Préparation metallographique
du cuivre et des alliages

de cuivre

Le cuivre, ainsi que I'or et I'étain, est I'un
des tout premiers métaux utilisés par nos
ancétres. La facilité avec laquelle il est
possible de le former, sa belle couleur et
sa résistance a la corrosion, ont fait de lui
un métal trés prisé pour la fabrication des
premieres armes, bijoux, objets liturgiques
et domestiques.

Le cuivre métallique est connu depuis en-
viron 9000 ans av. J.C. et il est largement
utilisé depuis 5000 ans av. J.C. Lorsque

la valeur de son alliage a I'étain a été re-
connue, les débuts de I'’Age de Bronze ont
marqué un profond développement culturel
et économique en Europe et dans les pays
méditerranéens.

Au niveau historique, la fonte du bronze

a une longue tradition, mais ce n’est que
depuis les années 20 que le laminage a
chaud et le filage du cuivre et de ses allia-
ges sont pratiqués. De nos jours, la plus
grande partie de la production de cuivre est
sous forme battue et, grace a I'excellente
conductivité électrique du cuivre, celui-ci
est utilisé pour la fabrication des cables

ou des composants des appareillages de
commutation, des transformateurs, des en-
roulements de moteur et des générateurs.
Le cuivre sans oxygeéne est principalement
utilisé dans l'industrie de I'électronique.

La résistance a la corrosion et la conducti-
vité thermique élevée du cuivre le rendent
parfait pour les tubes, récipients et les
échangeurs de chaleur dans 'industrie

Difficultés de préparation du cuivre et de ses alliages

Le cuivre pur est tendre et ductile, facile
a déformer et a tendance a former des
rayures.

Fig.1: Fil de cuivre pur, aprés polissage final a
I'0P-S, DIC, 200x.

Bronze d’aluminium, CuAl8, montre une structure
dendritique avec eutectique a-6. Attaque colorée selon
Klemm, lumiére pol., 100x.

chimique et alimentaire. En dehors des
applications traditionnelles du cuivre pour
les tuyaux d’eau et de chauffage, les archi-
tectes ont, ces derniéres années, découvert
I'intérét de concevoir les facades en feuilles
de cuivre oxydées.

La métallographie du cuivre et de ses allia-

ges sert pour la mesure de la taille de grain
et les controles de pureté en permettant de
qualifier et de quantifier le contenu en oxy-

de de cuivre. Parfois, dans certains laitons,
la répartition du plomb est déterminée, car

elle peut influencer le processus d’usinage.
Dans les alliages coulés, la-microstructure

générale et |a répartition de I'eutectique ou

du plomb est évaluée, ainsi que la présence
des cavités dues au retrait ou celle de la

porosité.

Solution
Les bronzes, et méme certains laitons plus - Eviter les abrasifs de prépolissage
durs, peuvent étre sujets a une formation grossiers

de rayures importantes. ) . .
- Polissage diamanté soigné sur

draps doux

- Polissage fin chimique-mécanique

Fig. 2: Méme échantillon que la Fig.1 aprés polissage
final a I'OP-S-eau ammoniacale — mélange de péroxyde
d’hydrogéne, DIC, 200x.



Production et
application

Bien que le cuivre métallique se trouve na-
turellement, il est principalement extrait des
minerais sulfurés par un processus de fonte
métallurgique. Une petite quantité de cuivre
est également produite par le processus
hydrométallurgique. Vous trouverez, ci-des-
sous, une bréve description des quatre étapes
du processus de production du cuivre.

1. Matte de cuivre, 75% Cu: au cours de ce
premier processus de fonte pour I'extraction,
des concentrés de cuivre, principalement de

la chalcopyrite (CuFeS2), sont grillés et fon-

dus avec des flux dans un four éclair a 'oxy-
géne servant a matter le cuivre. La matte est
un mélange de sulfure de cuivre et de sulfure
de fer et contient environ 75% de cuivre.

2. Cuivre blister, 96-98% Cu: dans un
convertisseur, de I'air est soufflé dans la mat-
te liquide pour oxyder les sulfures. Du cuivre
blister est alors obtenu contenant environ
96-98% de cuivre.

3. Le cuivre anode, 99% Cu: le cuivre blister
est raffiné dans le four a anode. Il est fondu
avec des déchets de cuivre et des restes
d’anode de I'affinage électrolytique. L'air
soufflant dans la coulée produit une atmos-
phére oxydante qui réduit les impuretés qui
sont alors déchargées comme scories. Le
contenu élevé en oxygéne de la coulée doit
étre diminué a moins de 0,1%, car les oxydes
de cuivre fragilisent le cuivre. Le contenu en
oxygene décroit en soufflant du gaz naturel
dans la coulée, ce qui réduit I'oxyde de cuivre
en cuivre, en dégageant de la vapeur et du
dioxyde de carbone. Le cuivre obtenu est pur
a99% et est coulé en anodes qui sont, par la
suite, utilisées pour I'affinage électrolytique.

4. Affinage électrolytique, cathodes de
cuivre, 99,99% Cu: les anodes de cuivre
sont toujours contaminées par des métaux
tels que le Ni, Pb, Ag, Pd et Au. Lors du pro-
cessus d’affinage électrolytique, du cuivre de
grande pureté est produit ce qui fait que les
impuretés se déposent au fond des cellules
électrolyses et sont récupérées. Une solution
d’acide sulfurique et de sulfate de cuivre (11),
agit comme électrolyte. Lutilisation du cou-
rant direct initie le processus d’oxydation de
I'anode, qui est dissoute, et le cuivre pur se
dépose sur la cathode “feuille inductrice” de
cuivre pur ou d’acier inoxydable, a partir de
laquelle il est enlevé mécaniquement.

Les plaques de cathode de ce cuivre trés pur
sont fondues avec 50% de déchets de cuivre

Fig. 3:
Raffinage électrolytique
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Fig.4:
Soupape de régulation pour la
distribution d’eau potable.

Fig. 5: Cuivre avec oxydes de cuivre rouge, Fig. 7: Cathode de cuivre, attaquée selon
fond noir, 500Xx. Klemm, 100x.

pur puis coulées en plaques, en billettes
cylindriques et carrées qui sont alors trans-

formées en feuilles, tuyaux, cables et coulées.

(Pratiquement la moitié de la demande de
- cuivre aujourd’hui est couverte par les dé-
\, : chets de cuivre et le cuivre recyclé.)

Avec I'accroissement de la pureté, la conduc-
y tivité électrique et thermique ainsi que le prix
x, du cuivre augmentent. Ainsi, 'emploi du

cuivre pur va dépendre de I'application du

produit. En raison de ses propriétés excellen-
Fig. 6: Cuivre exempt d’oxygéne, attaqué au péroxydi- tes, le cuivre gans oxygene pour. l_eS compo-
sulfate d’ammonium, 100X. sants électroniques (OFE) est utilisé comme
matériau de base pour les semi-conducteurs,
interrupteurs et les bagues d’étanchéité dans
la technologie du vide et les tubes électroni-
ques.

La plus grande quantité de cuivre est utilisée
dans le domaine du batiment pour les faga-
des, les toits, les tuyaux d’eau potable et les
installations de chauffage, ainsi que dans
l'industrie des composants électriques pour
les bobines de moteur, les générateurs et les
systémes d’alimentation en courant. Parmi
les autres domaines d’application, il'y a la
cryogénie et la technologie de climatisation,
I'industrie chimique et des boissons, ainsi
que la technologie brassicole.

Ambassade danoise, Berlin, avec fagade plaquée de
plaques de cuivre oxydé.

Remerciement: Ministére des Affaires Etrangéres danois

Alliages de cuivre

Il existe une grande variété d’alliages de cui-
vre, cependant, le zinc (laiton) et I'étain (bron-
ze) sont les éléments d’alliage les plus impor-
tants pour le cuivre. Certains des alliages les
plus importants et leurs applications seront
brigvement décrits a la section suivante.

Les laitons sont des alliages de cuivre conte-
nant de 5 a 45% de zinc. Le cuivre a une
solubilité élevée pour le zinc et les alliages
sont trés homogénes. Le laiton avec moins
de 28% de zinc est appelé le laiton rouge et
est tout particulierement indiqué pour l'usina-
ge. Lorsque le contenu en zinc augmente, la
couleur rougeatre du cuivre prend celle plus
jaune du laiton. Les alliages contenant jusqu’a
37% de zinc sont constitués d’une solution

a solide et sont adéquats pour le fagonnage
a froid. Si son contenu en zinc est plus élevé,
le laiton devient plus dur et donc plus facile

a usiner. A partir de 38% de zinc, les alliages
montrent une microstructure biphasée a-f
adéquate pour le fagonnage a chaud. En
ajoutant de 'aluminium, du manganése, du
fer, du nickel et de I'étain, des types de laiton
spéciaux peuvent étre produits ayant des
propriétés chimiques ou mécaniques Spéci-
fiques. Des additions de petites quantités de
plomb améliorent I'usinabilité du laiton.

Selon leur contenu en zinc, différents laitons
sont utilisés dans différents domaines d’ap-
plication: des montres et bijoux a la techno-
logie électronique (CuZnb5), aux ressorts, vis,
tiges, des pieces de matrices de forgeage
(CuZn30) aux armatures (CuZn40) et paliers
pour les boitiers de pompes résistants a I'eau
de mer (CuZn10Sn2).

Fig. 8: Cages anti-friction et de roulement en laiton.



Fig.11: Piéce coulée en laiton o~ (CuZn40Pb2) avec
inclusions de plomb gris-bleues, non-attaquée, 500x.

Fig.12: piéce coulée en laiton a-p, attaquée selon Klemm,
solution a-solide claire dans une matrice sombre de solution
a-solide, 100x.

Fig. 9: tubes et profils
de bronze corroyé.

Les bronzes sont des alliages cuivre-étain
subdivisés en alliages corroyés, contenant
jusqu’a 8,5% d’étain, en alliages coulés, avec
généralement de 9 & 12% d’étain, ainsi qu’en
alliages dits coulés en cloche contenant jus-
qu'a 20% d’étain.

Selon les propriétés désirées, des petites
quantités de zinc et de phosphore peuvent
étre ajoutées aux alliages corroyés, par exem-
ple pour les paliers. Ces alliages sont appelés
les bronzes phosphoreux. Le plomb, le nickel
et le fer sont des additions habituelles aux
alliages coulés.

Les alliages de Cu-Sn-Zn sont appelés bron-
zes industriels. lls sont souvent utilisés pour
la fabrication des paliers lisses, des engrena-
ges a vis sans fin, des coussinets de paliers;
des pieces nécessitant une surface de palier
capable de résister aux charges de contact
élevées. En plus d’une bonne résistance a la
corrosion, le bronze industriel a un coefficient
de friction bas ce qui signifie qu'’il peut opérer
sous de telles conditions sans grippage.

Les bronzes d’aluminium sont des alliages de
cuivre contenant jusqu’a 11% d’aluminium,
montrant une grande résistance aux tempé-
ratures élevées et une trés bonne résistance a
la corrosion. lls sont indiqués pour les hélices
marines, les rotors de pompes et les turbines
a eau soumises a beaucoup de contrainte, et
les paliers et pieces pour I'industrie chimique.
Les alliages corroyés de cuivre-aluminium
sont utilisés dans la construction mécanique
et légere.

Le bronze au béryllium est trés résistant et
dur, avec cette propriété spécifique de ne pas
faire d’étincelles lorsqu'il frappe ou rentre

en contact avec d’autres métaux. Ce type de
bronze est donc idéal pour les outils utilisés
dans un environnement explosif tel que les
raffineries.

D0 a leur excellente résistance a la corrosion,
les alliages de cuivre-nickel sont utilisés dans
les usines de dessalement, pour les pieces
de monnaie, les fils chauffants dans les
grille-pains et les séche-cheveux. Les alliages
de cuivre-nickel-zinc, désignés maillechort,
montrent une résistance élevée, résistent a la
corrosion et se fagonnent facilement. Leurs
domaines d’application sont les instruments
chirurgicaux, I'industrie alimentaire, le métal
de base pour la coutellerie en argent, les
contacts dans les connecteurs et la bijouterie.

Fig.13: Boitier de pompe coulé en bronze.

Fig.14: Gaines en bronze corroyé avec graphite.

Difficultés de préparation
du cuivre et de ses alliages

Plus sa pureté augmente, plus le cuivre
devient tendre et sujet a la déformation
mécanique et aux rayures. En conséquence,
le prépolissage peut causer une profonde
déformation dans le cuivre a haut degré de
pureté alors que les abrasifs de prépolissage
et polissage peuvent étre pressés dans la
surface. Les alliages de cuivre sont plus durs,
mais ont toujours tendance aux rayures qui,
dans certains bronzes, n’apparaissent que
dans des grains spécifiques.

Recommandations pour la
préparation du cuivre et de
ses alliages

Pour le trongonnage du cuivre, une meule
de trongonnage dure en carbure de silicium
est utilisée, généralement congue pour les
métaux non-ferreux. Pour I’enrobage, une
résine phénolique est, dans la plupart des
cas, suffisante.

CitoPress:

a chaud

Presse d’enrobage



Prépolissage et polissage mécaniques

Il est recommandé de réaliser le prépolissage
plan avec une granulométrie la plus fine possi-
ble afin d’éviter toute déformation mécanique
excessive. La dureté, la taille et le nombre
d’échantillons doivent étre pris en considéra-
tion, mais méme avec les échantillons de cui-
vre pur plus grands, un prépolissage plan sur
papier SiC de granulométrie 500 est suffisant.
Les grandes piéces coulées d’alliage de cuivre
peuvent étre prépolies a une granulométrie
220 ou 320. Il est aussi essentiel que la force
employée pour le prépolissage soit basse afin
d’éviter une déformation profonde.

Comme indiqué sur le tableau contenant les
données de préparation, pour les alliages
tendres, le prépolissage fin sur papier SiC a
granulométrie fine est recommandé, alors que
MD-Largo avec du diamant peut &tre employé
pour les alliages plus durs. Une meilleure
planéité et netteté des bords sont obtenues
sur MD-Largo.

Le polissage diamanté doit étre poursuivi
jusqu’a ce que toute déformation et abrasifs
incrustés, provenant du prépolissage, soient
éliminés. Le polissage fin chimique-mécani-
que a l'oxyde de silicium est particuliérement
important, car une surface pratiquement

sans rayures peut alors étre obtenue. Pour le
cuivre pur, le polissage final avec une solution
contenant du nitrate de fer s’est révélé donner
de trés bons résultats, et pour les alliages de
cuivre, un mélange de suspension OP-S avec
du peroxyde d’hydrogéne et de I'eau ammo-
niacale est recommandé (pour la formule, voir
sous le tableau). Aprés 1 minute de polissage,
le résultat est vérifié au microscope. Si néces-
saire, celui-ci devra étre poursuivi pendant
encore une minute et le résultat vérifié de nou-
veau. Il est recommandé de poursuivre cette
séquence de polissage/vérification jusqu’a ce
que la qualité de résultat requise soit atteinte.
Si I'attaque est trop rapide ou trop forte, le

mélange devra étre dilué dans 'eau.

(Environ 30 s aprés la fin du polissage, de I'eau est versée
sur le drap de polissage pour rincer I'échantillon ainsi que
le drap. Puis, I'échantillon est de nouveau nettoyé a I'eau
du robinet et séché.)

Les données de préparation indiquées sont
pour le prépolissage et polissage automati-
ques de 6 échantillons enrobés, 30 mm de
diametre, bridés dans un porte-échantillons.

Le polissage électrolytique est adéquat

pour le cuivre pur et les alliages corroyés de
laiton . Le laiton a-p biphasé peut également
étre poli électrolytiguement, mais les résultats

Préparation mécanique
Cuivre pur et alliages de cuivre a faible contenu d’alliage

Prépolissage

Etape PG FG1 FG 2 FG3

Support | Papier SiC | Papier SiC | Papier SiC | Papier SiC

Granulo- | 320 800 1200 4000

métrie

Lubrifiant | Eau Eau Eau Eau

t/m 300 300 300 300

Force (N) | 150 150 150 150

Temps Selon besoin| 1 min. 1 min. 1 min.

Polissage

Etape DP oP * Mouiller le drap de

Support | MD-Mol OP-Chem | polissage 4 I'eau et

Suspen- | DiaPro Mol | Nitrate de oleves qu}elqz{es

o fer (IIl)* gouttes de réactif
d’attaque sans aucun

t/m 150 150 produit de polissage.

Force (N) | 150 90 g’g,’::fp a‘;‘;"g"

Temps 4 min. 1 min.

Alliages de cuivre

Prépolissage

Etape PG FG

Support Paper SiC MD-Largo

Granulométrie*/ 220 ou 320 DiaPro

Suspension Allegro/Largo

Lubrifiant Eau

t/m 300 150

Force (N) 180 180

Temps Selon besoin | 4 min.

Polissage

Etape DP oP

Support MD-Mol* OP-Chem

Suspension DiaPro Mol OP-S**

t/m 150 150

Force (N) 150 90

Temps 3 min. 1-2 min.

* Alternative: MD-Dac

** 96 ml OP-S, 2 ml d’eau ammoniacale (25%),
2 ml de peroxyde d’hydrogéne (3%)

ne sont pas vraiment appropriés pour les
analyses quantitatives, surtout si les alliages
contiennent du plomb.

Un bon polissage électrolytique commence
par un prépolissage fin sur papier SiC jusqu’a
une granulométrie de 2400 ou 4000. En rai-
son des différentes phases dans les alliages
coulés, ceux-ci ne sont pas adaptés pour le
polissage électrolytique.

Electrolyte: D2

Surface: 0,5 cm?
Tension: 24V
Flux: 10
Temps : 20s

Immédiatement apreés le polissage, I'échan-
tillon peut étre attaqué avec le méme électro-
lyte pendant 4 secondes a 2-4 volts.

Fig.15. piéce coulée en laiton o-f, polie mécaniquement,
non-attaquée, 200x.

K. L2 = ) T : s i C £
Fig.16: Méme échantillon que la Fig.15 poli électroly-
tiquement, non-attaqué, 200x.

Les inclusions de plomb sont arrachées et semblent

plus grosses et plus nombreuses que sur la Fig.15.

Attaque

Il existe de nombreux réactifs d’attaque pour
le cuivre et ses alliages qui sont relativement
faciles a appliquer. La plupart des alliages
coulés ne sont pas difficiles a attaquer. Il peut
s’avérer plus difficile de trouver la bonne
solution d’attaque pour certains alliages
corroyés, surtout lorsqu’ils ont été rigoureu-
sement écrouis. Dans ces cas-Ia, une attaque
colorée peut s’avérer utile.

Il faut souligner que le plomb est corrodé par
les réactifs d’attaque, et généralement, il ne
reste que des cavités noires. Les microgra-
phies qui serviront a documenter la quantité
et la répartition du plomb devront toujours
étre prises avant I'attaque. La couleur du
plomb pur est gris-bleue.
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Fig.17: Coulée de bronze, CuSn8Pb, non-attaquée,

grosses et petites inclusions de plomb bleu-grises,

eutectoide a-o bleu pale discernable, 500x.
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Fig.18: Méme échantillon qu’a la Fig.17, attaqué en couleur
selon Klemm, structure dendritique avec eutectoide bleu
clair et inclusions de plomb bleues. Les petites inclusions de
plomb ne peuvent pas étre clairement différentiées, 500x .



Coulée de bronze, CuSn10, attaquée a la chlorure de fer
(1), structure dendritique eutectique a-6, 200x.

Application

Réactif d’attaque

Attaque de la surface de
grain pour le cuivre, le
laiton et les bronzes

100 ml d’eau
10 g peroxydisulfate d’ammonium
A utiliser frais!

Tous les types de cuivre

100-120 ml d’eau ou d’éthanol
20-50 ml d’acide hydrochlorique
5-10 g de chlorure de fer (I11)
(concentration variable)

Limites de grain
Surface de grain

25 ml d’eau distillée
25 ml d’eau ammoniacale
5-25 ml de peroxyde d’hydrogéne, 3%

Moins de peroxyde d’hydrogéne
Plus de peroxyde d’hydrogéne

Laiton a-B

Polissage rapide et
efficace pour le cuivre pur

Attaque colorée selon

Klemm

120 ml d’eau

10 g chlorure de cuivre ammonium (11)
Ajouter de I'eau ammoniacale jusqu’a ce que le
précipité soit dissous.

100 ml d’eau

100 ml d’éthanol

19 g de nitrure de fer (lIl)

100 ml de thiosulfate de sodium saturé a froid
40 g métabisulfite de potassium

Résumé

Grace a sa bonne formabilité, a sa conduc-
tivité électrique et thermique élevée et a sa
résistance a la corrosion, le cuivre pur est
principalement utilisé dans les constructions
électriques, I'industrie électronique et I'indus-
trie alimentaire et des boissons. Lapplication
du laiton et bronze corroyés et des alliages
coulés s’étend des petites pieces aux boitiers
de pompe résistants a I'eau de mer. La mé-
tallographie du cuivre et de ses alliages sert
au contrdle qualité, principalement pour un
controle de la pureté et la détermination de

a taille du grain. De plus, les alliages coulés
sont examinés pour une évaluation générale
de la structure. Le cuivre est tendre et ductile
et a particulierement tendance a la déforma-
tion mécanique. Pour la premiére étape de
prépolissage fin, il faudra donc prendre soin
d’utiliser une granulométrie la plus fine pos-
sible. Le polissage diamanté est réalisé sur
draps moyennement doux a doux et peut étre
relativement long pour le cuivre pur. Le polis-
sage final chimique-mécanique a la suspen-
sion OP-S est essentiel et produit une surface
sans rayures. Les alliages corroyés sans
plomb peuvent également étre polis électro-
lytiquement. L'attaque aux réactifs d’attaque
ordinaires est trés facile, alors que I'attaque
colorée peut révéler certaines structures inté-
ressantes dans les bronzes moulés.
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