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Abstract— le contrdle par courant de Foucault est I'une des
méthodes magnétiques utilisées dans le contrdle non destructif.
Cette méthode a été appliquée sur des compacts de poudres de
fer nanostructuré qui sont élaborés par mecanosynthese et ce en
faisant varier le temps de broyage. Le but est de suivre
I’évolution structurale des poudres broyées et d’établir une
relation entre les propriétés électriques, magnétiques et la
structure (taille des grains cristallins) des matériaux.
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Le procédé de la mécanosynthése permet d’envisager
d’importants gains de productivité en raison de son faible cofit
de mise en ceuvre d’une part, et d’autre part la facilité avec
laquelle on peut élaborer de grandes quantités de matériaux.
Cette technique permet a la fois de mettre en alliage des
poudres élémentaires mais aussi d'obtenir une nanostructure ou
matériaux nanostructurés. Ces nanomatériaux ont été largement
étudiés au cours de cette derni¢re décennie en raison de leurs
applications extrémement variées, car ils intégrent plusieurs
domaines allant du magnétisme a 1’optique en passant par la
chimie, la mécanique, etc.

On a pu synthétiser des poudres nanostructurées de fer pur par

broyage mécanique. Ainsi, pour faire I'étude des propriétés
structurales de nos échantillons, plusieurs techniques ont été
utilisées 4 savoir : la microscopie électronique a balayage, la
diffraction par rayons X. D’autres tests complémentaires ont
étés aussi effectuées tel que la micro dureté Vickers et les
courant de Foucault.
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II. METHODES D'ELABORATION

A.  broyages des poudres

L’élaboration de tous les échantillons s’est faite dans les
mémes conditions de broyage dans un broyeur planétaire
PM400. Le rapport masse des billes sur masse de poudre était
de 10 :1 et la vitesse était de 200 tours par minute.

La poudre initiale du fer pur est une poudre 98% de pureté.
Plusieurs échantillons ont ¢été synthétisés aprés différentes
durées de broyage (variant de 0 a 54 heures).

B.  Compactage des poudres

La compaction & froid est une étape intermédiaire pour
I’élaboration des matériaux massifs. L’échantillon est
compacté par [’application d’une pression uniaxiale ou
isostatique qui provoque d’abord un réarrangement des grains,
puis des déformations élastiques et plastiques dans ces grains.
La morphologie des grains, ainsi que la distribution
granulaire jouent un réle essentiel dans ce réarrangement.
En effet, plus les grains sont sphériques avec une large
distribution plus la possibilit¢ de mobilit¢ est grande, et
donc un meilleur réarrangement. Une fois cette mobilité
réduite, les grains commencent a se déformer sous I’effet
des contraintes qui deviennent trés importantes, la porosité
inter-granulaire et intra-granulaire diminue ce qui densifie le
matériau et lui donne un aspect massif [5].



7 '?s ":§ CSC, Annaba, 09-11 Novembre 2014

LSS
J/‘\\E‘éﬁ}
IC-WNDT-MI"14 { %", .

Annsis
P e o s

Durant le deuxiéme stade de broyage (au dela de 4h), on

III. TECHNIQUE DE CARACTERISATION remarque la croissance équiaxiale de la forme (figure 1.b) et

que les particules perdent I’orientation préférentielle du début

A.  Evolution de la morphologie et la taille des particules de de broyage qui est une structure lamellaire. Ce changement
poudres broyées peut étre expliqué par la modification des propriétés élastiques

Au stade final, on atteint I’équilibre entre les deux

] . ] phénomenes de soudage et fracture d’ou la poudre s’affine et
L’observation par le MEB montre que I’évolution de la atteint une taille d’équilibre

morphologie et la taille des particules est liées & une succession
de phénomeéne de fracture, soudure, compression, forgeage et
ressoudage des agglomérats. Il a été constaté¢ dans d’autres
¢tudes sur la mecanosynthese du fer pur qu’il était évident de
partager le processus de broyage en trois stade, chose qu’on a
confirmé par nos observations [6,7].

Au premier stade (avant 4h), les particules de poudres sont
aplaties par des déformations plastiques, et tendent a se souder
entres elles pour produire de larges particules et que dans le
méme stade on peut remarquer la fragmentation des particules,
mais c’est la soudure qui prédomine (Figurel,a). La structure
des particules tend a la fin a retrouver une forme lamellaire. On
suppose que la structure lamellaire est due a I’anisotropie du
module élastique dans un monocristal de fer.
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Figure | : Variation du diamétre moyen et morphologie des particules
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B. Diffraction par rayon X

Les diffractogrammes ont été obtenus sur un diffractomeétre
Philips X Pert avec une tension de 40 kV et une intensité de 30
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MCuKa) = 1,54184A est utilisée pour obtenir les données dans
la gamme de 35°<2  <110°, avec un pas angulaire de 0,01. Les

spectres des diffractions sont représentés sur la figure (2).
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Figure 2 : Diffractogrammes des poudres pour différents temps de
broyage

1l existe différentes méthodes pour déterminer la taille des
grains en tenant compte ou non des effets de contraintes [8].
Les méthodes les plus utilisées sont la méthode de Scherrer qui
néglige les effets de contraintes et la méthode de Williamson-
Hall qui les prend en compte. La méthode de Scherrer est la
plus simple a utiliser et donne rapidement un ordre de grandeur
de la taille des grains diffractant [9]. Cette méthode nous a
permis d’estimer la taille des cristallites des poudres broyées.

o Taille des grains et paramétre de maille

Sur la figure 3 nous représentons I’évolution de la taille des
grains en fonction du temps de broyage. On observe deux
grandes parties sur ces deux courbes. Au début du broyage, la
taille des grains décroit rapidement. A partir de 12h de broyage,
on observe une faible évolution (plateau) des deux courbes. En
général lors d’un broyage la taille des grains tend vers une taille
limite. A 54h de broyage, la taille des grains est d’environ 13
nm.

Le paramétre de maille représenté sur la figure 4 augmente
dés les premicres heures de broyage pour atteindre une valeur
maximale de 24 heures. Au dela de ce temps, le parametre de
maille diminue pour revenir a la valeur initiale.
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Figure 3: Taille des grains aprés broyage mécanique
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Figure 4: Paramétre de maille
C.  Les mesures par courant de Foucault

Le contréle par courants de Foucault est une méthode de
contréle non destructif qui utilise les phénomeénes de
propagation d’ondes électromagnétiques. Les courants de
Foucault sont des courants induits dans un matériau conducteur
en présence d’un champ magnétique variable .1ls dépendent des
caractéristiques électriques, magnétiques et structurales du
matériau (dimension, conductivité électrique, perméabilité
magnétique) [10,11,12].

Pour les mesures des courants de Foucault, on a utilisé le
montage présenté dans la figure (5) au niveau du laboratoire de
C.S.C. Les échantillons (sous forme de pastilles) sont déposés
sur la sonde et nous avons mesuré résistivité (r), inductance(L),
et L’impédance(Z).
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Figure5 : Schéma du systéme de contréle par courants de Foucault

Le résultat le plus significatif dans le cas des matériaux
ferromagnétiques est la relation entre le paramétre électrique et
magnétique contenu dans la mesure de I'impédance, la dureté
et la taille des grains. Car la mesure de I’impédance est en
liaison avec la perméabilité et la conductivité du matériau a
travers la circulation des courants de Foucault et de I’induction
¢lectromagnétique induite [10]. Ces deux parameétres sont en
relation directe avec la taille des grains et I’état structural du
matériau.

Dans notre cas, la sonde nous permet d’avoir I'impédance
Z, 'inductance L, la résistivité r et le déphasage ¢.
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Figure 6: Variation de 'impédance en fonction du temps de brovage a 1,3 K
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Figure7 : Variation de AZ en fonction du temps de broyage, a 400Hz, a
TO0Hz, a 1KHz et a 1,3 KHz.

Les figures 6 et 7 représentent I’évolution de I’'impédance
(variation d’impédance AZ de nos échantillons) en fonction du
temps de broyage. D’aprés cette figure, nous remarquons que
AZ augmente jusqu'a une valeur maximale (24h de broyage).
Cette augmentation peut étre expliquée par la création de CF a
la surface des pastilles, donc variation des propriétés du
matériau (soit la conductivité ou la perméabilité). Apres 24h de
broyage, on constate une diminution de AZ qui peut étre
attribuée a la présence d’impuretés.
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Figure 9 : Variation de l'inductance en fonction du temps de brovage, (a) a

SO00Hz, (b) a 7T00Hz, (c) a 1KHz, (d) a 5 KHz.

Sur les graphes, on remarque bien que I’augmentation de la
fréquence provoquant I’apparition des courants de Foucault, se
traduit par une augmentation de la partie réelle et une
diminution de la partie imaginaire de I'impédance de la bobine.
Au vu des résultats de CF, nous remarquons aprés 12h de
broyage, un changement des allures des deux parameétres (r, L).
Ce changement peut étre attribué au changement des propriétés
magnétiques et €lectriques de nos échantillons.

A la fin, nous voulons vérifier que I’impédance et la dureté
ont une méme évolution avec le temps de broyage aprés avoir
réaliser le test de microdurete.

D. Les mesures par microdurete Vickers

Les propriétés mécaniques des matériaux nanophaseés
décrites dans la littérature sont, pour I’essentiel, des propriétés
quasi-statiques étudi¢es couramment par des mesures de dureté,
plus rarement par des essais de compression et,
exceptionnellement, par des essais de traction.

Dans notre cas on a pu mesurer la dureté de nos pastilles de
fer, plus exactement, la microdureté de Vickers. Nos mesures
sont illustrées par la figure (10), dont en représente la
microdureté en fonction des temps de broyage. Le but de ces
mesures est d’établir la relation microdureté-taille des grains
dans le fer nanocristallin élaboré par broyage mécanique[13].

On remarque que la microdureté augmente au fur et a
mesure que le temps de broyage. Sous broyage, le taux de
déformation plastique augmente ¢énormément et une
concentration des dislocations est engendrée au niveau des
joints des grains, ce qui entraine, d'une part, une augmentation
considérable de la dureté du matériau avec le temps de broyage
et, d'autre part, un stockage important d'énergie (de l'ordre de 1
a quelques dizaines de kJ/mol), qui ne pourra étre libérée que
lors de recuits post-broyage.
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Figurel() : Microdureté Vickers en fonction de temps de brovage.

IV. CONCLUSION

Dans le présent travail, nous avons mené une étude de
I’effet du broyage planétaire a haute énergie mécanique
effectué¢ sous argon, sur les propriétés microstructurales des
poudres de fer pur.

Les observations par le microscope électronique a balayage,
’analyse par granulométrie laser et la diffraction par rayons x
nous ont permis une description structurales et
microstructurales des poudres nanostructurées de fer. Il a été
par conséquent évident de conclure:

e Un affinement de la poudre avec une diminution du

diamétre moyen des particules de 40pum jusqu’a 25,35 pm.
Cela est di a I’effet du durcissement par les déformations
plastiques.

Le processus de broyage peut étre divisé en trois stades, le
premier stade est celui de la déformation plastique
(multiplications de nombre de dislocations) accompagné
d’une diminution rapide de la taille des grains. Le deuxiéme
stade dominait par la soudure entre particules pour produire
des particules plus larges dont la taille des grains continue
de diminuer lentement et tendent a 1’équilibre. Le troisiéme
stade ou I’équilibre entre fracture et soudure se réalise et la
taille des grains se stabilise & 12,69 nm. La poursuite du
broyage mécanique parait peu efficace en ce qui concerne
I’évolution de la taille du grain mais agit plutdt sur les joints
de ces derniers.

Un parameétre de maille spécifique du fer cubique centré
varie au cours du broyage et illustre un élargissement de la
maille autour de 12 heures de broyage avec un maximum
d’élargissement a 24 heures. Cette expansion du réseau
explique I’insertion ou la substitution des éléments en cas
de mélange ¢lémentaires et la formation des alliages par
mécanosynthése.

La variation de I'impédance évolue de la méme facon que
le paramétre de maille donc elle dépend de I’ordre
structurale du réseau cristallin.
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La microdureté semble augmenter avec la diminution de la
taille des grains et ¢évolue de la méme fagon que
I’impédance.
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