normalement
préparé par une réaction entre le métal de tungsténe et le carbone entre 1400 °C et 2000
°C. Il est environ deux fois plus dur que I’acier et deux fois plus dense (2 mi-chemin entre
le plomb et I’or). Sa dureté est comparable a celle du corindon et il est possible de le polir
et d’en assurer la finition avec des abrasifs de dureté supérieure tels que des poudres, des
roues et des composés a base de nitrure de bore cubique et de diamant. Le point de fusion
du carbure de tungsténe est élevé 2870°C (5200 °F), son point d’ébullition a 6000 °C
(10830 °F) lorsque soumis a une pression équivalente a 1 atmosphére standard (100 kPa).
Le carbure de tungsténe est extrémement dur, se place en neuvieme position sur 1’échelle
de Mohs, et a un indice de dureté de Vickers d’environ 2 600. La faible résistivité

¢lectrique du carbure de tungsténe, environ 0.2 uQ-m, est comparable a celle de certains
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métaux. Sous sa forme la plus simple, le carbure de tungsténe est une fine poudre grise, qui
peut étre compressée selon des formes utilisables dans des machines industrielles, des
outils de découpe, des abrasifs, des projectiles perforants, d’autres outils et instruments, en

bijouterie et dans de nombreuses autres applications.

1.2.7 Description du systéme ternaire stable C-Fe-W
% Fer (Fe)

Le fer possede trois variétés allotropiques :
-la phase a cubique centrée (cc) au-dessous de 911°C
- la phase y cubique a face centrée (cfc) entre 911 et 1392°C

-la phase o cubique centrée (cc) entre 1392 et 1536°C, La température de fusion du
fer.

La température de Curie pour le fer est d’environ 770°C [23]. Les équilibres de phases des
systémes binaires, ou supérieurs, impliquant le fer dépendent beaucoup de la solubilité
préférentielle des éléments dans les phases cc (o, 0) ou la phase cfc (y). Les solutions
solides de fer en phase cfc seront notées yFe ; de mémes, pour les solutions solides de fer
en phase cc, les notations aFe et dFe seront utilisées. Lorsqu’il sera impossible de

différencier les phases a et d, la phase cc sera notée aFe.

R

* Tungsténe (W)

La température de fusion du tungsténe est de 3422°C [24]. Le tungsténe possédant
la température de fusion la plus élevée des ¢léments métalliques, tout €lément

supplémentaire diminuera sensiblement la température d’apparition du liquide [23].

1.2.7.1 Systémes binaires
Sur la base des travaux de nombreux auteurs [24, 25, 26, 30], Les diagrammes

suivants des Systémes binaires
e Systéme binaire C-Fe

Le diagramme binaire stable du systeme C-Fe est représenté sur la figure 6. Le
diagramme métastable de ce systeme, prenant en compte la cémentite Fe3C, modifie
légérement le diagramme au niveau des températures et des compositions des points
eutectiques et eutectoides. L’addition de carbone au fer diminue sa température de

liquidus, jusqu’a atteindre la ligne péritectique L+6FeAyFe a 1493°C. Puis, en augmentant
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la teneur en carbone, la température de liquidus du mélange diminue jusqu’a atteindre
1153°C pour 17,4 %at. C, température de la réaction eutectique LAyFe+Cg. Apres ce
point, la température de liquidus du mélange augmente jusqu’a atteindre la température de

sublimation du carbone.

Dans le diagramme stable, la température de la réaction eutectoide yFeAaFe+Cg est de

738°C. La solubilité maximale du carbone dans yFe est de 8,78 %at. a T=1153°C.
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Figure 1.6: Diagramme binaire C-Fe métastable
e Systéme binaire C-W

Le diagramme binaire stable du systeme C-W est représenté sur la figure 1.7. Ce
diagramme fait apparaitre trois phases intermédiaires. La premiere est le carbure de
tungsttne WC. La deuxiéme est W2C, qui peut exister sous trois formes
cristallographiques en fonction de la température. La derni¢re, WC1-x, est une phase haute
température, qui pourrait correspondre a une variante cubique de WC [24]. La température
eutectique de 2710°C correspond a la réaction LA(W) + W2C. Les températures de fusion
non congruente de WC et congruente de W2C sont de 2776°C, alors que la température de
fusion congruente de WC1-x est de 2747°C.
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Figure 1.7 : Diagramme binaire C-W stable
e Systeme binaire Fe-W

Deux versions de ce diagramme coexistent. La principale différence entre les deux

diagrammes réside dans le domaine d’existence de la phase Fe7W6 et la présence de
phases Fe2W et FeW. [25, 26, 27].
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Figure 1.8 : Diagramme binaire Fe-W stable.
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1.2.7.2 Sections isothermes du systéme ternaire C-Fe-W

Ces diagrammes proviennent des calculs réalisés a 1’aide du logiciel Thermo-Calc [28] et
de la base de données TCFES [26] qui est spécifique aux aciers. Les diagrammes suivants
représentent les coupes isothermes a 1260°, 1280°C et 1300°C. Elles correspondent a la
gamme de température a laquelle le frittage peut étre étudié. Sur ces diagrammes, nous
pouvons principalement distinguer une phase liquide riche en fer et huit phases solides :
Cg, aFe, yFe, (W), Fe7TW6, WC, W2C et M6C. Les diagrammes a 1260 et 1300°C
montrent un changement dans les sections isothermes lorsque la température diminue. Vers
1265°C, les domaines YFet+tM6C+L, M6C+L, et WC+M6C+L disparaissent au profit des
domaines WC+yFe+M6C, WC+HyFe et WC+yFe+L. Les essais suivants se situant
majoritairement entre 1280 et 1300°C C, c’est la représentation de la figure 8 qui sera prise

en compte dans la plupart des cas.
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Figure 1.9 : Section isotherme du systéme ternaire C-Fe-W a 1280°C
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Figure I.10 : Sections isothermes de la zone riche en fer du systéme ternaire C-Fe-W a, a)

1260°C et b) 1300°C calculée par le logiciel Thermo-Calc
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1.2.8 Applications des composites Fe-WC

Les composites de a matrice de fer renforcés par les particules WC ont été
¢laborées et développées dans le but de rependre aux exigences d’avoir une résistance
¢levée a la température et a I’'usure on peut citer comme exemples:

-Industriels les colliers de cylindre de laminage

-La roue de guidage d’un fil machine a grande vitesse

-Pignes de serrage utilisé pour la fixation des conduites des forages
1.2.9 Applications industrielles

Dans l'industrie aérospatiale, les composants hydrauliques ou les pi¢ces de pompe a
carburéacteur doivent maintenir des tolérances trés limités, méme en cas de
fonctionnement dans des fluides contaminés. Les paliers a gaz pour les systemes de
guidage inertiel utilisent ces composites pour les rotors et les arbres. Il est également utilisé
dans les foréts dentaires a haute vitesse. Les deux tirent profit de son poids léger, de sa
rigidité et de son pouvoir lubrifiant inhérent, méme en portant contre lui- méme, our les

sieges de soupapes, les tiges ou les joints de face avant
1.2.10 Elaboration des composites Fe-WC.

La figure suivante représente les différentes techniques d’élaboration utilisées:

: r : r
L Proceédé en phase liquide ] | Procede en phase solide _] : Procédé par dapot ]
: L H .
) i Poudre métalligue  Feuille métallique H
(B NR,FC) (RFCFL)  (RNN) iE N, FC) (FL. MF) ! (FL, MF) (P NA, FC, FL)
¢ Fabrication de : 'Broyage, Mélange,’ | Bobinage
+_la préforme Compaction 1 | Empilement
: Depidt en phase P Depdt chimigue
N — H [ wvapeur JE‘\tomlsatlorJ th g}emrnl‘ft'lque
Melaqge [':|nf|'|tra['|on] E&mmisatiorzl Densification en Soudage par
mécanigue Phase solide diffusion
- | Frittage libre Densificatin_n an
Fritage - Frinage SOUS pression i Phase solide
A Phase | Lo T T 4
|- Pression MIIEICI_E) - Extrusion
L vide I Laminage
- Moule sable I Reaction
— Maoule parmanant
I Sous pression
I Centrifugation
- Cira
[ Traitemeant thermigque, Laminage, Extrusion, Tréfilage, Soudage-brasage, Usinage, Traitemant de surface ]
P : Poudre ; NN : nano renfort [nanotube de carbone [NTC), graphéne (G}, nanoparticules (5i, SiC, TiB, diamant, ...} ; FC - Fibre cowrte ; FL : Fibre longuee | MF - Mono filament)

Figure 1.11 : Méthodes de fabrication des composites Fe-WC.
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1.3 Métallurgie des poudres (Frittage en phase liquide)

Le frittage réalisé grace a 1’action d’un liquide est appelé frittage en phase liquide.
Celui-ci peut apparaitre par fusion non congruente d’un produit pur (cas du carbure de
titane, TiC) ou grace a I’introduction d’un ajout. Ce dernier peut consister en un composé a
bas point de fusion ou bien en un constituant susceptible de réagir avec le compos¢ a fritter

(par exemple : formation d’un eutectique).

Dés sa formation, si la mouillabilité¢ des particules par le liquide est suffisante,
celui-ci se répartit uniformément dans le matériau et permet le réarrangement des
particules, par capillarité. La compacité de I’ensemble est ainsi augmentée. Cette étape sera
d’autant plus rapide que la viscosité de la phase secondaire est faible et que sa mouillabilité

est importante.

Suite a ce phénomene, un mécanisme de transport par dissolution-précipitation peut
avoir lieu : une partie du solide se dissout dans la phase liquide et précipite
préférentiellement au niveau des interfaces solide-liquide-gaz (figure 1.14, point A). On a
alors modification de la forme des grains dans le sens de leur rapprochement et donc d’une

densification.

Solide Solide

Figure I.12: Représentation schématique d’un ménisque liquide formé entre deux grains.

La densification durant le frittage en phase liquide se déroule en 3 étapes (Fig I.15) :
réarrangement, dissolution- reprécipitation et grossissement de grains (coalescence) comme
on peut I’observer sur la figure 1.16. Pendant le chauffage pour atteindre la température de
fusion d’un des composants, une densification en phase solide peut se produire. Elle peut
étre conséquente pour certains systémes. Une fois que la phase de plus bas point de fusion
devient liquide, I’étape de réarrangement de grains est activée. Ensuite il y a un ajustement

de forme des grains qui conduit a une élimination de pores importante. Finalement pendant

22



Chapitre I : I Synthése bibliographique

la derniére étape une croissance microstructurale est observée, au cours de laquelle la taille

moyenne des grains et des pores augmente continuellement [51, 52].

Retrait

!D\sso\ution - Précipitation | Coalescence

Réarrangement

1 min B min B0 min

Temps de frittage

Figure 1.13: Représentation schématique des trois grandes étapes du frittage en phase liquide

Les applications industrielles de cette technique de frittage sont les alliages lourds
(W-Ni, W- Ni-Cu), les carbures (WC-Co ,Fe-WC, Fe-TiC notamment), les alliages Fe-Cu et

Cu—Sn, les amalgames dentaires Ag-Sn-Hg, et de nombreuses céramiques .

Etat initial du
melange de poudres

Densification en
phase solide

P % Phase de point de
Pures/ fusion plus faible

Rearrangement

Figure 1.14: Etapes classiques durant le frittage en phase liquide du mélange de poudres [52].
e Les stades du frittage

La réduction de I’énergie interfaciale durant le frittage est liée a la croissance de
cous interparticulaires conduisant ainsi vers 1’équilibre thermodynamique. Ceci entraine
une évolution microstructurale. Selon la forme de la porosité, le frittage a ét¢ divisé en
trois stades par Coble et Ashby [48]. Lorsque la poudre a subi une compaction avant le

frittage, tous les stades de frittage n’apparaissent pas forcément. Dans les cas étudiés
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durant ce travail, a 1’état initial les particules sont non déformées et les contacts sont

ponctuels, donc les trois stades du frittage montrés sur la figure I.17 sont présents.

Le premier stade du frittage correspond a la formation et la croissance des cous entre

les particules. Au cours du deuxieme stade il existe un réseau de pores interconnectés de

Figure 1.15: Evolution de la forme du pore durant le frittage schématisation des 3 stades de

frittage [51

forme a peu pres cylindrique dont le volume se réduit progressivement. Finalement, durant

le troisiéme stade, les pores sphériques et isolés sont ¢liminés.

Le premier stade du frittage est normalement achevé durant la période de
chauffage, avant d’atteindre la température du palier de frittage. Pendant ce stade, se
créent les premiers contacts entre les particules (2 noter que quelques auteurs
considérent une étape d’adhésion préliminaire au premier stade) et les cous
commencent a croitre. La croissance des cous interparticulaires entraine une
réduction de I’énergie interfaciale de plus de 50 % et une faible densification. La
fin du premier stade se produit quand le rapport du rayon de contact au rayon de
particule vaut environ 0.3 pour des particules de méme taille. Mais elle pourrait
aussi étre déterminée par d’autres parametres comme le retrait, I’aire de la surface
libre des particules ou la densité.

Le deuxiéme stade de frittage est particuliérement associé¢ a la densification du
compact et s’accompagne d’un grossissement de grains et de I’arrondissement de
pores. Les pores quasi cylindriques forment un réseau interconnecté. A la fin du
2¢me stade, les pores deviennent sphériques et sont principalement situés en
périphérie des joints de grains, et 1’¢limination de petits grains entralne une

coalescence de pores attachés aux coins des joints de grains, au fur et a mesure que
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la densification du compact progresse. Les gros pores croissent aux dépens des plus
petits, en utilisant les joints de grains comme trajectoires de transport.

- Le troisieme stade du frittage commence quand les pores se ferment,
approximativement a 8% de porosité. Les pores continuent a se combler par
transport de matiere, soit depuis les joints de grains, soit depuis le cceur des grains.
Le troisieme stade est relativement lent comparé aux stades précédents. Le
grossissement de grains se déroule par migration de joints de grains. Durant ce
stade du frittage il peut se produire un phénoméne de séparation entre les pores et les
joints de grains. Pendant la croissance de grains, un pore attaché a un joint de grain
peut ralentir le déplacement du joint quand il est moins mobile que le joint. Ce joint
se courbe alors, jusqu’a une situation critique ou le pore se sépare du joint de grain,
comme on le montre sur la figure 1.16. L’élimination ultérieure de ce pore au
milieu d’un grain, qui peut se faire seulement par diffusion en volume, est

généralement tres difficile [17, 51, 53].

grain
boundary

¢ = dihedral
angle

Figure 1.16: Séquence de la séparation du pore et de joint de grain, durant le stade final du frittage.

+ Mécanismes de transport de masse

La réduction d’énergie interfaciale s’opére par transport de matiere vers les
contacts, ou se forment les cous interparticulaires. Les mécanismes de transport sont
généralement classés en deux catégories, ceux qui entrainent un rapprochement relatif des
centres de particules, donc une densification de ’empilement de particules et ceux qui ne
créent pas de densification. Dans le ler cas, on trouve la diffusion aux joints de grains, la
diffusion en volume et I’écoulement visqueux. Dans le second, la diffusion en surface et le
mécanisme d’évaporation—condensation. Les trajectoires correspondantes sont montrées sur

la figure 1.19 pour deux particules en contact pendant le ler stade de frittage.
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Par exemple, avec la diffusion en volume la matiére transférée au contact entre
deux particules provient du centre du point de grain (figure 1.19b) donc les particules se
rapprochent. Tandis que la diffusion en surface transfere de la matiére le long de la surface
de particules sans rapprochement des particules (figure 1.19a). Les vitesses de diffusion dans
tous ces mécanismes dépendent de la température, de la composition (notamment des

impuretés) et de la courbure de la surface libre des particules.

Durant le frittage, différents mécanismes peuvent étre actifs en méme temps, mais
dans la plupart des systeémes, il y a un mécanisme prédominant a une température et a une

¢tape de frittage donné.

DIFFUSION EN SURFACE

‘ o Y

DIFFUSION ENN VOLUME

Figure 1.17: Trajectoires du transport de masse selon le mécanisme, évaporation
condensation (EC), diffusion superficielle(DS), écoulement visqueux(EV), joint de grain

(JG) et diffusion en volume(DV) [51].

Le frittage se déroule en trois étapes immédiatement. Ces étapes sont différenciées
par la densit¢ (ou la porosité) de la piece au cours du temps. Ces différentes étapes
apparaissent sur la figure 1.18 donnant 1’évolution de la densité relative au cours du frittage.
La densification est la grandeur physique permettant de connaitre la qualité du frittage.
Plus elle est proche de 100% (porosité proche de 0%), plus la pureté de la piece est élevée
et moins la piece frittée contient de pores pouvant limiter ses propriétés. Le frittage en

phase solide est un procédé se déroulant a haute température mais en dessous des
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températures de fusion des différents composants de la poudre a fritter. Le frittage en phase
solide se différencie du procédé de brasure par le non existence de phase liquide au cours
de son procédé. En effet, le frittage en phase solide est une technique dont tous les
composés restent solides au cours du procédé. Cette propriété permet un déplacement

moindre des puces lors de I’assemblage [45].
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Figure 1.18 : Evolution de la densité relative au cours du frittage

1.4 Etudes Tribologiques
1.4.1 Généralités sur le frottement

La tribologie, est une science qui se concentre sur le frottement, l'usure et la
lubrification de mise en contact de surfaces. Etymologiquement, le mot « tribologie »
dérive du grec tribo« tpiBetv, tribein,» qui signifie « frotter » et « logie- logos» qui signifie
« étude », « science ». Le mécanicien, s’est heurté aux problémes liés a la tribologie depuis
I’antiquité : des fresques pharaoniques en témoignent. Au début du vingtieme siecle, la
tribologie s’appuyait sur 1’étude des volumes, avec une domination des concepts de la
mécanique permettant d’établir des lois de comportement. Au milieu du vingtieme siecle,
la tribologie s’est tournée vers 1’étude des surfaces grace aux concepts de la physique des
surfaces introduites par F. Bowden et D. Tabor [30] qui furent les premiers a émettre des
idées claires sur le sujet. Le frottement peut étre défini comme étant 1'action qui tend a
s'opposer au déplacement relatif de deux solides en contact. L’usure est une conséquence
du frottement, de I’abrasion...etc. Elle peut donc prendre de trés nombreuses formes qui

correspondent a la détérioration des surfaces au cours de leur utilisation. L’usure se
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caractérise par une perte progressive de forme et de matiére par émission de débris.
Expérimentalement, la quantification de 1’usure se fait soit par la mesure de la perte de
poids, soit par la mesure des variations dimensionnelles, soit par la mesure de la
modification géométrique de la trace d’usure. Les phénomenes de frottement ne sont pas
décrits par des propriétés intrinséques des matériaux, ce qui rend leur prédiction
particuliérement délicate. En outre, le frottement et 1’usure sont des phénomeénes
indépendants. Théoriquement, il n’existe pas de bon ni de mauvais « matériau de
frottement ». Cependant, il existe des couples de matériaux qui, pour des conditions
données, forment des troisieémes corps compatibles (ou non) avec les caractéristiques de

frottement et d’usure souhaitées.

1.4.2 Notion de Surface

La notion de surface est définie par ’ensemble des propriétés physico-chimiques et
mécaniques des matériaux en présence, mais aussi par les caractéristiques géométriques du
contact. La topographie par exemple est une caractéristique géométrique de grande
importance. En effet la rugosité joue un role essentiel puisqu’elle détermine 1’aire effective
de contact et donc la distribution des pressions superficielles [31]. Quelle que soit la
discipline, la surface est communément considérée comme la partie ou la limite externe
d’un solide. Compte tenu du fait que tout matériau est généralement utilis¢ dans un
environnement donné (air, gaz, milieu aqueux, phase condensée, lubrifiant, etc.), la surface
doit étre considérée comme une interface : solide — gaz, solide — liquide, voire solide —
solide. Actuellement, le cadre le plus général pour analyser et structurer une situation

tribologique est ’approche de la tribologie a travers le contact a trois corps.

1.4.3. Notion de troisi¢eme corps

Un systéme tribologique ou tribo-systéme est un ensemble, composé d’¢éléments
en interaction statique ou dynamique généralement organis¢ en fonction d’un but:
transmission d’énergie, étanchéité statique ou dynamique, freinage, guidage. Un tribo-
systéme se caractérisera par un ou plusieurs contacts par lesquels transiteront les efforts, la

chaleur et éventuellement, 1’électricité.

Le concept du triplet tribologique a ét¢ introduit par M. Godet [31, 32] et prévoit :
v" Un mécanisme de contact : Tout le systétme (Charge ; dynamique du mouvement,
I’environnement)

v’ les surfaces en contact : Les deux (premiers) corps
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v Un troisiéme corps : I’intermédiaire (intercalaire) qui transmet la charge d’un corps

a lautre. Il est constitu¢ de films superficiels (molécules absorbées, films

d’oxydes...) et de particules issues du mécanisme (frottement) ; ce sont les produits

d’usure.

L’ensemble des détériorations de la surface et la perte de matiere sont
caractéristiques de l'usure pour un systétme donné. Le processus, c’est-a-dire
I’enchainement d’événements liés a la présence du troisiéme corps : détachement des
particules (débit de source interne), piégeage et formation de débris (débit de source
externe), conduit a 1’établissement d’un régime stationnaire traduisant I’équilibre entre
détachement et élimination des particules. Si aucun lubrifiant n’est apporté au contact le

terme de débit de source ne représente que le débit de source interne.

1.4.4 Le coefficient de frottement

Lorsque deux solides immobiles sont en contact, il existe une « adhérence » qui
correspond a la force nécessaire pour mettre le systtme en mouvement. Le coefficient de
frottement est défini dans la norme ASTM G 40 [31,33] comme le rapport sans dimension,
de la force de frottement (tangentielle) (Ft) a la force normale (Fn) entre deux corps
pressés 1'un contre 1’autre. Le coefficient de frottement statique est défini comme le «
coefficient de frottement correspondant a la force maximale qui doit étre surmonté pour
initier le mouvement macroscopique entre deux corps (ASTM G 40) ».

p=FtFn 1)

La force tangentielle (Ft) nécessaire au déplacement est due aux régularités
microscopiques des deux surfaces en contact (rugosité) et aux interactions entre deux
corps. Ce coefficient est révélateur de I’intensité de I’interaction entre les deux corps. En
général une interaction forte entraine un échauffement accompagné d’une modification et
d’une détérioration de 1’¢état de surface de I’'un des deux corps. Un coefficient de frottement
¢levé implique une augmentation de 1’usure et de la défaillance de I’interface des deux
corps. Réduire le coefficient de frottement est donc devenu un axe d’étude scientifique aux
enjeux industriels importants. La réduction du coefficient de frottement permet d’une part
d’augmenter la durée de vie des composants soumis aux contraintes mécaniques (les outils

de coupe, par exemple), et d’autre part de réduire la dissipation d’énergie [33].
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1.4.5 L’Usure

La durée de vie d’une piece mécanique est directement lice a la perte des
fonctionnalités de son volume ou de sa surface. Afin de pouvoir mieux maitriser cette
durée de vie, il est nécessaire que les ingénieurs et les chercheurs étudient les phénoménes
influant sur cette derniére. Dans le cas des surfaces, les phénomeénes sont souvent désignés
par le terme général « usure ». Une piece, partie d’un assemblage, dont tout le volume est
sain peut conduire tout I’ensemble a la panne si certaines de ses surfaces fonctionnelles
sont usées. S’il s’agit d’une picce de fabrication complexe et a forte valeur ajoutée, perdre
toute la piece pour seulement quelques surfaces est regrettable et peut revenir trés cher.
Ainsi, la connaissance des phénoménes d’usure devient primordiale des lors que des

moyens pour lutter contre ceux-ci doivent étre mis en place.

1.4.5.1. Définition
Le dictionnaire Larousse [34] donne la définition suivante du mot : « usure (nom

féminin) : Détérioration progressive par frottement, €rosion, utilisation ». Une premiére
notion inhérente a ’'usure des surfaces est évoquée dans cette définition, la progressivité.
En aucun cas I'usure n’est un phénomeéne instantané. Toutefois, la progression de 1’usure
n’est pas nécessairement linéaire. L’évolution d’un parametre, par exemple la température,
peut réduire ou diminuer la vitesse d’usure. Lorsqu’un seuil critique sur 1’un des

parametres est atteint, ’usure peut alors devenir brutale.

Il y a dans le chapitre « Usure des surfaces » du Wikibooks tribologie [35] une
définition exprimant plus spécifiquement les mécanismes mis en jeux et donnant des pistes
d’étude : «'usure est un ensemble complexe de phénomenes difficiles a interpréter,
amenant une émission de débris avec perte de masse, de cote, de forme, et s'accompagnant
de transformations physiques et chimiques des surfaces ».En effet, 'usure ne peut pas étre
définie comme la conséquence d’un phénomene unique régit par des lois et des constantes.
L’usure d’une surface, au sens général de la perte des fonctionnalités, met en jeu différents
phénomeénes complexes ayant chacun leurs spécificités. Un classement des types d’usures
existe donc pour les décrire chacun selon leurs particularités. Toutefois, I’ interprétation du
processus d’usure est difficile. Il n’est pas évident face a une piéce de nommer la maniére
dont elle s’est usée, car seule la surface usée, c'est-a-dire 1’état final, est 1a pour fournir des
informations. L’usure étant progressive et irréguliere, chaque étape intermédiaire est

détruite par la suivante. En effet, a moins d’observer le mécanisme et 1’évolution de tous
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ces parametres en cours de fonctionnement grace a des systemes de laboratoire pointus, il

n’est pas possible d’établir une chronologie de 1’usure d’une surface.

Les débris qui sont récupérés et les transformations physiques et chimiques de la
surface sont des informations importantes pour 1’étude de 1’usure. Enfin, cette définition
exprime bien la perte des fonctionnalités de par les mots « perte de masse, de cote, de
forme ».Une notion primordiale que n’expriment pas les deux précédentes définitions est
donnée dans les Techniques de 1’Ingénieur par Cartier et Kapsa [36] pour qui I’usure est la
« perte progressive de maticre de la surface active d’un corps, par suite du mouvement
relatif d’un autre corps sur cette surface ». Il s’agit de la notion de mouvement relatif d’un
autre corps sur la surface active du corps étudié. En effet, ’'usure va également dépendre

des caractéristiques du corps antagoniste.

1.4.5.2. Types d’usure
1.4.5.2.1. Usure adhésive
L’usure adhésive est due a la création de liaisons entre les deux corps en contact.

Plus précisément, il s’agit de la jonction des aspérités de rugosité des deux surfaces. Le
phénomene d’usure intervient lors de la rupture de ces jonctions. La matieére de I’un ou des
deux corps est alors arrachée de la surface. Les paramétres principaux ayant une influence
sur I'usure adhésive sont la charge, la vitesse de glissement relative, les propriétés des
surfaces, la température et I’environnement. Ce type d’usure est commun lors du

glissement d’une piéce sur une autre [32, 34,36].

Usure adhésive

WWW '\l'.l‘\k\'l] com

Figure 1.19 : Usure adhésive

La charge a pour conséquence de faire varier le nombre et la taille des jonctions.

Plus la charge est élevée et plus il y a de jonctions. En effet, sous la charge, les aspérités
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sont déformées plastiquement (Figure 1.11) et des liaisons se forment. La vitesse
relative d’un corps par rapport a 1’autre a une influence sur la température locale

des aspérités.

Charge Déformations plastiques

s/ )TN
20,7001
\\ = Hu \:\:—_/\1 \ Corps b

Figure 1.20 : Déformation des aspérités sous charge

Ainsi, des soudures se forment si la température de fusion de I’élément qui a le plus bas

point de fusion est atteinte.

La température a également un effet sur la diffusion des éléments. L’usure adhésive
par diffusion est un phénomeéne thermiquement activé. A température élevée, des atomes
peuvent étre transférés d’un corps a I’autre. C’est par exemple le cas du couple carbone /
acier. La dureté, la ductilit¢ et la résistance mécanique ont de l’influence sur la
déformation plastique des aspérités et la rupture des liaisons. Lorsqu’elle se brise, une
liaison aura tendance a le faire sous I’interface entre les deux corps du co6té du matériau
avec les plus faibles caractéristiques mécaniques, une partie de ce matériau restant donc
collée sur ’autre. Ainsi, une plus grande dureté et une moindre ductilit¢ réduisent les
déformations plastiques et 1’usure. L’humidité relative a également de 1’influence, et
d’apreés Kockeret al. Selon le matériau I’effet peut étre positif, réduisant le coefficient de
frottement, ou négatif, augmentant [’usure. La lubrification réduit évidemment [’usure

adhésive en formant un film « isolant » entre les deux matériaux.

Usure abrasive
Usure abrasive 8 deux corps
—— e

Usure abrasive & trois corps
- -

L &

- -

Figure 1.21 : Usure abrasive a trois corps
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1.4.5.2.2. Usure abrasive
L’usure abrasive est la conséquence du glissement d’éléments durs contre une

surface plus tendre. Si les ¢léments durs font partie de 1’un des deux corps en contact,

Les parametres influents sont pour les ¢léments abrasifs leur taille, leur forme, leur
dureté et leur quantité, la charge qui les presse sur la surface tendre, leur vitesse de
déplacement et pour le corps tendre sa dureté et sa structure atomique. Dans le cas de
I’usure abrasive a deux corps, la rugosité du corps le plus dur a une importance primordiale
et il faut veiller a réduire cette rugosité pour réduire 1’usure [33].

1.4.5.2.3. Autres modes d’usure
Il existe d’autres modes d’usures trés spécifiques, qui ne rentrent pas le cadre de

cette étude. Notamment I’érosion et la cavitation. L’érosion est une usure abrasive obtenue
par des particules en mouvement dans un liquide. Par exemple, les canalisations peuvent
étre affectées par ce type d’usure. La cavitation est due a I’explosion au contact de la
surface de bulles de gaz dans un liquide, générant des ondes de choc qui usent petit a petit

la surface [34,35].

1.4.5.3 Quantification de I’usure : volume d’usure et taux d’usure

Le volume d’usure d’une piece peut étre défini comme le volume obtenu lorsque le
volume usé, c'est-a-dire le volume aprés service ou essai sur la piece, est soustrait au

volume brut, c'est-a-dire le volume de la piece neuve. C’est la quantité de maticre usée.

Dans le cadre de cette étude, il s’agit de matiere usée sur une sphere et sur un plan
suite a un contact sphere / plan (type de contact utilisé et défini dans la suite de I’étude). 1l
existe de nombreuses études sur la définition et la mise au point de modeles et des
formules permettant de calculer les volumes usés suite a un contact sphére / plan [30-35].
Seulement, ces ¢tudes se veulent toutes plus précises les unes que les autres et nécessitent
pour le calcul de trés nombreux parameétres qui les rendent peu applicables. Les modéeles
géométriques de base donnent des résultats satisfaisants lorsqu’un ordre de grandeur du
volume usé est recherché. Pour la spheére, I’hypothése de base est que le volume usé est

une calotte sphérique. La formule géométrique de la calotte sphérique est

_mh 3D?

V= 3 <T + h2> , (Equation 1)

Avec D le diametre de la calotte et h la hauteur de la calotte définie par
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(Equation 2)

Avec R le rayon de la bille. Pour le plan, le volume est obtenu en calculant une aire
moyenne grace a des sections du volume usé et en multipliant cette aire par la longueur du
volume usé. Cette méthode est bien adaptée aux surfaces avec un volume usé ayant une

forme pouvant étre assimilée a une forme géométrique définie (Figure 1.22)

l[engEueur |
e

section

Figure 1.22 : Mod¢le de volume d'usure d'une surface plane.

Dans cette figure, on peut assimiler le volume usé a une portion de cylindre et a deux

portions de sphere.

Le taux d’usure est un moyen de quantifier I’usure d’une surface en fonction de la
charge appliquée par le corps antagoniste sur cette surface, de la distance de glissement de

ce corps sur cette surface et du volume d’usure de cette surface.

Le taux d’usure k en mm?®/(N/m) est défini par la loi de Archard comme
k=~ fquation3
= Fd’ quation

Avec V le volume d’usure en mm?, Fy la charge en N et d la distance de glissement en m.
La charge et la distance de glissement sont des parameétres opérationnels dont le taux
d’usure ne doit pas dépendre. C'est-a-dire que par exemple si la distance de glissement
double, tous les autres parameétres restant constants (charge, température, humidité...), le
taux d’usure lui ne change pas, ce qui implique que le volume usé double également

[30,31]
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I1. Matériaux, techniques d’élaboration et de caractérisation

II.1 Introduction

Ce chapitre est consacré a ’ensemble des techniques d’élaboration et de caractérisation
mises en ceuvre dans le cadre de ce travail. Les parameétres d’élaboration du composite ont
¢té adoptés suite aux nombreuses expériences initiaux d’¢laboration réalisées dans le
laboratoire des composites de Etablissement Nationale de Réalisation Industrielle ERIS
-BATNA. Les mesures de densité, [’observation microstructural, I’analyse par EDS, la
cartographie X, la dureté et I’indentation instrumentée pour la mesure du module de Yong,
ont les principales caractérisations. Néanmoins, les tests tribologiques ont eu une part
importante lors de I’étude réalisée sur quelques échantillons.
11.2 Elaboration
I1.2.1 Matériaux utilisés
Le choix de la composition de notre matériau, c’est-a-dire les poudres de départ, a été
porté sur les propriétés mécaniques recherché telles que de la dureté, la densité relative et la
résistance a [’usure .dont la combinaison de ces deux criteéres nous a conduit & choisir le fer
(Fe) et le Nikel (Ni) comme matrice et WC comme renfort ainsi que leurs disponibilité au
niveau du laboratoire pour 1’¢laboration de nos échantillons.
La connaissance des caractéristiques chimiques et physiques de ces matériaux est
nécessaire pour la compréhension de 1’évolution de la structure et des propriétés durant toutes
les étapes de 1’¢élaboration. Les caractéristiques de la poudre utilisée dans le présent travail

sont listées dans le tableau II.1.

Poudre | Pureté (%) Granulométrie T°C de fusion (°C)
(nm)
Fe 99,97 45 1535
WC 99,89 45 2870
Ni 99,99 45 1455

Tableau IL.1: Granulométrie, pureté et température de fusion des poudres de départ.

Les compositions chimiques des échantillons préparés sont comme suit :

e Composition 1: 80% Fe, 15% WC, 5% Ni
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e Composition 2: 85% Fe, 12% WC, 3% Ni
e Composition 3: 85% Fe, 10% WC, 5% Ni

11 convient de noter que les 03 groupes de composition ont été frittés a 1300°C.

I1.2.2 Elaboration des échantillons étudiés
Pour I’¢élaboration de ce matériau, plusieurs facteurs ont été pris en considération
dont I’influence régit d’une maniere prédominante la réalisation de ce travail :

11.2.2.1 Préparation des comprimés
Les échantillons (comprimés a verts) ont été préparés comme suit :

o la pesée
e le broyage
Le broyage mécanique sert a réduire la taille des particules et augmenter la réactivité des
poudres initiales. Le broyage implique simultanément et de fagon répétitive la fracture, la
déformation et le soudage a froid des particules soumises a des impacts agressifs a l'intérieur
des jarres. Le broyage de poudres commerciales de WC, de Fe et de Ni a été réalisé a l'aide
d'un broyeur a bille. Le mélange a été broyé pendant 10 heures avec un rapport masse

bille/masse poudre (3:1) et une vitesse de rotation de 100 tr/min.
e Le Collage

Les poudres préparées ont été mélangées avec 5% en poids de cire de paraffine

e Pressage a froid

On utilise des presses hydrauliques a haute pression pour comprimer la poudre

obtenue.

Figure I1.1: Presse utilisée pour le pressage, le dispositif de pressage et le Comprimés a verts.
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Cette étape donne la forme finale de la piéce, mais on tient toujours compte du retrait apres
le frittage. Les poudres de mélanges ont ét¢ compactés en rectangles (5 mm x 40 mm carré

de haut) avec une pression de 20 MPa.

e Mise en nacelle : Cette opération s’effectue en introduisant des échantillons au
sein des nacelles remplies par la poudre d’alumine Al203.

Figure IL.2: systétme de mise en nacelle

11.2.2.2 Frittage

Le frittage permet de transformer la poudre compactée en une masse solide dense et
cohérente sous l'action de la chaleur. Ce traitement présente 1'étape essentielle du processus
d'¢laboration des composites. Le frittage a été réalisé¢ en cinq (05) étapes dans un four a
hydrogéne.
Nous avons suivi un régime de frittage représenté par la figure I1.3.
Une montée en température jusqu'a 800°C a une vitesse de chauffage de 10°C/min, suivie
d'un maintien de 1h30 puis une montée jusqu'a la température de frittage finale qui varie entre

1100 et 1520°C (pas de 100°C) et un maintien de 2h et un refroidissement lent dans le four.
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Tempeérature(°C)

Temps (h)

Figure I1.3 : Régime de frittage.

I1.2.2.3 Traitement thermique (Trempe a I’eau)

La trempe de ces composites a été réalisée a 02 Température 800 et 1200 C°.

11.2.2.4 Préparation de la surface

La préparation de la surface est une étape indispensable pas seulement pour 1’observation
microstructural et 1’analyse chimique mais aussi pour les essais mécaniques, notamment la
mesure du module de Young par indentation instrumentée et les tests de frottement.
La préparation commence par I’enrobage a chaud des échantillons, ce qui permet de
manipuler plus soigneusement et facilement les échantillons petits, 1l est réalisé dans une
presse d'enrobage ou 1'échantillon est placé dans un cylindre d'enrobage et recouvert de
la résine adéquate. Les échantillons ont subi ensuit un cycle de polissage réalisé¢ sur une
polisseuse automatique tournant de 150 a 300 tours/min sur lequel un papier abrasif est collé.
Le polissage est réalisé sous lubrification continue (jet d’eau) pour éviter tout échauffement
local suit au frottement, en utilisant des papiers abrasifs de différentes granulométries : 120,
180, 240, 320, 600,800, 1000, 1200, 2000,4000. Les papiers ont été utilisés successivement
dans I’ordre décroissant de la granulométrie en prenant soin de tourner 1’échantillon de 90°
afin d’éliminer les rayures laissées par le polissage précédent. Sur chaque papier, on
maintient en contact 1’échantillon pendant 4 a 6 minutes. Pour la finition, nous avons utilisé

une suspension d’alumine AI203 dispersée sur un feutre collé a un disque tournant.
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I1.3.Techniques de caractérisation des échantillons

11.3.1. Caractérisations structurale

I1.3.1.1 Microscope optique

L’analyse métallographique permet d’observer et d’expertiser les structures ainsi que les
phases qui composent les matériaux. Nous avons utilis¢ Le microscope optique De Marque
Nikon LVI500N de laboratoire URASM Annaba \CRTI équipé d’un systéme d’acquisition il
est possible de visualiser tous types de surfaces avec un grossissement pouvant aller jusqu’a
1500 fois. L’analyse microstructural sous différents grossissements, nous a permis de mettre
en évidence, d’une part 1’évolution de la porosité (changement de forme et de dispersion) et

celle de la formation de nouvelles phases:

L’examen des échantillons élaborés par frittage nécessite une préparation, ceux-ci
doivent présenter une surface propre, plane et polie miroir.
Un échantillon préalablement poli selon le protocole défini a la section précédente, a subi une
attaque chimique. L’échantillon est ensuite rincé avec de 1’eau distillée puis séché et la

surface est observée par microscopie optique [1].

Figure I1.4 : Microscope optique a réflexion Nikon éclipse LVI500N

I1.3.1.2. Microscope électronique a balayage MEB
Est une technique de microscopie électronique capable de produire des images en haute

résolution de la surface d’un échantillon en utilisant le principe des interactions électrons-
maticre. Le MEB consiste en un faisceau d’électrons balayant la surface de I’échantillon a

analyser qui, en réponse, réémet certaines particules [2].Ces particules sont analysées par
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différents détecteurs qui permettent de reconstruire une image en trois dimensions de la

surface.

Lorsqu’un faisceau d'électrons est accéléré sous haute tension, il bombarde la surface
d'un échantillon. Cette derniére réagit en émettant en retour une série de particules et d’ondes.
e Des ¢électrons secondaires
e Des électrons rétrodiffusés
e Des ¢lectrons Auger

e Des photons de différents niveaux d'énergie (X, visible)

Faisceau d’électron incidents \ ’

(Energie E,)
| Surface de 'échantillon
Cr =y
v 2
Cs CA f*ﬁ ~._  electrons Auger (eA)
|{\ b P . f Ab clrons s ndaires
i\ e g
. 107777785 electrons rétrodiffusés (er) |
Echantillon (lmtI:n‘:lum"t ' _,r}a Ravons X caractéristiques |

Faisceau d’électrons incidents

AN

]
! )
[

Cathodoluminescence (C)

- |

(Wi Fluorescence X - W Electrons transmis (et)

Figure ILS : Interaction d’un faisceau d’¢lectron avec la surface d’un échantillon.

Différents modes d'imagerie peuvent étre générés selon le choix des espéces détectées .En
général, les électrons secondaires et rétrodiffusés représentent la majorité des espéces émises.
Les ¢électrons secondaires sont des especes de faible énergie qui sont issus de l'interaction
entre le faisceau d'¢lectrons primaire et le nuage ¢lectronique d'un atome [3]. Les ¢électrons
rétrodiffusés sont des électrons de plus haute énergie. Ils résultent d'une diffusion vers l'arriére
lorsqu'un ¢lectron primaire passe trés prés du noyau d'un atome. Le MEB nécessite de
travailler sous un vide secondaire de 10-5 a 10-6 mbar. Il a généralement une capacité de
grossissement de 10 a 100 000 fois. Le faisceau d’électrons est généré par un canon a
¢lectrons (filament de tungsténe), puis il est focalis€ par une série de lentilles
¢lectromagnétiques. Le faisceau est dévié par un systéeme de balayage constitué d’un
diaphragme et de deux bobines déflectrices. Le faisceau d’énergie EO entre dans la chambre

d’analyse et fait le balayage de la surface de 1’échantillon.
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Le détecteur d’électrons secondaires capte les électrons issus de I’ionisation par le
faisceau incident d’atomes situés immédiatement sous la surface. Ces ¢€lectrons sont de faible
énergie et ils renseignent sur le relief de I’échantillon. Le détecteur d’électrons rétrodiffusés
identifie les électrons du faisceau incident renvoyés élastiquement par les atomes situés dans

le haut du volume d’interaction et qui sont de forte énergie (E = EQ).

Les observations ont ¢été réalisées sur un microscope ¢lectronique a balayage de
Laboratoire LaBoMaP de 1’école arts et métier Cluny (Lyon- France) de marque Jeol JSM-5900LV
avec un grossissement qui varie de 4x a 300.000x et une résolution de 25 a 4 nm. Equipé d’un
détecteur pour la spectroscopie dispersive en énergie (EDS) et d’un détecteur pour la spectroscopie

dispersive en longueur d’onde (WDS).

I1.3.1.3 Diffraction des rayons X
La diffraction de rayons X est une technique simple, facile & mettre en ceuvre et non

destructive. Elle permet I’obtention d’informations sur les caractéristiques structurales et
microstructurales telles que: les phases existantes et leurs proportions, la structure cristalline,
la taille des grains et le taux de microdéformations. Les diffractogrammes des échantillons ont
été réalisés sur un diffractométre de type PanAlytical en utilisant une anticathode en cuivre de
longueur d’onde Acy = 0,15406 nm. Les diffractogrammes ont été enregistrés en géométrie
Bragg-Brento (6—26) dans la gamme angulaire de 5 & 120° avec un pas de 0,01°. Les
diffractogrammes ont été ajustés par la méthode Rietveld en utilisant le programme MAUD
(Material Analysis Using Diffraction) qui permet une caractérisation moyenne des parametres

structuraux et microstructuraux du matériau (Lutteroti, 2000).

11.3.1.4. Affinement des diagrammes de diffraction des rayons X

La méthode de Rietveld (Rietveld, 1969) consiste & comparer les profils des pics
expérimentaux avec ceux générés par une fonction des intensités intégrées, par la
minimisation de type moindres carrées. L'algorithme de Rietveld tient compte des
caractéristiques instrumentales (courbe de résolution du diffractometre), des parametres
structuraux (paramétres de maille, positions atomiques et parameétres de déplacement) et

parametres microstructuraux de 1'échantillon (taille et déformation des cristallites).
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I1.3.2. Profilométrie optique

Le profilomeétre optique est un appareil qui permet généralement de déterminer les
parametres de rugosité d’une surface donnée et d’établir sa cartographie en 2D et 3D. Pour
observer et analyser de fagon approfondie la surface des échantillons, le profilométre optique
analyse les surfaces sans contact, a 3 dimensions (X, y, z) ; ou X et y régissent le plan
d'observation et z l'écart entre le capteur et le plan (x, y). Deux modes de fonctionnement sont
disponibles : PSI (Phase Shift Interférence) et VSI (Vertical Shift Interférence).

Le mode PSI est utilisé pour améliorer I'analyse de surface lisse ou quasiment lisse. Son
mode opératoire est basé sur l'intégration de la variation de l'intensité lumineuse en fonction
de la hauteur z. Un faisceau de lumiére blanche passe a travers quelques lentilles permettant
de focaliser (condenser) le faisceau. Puis il arrive sur une lame séparatrice qui va envoyer une
partie directement sur le capteur et l'autre partie de la lumiere sur I'objectif du microscope. La
portion arrivée sur l'objectif va passer a son tour par un interféromeétre avant d’étre réfléchie
sur la surface test. Ainsi les deux faisceaux de lumiere vont se retrouver sur le capteur avec un
décalage qui va former des franges d'interférences. Ces franges sont nécessaires pour une
bonne analyse de 1'échantillon.

Typiquement, le mode VSI sert a analyser des surfaces a forte rugosité. Il est basé sur
l'interférométrie en lumiére blanche a balayage vertical. Le principe de fonctionnement est
que la lumiére est réfléchie sur I'échantillon pour produire des franges d'interférences. Plus les
franges sont nettes, meilleur est le focus. De plus, dans ce mode, la lumicre est filtrée a
densité neutre. Durant la mesure, 1'objectif interférométrique bouge verticalement, scannant la
surface a différentes hauteurs. Ainsi, plus la rugosité est grande, plus le débattement vertical
est important. Dans nos travaux nous avons utilisé le mode PSI .

Les essais ont été¢ réalisés sur un profilomeétre VEECO Wyko NT-1100 de Laboratoire
LaBoMaP de I’école arts et métier Cluny (Lyon- France).

Figure I1.6 : Optical profilometer Wyko NT1100
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I1.3.3 Caractérisation physique et mécanique

I1.3.3.1 Mesure de la densité apparente

La densité est une grandeur trés intéressante, elle permet de caractériser un produit fritté.
Pour la détermination de la densité des pastilles frittées, trois méthodes sont généralement
utilisées : méthode d’ Archiméde, méthode des volumes et méthode d’ Arthur.
Dans notre travail, on a utilisé la méthode d'Archiméde, qui consiste a peser I'échantillon dans
l'air(mair) puis dans l'eau (meau). La densit¢ du matériau d apparente d’un échantillon est
donnée par la relation :

d (g/cm3) = ( mair.deau ) / (Mair - Meau)
Avec m air : masse de 1'échantillon dans I'air,
m eau : masse de 1'échantillon dans l'eau

deau : densité de l'eau (0.9978 g/cms a 22 °C).

11.3.3.2 dureté
Les essais de dureté ont été réalis€s au niveau de laboratoire de département de métallurgie et
génie des matériaux. Nous avons utilisé la machine de dureté présentée ci-dessous.

Avec Les spécifications suivantes :

e Constructeur : ZWICK / ROELL.
e La dureté : HRC

Figure I1.7 :d’urometre universel.
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I1.3.3.3.indentation instrumentée
L’indentation instrumentée est un formidable outil de caractérisation mécanique de

tous types de matériaux, massifs ou revétus, hétérogenes ou poreux. Il permet d’étudier, a
différentes échelles de mesure (de la nano a la macro), un grand nombre de propriétés
mécaniques (dureté, module d’¢lasticité, ténacité) et de comportements mécaniques (loi de
comportement en traction, étude du comportement en fatigue et en fluage, en mode simple
ou combiné). C’est sans doute pourquoi c’est la technique de caractérisation mécanique la
plus employée aujourd’hui.

La caractérisation des propriétés mécanique des matériaux métallique a été généralisée
avec |’utilisation de I’essai d’indentation Vickers qui utilise un indenteur de forme pyramidale
a base carrée, I’avantage de cet essai est qu’il est simple d’utilisation

L’indenteur Vickers utilisé est une pointe en diamant, de forme pyramidale a base carrée.

L’angle d’ouverture de I’indenteur est de 6 = 68°.

La technique d’indentation est donc sur le principe un outil complet de caractérisation
mécanique pouvant opérer sur de petits volumes de matic¢re. Ce qui nous permet de mesure le
module de Young de nos échantillons qui est déterminé sur la base de 6 mesures sur chaque
¢échantillon, la moyenne est donc la valeur prise comme module de Young.

Les machines actuelles permettent de mesurer 1’enfoncement h de la pointe en
fonction de la charge F appliquée pendant la charge et la décharge (Figure II.11). La
déformation irréversible se traduit par une hystérésis de cette courbe. La courbe de décharge
est souvent supposée purement €lastique, ce qui permet de déterminer la pénétration de contact
donc I’aire de contact

A. Le module ¢élastique d’indentation Er est 1i¢ a la pente a la décharge S et vaut (B

étant un facteur relatif a la géométrie de la pointe)

Type de pénétrateur Vicker |s

Point de charge 1500 N
Temps d'attente sur le point de charge 15 s
Vitesse du point de contact 1 mm/min
Vitesse de charge 3000 N/min
Vitesse de décharge 3000 N/min
Nombre d’essais pour chaque échantillon | 6
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Figure IL.8 : Appareil de teste d’indentation,Courbe de charge décharge.
Universel/Vickers ZHU/Z2.5 utilisé pour les essais.
Les parameétres utilisés lors des essais d’indentation pour mesurer le module de

Young de tous les échantillons sont cites dans le tableau ci-dessus.

I1.3.4 Caractérisation tribologique

I1.3.4.1 Moyens d’essai tribologique et de caractérisation d’usure
11.3.4 .1.1 Evolution du coefficient de frottement p

Un tribométre est un appareil de laboratoire utilis€é pour définir les propriétés de
frottement et d’usure d’un matériau. L’appareil crée un mouvement relatif entre les deux
premiers corps, 1I’échantillon et le corps antagoniste, celui-ci soumettant une force normale
donnée sur I’échantillon. Ce mouvement est en général une translation ou une rotation dans le
plan de I’échantillon. Le corps antagoniste est tel que le contact est considéré comme ponctuel
(une bille), ou plan (un pion). L’effort normal, la vitesse et la distance de glissement sont des
parametres opératoires a renseigner dans I’interface de pilotage de 1’appareil. Des capteurs
enregistrent 1’effort tangentiel nécessaire pour vaincre le frottement. De la est déduit le

coefficient de frottement [7,8].

11.3.4.1.2. Moyens d’essai tribologique

Nos avant effectuée les manipes tribologique au LaBoMaPécole art et métier Cluny
(France) le laboratoire est équipé d’un tribométre rotatif CSM Instrument a haute
température bille — disque. L’appareil est équipé d’un four pour la réalisation d’essais
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jusqu’a 800 °C. A I’issue de chaque essai, les résultats exploitables sont la courbe de
coefficient de frottement correspondant aux matériaux du couple bille — disque, le disque

et la bille usés qui vont étre le point de départ pour I’étude de I'usure et les éventuels
débris générés lors du test.

La courbe de coefficient de frottement donnée par le logiciel renseigne notamment sur les

variations au cours de I’essai, ce qui doit permettre d’identifier différentes phases de 1’essai
comme le rodage, la destruction brutale...

Figure I1.9 : Tribometre rotatif CSM Instrument.

11.3.4.1.3. Conditions opératoires
Les parametres d’essai c’est-a-dire la charge, la vitesse de glissement, la distance de
glissement et le rayon sont des parametres opératoires a renseigner dans I’interface de logiciel

pour lancer I’essai. Les données mesurées (coefficient de frottement, ...) sont affichées a
I’écran en temps réel.

 bill AlLO, bill Al,O, billwe | | billwe
5N 10N | 5N 10N
— V,=5cm/s — V,=5¢cm/s Vi=5cm/s Vi=5em/s
V,=10cm/s V,=10cm/s Vz=10cm/s V;=10cm/s

Figure I1.10 : plan des essais tribologique

On a utilisé des billes en WC et AI203 comme des partenaires statistiques sur notre alliage
comme disque. Dans des conditions de frottement (sec) et a la température ambiante, nous
avons effectué des essais tribologiques de 1’alliage Fe WC Ni, contre un bill en WC et en
Al>O3, pour différentes conditions de charge et de vitesse. Deux vitesses différentes (05 et 10
cm /s) et Deux forces normales (5 et 10 N) ont été appliquées, ce qui nous a permis de tester
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quatre conditions différents pour chaque bill. Les résultats de ces essais sont complétés par
des comparaisons avec eux.

Les paramétres a déterminer pour une mesure de coefficient de frottement sont donc la charge
appliquée, le temps de mesure, le matériau de la bille, la vitesse et le parcoure de rotation. Le

tableau (I1.2) illustre les valeurs des parameétres de mesure choisis pour de cette étude.

Parametres Conditions
Charges appliqués SN et 10N
Vitesse 5 cm/s et 10 cm/s
Distance 200 m

Diametre de la bille 6mm

Diamétre de I’empreinte 4mm
Température 20+3

humidité 40 +5

Tableau I1.3 : Parameétres des essais tribologiques utilisés

Durant les essais de frottement, la force normale Fnest maintenue constante (3,6
et1ON) et la force tangentielle Frest mesurée pendant chaque cycle. Le rapport (Fn/Fr) permet
de connaitre le coefficient de frottement instantané, les résultats sont schématisé sous forme

de graphe a I’aide d’un logiciel (figure I1.10).

51



Chapitre I1 : I Matériaux et techniques expérimentales

& s

|:| M L . w“ : Wm"{wl"*?
Lk W i \lq\iff h'll AN
o

Figure II.11 : Exemple de courbe issue d’un test tribologique (par logiciel).
11.3.4.2 Mécanismes d’usure

L’usure est le processus d’endommagement des surfaces en contact, sous 1’effet du
frottement. Les principaux mécanismes d’usure connus sont les suivants : usure par adhésion,
usure par abrasion, usure par érosion, usure par fatigue, usure par détachement des particules et
usure par corrosion. Précisons par ailleurs qu’un tribosysteme est susceptible d’évoluer dans le
temps et d’étre le siege de plusieurs mécanismes d’usure successifs ou simultanés qui agissent

alors de maniére conjuguée, en synergie (exemple : usure adhésive et abrasive).

Les traces d’usure des échantillons générés au cours des essais ont été observées au
MEB et des caractérisations chimiques ont été faites par EDS. Ces deux techniques de
caractérisation des traces d’usures utilisées conjointement sont particuliérement utiles pour
fournir des informations sur les modes d’usure entrant en jeu lors des essais tribologiques.
L'équation d'usure proposée par Archard [9] a été utilisée pour obtenir le taux d'usure d’apres

la relation suivante :

Taux d’usure = V/ Px L
Avec V: le volume d'usure, P: la charge appliquée, et L: la distance de glissement.
Le volume d'usure (W) a été estimé a partir de la section transversale de la piste d'usure sous

la ligne horizontale de surface de I'échantillon, obtenue a l'aide d'un profilometre.
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Chapitre I1I: I Résultats Et Discussion

Dans ce chapitre, on a exposé les résultats obtenus et leurs analyses. Ce chapitre
est subdivisé en deux grandes parties :
- La premiere partie est consacrée a 1’étude microstructurale, physique et mécanique des
¢chantillons ¢élaborés par frittage. Par contre,
- La deuxiéme partie est consacrée a la caractérisation tribologique des échantillons de

FNW et leurs caractérisations morphologiques et structurale.

III.1. Caractérisation microstructurale, physique et mécanique

I11.1.1. Introduction

Cette Caractérisation a pour objectif d’identifier les phases en présence. Elle nous
permettra aussi d’avoir des renseignements sur la texture donnée les pores et donc la

nécessité de prendre en compte I’effet des températures de frittage sur la structure.

II1.1.2. Caractérisation microstructurale

I11.1.2.1. Caractéristiques des poudres de départ
Pour 1’¢laboration du composite a matrice métallique a renforts particulaires (CMMp)

Fe- WC-Ni, la composition chimique des poudres de départs composés de liant riche en
fer représente une fraction volumique de 1’ordre de 85 % et la poudre de carbure de
tungstene a été utilisée comme renfort a une fraction volumique de I’ordre de 10 %. Pour
obtenir une répartition homogene du liant riche en fer autour des particules de carbure de
tungsténe apres frittage, il est préférable d’utiliser des tailles de particules de fer et de
carbure de tungsténe du méme ordre de grandeur. Une poudre plus fine pour faciliter la
répartition et la dissolution des grains de carbure. En effet, la dissolution des grains de

WC lors du traitement thermique se traduit par la formation de pores [1]

La forme des particules de chaque poudre a été mise en évidence par observation au
microscope ¢électronique a balayage en mode d’¢lectrons secondaires. Les micrographies

obtenues sont illustrées sur les figures suivantes.

La caractérisation des poudres d’un point de vue morphologie, forme, taille est de

premiéres importances en MDP.

Il est a remarquer que la Morphologies des poudres utilisées Fe Ni et WC présente une

forme irrégulicre
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Figure III.1 : Micrographies des poudres utilisées dans le mélange ; (a)Fe, (b) Ni. (c

I11.1.2.2. Préparation des échantillons pour observation
Pour observer les échantillons, ceux-ci doivent présenter une surface propre, plane et

polie miroir. Pour cela, un polissage mécanique est nécessaire. Les différentes étapes de
polissage permettent de supprimer les déformations induites aux étapes d’élaborations.
Pour se faire, des passages successifs sont effectués avec des particules abrasives de plus
en plus fines. Dans cette étude, deux types de séquence de polissage sont appliqués en
fonction des observations a réaliser : le pré-polissage, le polissage diamanté.

L’étape de pré-polissage permet d’obtenir une surface plane avec un taux d’enlévement
de matiere important tout en supprimant les dommages et déformations existants en

surface.
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Le polissage diamanté assure un enlévement de matiére ¢élevé et rapide avec une
meilleure planéité.

Un échantillon préalablement poli selon le protocole défini a la section précédente, a
subi une attaque chimique de Nitale a 3%. Une goutte de cette solution a été déposée
sur la surface de 1’échantillon, a 1’aide d’une pipette, pendant une dizaine de secondes.
L’échantillon est ensuite rincé avec de 1’eau distillée puis séché et la surface est observée

par microscopie optique. [2]

I11.1.2.3. Etude métallographique
I11.1.2.3. 1.Porosité
L’observation au microscope optique des échantillons compactés et fritte sous différentes

température (a) 1100 ° C, (b) 1300 ° C, (c) 1400 ° C et 1520 ° C

. L Pores
Pores :
- o /n B 20|.|_m i - 20pm
" = ! 20 pim . 20 pm

Figure II1.2. Métallographie de FNW a déférant température de frittage : (a) 1100 ° C,
(b) 1300 ° C, (c) 1400 ° C et 1520 ° C. sans attaque.

Sur la Figure II1.2. Le matériau présente une porosité fermer comprise entre 1 et 10 um
répartie de maniere hétérogéne et ont une forme complexe. Cette porosité résiduelle va
diminuer les propriétés mécaniques du matériau. Le fait qu’elle soit répartie de maniére
hétérogene va concentrer la fragilisation du matériau au niveau des amas de pores. Une

distribution de taille large dans les 2 premieres températures 1100 et 1200°C, les figures
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montrent clairement que les pores les plus fines ont disparu. En outre et que les pores les
plus grands aient légerement diminué. On peut constater que ces changements
augmentent apres la température de 1200 °C. La forme des plus grands pores est
devenue moins distincte car le matériau semble étre plus compact (densification pendant
le frittage). Lorsque la température de frittage augmente, la porosité diminuée comme le
montre la Fig.II1.2.Consequently. Ce résultat a été confirmé par la mesure des densités

apres divers température de frittage

II1.1.2.3.2.Microstructure

Figure II1.3. Micrographies des échantillons FNW frittés a (a)1100, (b) 1200 et (c)1300
°C
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Les observations microscopiques montrent une certaine inhomogénéité de répartition des
particules de carbures dans la matrice. Cette ségrégation affecte les caractéristiques
mécaniques du matériau. Il est raisonnable de penser que les alliages frittés a 1100 et a
1200 C n’ont pas atteint le frittage complet en phase liquide. Certains grains de carbure
raffinés présentent une distribution dispersée dans les échantillons, comme illustré a la
Figure II1.3 Ceci est représentatif du fait que le mécanisme de frittage est incomplet.
Apres avoir augmenté la température de frittage, les grains de WC raffinés ont
progressivement disparu. Lorsque la température a été augmentée a 1300 © C, les grains

de WC raffinés ont évidemment disparu et ont donné une structure uniforme.

Figure II1.4. Micrographies des échantillons FNW frittés a (a) 1400 et (c)1500 °C

La Figure III.4 montre les observations par microscopie optique de 1’alliage aprés
différentes températures de frittage. La Figure IIL.4 (a) et Figure I11.4 (b) montre la
morphologie de 1’alliage Fe-Ni-WC a 1400 ° C, Le taux de retrait en volume le plus
¢élevé est apparu dans le frittage a 1400 C par conséquent, il ne peut pas remplir
efficacement les pores entre la matrice Fe et les particules WC ceci montrait que la

température de frittage était proche de la température de frittage en phase liquide [9].
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Toutefois, lorsque la température de frittage a été portée a 1520 ° C, le liant a été fusion,
et il n’existait pratiquement pas de pores connectés dans les alliages frittés Fe-Ni-WC,
comme montré dans la Figure II1.4 (c) et Figure II1.4 (d). En outre, le liant a été
distribué entre les particules de WC pour former un alliage métallique. De maniére
significative, il existe une relation positive entre la microstructure et la température de

frittage.

I11.1.2.4. Microstructure MEB
L’analyse au MEB montre une évolution des phases formées lorsqu’en augmente la

température de frittage .L’observation microscopique de 1’échantillon montre un bon
mouillage et une meilleure homogénéité de répartition des particules de carbures dans la
matrice de Fe ainsi qu’une faible porosité dans les températures ¢levé 1400 et 1520, La
bonne distribution des particules est due a une large répartition granulométrique du

renfort apres broyage.

I1 est évident que lorsque la température de frittage a augmenté, la porosité a diminué qui
conduisent a augmenter la densité d'obtenir un alliage métallique dense et dur. En outre,
a partir d’une température de frittage de 1300 °© C comme le montre la figure 5 (b-b '), le
liant (Ni1) et de la matrice de fer (Fe) ont été partiellement fondus. Par conséquent, de
nombreux pores se sont créés a l'intérieur de I’alliage a cause d’une quantité insuffisante
de liant, nécessaire pour reboucher les pores. Lorsque la température de frittage a atteint
1400 ° C comme le montre la figure VL5 (c-c '), le liant a été en fusion, et presque pas
de pores connectés existaient. A 1520 ° C, la matrice de fer a été complétement en
fusion, donc tous les pores ont été¢ remplis par le métal liquide pour en faire un alliage

dense.
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Figure IIL.5. Micrographies MEB des échantillons a déferrant température de frittage (a
eta’)a 1100°C, (betb’)a 1300°C, (c etc’) a 1400°C (d et d”) a 1520°C.
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II1.1.2.5. Analyse EDS
Pour vérifier les résultats obtenus par MEB, des microanalyses EDS permis d’identifier

et de quantifier la composition chimique en des zones de 1’échantillon, Figure VI.6
illustre les zones ciblées de la microstructure et montre les spectres des rayons X
caractéristiques

Etant donné que les comprimés de FNW sont principalement densifiés par frittage en
phase liquide, la température de frittage de 1520 ° C a été choisie pour avoir au moins
une phase des systemes a I'état liquide et se situe au-dessus de la température eutectique.
La connaissance du diagramme d'équilibre de phase de (Fe — Ni) —WC est généralement
utilisée pour prédire ensuite les phases apres 'étape de frittage. Les systémes Fe — Ni —
WC montrent des compositions eutectiques plus riches en composant carbure [3]. En
outre, dans le spécimen étudié des travaux en cours, la phase principale est la matrice de
solution solide. La derni¢re transformation au cours de la solidification est eutectique.
Des analyses effectuées sur des aires rectangulaires montrent la présence du Fe dans la
matrice et du tungsténe dans les particules. La microstructure doit donc comporter au
moins trois phases, a savoir la matrice (solution solide de fer), les carbures primaires et

la phase eutectique.

" . ¥
Aol Spes Wagf < Tei
MEW RS W FEE R
v
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Figure IIL.6. Images MEB en combinaison avec la spectroscopie a dispersion d'énergie
aux rayons X (EDS) de spécimens de Fe-Ni-WC a 1520°C.

Les micrographies MEB des spécimens étudiés sont présentées aux figures I11.6 (a) a
(b). En conséquence, la microstructure consiste en une solution solide, c’est-a-dire de
I’austénite de fer y-Fe (figure VL6 (b); étiquette «1») composée de 79,5% de Fe, de
3,7% de Ni, de 13,4% de W et de la balance en% de C (en% en poids). ), Entourés d’un
réseau plus ou moins connecté¢ de grands carbures primaires (figure I11.6 (b); étiquette
«2») de composition nominale de 68,6% Fe, 2,4% Ni, 24,7% W et% C restants (en % en
poids) et eutectique [austénite (y-Fe) + (W, Fe, Ni) C]. Cette microstructure était connue

sous le nom de forme eutectique «os-poisson» ou «morphologie de 1’écriture chinoise»

[4].

Tableau III.1. Analyse EDS de alliage Fe-Ni-WC a 1520°C, dans les différentes

régions ; sur la surface de la matrice Fe (PT1) et dans la phase liante (PT2).

WT %
¢léments | ¢ AL Ti Fe Ni \W4
PPTI 3.27 0.11 0.04 79.51 3.66 13.40
PPT2 4.30 68.59 2.42 24.68
Atome %
¢léments ¢ AL Ti Fe Ni W
PPTI 14.8 0.23 0.04 77.54 34 3.97
PPT2 20.32 68.59 2.23 7.62

De plus, il existe évidemment quelques pores superficiels et internes dans les
¢chantillons testés apres le frittage a 1520 °© C, comme illustré a la figure 6. La
température du LPS et la teneur en (Fe + Ni) sont d'une importance cruciale pour

¢liminer les pores et empécher la croissance excessive des grains [5].

> Répartition des éléments (Cartographie -X)
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Pour mettre en évidence la répartition des ¢éléments dans les différentes phases du
composite FNW ¢élaboré, une cartographie X a ¢été réalisée et représentée sur la
(Figurelll.7). Cette figure montre d’abord la micrographie analysée, les différentes

Phases apparaissent avec un contraste de couleur en fonction des éléments qu’elle

contient.

Figure IIL.7 : Cartographie X de FNW a déférant température de frittage (a) 1100°C , C)
(b) 1400°C , (c) A 1500°C.
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La Figure I11.7 de la Cartographie X de FNW a déférant température de frittage
montre que les particules de carbure eutectique couvre presque la moitié de surface de
I’échantillon a 1400 et a 1520 ce qui confirme la répartition homogene de WC dans la
matrice ou plages de la phase liante riches en Fer apparaissant (en rouge) présente une

répartition quasi-homogene dans tout 1’échantillon.

I11.1.2.6. analyse par diffraction des rayons x

Le diagramme de diffraction des rayons X des échantillons élaborés, nous a permis

d’identifier la nature de phases formées apres 1’élaboration de nos échantillons.

» Température 1100, 1200, 1300, 1400
L’indexation des pics permet d’identifier Les phases Fe3C, Fea, FeY, WC ET W2C
L’identification des différentes phases dans le composite ¢laboré¢ a été réalisée par
diffraction des rayons X. Les diffractogrammes de rayons X des échantillons frittées a
1100°C 1200 1300 1400 pendant 2 h (Figure IIl.8) montrent des structures bien
cristallisées caractérisées par des pics fins dus a la diminution des défauts cristallins et

l'augmentation de la taille des cristallites sous 1'effet de la température de frittage.

1100°C
1200°C
1200°C
1400°C
1520°C

Intensité [u.a]

1 | 1

15 50 75 100

2-Théta [degrés]

Figure II1.8. Diagrammes de diffraction des DRX des échantillons a 1100°C ,1200°C,
1300°C, 1400°C et 1520°C.
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Les diffractogrammes sont superposés et montrés sur la (Figurelll.8) qui met en
¢vidence les raies du monocarbure WC et de I’hémicarbure W2C Les pics de WC et de

W2C coincident respectivement avec les raies des fiches JCPDS 25-1047 et 35-0776.

Une analyse DRX sur cet échantillon révéle la présence de deux phases. La phase
majoritaire est une phase ferritique (cc). La phase minoritaire est la cémentite Fe3C
orthorhombique, Le diffractogramme présente plusieurs familles de pics. Les pics les
plus intenses correspondent a la matrice de la couche base Fe (ferrite). Ensuite, nous
avons identifié les pics du carbure WC. Les pics restant ont été attribués a un carbure de
type M6C. La présence de cémentite M3C n’est pas exclue, mais elle n’a pas pu étre
clairement mise en évidence par DRX.

Pour donner une bonne description des propriétés structurales et microstructurales de
nos poudres nanostructurées nous avons utilisé la méthode d’affinement de Rietveld.

Celle-ci est basée sur I’étude détaillée des profils de pics de DRX par le programme

MAUD,

WC
alfa-Fe ] | I ] |

mq" f JIJH.I.-M-.]M yi e I”.--“l‘I " | ' IT'l ll‘ ”. ..I- ' Coo b vl
500 1000
2-Theta [degrees]
Figure I11.9 : Affinement Rietveld du diffractogramme de rayons X de FNW a 1100 C.
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Figure I11.10 : Affinement Rietveld du diffractogramme de rayons X de FNW A 1200
C.
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Figure IIL.11: Affinement Rietveld du diffractogramme de rayons X de FNW A 1300.
C.
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Figure I11.12 : Affinement Rietveld du diffractogramme de rayons X de FNW A 1400
C.
v' Température 1520
Le courbe de la figure IIL13 représentent les spectres DRX du I’échantillon a
températures de frittage de 1520 L’identification de phase, a I’aide d’une analyse DRX,
a été réalisée en comparant les pics et les intensités relatives du spécimen étudié avec
ceux pris dans les fichiers standard actuels. La figure VI.1 montre les diagrammes XRD
obtenus (rayonnement Cu-Ka). Il se compose de fer austénite (y-Fe), de M6C (trés
probablement de carbures Fe3W3C), de carbures W2C et de carbures de WC primaires
correspondant aux fichiers JCPDS n °: 31-0619, 41-1351, 02-1134 et 25-1047,

respectivement
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Figure I11.13. Diagrammes de diffraction des DRX des échantillons a 1520°C
v Affinement Rietveld

Le mélange de Fe NI WC ¢laboré¢ par la méthode MDP a différant température de
frittage conduit a la formation des phases Fe, Fe3C, WC, W2C, Fe gamma Figures I11.9,
II1.10, IIL.11 ,IIL12 et IIL13). Les conditions expérimentales utilisées telles que la
composition initiale, la méthode d'¢laboration, la température et de frittage ont une

influence sur la constitution et la formation des phases obtenues.

Tableau I1I1.2 : proportions relatives des phases des échantillons en fonctions de
température de frittage.

Phases 1100°C  1200°C  1300°C  1400°C  1500°C
Proportion Fe 8306 9343 8723 31,72 8,03
de phases Fe3C ) ) 6,08 10,15 22,81
(%)
WC 16,94 6,27 491 19,63 0,05
W2C ; 0,30 1,78 3,97 1,04
Fe gamma - - - 34,53 68,07

La fraction volumique des phases Fe3C, Fe gamma augmente avec l'augmentation de la
température de frittage et La fraction volumique des phases Fe, WC diminue avec

l'augmentation de la température de frittage.
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Tableau II1.3 : Micro-contraintes des échantillons en fonctions de température de
frittage et des phases.

Phases 1100°C 1200°C 1300°C 1400°C 1500°C
Micro- Fe 4,56x10° 3,62x103 3,06x10° 2,48x103 1,52x103
contraintes 3 3
Fe3C - - 2,85x10° 2,45x103 2,04x103
3
WC 6,29x10° 7,95x10* 5,23x10° 3,95x10* 3,29x103
3 4
W2C - - 3,83x10°  3,03x10* 2,34x10°3
4
Fe gamma - - - 7,45x103  2,36x103

Le traitement de frittage favorise la croissance de la taille des cristallites jusqu'a ~ 100
nm en plus de la relaxation et le relachement des micros contraintes qui sont induites

dans le réseau cristallin par l'annihilation de divers défauts structuraux.

Tableau II1.4 : Taille des cristallites des phases des échantillons en fonction de
température de frittage.

Phases 1100°C  1200°C  1300°C  1400°C  1500°C
Tailles Fe 118,28 123,16 123,49 124,04 124,17
 des Fe3C - - 99,99 100,03 100,06
cristallites
(nm) WC 99,14 99,28 99,37 99,42 99,44
W2C - - 99,50 99,48 99,52
Fe gamma - - - 99,31 99,36

II1.1.3. Caractérisation physique et mécanique

II1.1.3.1. Dureté
Des essais de dureté ont ét€ menés dans le but de mettre en évidence 1’influence de la

température de frittage.

La Figure II1.14 montre le test des propriétés mécaniques des alliages Fe — Ni — WC
apres divers température de frittage. La figure 7a montre que la dureté¢ augmente
rapidement avec l'augmentation de la température de frittage. Cela peut étre attribué a la
diminution des porosités, ce qui entraine une densification croissante et un mécanisme

de renforcement. En raison du grand nombre de pores internes existant a 1100 C, la
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dureté est seulement d'environ (7,68 HRC) avant le traitement thermique a ét¢ augmenté
pour atteindre 15,37 HRC aprées traitement thermique a 800 ° C, et de 23,46 HRC aprés
traitement thermique a 1200 ° C. On observe le méme phénomene pour la dureté la plus
¢levée (58,15 HRC) a 1520 ° C apres frittage. En effet, elle a été augmentée pour
atteindre 63,47 HRC apres traitement thermique a 800 ° C, et 66,63 HRC apres
traitement thermique a 1200 °. La tendance de la dureté correspond a la porosité. Il est
raisonnable de penser que la porosité des éprouvettes frittées joue un role important dans

la dureté
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Figure II1.14. Dureté des spécimens de Fe-Ni-WC en fonction de la température de

frittage.

I11.1.3.2. Etude de la densité
I11.1.3.2. 1.densité relative
Nous utilisons la densité relative, qui représente le rapport entre la densité du matériau

comprimé et la densité théorique du matériau dense. La densit¢ d’un comprimé se

calcule a partir de sa masse et de ses dimensions mesurées au pied a coulisse.

L’effet de température de frittage sur la densité est remarquable. La densité relative

augmente proportionnellement avec I’augmentation de la température de frittage. Elle
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est la plus faible (76%) a 1100 ° C et (81,0%) est apparue sur 1200 spécimens FNW
frittés, comme le montre la Fig. 2a. La densité relative a été augmentée lentement jusqu'a
85,0% lorsque la température de frittage a ét¢ augmentée jusqu'a 1300 ° C. Toutefois,
lorsque la température a atteint 1300 ° C, la densité relative a été rapidement augmentée
jusqu'a 98,76%. Lorsque la température a augmenté jusqu'a 1520 ° C ce qui confirme la
fonte totale du liant, qui remplissent tous les pores entre les particules. Ce résultat est

¢galement en accord avec nos résultats précédents.
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Figure IIL.15. Densité relative de Fe-Ni-WC spécimens en fonction de la température de
frittage.

L’effet de température de frittage sur la densité est remarquable. La densité relative
augmente proportionnellement avec 1’augmentation de la température de frittage. Elle
est la plus faible (76%) a 1100 ° C, comme le montre la Figure I11.15 Elle atteint (98%)
a 1520 ° C, ce qui confirme la fonte totale du liant, qui remplissent tous les pores entre

les particules.

I11.1.3.2.2.densité apparente
La Figure III.16 représente la densit¢é mesurée des spécimens de Fe-Ni-WC a

différentes températures de frittage. Cette densité a été lentement améliorée de 7,3

3

gr/cm’ a 1100 © C a 7.56gr / cm3 a 1300 ° C. Toutefois, lorsque la température de
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frittage a atteint 1520 ° C, elle a rapidement augmenté a 8.19gr/cm3. Ces résultats

confirment les résultats obtenus par les caractérisations MO et MEB. Ainsi, la

température de frittage a un grand effet sur la densité mesurée de 'alliage FNW
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Figure II1.16. Densité¢ apparente de Fe-Ni-WC en fonction de la température de frittage.
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Figure II1.17. Porosité apparente de spécimens Fe-Ni-WC a différentes températures de
frittage.
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Figure I11.17 montre La porosité apparente la plus élevée (24%) est apparu en 1100 ° C
pendant 2 h frittage .lorsque la température de frittage a ét¢ portée a 1200 ° C, la porosité
apparente de 1’alliage diminu¢ a (18%). La porosit¢ diminue évidemment lorsque la
température de frittage augmente. Lorsque la température de frittage a atteint 1300 ° C,
la porosité apparente des alliages FNW a rapidement diminué¢ pour atteindre environ
14%. De plus, la porosité apparente des alliages frittés Fe — Ni — WC a atteint 12% apres
frittage a 1400 C. La porosité apparente la plus faible (2%) est apparue dans le frittage a
1520 C. les petites tailles de grain des poudres WC, Ni,Fe possédent une force motrice
nettement élevé. C'est 1'un des principaux facteurs qui ont conduit a de meilleurs

résultats de frittage. Un autre facteur important est le point de fusion du liant [13].

I11.1.3.3. L’indentation
La Figure IIL.18 représente la courbe charge décharge obtenue par indentation

instrumentée. Elle consiste a appliquer une chargel500N, dans des conditions
déterminées, a la surface du matériau, a l'aide d'un indenteur ou pénétrateur de forme
pyramide pointe en diamant. Apres l'essai, le matériau s'étant déformé, on observe une
empreinte que I'on peut mesurer La dureté et le module d’Young sont calculés selon la

méthode d’Oliver et Pharr [6].

rn
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f

Forea slendard en ™
E

Figure II1.18. Courbe charge décharge (indentation instrumentée) sur les échantillons.
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Figure II1.19. Augmentation de module de young des échantillons en fonction de

température de frittage.

Les résultat de module de young des échatillons en fonction de t de fritage obtenue par
indentation instrumenté sont representé sur la Figure IIL.19. dand les des 2 premiers T
1100 et 1200 (porosité elevé) on observe une légere augmentation de module de young
qausi linéairements avec I’augmentation de t j usqua attient la t 1520(faible porosité ) la
valeur de module de young est de 245GPA LES résultats obtunue montre que le module
de young des composites ¢laborés a diférant temperature fritage augmente
proporsionelmnts avec la dinunition de porosité. La répartition granulométrique de la

poudre de carbure influe sur la résistance du matériau [7].

II1.2. Caractérisation tribologique

I11.2.1. Evolution du coefficient de frottement p

Le coefficient de frottement est dépendant de nombreux parametres comme le type de
matériau utilis¢, la vitesse de frottement, les traitements de surface appliqués a ces
matériaux, I’environnement extérieur....ext . Plus ce coefficient est faible, plus les pertes
de masse par frottement sont faibles. Les essais réalisés dons ce type de contact sont des

essais @ mouvement alterné a sec ce qui sera nos conditions de tests dans cette étude.
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II1.2.1.1. FNW avec une bille de WC
Charge de S N
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Figure II1.20. Evolution de coefficient de frottement p de I’alliage FN'W en fonction de
temps a (V=10 et 05cm /s)

L’évolution du coefficient de frottement fait apparaitre trois phases : pendant la premiére
phase, nous constatons une augmentation du coefficient de frottement jusqu’a une valeur
de 0.7 Ensuite, il passe par une étape intermédiaire et tend progressivement vers un état
stable (figures II1.20 (a). Au stade intermédiaire, le COF des éprouvettes testées a
diminué a une valeur minimale de 0,4 et 0,5 pour 5 cms-1 et 10 cm s-1, respectivement.
La phase intermédiaire était trés courte dans le cas de 10 cm s-1, environ 1000 cycles
alors qu'elle est comprise entre [1500-3500] cycles dans le cas de 5 cms-1. La chute du
COF pourrait étre associée a une composante de frottement lors du labour, résultant du
lissage des deux surfaces dures en contact

A T'étape suivante, le COF augmente & nouveau jusqu'a atteindre un état stable & mesure
que le glissement progresse. Cette augmentation est dii a la génération et du piégeage de
particules d'usure. Ce phénomene a été décrit en détail par de nombreux auteurs [8, 9].

Les valeurs de COF a 1I’¢état d’équilibre sont répertoriées dans le tableau II1.2.
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Figure I11.21. Evolution de coefficient de frottement u de 1’alliage FN'W en fonction de
temps a (V=10 et 05cm /s).

L'analyse de ces courbes permet de distinguer deux périodes successives de frottement :
période de rodage et de stabilisation : Au cours de la premicre période Le COF
augmente rapidement jusqu’a une valeur maximale de 0.5 pour les deux vitesses, ensuite
a partir de cycle 1000 le COF commence a diminué a une valeur minimale de 0,45 pour
10 cm/s et de 0.35 pour 5 cm/s pour le cycle 2000). Cette période est caractérisée par
l'usure et la déformation plastique des aspérités de surface. Au cours de la deuxieme

période, le COF augmente jusqu'a la stabilisation.

I11.2.1.2. FNW avec une bille de Al2 O3
Charge de S N
Lors du glissement contre des billes d’alumine (figures II1.22) Au cours de la phase

initiale a 5 N Le COF des éprouvettes testées a atteint une valeur ¢levée (environ 1,0 £
0,15). Ici, les aspérités ont été fracturées et le coefficient de frottement augmente a
mesure que le nombre de particules d'usure augmente rapidement. Ensuite, dans la
période intermédiaire, une chute du frottement a une valeur relativement inférieure (1,0)
pour 5 cm/s a été observée pour un glissement de 1000 cycles. Cette période n'était pas
aussi évidente a 10 cm s-1 et pourrait €tre due a la quantité de débris ¢jectés [9]. Le COF

augmente lentement pour atteindre un stade stable. Il a fallu environ 2000 cycles pour
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que le COF atteigne sa valeur en régime établi de 0,97 et 1,09 a 10 et 5 cm-1 de vitesse

de glissement, respectivement.

) 5cm/
1) 5N cm/s
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Figure II1.22 Evolution de coefficient de frottement p de 1’alliage FN'W en fonction de
temps A (V=10 et 05cm /s).

Charge de 10 N
A 10 N (figure IIL.23), les couples tribologiques présentaient un frottement de

rodage élevé. Le COF augmente immédiatement au début de l'essai jusqu'a une
valeur maximale de 0,93 + 0,01. Ensuite, il diminue jusqu'a la période d'état
stable. La chute du frottement est peut-&tre une conséquence de I'é¢jection de
particules formée lors de la phase de rodage [8]. A la phase de stabilisation, les

valeurs de COF sont énumérées dans le tableau (I11.2).
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Figure I11.23. Evolution de coefficient de frottement p de 1’alliage FNW en fonction de
temps a (V=10 et 05cm /s)

Enfin, la valeur moyenne du COF, a I’état d’équilibre, dépend de la charge appliquée
quelle que soit la vitesse de glissement. Les COF les plus élevés se trouvent dans les

contacts avec la bille de Al2 O3 FNW / Alumina.

Tableau IIL.5. Valeurs du coefficient de frottement (COF) a périodes constantes et

rugosité moyenne de la surface des pistes d'usure.

Parameters Bille d’alumine Bille de WC
Ra Rq K Ra Rq(um) K
(um) () [mm?*/N.mm| (um) (mm/Nomm]
SN/5 cm/s 2.36 3.05 1,79 6.05 3.86 0,181
S5N/10 cm/s 1.17 1.48 1,75 6.17 3.07 0,252
10N/5 cm/s 1.01 1.40 2,41 4.26 2.49 0,202
10N/10 cm/s 1.48 1.96 2,71 5.01 2.59 0,522
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Les paramétres de rugosité (Ra, Rq) des surfaces usées des échantillons FNW sont
¢galement répertoriés dans le tableau II1.2. Il est bien établi que la rugosité initiale de la

surface a une influence considérable sur les propriétés d’usure en fin d’exécution [10].

Dans ce travail, I’influence des parametres de rugosité de surface, sur les FCO et les taux
d’usure (€tudes statistiques) n’a pas pris en considération. Le tableau II.2 montre
seulement que la bille de WC produit des parameétres de rugosité de surface supérieurs a
ceux de la bille d’alumine. Il est donc difficile de tirer des conclusions générales des

résultats obtenus.

I11.2.2. Mécanisme d'usure

Plusieurs techniques ont été utilisées pour comprendre I’évolution du coefficient de
frottement en fonction du nombre de cycles : la microscopie optique, la Microscopie
Electronique a Balayage (MEB) ainsi que I’analyse EDX. L’observation des traces
d’usure au microscope optique apres différentes durées de frottement permet de
comprendre 1’évolution de la création des débris et des oxydes en fonction du temps. La
surface du plan a été¢ observée. La coloration de la trace d’usure donne des indications
sur la présence d’oxydes. Le MEB est utilis¢ afin de réaliser des analyses chimiques
dans la trace d’usure et en dehors de la trace. Ces analyses confirment ou non la

présence d’oxydes.

I11.2.2.1. FNW avec la bille de WC
Charge S N
Micrographies MEB de la trace d'usure d'échantillons FWN contre des billes de WC

-(a) 5N /5 cms-1 ; (b) plan rapproché de la zone A ;
-(c) 5N /10 cms-1 ; (d) gros plan de la zone B ;

Les directions de glissement sont indiquées par des fléches blanches, I'étiquette 1 : zone

oxydée et 1'étiquette 2 : zone sans oxygene.

La figure (I11.24) montre la morphologie SEM des surfaces usées des éprouvettes
apres une distance de glissement de 200 m dans les conditions mentionnées ci-dessus ([5
N; 10 N]et[5 cms-1; 10 cms-1]). Ces états de surface correspondent au stade d'usure a
l'état d'équilibre. I se produit quand une quantité suffisante de produit d'usure a été
enlevée, impliquant le retrait grains de carbure de la surface. Les figures I11.24 (a) a (c)

montrent les traces d'usure des éprouvettes a 5 N (5 cm s-1 et 10 cm s-1). [l n'y a pas de
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différences marquées entre la basse et la grande vitesse. Des débris d'usure et des
rainures profondes paralleles a la direction de glissement peuvent étre observés. Ces
caractéristiques sont des caractéristiques de I’abrasion, dans lesquelles des aspérités
dures (usure sur deux corps) de la face de comptoir ou des particules dures (usure a trois
corps) traversent les spécimens FNW. L'abrasion joue un role important dans le
processus d'usure, comme le décrivent les rainures le long de la piste d'usure. En outre,
I’analyse EDS des surfaces usées révele la présence d’éléments de spécimen, d’éléments

de boule et d’oxygene, tels que Fe, W, Ni, C and O, indiqués par I’étiquette «1».

Aux figures I11.24 (b) et (d). Par conséquent, il a été constaté que la trio-oxydation
prenait place dans le contact glissant initial, suivie d’une usure abrasive sévere, c’est-a-
dire que les particules d’usure générées étaient piégées ultérieurement dans le contact
glissant, provoquant une usure oxydative et une usure abrasive a trois corps des surfaces.
Certaines zones résiduelles (indiquées par 1’étiquette «2») ne contiennent pas d’oxydes

(pas d’oxygene).

Figure II1.24. Micrographies MEB de la trace d'usure d'échantillons FWN contre des
billes de WC (a) SN/5cms-1;(c) 5N/ 10 cm s-1.

Aucune analyse de I'EDS n'a détecté de cobalt (Co). La présence du tungsténe

(W) ne prouve donc pas qu'il y ait eu transfert de la balle de WC au disque. A I'intérieur
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de la piste d'usure, des frottements provoquent des €lévations locales de la température
entre les surfaces en contact ; de ce fait, une couche mélangée mécaniquement ou une
formation de trio-couche apparait collée a la surface usée. La trio-couche était constituée
de débris d'usure de partenaires antagonistes et d'oxygene (oxydation). Apres de plus en
plus de cycles de glissement, la trio-couche devient fragile. Ensuite, la trio-couche se

transforme pour porter les débris comme décrit par Fini [11].

La figure II1.24 (b) montre également une micrographie au microscope électronique de
piste d’usure révélant la rupture de la trio-couche en «micro puces» de débris d’usure
agglomérés (zone elliptique en jaune). Les figures I11.24 (c) a (d) montrent la cicatrice
d'usure de 1'échantillon test¢ a [SN; 10 cm s — 1]. L'augmentation de la vitesse de
glissement n'affecte pas les mécanismes d'usure. Dans certaines zones de la cicatrice
d’usure, les ‘flocons’ de débris d’usure ont ét¢ complétement éliminés des zones inter-

rainures, comme le montre clairement la figure I11.24 (d).

Charge 10 N
Les mémes caractéristiques se retrouvent sur les surfaces usées a 5 cm-1 (ou 10 cm s-1)

de vitesse de glissement inférieure & 10 N, comme on peut le voir sur les figures II1.25
(a) a (b), a savoir des rainures profondes et paralléles en présence d'oxygeéne (spectre
EDS 1) a l'intérieur de la piste d'usure dans les zones indiquées par «1». Les zones

exemptes d’oxydes (spectre EDS 2) sont signalées par 1’étiquette «2».
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Figure II1.25. Micrographies MEB avec Spectre EDS de la trace d'usure des
¢chantillons FWN par rapport au WC dans les conditions.

(@) 1I0N;5cms—1let(b) ION; 10cm *s—1.

La formation de rainures est la suivante: la charge appliquée entre la balle et le disque
peut étre divisée en deux composants: une contrainte normale et une contrainte de
cisaillement, comme indiqué dans la littérature [12] : la contrainte normale permet aux
particules abrasives (oxydes durs, carbures) pénétrent dans les surfaces du composé
FNW tandis que la contrainte de cisaillement permet aux particules abrasives de labourer
les surfaces des échantillons parallelement a la direction de glissement. En conséquence,
les particules abrasives retirent ou poussent éventuellement les matériaux dans des
"arétes" situées le long des rainures (figures IIL.25 (a) a (b)). Par conséquent, lors de
l'usure par glissement a sec de la paire FNW / WC, l'usure par oxydation a été observée
comme l'une des caractéristiques communes des charges inférieures et supérieures. En
fait, ces deux systemes (5 N et 10 N) subissent le méme mécanisme d’usure mais a 10 N,

les surfaces testées sont plus endommagées.
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Enfin, deux processus ont eu lieu : l'usure par oxydation et l'usure par abrasion. Le
parameétre de vitesse de glissement n’a apparemment aucune influence réelle sur le

mécanisme d’usure des paires FNW / bille de WC.

I11.2.2.2. FNW avec la bille d'alumine
Charge S N
La figure II1.26 (a) - (b) montre la morphologie SEM de la surface usée du spécimen

FNW a [5 N and 5 cms-1]. Des rainures et des débris d'usure sont observés. L'analyse
EDS a été réalisée dans de nombreuses zones de la surface usée, au moins six par
échantillon. La présence de Fe, W, Ni, C and O pics dans les spectres EDS (étiquette
«1», in figure IIL.26 (b) indique l'existence de carbures et d'oxydes dans la zone
analysée. Ces ¢éléments sont ¢galement détectés sur les particules d'usure agglomérées.
Ainsi, les principaux mécanismes d’usure semblent étre 'usure oxydante et abrasive. La
figure II1.26 (¢) montre une morphologie de vue globale de la surface usée a [SN ; 10
cm s-1]. Il révele des rainures et de nombreuses particules blanches sur des surfaces

usées (débris d'usure). Ces débris d'usure sont des oxydes et des carbures.

Lors de I’abrasion, le matériau est ¢limin¢ de la surface par labour. Le matériau a été
déplacé vers les bords et il en résulte la formation de "crétes" comme indiqué a la figure
I11.26 (c). A 10 cm-1 de vitesse de glissement, la formation de zones oxydées sur la

surface usée était facilitée par 1'augmentation de la chaleur de friction. Aucune zone

n’était libre d’oxygene telle que présentée par les étiquettes «1» des figures I11.26 (c) a
(d).Une micrographie SEM a plus fort grossissement montre des défauts causés par des
particules individuelles, probablement du carbure primaire, ¢liminées de la matrice. Par
la suite, les vides ont été¢ remplis de produits d’usure. Un exemple a été présenté
(entouré) a la figure II1.26 (d). De plus, de tres petites fissures ont pu étre détectées sur

la surface usée.

Ces fissures sont provoquées par la fatigue du matériau et se propagent principalement le
long des phases eutectiques, comme indiqué par des €tudes antérieures [9, 13, 14]. Ces
auteurs ont expliqué que la charge cyclique pouvait provoquer des fissures de fatigue sur
les limites interphases ou inter grains aprés une série de cycles. Les pores dans le sous-
sol peuvent agir comme un stress local concentrateurs puis origine des fissures [15].
L’analyse EDS a également confirmé que la concentration en oxygene était riche sur la

surface usée et qu’il n’y avait pas de zone exempte d’oxydes dans les pistes d’usure.
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Ainsi, l'augmentation de la vitesse entraine une oxydation totale de la piste d'usure. Le

mécanisme d'usure semble étre essentiellement oxydant et abrasif.

Figure IT1.26. Echantillons FWN contre des billes d'alumine a 5 N (a) - (b) 5 cm s-1 de
vitesse de glissement, (c) - (d) 10 cm s-1 de vitesse de glissement.

Charge 10 N
Les figures II1.27 (a) a (b) illustrent la surface usée de 1'éprouvette testée a [10 Nand 5

cms-1]. Les micrographies au MEB ont révélé¢ la formation de rainures et d’arétes
paralléles a la direction de glissement. En outre, certaines caractéristiques eutectiques

sont toujours visibles, (b).

Les particules d'usure libérées de la surface sont broyées et broyé en fragments fins.
Elimination des fragments de la phase dure de la matrice, laissant des vides et des trous.
Un détail de la formation de débris et de fosses a partir de zones eutectiques est présenté

dans I'image d'insertion de la figure I11.27 (b).

a Figure I11.27 montre I’alliage FNW contre la bille d’alumine 4 10 N et 5 cm.s-1. (a)

Apercu de la piste d'usure. (b) Détails d'eutectiques ressemblant a des arétes de poisson
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formées a l'intérieur de la piste d'usure. (¢) FNW par rapport a la bille d'alumine dans

des conditions de 10 N et 10 cm s-1. d) Gros plan de la zone «B».

Eutectic

i iy

Figure II1.27. Spécimen FNW contre la bille d’alumine a 10 N et 5 cm.s-1.

On peut le voir : les régions grises sont des carbures ; les zones les plus claires sont
constituées d'une matrice de fer et les points sombres sont des vides. Avec
I’augmentation de la vitesse de glissement (essais effectués a [10 N; 10 cm s — 1]), outre
les traces rayées, la piste d’usure du disque composite a révélé la présence d’une
quantité appréciable de débris de type paillettes plus grosses, localisés dans des régions
spécifiques figures I11.27 (¢) - (d) suggérant un délaminage de la tribo-couche. Ainsi, un

mécanisme d'usure similaire peut étre suppos€, a savoir :

-La température de surface locale et le taux d'oxydation de la couche de surface ont
augmenté (formation d'une tribo-couche). Certaines régions spécifiques sont plus
comprimées, déformées et oxydées que d’autres en raison de la microstructure
hétérogene et de la composition en phases du matériau composite FNW. En raison de la
température élevée localisée et de la pression élevée pendant le glissement, la couche

tribo devient par la suite inhomogene.
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- La concentration de contraintes a l'interface couche — cceur dans des régions

spécifiques augmente et nous observons l'apparition de fissures.

- On prévoit que, dans des conditions de chargement plus intensives et cycliques, les
fissures se sont coalescées et se sont propagées a la surface. En conséquence, une
défaillance de la tribo-couche se produira, conduisant au délaminage de ces régions

spécifiques.

Par conséquent, contre les billes d’alumine, ’augmentation de la charge appliquée au
cours du glissement a entrainé une augmentation des fissures sous la surface, de la
largeur et de la profondeur des pistes usées. Comme les contraintes de cisaillement
appliquées aux couches sou jacentes du matériau pendant le glissement dépendent
directement de la force normale et du coefficient de frottement, I'augmentation de la
charge normale entraine une augmentation des contraintes de cisaillement et conduit a la
diminution de la facilit¢ de propagation des fissures. L’augmentation de la vitesse de
glissement entraine une augmentation rapide de la température dans la zone de contact et
I’effet synergique (10 N et 10 cm s -1) correspond a un délaminage de la couche tribo

sous la forme de tres gros flocons ou de débris en forme de plaque.

Le tableau IIL.3 récapitule les résultats de l'analyse SEM / EDS dans leur ensemble,
prélevés dans différentes zones situées a l'intérieur des pistes d'usure. Le tableau I11.3
montre que, quelles que soient les conditions de test, c’est-a-dire la charge appliquée et
la vitesse de glissement, EDS a confirmé que, dans la tribo-paire FNW / WC, la présence
d’oxygene sur la surface usée indique une usure par oxydation. Les rainures sur les
micrographies au SEM sont des signes d'usure abrasive et l'absence de signal de Co
implique qu'il n'y a pas de transfert de matiére du la bille de WC. Les particules isolées
(débris d'usure) sont principalement constituées d'oxydes et de carbures. La tribo-paire
FNW / AI203 montre des signes d'usure par oxydation et abrasive comme dans le cas
d’un bille d’alumine. En outre, I'usure de la stratification se produit a [10 N ; 10 cm s-1]

conditions.
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Tableau IIL.6. Résultats qualitatifs globaux de l'analyse SEM / EDS réalisée sur les

surfaces usées apres des tribo-tests.

Paires tribologiques

Piste d’usure

Zone 1 Zone 2 debris d’usure
charge=5et 10 N V=
Set10 cm/s Oxydées Zone sans (bord, particules Images MEB
oxydes isolées )
(02) types de EDS
(03) types de
spectres EDS
FNW/ wWC -Fe, W, Ni, C, O Fe, W, Ni, C -Fe, W, Ni, C, O labore, sillon
- Fe, W, Ni, O -No Co - Fe, W, Ni, O
-No Co - Fe, W, Ni, C
FNW/ Alumine -Fe, W, Ni, C, O No zone -Fe, W,Ni, C, O - Grooves
- Fe, W, Ni, O - Fe, W, Ni, O - Débris s/forme
d’écailles larges
-Fe, W, C

I11.2.3. Taux d'usure

L’usure d’un matériau découle tout naturellement des frottements engendrés a la surface

induite par le frottement en rapport a la force appliquée et a la distance parcourue lors

du test. Plusieurs méthodes et techniques nous permettent de quantifient 1’usure et le

frottement d’un couple donné.

Les taux d'usure (K) sont calculés via la perte de volume des pistes d'usure a différents

endroits. A chaque emplacement, par exemple 1’emplacement «A» des figures 8 (a) a

(b), un profil XY (profil 2D : largeur / profondeur) a été extrait et la surface S a été

calculée selon 1’équation (2) :
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S=3"8=> [(xie1 — x()]

i=0

L'équation (2) donne une meilleure approximation de l'estimation de surface en coupe
transversale -S (S = Z Si ; Si - est la surface des petits rectangles (Ax; Ay)). La perte de
volume a été¢ calculée automatiquement par le logiciel de profilométrie optique, la
section transversale -S étant multipliée par la circonférence 2nr (r étant le rayon de la
piste). Les erreurs (AV / V) ont été estimées sur la base d'au moins six (06)

emplacements par piste d'usure.

Dans ce travail, la quantification de la perte de volume d'usure des billes était difficile et
non reproductible. Ensuite, les valeurs obtenues du taux d'usure des billes d'alumine
n'étaient pas fiables. C'est pourquoi, les taux d'usure des balles ne sont pas pris en

compte.

Les valeurs numériques de rugosité et de taux d'usure (K) obtenues pour différentes
paires de contacts apres les tests d'usure sont présentées a la figure (I11.20.) ; Il est
évident que les taux d'usure des échantillons testés sont remarquablement différents. Le
taux d'usure minimum a été trouvé dans la paire FNW / WC contact a [S N ; 5 cm s-1].
Le taux d'usure maximum a été obtenu dans la paire de contacts WWW / Alumine a [10

N ; 10 cm s-1]. Le taux d'usure K Alumina est dix fois supérieur a Kwc.

bille d'Alumine

N
wv

N

E5N
10N

=

Taux d'usure (mm3/ N.m)10-6
p =
(9] (05

5cm/s 10cm/s
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bille WC

o
o

o
5

0,4

0,3 EBS5N

WI10N
0,2

Taux dusure (mm3/ N.m)10-6

o
=

5cm/s 10cm/s

Figure II1.28. Analyse quantitative de l'usure, Taux d’usure des paires de contacts.

Les billes d’alumine causent donc plus de dégats que les surfaces des échantillons de
WC on Contre les billes de WC, le rapport Kion / Ksn @ [5 cm s-1 et 10 cm s-1] était
respectivement de 1,1 et 2. Les échantillons chargés de moins de 5 ans interdisent des
taux d'usure approximativement similaires a [5 et 10 cm s — 1]. Cependant, lorsqu’il est

chargé a 10 N, le taux d’usure a 10 cm s-1 est deux fois plus élevé que celui a 5 cms-1.

Le rapport Kion / Ksn évolue de 1,L3+£+0,02a5cms—1a+1,5+£+0,02al1l0cms— 1
pour les billes d’alumine. Par conséquent, l'augmentation de la charge entraine une
augmentation du taux d'usure quelle que soit la vitesse de glissement et quelle que soit la

contrepartie (boule ou alumine WCor) attendue.

La différence entre les morphologies des pistes dusure et les taux d'usure des
échantillons FN glissant contre deux matériaux de contrepartie différents ne peut pas étre

attribuée uniquement a la différence de dureté démontrée dans une étude précédente

[15].
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Figure I11.29. Exemple de profil de surface 3D de la piste d'usure. (b) Image 2D et
profil extrait sur la ligne A.

Le produit d'usure joue un role clé dans une telle situation [17]. En effet, Li et al
expliquent que les WC débris (particules de bille de WC) produisent moins de perte
d’usure que les débris d’Alumina en raison de leurs faibles quantités et de leur forme
[18] : les particules d’Al203 sont tranchantes et angulaires, donc plus abrasives. En plus
de 'usure abrasive, des échantillons testés a [10 N et 10 cm s — 1], subissent une usure
par décollement entrainant une perte d’usure plus importante comme le montre I’analyse
MEB des figures I11.27 (¢) a (d). Ainsi, la différence entre 1'usure de ces deux systémes
de contact (FNW / WC et FNW / Alumina) résulte également de leurs mécanismes

d'élimination des débris d'usure différents.
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Conclusion générale

On peut conclure que 1’¢laboration d’un matériau a base de fer renforcé par des
particules de WC a partir de poudres métalliques par frittage en phase liquide ayant un bon

comportement a [’usure reste possible.

Les proportions arrétées dans le cadre de cette étude sont 85%Fe, 5%Ni, 10%WC et
ne demeure pas néanmoins unique mais d’autres compositions peuvent étre envisagées. Le
cycle de fabrication préconisé est le broyage, le compactage et le frittage a 1520°C. On
constate que la densification et le choix de la granulométrie permettent de diminuer
considérablement la taille des pores. A cet effet, la densité relative des alliages Fe-Ni-WC est
de 98% et la porosité apparente réduite a 2% apres 2 h de frittage a 1520 © C alors qu’elle est
de 19 % a 1200 ° C.

L’¢échantillon frit¢ a 1520°C (porosit¢é minimale) présente une dureté optimale de
I’ordre de 59 HRC par contre les échantillons frit¢é a 1100, 1200 ,1300°C présentent des

duretés relativement faibles (inferieure a 35 HRC).

Les essais tribologiques ont montré que les principaux mécanismes d'usure observés
dans cette étude sont l'usure oxydante et abrasive. Cependant, une usure par décollement en
tant que troisiéme processus se produit sous une charge de 10 N et une vitesse de glissement

de 10 cm. s-1 pour la bille en alumine.

Les taux d'usure du couple FNW / Al1203 sont supérieurs a ceux du couple FNW /
WC a [10 N; 10 cm s-1]. Le taux d'usure de K Alumina est dix fois supérieur a celui de K
WC. Les billes d’alumine causent donc plus de dégats que les WC sur des échantillons cela

est li¢ a la forme angulaire des particules.

Ce matériau présente de meilleures caractéristiques physiques et mécaniques avec un
meilleur comportement a 1’usure et s’aveére bien adapté aux conditions de travail des cales de
I’installation de forage. Il répond a ce niveau aux attentes fixées par cette étude. Toutefois une
mise a I’épreuve dans les conditions réelles d’exploitation peut apporter une réponse concrete

et pragmatique a cette question.
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Perspectives

» Compléter le travail par une étude détaillée sur la corrosion et la tribocorrosion
dans les milieux de NaCl, hydrocarbure (Pétrole , houille).
» Une étude de mise a 1I’épreuve du matériau €élaboré est en cours de réalisation

au niveau de laboratoire en simulant les conditions de travail sur site.
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