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@ Procédé de tabrication de piéces de forme & partir de poudres constituées de particules métailiques sphéroidates.

L'invention concerne la fabrication de piéces de
forme non fragiles & partir de poudres constituées de
particules métalliques sphéroidales.

A cet effet, I'invention a pour objet un procédé de
fabrication de piéces de forme a partir de poudres cons-
tituées de particules métalliques sphéroidales mélangées
avec 0,2% & 29 de lubrifiant, caractérisé par la com-
binaison des opérations successives suivantes considé-
rées dans cet ordre:

L o {a) Mélange de la poudre constituée de particules

< métailiques sphéroidales avec une quantité de gomme
cellulosique soluble dans I'eau comprise entre 0,29% et
2%, et avec une quantité d’eau également comprise en-
tre 0,2% et 2%;

(b) Une compaction & froid;

(c) Un étuvage éventuel;

(d) Un frittage en deux temps, sous atmosphére neu-

O tre ou réductive vis-a-vis de la poudre compactée, le pre-

QN mier temps s'effectuant entre 300° et 500° C et le deu-
xiéme temps s'effectuant & une température notablement
plus élevée et variable avec la nature de la poudre.
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"pProcédé de fabrication de piéces de forme i partir de poudres cons-

tituédes de particules métalliques sphérofdales"

Ltinvention concerne la fabrication de piéces de forme non fra-
giles & partir de poudres constituées de particules métalliques sphérol-
dales,

Cette invention rend possible ltutilisation de ces poudres dans
les applications ou les techniques connues de compaction mécanique déli-
vraient des ébauches trop fragiles pour &tre manipulées dans des condi-
tions de production industrielles,

En général, pour assurer la tenue mécanique et la résistance
32 lteffrittement d'un comprimé, on utilise une poudre avec une forme de
grain irréguliére, caractérisée par une surface spécifique rapportée & la
granulométrie importante. L'enchev@trement mécanique des grains & la com~
paction assure une tenue mécanique suffisante pour toutes les manipulaz
tions nécessaires du comprimé., Les poudres & forme irréguliére sont obte=
nues généralement par le procédé dtatomisation & lteau, Ce procédé consis-
te & pulvériser un jet de métal liquide par un ou plusieurs jets dleau
sous pression., La poudre est projetée dans un bain dteau ou elle finit de
refroidir, Aprés décantation, la poudre est séchée et subit une premidre
désoxydation ou réduction, La poudre obtenue a une granulométrie en ma-
jeure partie inférieure & 160 microns. Les grains ont une forme dépendant
de la nuance et des conditions d'atomisation, en général assez tourmentée,
En contrepartie, cette poudre devant subir une étape de réduction, sa com-
position en éléments dtalliage doit &tre limitée & ¢eux dont les oxydes
sont facilement réductibles, Par exemple pour les aciers peu alliés, la
nuance typique AISI 4600 contient 2 % de nickel et C;B i de molybdéne, Les
nuances au.chrome-manganése, moins coliteuses, ne peuvent &tre réalisées
qu'au prix d'un traitement onéreux de réduction par le carbone & 1200°C
suivi d'un broyage de la poudre frittée.

Le procédé dtatomisation par gaz neutre permet de staffranchir
totalement de ce probléme de composition. Ce procédé consiste 4 pulvéri-
ser un jet de métal liqﬁide par plusieurs jets de gaz sous pression. La so-
lidification des gouttelettes et le refroidissement de la poudre steffec-
tuent en enceinte confinée ; le gaz de pulvérisation qui remplit l'encein-
te est neutre vis-a-vis du métal atomisé, Il peut slagir suivant la nuance,
soit d'argon, soit dl'azote., Le dispositif et 1ltenceinte d'atomisation

peuvent &tre avantageusement congus suivant les principes des brevets fran-
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gais 73-43159 du & Décembre 1973 ou n°® 73-45788 du 20 Décembre 1973, La
poudre obtenue a une granulométrie comprise entre quelqués microns et 500
microns, avec une forme des grains sphéroidale. La tenecur en oxygéne va-
riable selon la nuance est typiquement de l'ordre de 100 & 200 ppm, et

la surface spécifique rapportée & la granulométrie est proche de la va-
leur minimum dtune poudre quasi-sphérique,

. Pour ces poudres sphéroIdales, la tenue mécanique des compri-
més dépend de la surface de contact interpérticules produite & la compac-
tion, En pratique, on constate que pour une dureté Vickers sous 500 g su-
périeure & 100, la tenue mécanique et la résistance 3 lleffrittement des
comprimés deviennent insuffisantes pour permettre une manipulation norma-
le de ces comp;imés, ce qui limite sévérement les applicatioﬁs potentiel-
les de ces poudres pour la réalisation dtébauches par compaction & froid.

la présente ihvention‘permet a la fois de lever cette limi;a-
tion sévére et dlassurer, & partir de poudre constituée de particuleg mé-
talliques sphéroldales, la réalisation de pi&ces de forme non fragiles
présentant une dureté Vickers sous 500 g supérieure id 500.

Le principe utilisé est ltincorporaﬁion a la poudre métallique,
par mélange & sec, dtun liant organique sous forme de poudre du type mé-
thylcellulose ou'plus généralement de gomme§ cellulosiques qui sont des
polyméres solubles dans l'eau. L'incorporation progressive dans le mélan-
ge d'une quantité dleau égale & celle de méthylcellulose, clest-a-dire
de 0,2 4 2 % en poids, permet l'hydrolyse de la méthylcellulose et évite
les phénoménes de déi:ixtion des différents constituants du mélange, tels
que poudre de graphite, poudre de lubrifiant solide, etc ... . Le mélan-
ge est alors prét & ltemploi et assure aux comprimés une tenue mécanique
et une résistancé‘é lteffrittement suffisante pour une manipulation nor-
male avec des pressions de compactage de 25 & 75 daN/mm2, Ces propridtés
peuvent &tre augmentées, si nécessaire, par un traitement d!'étuvage 2
120°C, L'élimination de ce 1ian£ organique est assurée au cours du frit-
tage par un traitement thermique sous atmosphére neutre ou réductrice
comportant un palier entre 300 et 500°C, le frittage proprement dit stef-
fectuant sous'la méme atmosphére dans les conditions de temps et de tem-
pérature nécessitées par l'applicétion et la nuance. Les dosages sur pro-
duit fritté indiquent une augmentation de la teneur en carbone inférieure
a 0,2 fois la teneur du mélange initial en méthylcellulose et aucune va-
riation de la teneur en oxygéne par rapport 3 la poudre atomisée par gaz,

Ainsi, la présente invention a pour objet un procédé de fabri-
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cation de piéces de forme 3 partir de poudres constituées de particules
métalliques sphérofdales mélangées avec 0,2 % a 2 % de lubrifiant, carac-
térisé par la combinaison des opérations successives suivantes considé-
rées dans cet ordre : ' .

(a) Mélange de la poudre constituée de particules‘métalliques sphéroida-
les avec une quantité de gomme cellulosique soluble dans lteau comprise
entre 0,2 % et 2 %, et avec une quantité dleau égalcment comprise entre
0,2 et 2 % ;

(b) Une compaction & froid ;i

(c) Un étuvage éventuel ;

(d) Un frittage en deux teﬁps, sous atmosphére neutre ou réductrice vis-
d-vis de la poudre compactée, le premier temps s'effectuant entre 300° et
500°C et le deuxidme temps s'effectuant & une température notablement plus
élévég et variable avec la nature de la poudre.

Selon i'inventioﬁ, le mode de compaction & froid peut &tre a-
vantageusement choisi dans le groupe.de modes constitué par : la compac-
tion unidirectionnelle en matrice, la compaction isostatique, le compac-
tage par laminage, l'extrusion.

Selon l'invention, la poudre constituée de particules métalli-
ques sphéroIdales utilisée peut avantageusement &tre obtenue par atomisa-
tion de métal liquide au moyen de jets gazeux. .

Selon l'invention, la gomme cellulosique utilisée peut avanta-
geusement &tre de la méthylcellulose.

Afin de'bien faire comprendre l'invention, on va décrire ci-
aprés, i titre dltexemples non limitatifs, quatre modes de réalisation du
procédé selon ltinvention, '

. 'Exgggle 1 : Réalisation, i partir d'une nuance dtacier peu al-
1ié, dtéprouvettes pour la détermination de la tenue mécanique "i vert',
a ltétat brut de compaction unidirebtionnelle & froid, sans la phase fi-
nale de frittage, afin de démontrer seulement l'amélioration, due & l'in-
vention, de la résistance "3 vert' des ébauches compactées & froid en vue
du frittage.

(a) Technique connue, A partir dtune poudre atomisée par gaz, on a pré-
paré le mélange suivant : .

- 500 grammes de poudre atomisée par gaz, nuance dtacier 5 CD4 (C : au
plus égal 3 0.05 %, Cr : 1 %, Mo : 0.25 %, Mn : 0.8 %), granulométrie
£ 500 microns, dureté Vickers sous 500 g HV.0,5 =206 I 20,

- 1,5 gramme de poudre de graphité,
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=~ 7,5 grammes de poudre de lubrifiant solide du type stéarate

Des éprouvettes parallélépipédiques de 33 x 12 x 6 mm ont été
compactées 3 partir de ce mélange sous 75 daN/mm2, La résistance 3 la
rupture en flexion de ces éprouvettes, ﬁéterminée selon la norme AFNOR

A 95-206, est de 0,100 daN/mm2, Cette valeur stavére & peine suffisante

~ pour la manipulation des comprimés, De plus, la résistance 3 lteffrit-

tement des arétes et des surfaces des comprimés est faible,
(b) Technique selon ltinvention
Par comparaison, on a préparé un mélange 3 partir des consti=
tuants suivants : ' - -
- 500 grammes de poudre atomisée par géz, nuance d'acier 5 CD4

granulométrie < 500 microns, dureté Vickers HV 0,5 = 206 < 20

0,5 gramme de poudre de graphite,

2,5 grammes de poudre de lubrifiant solide du type stéarate,

5 grammes de poudre de methylcellulose.
On a incorporé 5 cm3 dteau pour former un mélange humlde homo-~
géne qui est conservé dans un récipient fermé,

Les éprouvettes compactées sous 75 daN/mm2 présentent une résis-
tance & la rupture en flexion de 0,200 daN/mm2., Aprés un étuvage & 120°C,
la résistance 3 la rupture en flexion passe & 0,400 daN/mm2. Ces valeurs
autorisent une manipulation des comprimés sans précautions particulidres,
De plus, ltutilisation de la méthylcellulose hydrolysée comme liant de
compaction apporte une amélioration spectaculair. de la résistance & ltef-
frittement des aré@tes et des surfaces des comprimés,

Exemple 2 : Réalisation selon l'invention, & partir d'une nuance

dtacier peu allié, d'ébauches de frittage-forgeage de pignon baladeur en

-acier de nuance 35 CD 4 par compaction unidirectionnelle i froid,

A partir dtune poudre atomisée par gaz de nuance 5 CD&, granu-
lométrie < 500 microns, comportant les additifs suivants en poids

- 0,1 7% de poudre de graphite,

- 0,5 % de poudre de lubrifiant solide du type stéarate,

- 1 % de poudre de méthylcellulose,
on a préparé un mélange humide dans un mélangeur industriel de capacité
200 kg par incorperation de 1 % dteau. 7

La compaction de forme annulaire a été réalisée sous 40 daN/mm2
avec une presse mécanique indﬁstrielle. La densité obtenue est de §,4
g/cm3, Le remplissage de la poudre et lt'éjection de l!ébauche ont été ré-

alisés automatiquement au rythme de 400 piéces/heure.
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Ces ébauches ont pu étre mises en forme par la technique du
frittage-forgeage, un cycle thermique de réchauffage sous atmosphére pro-
tectrice comportant un palier entre 300 et 500°C avant le frittage propre-
ment dit & 1150°C. Les ébauches frittées ont été densifiées par forgeage
en matrice fermée suivant la technique dite du ffittage-forgeage, bien

connue des spécialistes. Les piéces obtenues ont la pleine densité. La

teneur résiduelle en carbone aprés forgeage est conforme a la nuance

35 CD4, ainsi que la répcnse au traitement de durcissement superficiel
par carbonitruration.

Exemple 3 : Réalisation selon l'invention de piéces de forme
en alliage dur par Eompactién unidirectionnelle & froid,

On a préparé un mélange a partir des constituants suivants :
- 500 grammes de poudre atomisée par gaz, nuance Stellite 6, dureté

Vickers HV 0,5 = 490 T 20,

.

- F

- 2,5 grammes de poudre de lubrifiant solide’du type stéarate,
~ 5 grammes de poudre de méthylcellﬁlose.

On a incorporé 5 cm3 dleau pour former un mélange humide home-
géne qui est conservé dans un récipient fermé,

Des échantillons sous forme de plaquettes de 33x 12 x & mm et
de bagues de diamétre extérieur 20 mm, de diamétre intérieur 12 mm, de

uteur n, ont été compactéds sous des pressions variant de 235 daN/mul
haute 12 wm, t été compact des p v t de 2 a

v

[e38}

a 75 daN/mm2, Bien que la densité relative de ces échantillons soi

it
‘3

différente de la dersité relative de la poudre tassée, leur manipulaticn
peut étreeffectuéde sans précautions particuliéres,

Par comparaison, les comprimés réalisés i partir de mélanges
sans méthylcellulose hydrolysée sont trés fiables et ne peuvent &tre ma-
nipulés, méme aprés une compression sous 150 daN/mm2. Une densification
pratiquement compléte de ces comprimés a pu &tre obtenue par un traite-
ment Ehermique sous vide comportant un palier entre 300 et 500°C et un
frittage & température élevée dépendant de la structure a obtenir, cette
températuré pouvant se situer dans certains cas entre 1250°C et 1350°C,
par exemple.

Exemple 4 : Réalisation selon l!'invention de pidces de forme en
alliage dur par compaction isostatique & froid.

A partir du m8me mélange que celui indiqué dans ltexemple 3, on
a réalisé des ébauches sphériqués par compaction isostatique a froid, La
poudre est placée dans des moules de forme en latex et les moules placés

dans une enceinte ou est appliquée une pression hydraulique de 2000 i

BAD ORIGINAL
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3500 bai. On a obtenu ainsi des billes de 8 3 30 mm de diamdtre qui ont été
frittées dans les conditions indiquées dans ltexemple 3.

Exemple 5 : Réalisation selon ltinvention de bandes poreuses en
acier inoxydable par compactage-laminage.

A partir.dtune poudre atomisée par gaz, nuance dtacier 316 L,
granulométrie 100 & 250 microns, comportant 1 % en poids de méthylcellulose,
on a incorporé 1 % dleau par passage dans un mélangeur continu, Le mélange
humide est alimenté en continu dans l'entre-cylinqre d*un laminoir duo
muni de cylindres de 370 mm de diamtre et.de 300 mm de largeur de table
avec leurgaxesde rotation respectifsdisposésdans un méme plan horizontal.
Une bande cohérente de largeur 3C0 mm,.épaisseur 1 mm, densité 6,50 g/cm3,
a été produite i 0,5 m/minute. Aprés comp#ction par bminage, la bande pas-
se & la méme vitesse dans un four & passage sous atmosphére d'amﬁoniac
craqué comportant une zone i 300-500°C ou s!élimine le liant organique et
une zone & 1150°C ol steffectue le frittage proprement dit. Cette bande
conserve une porosité de 25 % en volume et peut &tre utilisée, par exem-
ple, comme milieu filtrant. )

Il est bien entendu que lt'on peut, sans sortir du cadre de ltin-
vention, imeginer des variantes et perfectionnements de détails, de méme

qu'envisager ltemploi de moyens équivalents.
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REVENDICATIONS

l.- Procédé de fabrication de piéces de forme 3 partir d'une pou-~
dre constituée de particules métalliques sphéroldales mélangée avec 0,2 %
a 2 % de lubrifiant de type stéarate, et 0,2 % & 2 % de liant organique
de type gomme cellulosique,
caractérisé par la combinaison des opérations successives suivantes consi-
dérées dans cet ordre :

(a) Mélange de ladite poudre avec une quantité d'eau comprise entre 0,2 %
et 2 % ;

(b) Une compaction & froid ;

(c) Un étuvage éventuel ;

(d) Un frittage en deux temps, sous atmosphére neutre ou réductrice vis-a-

vis de la poudre compactée, le premier temps s'effectuant entre 300°.et 5007

.C et le deuxiéme temps s'effectuant & une température notablement plus éle-

vée et variable avec la nature de la poudre.

2.~ Procédé de fabrication de piéces de forme selon la revendica-
tion 1, caractérisé en ce que le mode de compaction & froid est choisi dans
le groupe de modes constitué par : la compaction unidirectionnelle en matri-
ce, la compaction isostatique, le compactage par laminage, l'extrusion.

3.~ Procédé de fabrication de pidces de forme selon l'une quel~
conque des revendications 1 et 2, caractérisé en ce que la poudre consti-
tuée de particules métalliques sphéroldales utilisée est obtenue par ato-
misation de métal liquide au moyen de jets gazeux,

4.~ Procédé de fabrication de piédces de forme selon l'une quel-
conque des revendications 1, 2 et 3, caractérisé en cefue la gomme cellu-

losique utilisée est de la méthylcellulose.
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