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INTRODUCTION GENERALE

Les matériaux métalliques ultrafins et nanocristallins suscitent un grand intérét depuis
une dizaine d’année. En effet, en plus d’excellentes propriétés physico-chimiques, cette nou-
velle catégorie de matériaux offre des propriétés mécaniques exceptionnelles : limite élas-

tique élevée en gardant une capacité significative a se déformer plastiquement.

Le développement de matériaux métalliques massifs a structure ultrafine ou nanométrique
est a ce jour encore au stade exploratoire. Le secteur de la défense, a travers ses besoins
stratégiques, est 'un des secteurs qui pilote et finance ce type de développement. Plus par-
ticulierement, ces nouvelles générations de matériaux répondent aux besoins d’améliora-
tion de l'efficacité des munitions, avec entre autres un potentiel de générer des mécanismes
de ruine favorables a 'amélioration des performances de balistique terminale. Il est impor-
tant de noter que le développement de ces nouvelles générations de matériaux nécessite la
mise en ceuvre industrielle de nouveaux moyens d’élaboration. Actuellement, I’obtention de
matériaux métalliques ultrafins et nanocristallins fait appel a deux voies principales d’élab-
oration. La premieére voie concerne la déformation plastique plus ou moins sévere de lopins

ou toles de matiere, alors que la deuxiéme voie fait appel a la métallurgie des poudres.

Ces voies d’élaboration nécessitent des technologies permettant 'obtention de matéri-
aux homogenes, etla réalisation industrielle de grandes pieces (diametre 150mm oulongueur
1000mm). Parmi ces deux voies, les technologies associées a la métallurgie des poudres sont
les technologies les plus avancées qui répondent a ces deux critéres : homogénéité et taille.

Pour la métallurgie des poudres, on peut citer la compaction a chaud, la compaction isosta-
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tique a chaud, la compaction par explosif et le « Frittage Flash ». Nexter Munitions a identifié
la technologie « Frittage Flash » ou « Spark Plasma Sintering » (SPS) comme étant la tech-
nologie la plus avancée en termes de maturité industrielle pour répondre a ses attentes. A
travers |'utilisation d'un courant électrique intense assisté de ’application d'un chargement
mécanique, ce procédé permet de réduire fortement le grossissement excessif des grains ob-
servé avec les autres procédés de métallurgie des poudres. Ainsi, il est possible d’obtenir la
microstructure ultra fine ou nanométrique recherchée. ’obtention de microstructures ultra

fines ne rentre pas le cadre de cette étude.

Afin de mieux comprendre et maitriser ce procédé d’élaboration pour les matériaux mé-
talliques, une modélisation numérique a été développée. Cette thése a donc pour objectif de
mettre en place une simulation numérique éprouvée du procédé « Frittage Flash » pour les

matériaux métalliques.

Ce travail est divisé en trois parties :

Le premier chapitre est consacré a la présentation du procédé « Frittage Flash ». Cette
partie positionne le procédé dans les technologies existantes de la métallurgie des poudres
et montre l'intérét porté par la communauté scientifique pour ce dispositif. Un état de I'art
sur les modeles de densification des matériaux métalliques et les simulations numériques du
systeme « Frittage Flash » sont ensuite présentés. Cette étude montre comment avec le temps
les simulations se sont portées sur des modeles thermo-électriques pour ensuite se tourner
actuellement vers des modéles thermo-électro-mécaniques. Les résultats importants de la

littérature sont a chaque fois discutés.

Le second chapitre s’articule autour de la mise en place d’'un modéle thermo-mécanique
pour simuler la densification de matériaux poreux. Cette partie présente les différences con-
statées entre le modele d’Abouaf et les modéles micromécaniques de Cocks (1989), Ponte-
Castaneda (1991), Duva et Crow (1992) et Sofronis et McMeeking (1992). Une modification

heuristique de ces derniers est proposée et discutée. Cette nouvelle approche des modeéles
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micromécaniques modifiés est appliquée a des travaux de la littérature sur la densification
du bore et du plomb. Ce modele de densification sera ensuite intégré dans la simulation

thermo-électro-mécanique du procédé « Frittage Flash ».

La mise en place de la simulation thermo-électro-mécanique du procédé est 'objet du
dernier chapitre. Des expériences de densification réalisées a I'Université de Bourgogne sur
du nickel sont présentées pour alimenter le modéle numérique. Le couplage thermo-électro-
mécanique sur le logiciel ABAQUS et les données d’entrée du modele sont discutés. A la
suite de I'identification du modeéle de densification abordé dans le chapitre précédent pour
le nickel, les expériences de densification sont simulées. Les champs de température et de
densité relative sont examinés au sein de I'échantillon. Enfin des caractérisations expéri-
mentales sont réalisées pour appuyer les résultats du modéle numérique. 1l est observé une
bonne corrélation entre les tendances expérimentale et numérique. Le modele thermo-électro-

mécanique proposé est donc in fine capable de reproduire les expériences.
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Chapitre 1

ETAT DE LART

1.1 Introduction

Lobjet de ce premier chapitre concerne I'état de I'art sur le procédé « Frittage Flash » en
insistant sur son intérét et ses spécificités. Ensuite, le fonctionnement et les mécanismes de
densification mis en jeu dans cette technologie sont discutés. Puisque I'objectif de la these
est de développer une simulation numérique du procédé, y compris la prédiction de 1'évo-
lution de la porosité au sein de I’échantillon, il est naturel de faire le point sur les modeles de
densification proposés pour les procédés conventionnels de frittage. Enfin un état de I'art sur
la simulation de la technologie « Frittage Flash » est présenté. Il décrit les évolutions des mod-
éles numériques durant la derniere décennie. La premiere partie est consacrée aux mod-
eéles thermo-électriques et le seconde partie aux modeles thermo-électro-mécaniques. Nous
nous appuierons sur certains articles récents pour développer notre schéma numérique

thermo-électro-mécanique.

1.2 Du matériau au procédé

Lamétallurgie des poudres est couramment utilisée pour I’élaboration de matériaux denses.

Cette voie est aussi considérée pour I'élaboration de nouvelles générations de matériaux
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comme les matériaux ultrafins, les matériaux nanostructurés et les verres métalliques. L'en-
jeu est alors de produire un matériau homogene sans induire un grossissement important
des grains. Par ailleurs, la métallurgie des poudres offre la possibilité, a partir de poudres,
de produire des pieces denses a porosité contrdlée, avec une géométrie complexe en com-
binant différents matériaux. La fabrication d'une piece par la métallurgie des poudres com-
porte deux grandes étapes : la préparation de la poudre et la compaction de celle-ci pour
obtenir un ensemble solide (Bouvard, 2002).

Pour la réalisation de nanomatériaux, il est possible de partir de poudres nanométriques.
Cependant, cette solution présente de nombreux inconvénients. Les poudres sont trés réac-
tives et doivent étre stockées dans un environnement protégé pour éviter toute contamina-
tion. De plus, leur manipulation reste délicate et leur coit de fabrication est relativement
élevé (5/10k/ ekg). Une autre solution est le broyage de poudres microniques commerciales
afin de créer une structure fine au sein du grain de poudre. Par exemple, dans le cas d'un
broyeur planétaire (voir Figure 1.1), la poudre est placée dans des jarres en mouvement con-
tenant des billes (par exemple : acier trempé). Durant plusieurs heures (8-16h), la poudre est
soumise a des frictions entre les billes et les parois des jarres et aux impacts des billes. Cette
activation mécanique permet de créer des sous-structures de type cristallite au sein du grain
de poudre et d’obtenir une microstructure fine de I’ordre du nanometre. Cette méthode al’a-
vantage de produire une grande quantité de poudres microniques nanostructurées a faible

cofit (Minier, 2008).



Du matériau au procédé 7

F1G. 1.1 - Principe de fonctionnement d'un broyeur planétaire. Les boules bleues représen-
tent les billes qui broyent la poudre lors des rotations du plateau et des jarres afin d’obtenir
une microstructure fine dans les grains de poudre (Minier, 2008).

La poudre, une fois préparée, est utilisée pour étre transformée en un milieu solide. Deux
grandes voies sont généralement pratiquées. La premieére est la compression a froid suivie
d’un frittage. Ce processus consiste a créer des contacts entre les grains de poudre puis de ré-
duire les vides du pré-compacté sous une haute température (inférieure a la température de
fusion) sans appliquer un chargement mécanique extérieur (frittage naturel). La deuxiéme
voie est la mise en forme a chaud. Elle consiste a combiner une haute température avec un
chargement mécanique afin de favoriser la densification du matériau (Bouvard, 2002).

Comme nous I'avons déja évoqué, I'enjeu dans I'élaboration d'un matériau nanostruc-
turé dense est de préserver la structure initiale des poudres obtenues par le broyage. La
voie d’'un traitement thermique long (frittage naturel) pour densifier le matériau produit
une croissance des grains. 11 est donc préférable de choisir la voie de la mise en forme a
chaud ot la densification est plus active (Minier, 2008). Dans cette catégorie, il existe dif-
férentes technologies comme la compaction isostatique a chaud et la compaction a chaud.
Ce dernier procédé, présenté en Figure 1.2, utilise une matrice et deux pistons (générale-
ment en graphite) qui entourent I’échantillon en poudre. L'ensemble, placé dans une cham-
bre sous atmosphere controlée, est chauffé par rayonnement (et par convection si un gaz est
présent dans la chambre) grace a des éléments chauffants qui entourent la matrice. Les pis-

tons appliquent un chargement uniaxial générant au sein de I'échantillon, du fait du contact
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piston et matrice, un état de contrainte complexe. La combinaison de la sollicitation mé-

canique et de la température densifie le matériau.

Compaction a chaud Frittage « Flash »

Poudre

frittée Matrice

Poudre
frittée

Pression

appliquée

Courant et
Pression appliquées

Piston

Elément
chauffant

| B Matrice

FI1G. 1.2 - Moyens de chauffage lors de la compaction a chaud et du « Frittage Flash » (Grasso
et al., 2009).

Depuis quelques années, d’autres technologies sont apparues. Leur particularité réside
dans la maniére de chauffer la poudre (plasma, induction, micro-onde, courant électrique)
(German, 1996). Une des technologies connaissant un essor considérable et celle utilisant
le courant électrique dénommée le « Frittage Flash », comme 'atteste le nombre de publica-

tions sur ce sujet, Figure 1.3.
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F1G. 1.3 - Nombre de publications sur les cinquantes derniéres années. Cet histogramme
montre 'intérét de la communauté scientifique pour cette technologie en ce début du21éme
siecle (Orru et al., 2009).

Ce procédé est identique a la compaction a chaud excepté la méthode de chauffage. Un
courant électrique pulsé traversant le dispositif induit une génération de chaleur par ef-
fet Joule dans l'outillage et dans I’échantillon (si celui-ci est un conducteur). Ainsi, grace
a ce chauffage direct, des montées rapides en température peuvent étre atteintes. Par con-
séquent, le temps d’élaboration est fortement réduit et limite la croissance des grains pour
une densification comparable aux méthodes conventionnelles de mise en forme a chaud. Il
permet d’élaborer de nombreux matériaux comme les céramiques, les métaux purs, les al-
liages, les polymeres et les matériaux a gradient de propriétés, comme le montre la Figure
1.4. Dans la suite, nous allons nous concentrer sur le «Frittage Flash », centre d’'intérét de

cette these. Le matériau étudié dans ce travail est un nickel micronique.
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Zircone/Nickel Cuivre/Acier Alumine/Titane

Zircone/Acier Aluminium/Résine de polymide

F1G6. 1.4 - Matériaux a gradient de propriétés élaborés par « Frittage Flash » (www.scm-
sps.com).

1.3 Le «Frittage Flash »

1.3.1 Historique

L'idée d’utiliser un courant électrique pour chauffer la poudre n’est pas nouvelle en mé-
tallurgie des poudres. Bloxam (1906) est le premier a utiliser un courant continu pour éla-
borer, sans pression, des filaments de tungsténe ou de molybdéne destinés aux lampes in-
candescentes. 'avantage de cette méthode est la diminution des oxydes a la surface des fila-
ments, ce qui améliore leur émissivité. Plus tard, citetWeil3 ont ajouté la pression au courant
électrique continu pour synthétiser des poudres électriquement conductrices. D’Adrian (1922)
réussit a élaborer des matériaux a partir de poudres électriquement isolantes comme la zir-
cone ou la thorine. En 1933, Taylor utilise des décharges électriques fournies par un con-
densateur qui sont censées avoir pour effet une diminution de la croissance de grain. Dans
les décennies suivantes, Inoue (1966) développe un procédé de frittage par étincelage (Spark
Sintering (SS)). Il s'intéresse aux pulses de courant qui conduiraient a la création d’arcs élec-

triques entre les poudres et favoriseraient le frittage. Dans les années 70, les applications
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industrielles de ce dernier procédé sont tres rares, car ’élaboration des matériaux, via ce
concept, est encore mal maitrisée. A la fin des années 1980, suite a I'expiration des brevets
d’Inoue, s'ouvre, notamment au Japon la voie au développement de nouveaux procédés et a
leur industrialisation (Grasso et al., 2009). Dans le milieu des années 1980, la société Sodic
concoit le Plasma Activated Sintering (PAS) combinant un courant pulsé ou continu et une
mise en compression via des pistons. La machine peut fournir un courant de 800A et une
force de 50kN. Le Plasma Activated Sintering est utilisé pour la fabrication d’aimants. A partir
des années 1990, la société Sumitomo développe et commercialise le procédé Spark Plasma
Sintering ou « Frittage Flash » utilisant un courant électrique variant de 2 a 20k A et des pis-
tons permettant I’application d'une force comprise entre 100 et 3000k N, selon les appareils.
Aujourd’hui, des chaines de production utilisant le « Frittage Flash » comme moyen d’élabo-

ration existent sur le continent asiatique (Tokita, 1999) comme le montre la Figure 1.5.
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F1G. 1.5 — Chaine industrielle automatisée pour la fabrication de matériaux a gradient de
propriétés : a) synoptique des différentes étapes du « Frittage Flash », b) entrée du processus
et c) vue des systemes de pré-chauffage, de frittage et du refroidissement (Grasso et al., 2009).

Dans le reste du monde, son utilisation en est encore au stade de la recherche. Mais cer-
taines sociétés hors Japon commencent a fabriquer et a commercialiser le procédé SPS ou
«Frittage Flash ». On peut citer la société allemande FCT Systeme GmbH qui produit sa pro-

pre machine depuis 2003 et aux Etats-Unis la société Thermal Technologie depuis 2008.

1.3.2 Principe du « Frittage Flash » ou SPS

Le « Frittage Flash » fait partie de la famille des procédés utilisant un champ électrique
(Electrical current activated/assisted sintering (ECAS))(Grasso et al., 2009). Globalement, le
systeme « Frittage Flash » est composé (voir Figure 1.6) d'une matrice et de deux pistons en

graphite, 'ensemble entoure la poudre a densifier. Les pistons en graphite exercent sur la
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poudre un chargement mécanique complexe. Lensemble du dispositif est traversé par un
courant pulsé de trés haute intensité (2 — 60kA) qui génere de la chaleur par effet Joule.
La combinaison d’'une haute température et d'un chargement mécanique permet de densi-
fier I'’échantillon. Ce courant électrique est appliqué via des électrodes refroidies a I’eau aux
bornes de I'assemblage. Des entretoises en graphite sont intercalées entre les électrodes et
les pistons. La présence des entretoises permet de transférer I'effort mécanique aux pistons
sans détériorer les électrodes. Lensemble est intégré a I'intérieur d'une chambre sous atmo-

sphere controlée dont les parois sont refroidies a I’eau.

Application d’un effort mécanique par
un systéme hydraulique

Chambre sous ‘

atmosphere controlée
avec paroi refroidie
al’eau
Entretoise
Matrice __| Générateur
Courant (t)
Echantillon —— Tension (t)
Piston .
Point de
controle de
la
température

Electrode ==
refroidie a I’eau

F1G. 1.6 — Schéma de principe du « Frittage Flash ».

Afin de controler I'élaboration de I’échantillon, deux systémes asservis avec commande
PID (Proportionnelle Intégrale Dérivée) régulent en permanence I'alimentation électrique et

la pression des vérins afin de suivre une température et un chargement mécanique prépro-
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grammé par un opérateur. La température imposée par I'opérateur est comparée a celle
mesurée par un thermocouple placé en général a la surface du moule. Il est également pos-
sible de controler manuellement I’alimentation électrique du systéme.

Le courant électrique traversant I’assemblage est un courant pulsé dont le motif péri-
odique peut étre choisi par 'opérateur. Avec la technologie FCT Systeme GmbH, il est pos-
sible, comme le montre la Figure 1.7, de composer une série d'impulsions en indiquant le
nombre de pulses, leur durée et la durée du temps mort entre chaque pulse. La machine
FCT Systeme GmbH permet également le controle des temps morts entre chaque série d’'im-
pulsion. Toutefois la période du signal ne peut pas excéder 255ms et sa fréquence maximale

peut atteindre 500H z.

NWWWW /WVWWW\M N

t_on=3 ms; t_off=3 ms

n=1; t_p=0ms

NAVAVA!

VR g GO g R [ ot o

f

IEVAVAVAVA

s0 -a0 -30 -20 -i0 o 10 20 EY ao s0

Durée du pulse t_on=[1-255 ms] Nombre de pulse n=[1-255]
Durée de la pause entre les Durée de la pause entre les séries
pulses t_off=[1-255 ms] d’impulsion t_p=[1-255 ms]

F1G. 1.7 — Exemples de signaux électriques pulsés utilisés dans les procédés FCT Systeme
GmbH.

Les valeurs expérimentales du courant et de la tension mesurées par les appareillages in-

tégrés au procédé fournissent les valeurs efficaces du signal. De nombreuses études ont été
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menées avec des pulses spécifiques. Cela conduit a de nombreuses autres dénominations du
procédé comme le procédé « Field Activated Pressure Assisted Synthesis » (FAPAS) utilisant
un signal sinusoidal alternatif (Bernard et al., 2006).

Comme nous venons de le voir, le « Frittage Flash » est un procédé de compaction a chaud
assisté par un courant électrique. Afin de pouvoir a ’avenir maitriser ce systeme d’élabora-
tion, il convient alors de décrire les différents mécanismes a 1'origine de la densification de

I’échantillon.

1.3.3 Mécanismes de densification propres au « Frittage Flash ».

Le «Frittage Flash » comparé aux procédés conventionnels (compaction isostatique a
chaud, compaction a chaud) a I'avantage de densifier les matériaux en des temps tres courts
(quelques dizaines de minutes contre quelques heures pour les procédés conventionnels) et
de préserver la fine microstructure du matériau grace a une rapide montée en température.
Cependant il est encore difficile aujourd’hui de comprendre les effets réels du courant élec-
trique durant la densification. Beaucoup de chercheurs s’interrogent sur les mécanismes im-
pliqués dans le « Frittage Flash ». Il existe différentes interprétations dans la littérature : selon
Masao Tokita (1999), I'initiateur de la version industrielle du « Frittage Flash », des décharges
électriques entre particules de poudre favorisées par les pulses de courant, se produisent
lors du passage du courant et provoqueraient des températures locales de plusieurs milliers
de degrés créant un plasma. Une évaporation et une fusion superficielle de la particule de
poudre s’ensuivent générant la création de cols autour de la surface de contact des particules
(voir Fig. 1.8). La densification se poursuit par apport continu d’énergie, ici principalement
par effet Joule venant de la matrice, des pistons et éventuellement de 1’échantillon (cas des

matériaux conducteurs).
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F1G. 1.8 — Descriptif du mécanisme de création des cols entre particules intervenant dans le
«Frittage Flash » selon M. Tokita (Lahamani et al., 2006).

Cependant, cette vision est toujours contestée par une partie de la communauté car la
présence d’étincelles est relativement peu fréquente (Yanagisawa et al., 2002) dans la poudre
voir absente (Ozaki et al., 2000). Munir et co- auteurs (Munir et al., 2006) ne confirment pas la
présence de plasma et expliquent que la rapide densification est due a I'effet Joule en grande
majorité.

Olevsky et Froyen (2006), Olevsky et al. (2007) et Olevsky et Froyen (2009) se sont in-
téressés ala modélisation des mécanismes de densification pouvant intervenir dans1’échan-
tillon lors de la compaction. Dans une premiere étude, Olevsky et Froyen (2006) ont proposé
un modele micromécanique basé sur une cellule élémentaire (grains rectangulaires avec

pores sphériques, voir Figure 1.9).
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Joint de Grain

N

F1G. 1.9 - Volume d’étude des travaux d’Olevsky et Froyen (2006) du corps composé d'un
pore sphérique entouré de grains rectangulaires.

Les mécanismes de densification pris en compte par le modele sont le fluage des partic-
ules, la diffusion aux joints de grain (liée a la tension superficielle, au chargement extérieur)
et 'électromigration. Les deux premiers mécanismes sont présents dans les procédés con-
ventionnels de compaction a chaud. En revanche I'électromigration permet de déplacer
de la matiere sous I'effet d'un champ électrique. Ce mécanisme pourrait intervenir dans le
«Frittage Flash ». Les résultats du modele montrent que I’électromigration est prépondérante
pour un matériau avec une faible porosité et des tailles de grain de 'ordre du micrometre,

voir Figure 1.10.
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F1G. 1.10 — Carte de frittage, obtenue par Olevsky et Froyen (2006). Elle montre les mécan-
ismes de densification prépondérants suivant la porosité et la taille de grain. Vers les faibles
tailles de grain, la densification est contrdlée principalement par la diffusion induite par
la tension superficielle des particules. Quant a I'électromigration, elle se révele importante
pour de faibles porosités et des tailles de grain de I'ordre du micromeétre. Néanmoins, on
constate que pour ces tailles de grain, la densification par fluage des poudres induit par le
chargement mécanique extérieur reste le mécanisme majoritaire jusqu’a des porosités rela-
tivement faibles.

Plus récemment, Olevsky et al. (2007) ont modifié le modele précédent pour tenir compte
de la forme des vides. Les pores sont désormais elliptiques. Une fonction d’évolution per-
met de décrire le changement morphologique du pore vers une forme sphérique. Les mé-
canismes de densification incluent la diffusion au joint de grain et le fluage des particules.
Lintérét majeur de ces travaux est de pouvoir évaluer I'effet de la vitesse de montée en tem-
pérature sur ’évolution du grossissement des grains de poudres. La taille de grain influence
le changement morphologique du pore et la diffusion au joint de grain. Les résultats de la
simulation montrent que les hautes vitesses de montée en température permettent une den-
sification plus rapide du matériau et limitent le grossissement des grains. Olevsky et Froyen

(2009) reviennent sur leur premiere modélisation en remplagant 1’électromigration par I'ef-

fet Ludwig-Soret (thermodiffusion). Selon les auteurs, des gradients de température subsis-
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tent au sein des cols entre les particules de poudre et favoriseraient la diffusion de la matiere
dans I’échantillon. Les auteurs indiquent que la thermodiffusion peut étre importante no-
tamment pour des particules de petite taille. Sa contribution serait considérable pour des
faibles pressions dans une certaine gamme de température.

Lensemble de ces trois études définit le comportement du matériau sous chargement
thermo-électro- mécanique mais il n’a pas été couplé a une simulation thermo-électro-méca-
nique du procédé. De plus, les auteurs modélisent la compaction du matériau dans des con-
ditions de compression confinée (déformation 1D) limitant la généralisation de ces mod-
éles en 3D. De nombreux parametres sont nécessaires pour modéliser la compaction et sont
difficilement identifiables. Cela rend ces modélisations avancées peu pratiques du point de
vue des applications industrielles. Cependant, ce travail fondamental permet de visualiser
I'influence des différents effets qui pourraient, pour certains d’entre eux, comme I’électro-
migration, intervenir spécifiquement dans le « Frittage Flash ». Pour 'instant, la présence de
I'électromigration n’est pas encore suffisamment confirmée pour étre intégrée aux simula-
tions numériques.

Enrevanche d’autres chercheurs affirment qu’il n’existe pas de différence avec les procédés
conventionnels (Dobedoe et al., 2005).

Les différentes interprétations des mécanismes de densification abordées ci-dessus, con-
duisent a considérer, dans un premier temps, le « Frittage Flash » comme un procédé conven-
tionnel de compaction a chaud avec un chauffage accéléré de I'échantillon. Il convient donc
de s’orienter vers les travaux de la littérature existant dans le domaine de la mise en forme
traditionnelle a chaud et plus particulierement ceux s'occupant de la modélisation des mé-

canismes de densification.
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1.3.4 Modélisation des procédés conventionnels de mise en forme a chaud

1.3.4.1 Mécanismes physiques

La mise en forme a chaud de milieux pulvérulents peut étre divisée en deux étapes. Ini-
tialement, les particules de poudre sont précompactées. Le stade 1 correspond a la création
de cols entre les particules créant des porosités ouvertes. Ces porosités interconnectées sont
ensuite éliminées pour former des vides isolés. Dans le stade 2, ces porosités fermées sont
éliminées et le matériau devient dense et solide.

Selon les conditions de mise en forme a chaud (température, pression, taille des partic-
ules...), différents mécanismes sont impliqués dans la réduction de la porosité. On peut men-
tionner la déformation plastique instantanée, le fluage par mouvement de dislocations dans
les particules ou par mécanismes de diffusion (flux de matiere entre les particules) comme

cela est illustré en Figure 1.11.

Source Chemins Puits (sink
! de diffusion uits (sink)
a) par voie Col (neck)
gazeuse
Surfac.e de b) en volume Col
la particule
g
¢) en surface Col K
=]
e
d) en volume Col g
Joint de © 'S'
grain e) par le g
joint de grain Col é
— 5
_ram f) en volume Col -
(dislocation)

F1G. 1.11 - Chemins de diffusion rencontrés dans le frittage des poudres. La consolidation
correspond au grossissement du col et la densification correspond au rapprochement des
centres des deux particules (Ashby, 1974).

Selon Helle et al. (1985) pour la mise en forme a chaud d'une poudre d’acier a outil sous
haute pression et température et pour des faibles porosités, la diffusion aux joints de grain

est le mécanisme dominant alors que pour des plus grandes porosités, le fluage controdle le
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processus de densification. Cependant, pour des poudres d’alumine, la diffusion aux joints
de grain reste le mécanisme dominant. Pour obtenir une image claire de I'importance des
différents mécanismes gouvernant la mise en forme a chaud, on peut se référer a des cartes
de densification disponibles dans la littérature pour différents matériaux, voir (Ashby, 1974),

(Swinkels et Ashby, 1981), (Helle et al., 1985).

1.3.4.2 Modélisation du comportement poreux et de la densification

Depuis les années 1940, de nombreux auteurs ont proposé différentes approches pour
décrire le frittage, (Frenkel, 1945), (Mackenzie et Shuttleworth, 1949), (Kingery et Berg, 1955).
Frenkel en 1945, a été 'un des premiers a proposer un modele rhéologique pour le frit-
tage. L'auteur a étudié la coalescence de deux particules sphériques controlée par un flu-
age visqueux induit par les tensions superficielles. Plus tard, dans les années 1970 et jusqu’a
maintenant, pour décrire le retrait par déformation plastique et/ou viscoplastique des com-
posants frittés, de nombreux modeles basés sur la description des matériaux poreux ont été
proposés par plusieurs auteurs, voir (Skorohod, 1972), (Scherer, 1977), (Kuhn et Downey,
1971), (Green, 1972), (Shima et Oyane, 1976), (Wilkinson et Ashby, 1975), (Olevsky et Skoro-
hod, 1988).

Dans de nombreuses contributions, le comportement des matériaux poreux est analysé
en cherchant la réponse d'un élément de volume représentatif contenant des vides. Une im-
portante contribution concernant I’évolution de la taille de vide sous chargement est ap-
portée par les travaux de Rice et Tracey (1969). Ceux-ci ont analysé I’évolution d'un seul vide
dans un milieu infini parfaitement plastique. Dans cette contribution, les effets de la tem-
pérature ne sont pas inclus et I'évolution de la taille de vide est seulement due au charge-

ment mécanique appliqué. Gurson (1977) a établi une expression de la surface de charge
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d’'un matériau poreux basé sur un modéle micromécanique. Un champ de vitesse virtuel
a été adopté pour estimer le champ de déformation dans la matrice. Initialement, le com-
portement de la matrice est considéré comme parfaitement plastique mais des extensions
pour intégrer I'écrouissage, |'effet de la vitesse de déformation et 'adoucissement thermique
ont été proposées dans la littérature. Plus tard, Budiansky et al. (1982) ont revisité le travail
de Rice et Tracey (1969) en considérant la matrice comme un matériau viscoplastique. Basé
sur I’étude de Budiansky et al. (1982), Duva et Hutchinson (1984) ont défini un potentiel en
vitesse de déformation décrivant le comportement du matériau poreux pour une faible frac-
tion volumique de vide. Cocks (1989) a obtenu une autre estimation du potentiel en vitesse
de déformation en adoptant une approche variationnelle et des champs cinématiquement
ou statiquement admissibles. Des approches auto-cohérentes et par bornes ont également
été développées pour modéliser le milieu poreux, (Ponte-Castaneda, 1991) et (Michel et Su-
quet, 1992). Sans étre exhaustif, d’autres modeles micromécaniques formulés par Duva et
Crow (1992) et Sofronis et McMeeking (1992) peuvent aussi étre mentionnés. I'extension des
précédents modeles pour des matériaux poreux contenant des vides non sphériques a été
récemment publiée par Gologanu et al. (1993), Garajeu et al. (2000) et Monchiet et al. (2007).
Comme pour les modéles traitant des vides sphériques, les expressions mathématiques des
potentiels et des surface de charge sont différentes d'un modele a I'autre suivant le champ
de vitesse cinématiquement admissible utilisé.

Pour la plupart des modéles micromécaniques, la cellule unitaire de référence choisie est
un vide (sphérique ou sphéroidal) entouré d’'une matrice. Par conséquent, la porosité dans
le matériau n’est pas connectée. Ainsi, ces modeles sont dédiés au stade 2 du frittage.

La porosité du matériau est intégrée dans les modeéles via la fraction volumique de vide.
Pour le stade 1, les modeles sont basés sur la description des mécanismes opérant au niveau

des contacts entre particules durant la densification. Initialement les poudres forment un
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ensemble compact et aléatoire de particules. Dans cette configuration, la porosité est de I'or-
dre de 40% (36% exactement dans le cas de particules sphériques de méme taille) (Arzt, 1982),
(Arzt et al., 1983). Helle et al. (1985) ont revisité le travail de Arzt (1982) et ont montré que,
lorsqu'une pression externe est appliquée sur '’ensemble du compact formé de particules
sphériques, la pression locale appliquée en chaque point de contact des particules, devenait
trés importante, a cause de la trés petite surface de contact, conduisant a de grandes défor-
mations plastiques dans cette zone. En conséquence, ils ont proposé de modéliser le stade 1
de densification en introduisant une pression effective (voir équation (1.1)) dépendante de la
porosité initiale d'un ensemble compact de particules sphériques (environ 36% de porosité)
et 'ont intégré dans leur description d’une loi de fluage pour décrire le comportement du
milieu poreux dans le stade 1 de la densification :

P

Peff = (00 _ 0)(1 _ 0)2 (11)

avec P,y est la pression effective au niveau du contact, P la pression appliquée a I’échelle
macro, f la porosité et 6, la porosité initiale. Plus tard, Kuhn et McMeeking (1992) ont étudié
la déformation dans la zone de contact entre les particules via des simulations numériques.
A partir de leurs calculs, ils ont proposé un potentiel viscoplastique qui inclut la porosité
initiale. Pour obtenir une modélisation valide pour les deux stades, Fleck et al. (1992) ont
proposé une transition continue entre les modeles développés dans les stades 1 et 2. Dans
de nombreux travaux, cette transition continue a été adoptée, voir par exemple Cocks (1993)
et Song et al. (1996). Song et al. (1996) ont cherché a déterminer I'évolution de la porosité
durant la densification incluant les stades 1 et 2. Les prédictions du modéle comparées aux
expériences sur une poudre de cuivre sont relativement raisonnables concernant la com-
paction isostatique a chaud, mais elles sont moins satisfaisantes concernant la compaction

a chaud. Basé sur les travaux de Green (1972) et Shima et Oyane (1976), Abouaf et Chenot
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(1986) ont proposé de définir un potentiel elliptique combinant la vitesse de déformation
équivalente du J et la vitesse de déformation plastique moyenne volumique. La dépen-
dance en porosité du potentiel est évaluée par une campagne expérimentale (compression
uniaxiale, compaction isostatique a chaud, compaction a chaud). Ce modele est tres utilisé
pour la mise en forme a chaud, voir (Bouvard et Lafer, 1989), (Argento et al., 1994), (Bouaziz
et al., 1997). En général, le modeéle d’Abouaf et Chenot (1986) permet d’obtenir une bonne
prédiction de la densification des poudres métalliques. Du fait des hautes températures, la
taille des grains augmente au cours de la densification. Besson et Abouaf (1991) ont proposé
des modeles permettant de prédire les grossissements des grains lors de la compaction, no-
tamment en compaction isostatique a chaud.

L'évolution de la porosité est tres influencée par la température et la pression appliquée.
On observe habituellement que la porosité n’est pas homogene dans I'ensemble de I'échan-
tillon. Pour obtenir une cartographie des hétérogénéités, des calculs par éléments finis pour
lesquels le couplage thermo-mécanique est indispensable, sont maintenant, trés utilisés,
(Abouaf et Chenot, 1986), (Riedel et al., 1994), (Baccino et Moret, 2000), (Kraft et Riedel,
2004). Des études instructives ont été proposées par Kim et Jeon (1998) et Cho et Kim (2001).
Par exemple, Cho et Kim (2001) ont simulé la densification d'un mélange de poudre de cuivre
et d’acier a outil par les procédés de compaction isostatique a chaud et de compaction a
chaud. IIs ont également réalisé des simulations numériques de ces deux procédés en con-
sidérant deux descriptions différentes du comportement du matériau. D'une part, la réponse
du matériau poreux est décrite, dans le premier stade, par le modéle de Kuhn et McMeeking
(1992) et dans le deuxieme stade par le modele de Sofronis et McMeeking (1992). La tran-
sition entre les deux modeles est assurée par 'approche développée par Fleck et al. (1992).
D’autre part, le modele d’ Abouaf et Chenot (1986) est également considéré. Les deux ap-

proches sont implémentées dans le logiciel par éléments finis ABAQUS . Finalement les pré-
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dictions des deux approches sont comparées aux expériences. Ce travail révele que les mod-
eles de McMeeking conduisent a de faibles vitesses de densification. Au contraire, les pré-
dictions basées sur le modele d’Abouaf sont en bon accord avec les données expérimentales,
voir Figure 1.12. Ces écarts proviennent de I'utilisation de modeles différents pour définir le

comportement du méme milieu poreux.
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F1G. 1.12 — a) Evolution de la densification pour un échantillon de cuivre élaboré sous com-
paction a chaud. Les Figures b) et ¢c) montrent’évolution de la densification d'un mélange de
poudre de cuivre et d’acier a outil dans le cas d'une compaction isostatique a chaud (CIC).
Le modele d’Abouaf est en bon accord avec les données expérimentales. En revanche, les
modeles de McMeeking et al. sous-estiment la densification (Cho et Kim, 2001).

L'ensemble de ces travaux abordés ci-dessus, montre la diversité des modéles pour re-
produire la densification du matériau. Toutefois, le « Frittage Flash » implique de considérer,

le champ électrique qui conduit au chauffage rapide du systéme. Cette différence par rap-
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port aux procédés conventionnels ne garantit pas une densification homogene de I’échan-
tillon. En effet, I'évolution de la température au sein du procédé lors de I’élaboration du
matériau est hétérogene . Ces hétérogénéités de température auraient de nombreuses orig-
ines comme la vitesse de montée en température, la géométrie du systeme ou encore les
propriétés physiques de I'assemblage (Shen et al., 2004). Afin d’avoir une vision relative-
ment claire du champ de température et des autres champs (densité, contrainte mécanique,
etc.) durant I'élaboration du matériau, il est nécessaire d’avoir recours a une modélisation

numérique thermo-électrique mécanique du procédé.

1.4 Etatdel’art sur la modélisation du « Frittage Flash »

Depuis 2000 le nombre de publications sur la modélisation du procédé « Frittage Flash »
ne cesse de croitre. Les motivations pour la modélisation tournent autour de la possibilité
de pouvoir évaluer les grandeurs physiques, telles que la température, la porosité, les con-
traintes mécaniques au sein de I’échantillon qui sont généralement difficiles a obtenir par
I'expérience. Les résultats théoriques de ces modélisations aident al'interprétation physique
de certaines observations expérimentales. On peut citer entre autres le grossissement de
grains qui est un aspect important, surtout si on s’intéresse a la possibilité de fabriquer des
matériaux denses avec une taille de grains nanométriques. Il a été constaté que les grains ont
une taille plus importante au centre d'un échantillon de nickel qu’au bord de I’échantillon
(en contact avec la matrice). Selon Minier et al. (2010), il est observé au centre une tempéra-
ture plus prononcée. Des simulations numériques thermo-électriques réalisées par Couque
et al. (2008) dans le cadre de la these de Ludivine Minier (2008) ont appuyé cette interpréta-

tion.
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1.4.1 Approche thermo-électrique

Les travaux précurseurs ont commencé a modéliser la partie thermo-électrique du procé-
dé car laméthode de chauffage est originale et le champ de température résultant du courant
appliqué éveille une certaine curiosité. De plus, la température est un parametre important
dansI’élaboration du matériau et sa distribution pourrait différer suivant la nature électrique
(conducteur ou non) de I’échantillon. Les modeles permettent d’apporter des réponses sur
la distribution de la température. Cependant, selon Orru et al. (2009) dans leur revue de la
littérature sur cette technologie, la qualité des résultats de ces modeles dépend fortement
des hypothéses simplificatrices posées par les modélisateurs. La premieére étude sur la mod-
élisation du procédé est attribuée a Raichenko et Chernikova (1989). Dans ces travaux, le
systeéme est représenté en 1D et]’équation de la chaleur est résolue analytiquement. Ce mod-
eéle thermo électrique tres simplifié nous donne une évolution de la température au sein de
I’échantillon trois fois plus importante que celle mesurée.

Au début des années 2000, la modélisation thermo-électrique commence réellement a
évoluer, car 'engouement porté par la communauté scientifique sur cette technologie est
en pleine ascension. On commence a avoir des capacités pour simuler le procédé avec des
géométries complexes et pour résoudre I’ensemble des équations thermique-électriques cou-
plées. Les pertes thermiques de méme que la dépendance des parametres physiques en
fonction de la température sont mieux considérées. En 2001, I’étude menée par Yoneya et
Ikeshoji (2001) modélise en axisymétrique, I’échantillon, la matrice et la partie des pistons

insérées dans la matrice comme le présente la Figure 1.13.
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Matrice

FI1G. 1.13 - Domaine du procédé « Frittage Flash » modelisé par Yoneya et Ikeshoji (2001).

L'équation de la chaleur, la loi d’Ohm et la conservation de la charge électrique sont ré-
solues numériquement. Des pertes par conduction, pour modéliser le refroidissement du
systéme via les pistons sont appliquées. De plus, comme I’enceinte est sous vide, les pertes
par convection a la surface du moule sont négligées et le rayonnement est pris en compte.
La Figure 1.14 montre, en régime stationnaire, la répartition de la température au sein du
procédé.

Graphite Cuivre

T érat °C
2 empérature (°C) b)

Température (°C)

0.020 0.020

0.000

£ 0.000-]

-0.020]

-0.020+

F1G. 1.14 — Répartition de la température dans la zone modélisée (voir Figure 1.13) pour un
échantillon en graphite et en cuivre, respectivement.

Deux types d’échantillon sont considérés : 'un en cuivre et 'autre en graphite. Les au-
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teurs ont conclu, d'une part, que le courant traverse davantage I'échantillon en cuivre car il
est plus conducteur électriquement que la matrice en graphite, et d’autre part, que la généra-
tion de chaleur par effet Joule se concentre essentiellement dans les pistons en graphite plus
résistifs. Les gradients de température dans les échantillons (10 mm de diametre et de hau-
teur) I'un en graphite et 'autre en cuivre, sont relativement faibles (moins d’'une dizaine de
degrés). On voit une différence de 12°C' en Figure 1.14a.

Yucheng et Zhengyi (2002) ont montré que pour un échantillon de 7i B>/ BN, quatre fois
plus grand que celui de Yoneya et Ikeshoji (2001), des gradients de température de I'ordre
de 350°C ont été observés dans les calculs. Toutefois, I’échantillon en TP By / BN, aussi résis-
tif électriquement que le graphite, posséde une conductivité thermique plus faible et pour-
rait conduire a des gradients de température plus importants. D’ailleurs, Tiwari et al. (2009)
montreront son influence plus tard en 2009 en conduisant une analyse paramétrique sur
le conductivité thermique de I’échantillon en graphite. IIs ont constaté que pour une con-
ductivité thermique de 5W/(m.K), une différence de température, entre le bord et le cen-
tre de I'’échantillon s’établit autour de 70°C alors que pour des conductivités thermiques
supérieures a 40W/(m.K), les différences sont de 'ordre de 3°C.

Le matériau a densifier peut étre isolant électriquement. On peut citer Keum et al. (2002),
qui ont simulé, dans une étude menée en 1D, le champ de température dans un échantillon
en alumine (électriquement isolant) en régime stationnaire. Keum et al. (2002) ont noté que
le courant traversait la matrice et 1'élévation de la température dans I’échantillon d’alumine
est obtenue par conduction thermique.

Ces travaux présentent les premiers résultats sur la distribution de la température dans
des échantillons électriquement conducteurs ou isolants. Certaines études manquent de
confrontations a I’expérience. La zone d’étude se limite souvent a I’échantillon (Keum et al.,

2002) ou aux éléments entourant I'’échantillon (matrice et une partie des pistons a I'intérieur
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de la matrice).

Matsugi et al. (2003a), proposent une simulation numérique du procédé avec une géomé-
trie plus réaliste du systéme. I'échantillon, la matrice et les pistons sont représentés entiere-
ment, voir Figure 1.15. Afin d’apporter un éclaircissement sur les valeurs réelles des tempéra-
tures mises en jeu dans le procédé, les auteurs confrontent la modélisation a des mesures ex-
périmentales fournies par des thermocouples positionnés a différents endroits de I’assem-
blage. Deux matériaux sont étudiés. L'un est électriquement isolant (Alumine) et I'autre est
conducteur (Titane). Les auteurs prennent en compte 1’évolution de la densité relative ex-
périmentale de I’échantillon, interpolée sur des expériences, par une expression prenant en
compte la température et la pression ainsi que la densité initiale. Cette expression permettra
durant la simulation, de faire varier indirectement les propriétés matériaux en fonction de
la porosité. A noter que le couplage mécanique n’est pas considéré. De plus, les résistances
thermiques et électriques des contacts entre les piéces, jusqu’ici négligées, sont prises en
compte. Leurs valeurs different suivant la composition du contact. Les résultats de la simula-
tion, présentés en Figure 1.15, montrent, en régime stationnaire, une excellente corrélation
entre les températures calculées et celles qui sont mesurées par les différents thermocou-
ples. Les résultats de ces travaux confirment certaines observations précédentes. Selon Mat-
sugi et al. (2003a), les pistons sont le foyer des plus hautes températures du systéme, quelle
que soit la nature de I’échantillon (électriquement conducteur ou isolant). Les plus hautes
températures au niveau des pistons proviennent d'une résistivité maximale associée a la ré-
duction de section. Cela génere le plus fort effet Joule du dispositif. De plus, I'étude confirme

que I'alumine est bien chauffée par la matrice et les pistons, par conduction.
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F1G. 1.15 - Distribution de la température obtenue par Matsugi et al. (2003a), pour un échan-
tillon conducteur (Titane) et isolant (Alumine). Les cercles pleins indiquent la position des
thermocouples. Une trés bonne corrélation est observée entre les températures calculées et
mesurées (valeurs a coté des cercles).

Dans une autre étude, ces mémes auteurs (Matsugi et al., 2003b), ont utilisé le modeéle
précédent pour analyser la synthése d’'un échantillon de Titane en forme de T. Le piston
inférieur, d'une section plus faible présentant donc une plus grande résistance électrique
que son homologue supérieur, chauffe davantage créant des gradients de température dans
I’échantillon. Cette étude montre que le champ de température est également sensible a la
géométrie des différentes pieces composant la partie utile du systeme.

Larépartition de la température, dans les travaux abordés jusqu’ici, est un résultat impor-
tant. Son réle dans la densification du matériau est prépondérant. Cependant, I’étude de la

distribution de la température en régime stationnaire reste limitée, car avant d’atteindre ce

stade, sa répartition ne cesse d’évoluer et cela peut avoir des conséquences sur I’élaboration



32 ETAT DE L’ART

du matériau.

L'évolution du champ de température, en régime instationnaire, a été étudiée par Wang
et al. (2003). Ils ont simulé une géométrie similaire a celle de Matsugi et al. (2003a) en util-
isant le logiciel d’éléments finis ANSYS. Les contacts sont supposés parfaits. Le matériau de
I’échantillon est un nitrure de Bore (un matériau électriquement isolant). Lors de ’applica-
tion d’une tension de 3 Volts aux extrémités des pistons, les auteurs observent, au début du
cycle, un chauffage intensif des pistons. La chaleur diffuse alors vers la matrice et 'échan-
tillon plus froids comme I'illustre la Figure 1.16. Cependant, la matrice est plus chaude que
I’échantillon, car ce dernier est électriquement isolant et n'est donc pas sujet a I'effet Joule
induit par le passage du courant. Mais apres un certain temps, cette distribution tend a s’ho-
mogénéiser. Le centre de 1’échantillon devient presque aussi chaud que le bord en contact

avec la matrice comme le montre la Figure 1.17.

(a)

F1G. 1.16 — Répartition de la température dans le systeme pour différents temps a)-d) (in-
tervalle de temps non précisé dans la publication). Un échantillon de nitrure de bore est
considéré dans cette étude (Wang et al., 2003).
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F1G. 1.17 — Profil de la température pour un échantillon en nitrure de bore de rayon 20.5mm
en fin de cycle, (Wang et al., 2003)

Cette évolution de distribution, est due, selon les auteurs, aux pertes par rayonnement
qui deviennent plus importantes sur le bord extérieur de la matrice quand la température
augmente. Ces mémes auteurs en 2006 ont étudié 1’élaboration d'un échantillon conduc-
teur (TiBy/BN) (Wang et al., 2006). Ils ont constaté que contrairement au nitrure de bore,
le TiBy/BN était toujours plus chaud que le moule. Pour conclure, les auteurs notent que
pour limiter les gradients de température au sein de I’échantillon lors du régime transitoire,
une faible vitesse de montée en température du systeme est conseillée.

Ces dernieres études montrent que I'analyse de la distribution de la température au sein
du systéme est en réalité d'une grande complexité. Suivant les matériaux étudiés et les hy-
pothéses réalisées dans les modélisations, il est difficile d’affirmer qu'un certain type de dis-
tribution de température correspondrait davantage a un matériau électriquement conduc-
teur qu’a un isolant. De plus, la distribution de la température ne cesse d’évoluer lors du
chauffage et les pertes par rayonnement participent a cette évolution.

Zavaliangos et al. (2004) ont réalisé en 2004, un bilan des pertes thermiques a différentes

températures, au niveau de la surface du moule. Les auteurs ont inclus, dans1’étude, 'ensem-
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ble de la chambre sous vide. L'échantillon est un graphite dense. Dans cette étude, Zavalian-
gos et al. (2004) distinguent deux types de pertes thermiques : les pertes thermiques par con-
duction a travers 'extrémité des pistons dues au refroidissement des électrodes et les pertes
par rayonnement a travers les parois extérieures des pistons et de la matrice. Les pertes par
convection a la surface du moule sont négligées, car I'enceinte est sous vide. Sur 'ensemble
des pertes thermiques analysées sur la partie la plus chaude du systéme (piston, échantillon,
matrice. voir Fig. 1.18), 80% des pertes sont induites par la conduction (haut et bas, voir Fig.
1.18) lorsque la température prise a la surface du moule est de 350°C. En revanche pour une
température de 1350°C au niveau du moule, les pertes par rayonnement représentent 60%
des pertes thermiques. La surface du moule est la plus exposée aux pertes par rayonnement
(soit 40% des pertes thermiques totales). Limportance et I'évolution des pertes thermiques
au niveau du moule en cours de process permet d’expliquer I'inversion de la distribution
de la température entre le moule et I’échantillon observée dans les travaux de Wang et al.
(2003). Zavaliangos et al. (2004) ont également considéré les résistances de contact entre les
pieces. Contrairement au travail de Matsugi et al. (2003a), les résistances de contact sont
regroupées en deux types, les contacts horizontaux et verticaux. Selon les auteurs, la pres-
sion sur les contacts horizontaux est plus importante, ce qui permet de conduire davantage
I'électricité et la chaleur que leurs homologues verticaux. Zavaliangos et al. (2004) notent
leur importance dans la simulation pour mieux approcher la distribution de la température
réelle, expliquant d’ailleurs I'excellente corrélation entre les températures mesurées et cal-

culées dans les travaux de Matsugi et al. (2003a).
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F1G. 1.18 — Bilan des pertes thermiques dans la partie la plus chaude du systéme. Les pertes
par conduction sont majoritaires pour des faibles températures tandis que les pertes par
rayonnement sont prédominantes pour des températures importantes (Zavaliangos et al.,
2004).

Zavaliangos et al. (2004), dans leur simulation, ont inséré des feuilles de graphite au
niveau des contacts afin de protéger I'outillage de I’échantillon et d’améliorer les contacts.
Comparativement aux propriétés physiques de I'outillage, ces feuilles conduisent mieux la
chaleur et le courant électrique dans le sens de I'épaisseur et sont plus résistives électrique-
ment et thermiquement dans leur plan. Zhang (2004) a simulé la zone autour de I’échantillon
et a constaté une plus importante génération de chaleur par effet Joule concentrée dans les
feuilles de graphite. Mais leur faible taille modifie peu le champ de température du systeme.

Les différentes modélisations montrent les conséquences des hypothéses simplificatri-
ces, comme la prise en compte des pertes par rayonnement et/ou des résistances de contact
qui modifie la distribution de la température. Les modélisations essayent de proposer des
simulations plus robustes en proposant, parfois, des campagnes expérimentales spécifiques
afin d’étudier certains points caractéristiques comme l'influence des résistances de contact
qui dépendent de plusieurs parametres dont la température.

En 2005, Vanmeensel et al. (2005) se sont intéressés a la détermination de la dépendance

des résistances de contact en fonction de la température. Une campagne expérimentale spé-
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cifique a été réalisée sur trois assemblages différents avec un nombre graduel de contacts

comme illustré sur la Figure 1.19.

a) b)

4

F1G. 1.19 - Trois assemblages permettant de déterminer les résistances de contact. a) as-
semblage sans contact, b) assemblage avec entretoises séparées et c) assemblage classique
(Vanmeensel et al., 2005).

Les auteurs obtiennent des résistivités électriques et thermiques plus importantes pour
les contacts verticaux que leurs homologues horizontaux rejoignant les tendances observées
par Zavaliangos et al. (2004). De plus, les résistances de contact diminuent quand la tem-
pérature augmente. Maizza et al. (2009), proposeront, plus tard une nouvelle méthodologie
itérative entre la simulation et 'expérience afin de pouvoir ajuster les valeurs des résistances
de contact. Cette procédure a I’avantage d’étudier la nature de chacun des contacts durant la
densification en considérant le déplacement du piston supérieur. Leur conclusion est simi-
laire a celle de Vanmeensel et al. (2005) concernant la dépendance en température. Cepen-
dant, la détermination des résistances de contact reste empirique, et leurs valeurs sont opti-
misées afin de s’ajuster aux résultats des simulations a I'expérience.

Dans la seconde partie de leur travail, Vanmeensel et al. (2005) ont simulé le procédé
«Frittage Flash » en incluant les résistances de contact. Deux échantillons faits en ZrO;

(isolant puis conducteur lorsque la température augmente) et en TiN (conducteur) ont été
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étudiés. Les auteurs concluent au travers de ces simulations, que le contrdle expérimental
de la température généralement réalisé sur la surface du moule ne permet pas de maitriser
la température de I"échantillon. Des écarts de température entre I’échantillon et la surface
du moule peuvent atteindre parfois une centaine de degrés. Ils proposent de controler la
température dans le piston au plus prés de I’échantillon. I'évolution de la température dans
I’échantillon isolant semble similaire a celle de Wang et al. (2003). Dans la Figure 1.20, la
différence de température entre le centre et le bord de I’échantillon est négative au démar-
rage avant de devenir positive une fois le palier de température atteint. Cette inversion de
la distribution de la température, au niveau de 1’échantillon et du moule, a été également
mentionnée et expliquée par Wang et al. (2003) dans le cas du nitrure de bore. Les auteurs
constatent également des gradients de température plus importants dans I’échantillon con-
ducteur que dans l'isolant (79°C et 25°C respectivement sur un diametre 40mm). Cette dif-
férence est expliquée par I'influence des pertes par rayonnement provenant de la surface du
moule. Dans le cas de I’échantillon isolant, la matrice est chauffée davantage par effet Joule
qu’avec le conducteur et compenserait, d'une certaine maniere, les pertes par rayonnement
du moule. Pour réduire les gradients de température dans le TiN, Vanmeensel et al. (2005)
préconisent d’ajouter une feutrine isolante en graphite autour de la matrice pour limiter les

pertes par rayonnement.
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F1G. 1.20 - Evolutions de différentes températures au sein du procédé « Frittage Flash » pour

un échantillon de zircone. Une inversion de la distribution de la température dans ’échan-
tillon est constatée vers les hautes températures (Vanmeensel et al., 2005).

Dans une autre étude, Vanmeensel et al. (2007) examinent I'effet bénéfique de la feutrine
durant I'élaboration d'un composite de ZrO--(60%)/TiN-(40%). Cet échantillon a la partic-
ularité de conduire le courant au dela d'une certaine température (1250 — 1300°C') de frittage.
Durant la densification, une percolation entre les éléments T% N se produit pour former un
réseau permettant de conduire le courant. Dans cette étude, des simulations ont été réalisées
avec et sans feutrine. Les résultats montrent que les différences de température radiales sont
considérablement réduites dans 1'échantillon en présence de la feutrine, de 140°C a 30°C sur
un diametre de 40mm.

Dans le cadre de cette étude, des solutions technologiques pertinentes ont permis de
mieux controler la température de I’échantillon et de limiter les pertes par rayonnement du
moule. Mais ces travaux ont surtout proposé une méthodologie de détermination des pro-
priétés des contacts en fonction de la température. Ces dernieres dépendent ainsi de nom-
breux facteurs comme la rugosité des surfaces ou la pression de contact.

Anselmi-Tamburini et al. (2005), ont étudié I'influence des résistances de contact sous
différentes pressions. Leurs résultats expérimentaux montrent que les résistances de contact

diminuent quand la pression appliquée augmente. Cette tendance a été également obtenue
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par McWilliam (2008) en 2008. Anselmi-Tamburini et al. (2005) déduisent de I'expérience
qu’ a partir d'une pression appliquée de 50M Pa sur ’échantillon, les résistances des con-
tacts peuvent étre négligées.

Dans ce méme travail, ils ont étudié, comme les auteurs précédents, I'influence d’échan-
tillons électriquement conducteurs (cuivre) et isolants (alumine) sur le champ de tempéra-
ture. Pour la premiere fois, des électrodes en acier ont été considérées. Ils ont également
étudié I'effet de la forme des pulses (8 pulses de 3ms suivis d'un temps mort de 2 fois 3m.s)
du signal électrique en le décomposant par une analyse de Fourier. Cette analyse indique,
comme le montre la Figure 1.21, que la plupart des modes se situent a une fréquence in-
férieure a 100H z. Ces travaux révelent que le signal peut alors s’approximer par un signal
continu dans les simulations. De plus I"absence de modes dans les hautes fréquences per-
met de négliger 'effet de peau ou le courant serait concentré uniquement sur le pourtour
des pieces. En conclusion, ils démontrent qu’il est cohérent que I’entrée en courant ou en
tension généralement utilisée dans les simulations de la littérature corresponde a la valeur
efficace du signal, c’est-a-dire, la valeur d'un signal continu qui fournirait le méme effet Joule
que le signal pulsé sur une période. Cette valeur est mesurée directement par les appareil-

lages de controle du procédé.
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F1G. 1.21 - a) Signal de la tension électrique avec un motif 8 :2, 8 impulsions de 3ms suivies
d'un temps mort de 2 fois 3ms. b) Spectre des fréquences du signal présenté en a). c) Spectre
des fréquences avec 'amplitude au carrée représentative de la chaleur dissipée. L'essentiel
de la chaleur produite par effet Joule provient des fréquences inférieures a 100H = (Anselmi-
Tamburini et al., 2005).

Les auteurs se sont également intéressés a la répartition de la densité de courant au sein
du systeme et a la génération de chaleur induite par son passage. Ils notent que la distribu-
tion de densité de courant est relativement complexe au sein de I’échantillon conducteur. La
densité de courant est 1,5 fois plus importante sur les bords qu’au centre de I’échantillon de

cuivre comme l'illustre la Figure 1.22. Pour 'alumine ( matériau électriquement isolant), ils

confirment, comme Keum et al. (2002) que le courant traverse uniquement la matrice.



Etat de I'art sur la modélisation du « Frittage Flash » 41

25;

20

I -
g LT
£ 101
Z
5-
0
-5.0 0.0 5.0
Distance x (cm)
2500 - 2500
(a) Alumine (b) Cuivre
& 2000 & 2000
E g
< 2
<= 1500 < 1500
g g
2 2
8 1000 S 1000
5} o
< <
o 0
‘%z 500 'z 500
g 5
a a
0 0
-0.02 -0.01 0.00 0.01 0.02 -0.02 -0.01 0.00 0.01 0.02
Distance x (m) Distance x (m)

F1G. 1.22 — Distribution (suivant x) de la densité de courant dans des échantillons d’alumine
a) et de cuivre b) (Anselmi-Tamburini et al., 2005).

Anselmi-Tamburini ef al. (2005) ont également constaté, que la génération de chaleur
due a l'effet Joule, pour chacun des échantillons, est quasi nulle, comme le montre la Figure
1.23. En effet, la résistivité électrique du cuivre est tres faible par rapport a celle de I'outillage.
L'alumine, puisque isolante, n'est traversée par aucun courant électrique. Notons dans ces
travaux que la conductivité électrique de I'alumine ne dépend pas de la température. Les
deux échantillons sont donc essentiellement chauffés par conduction thermique provenant

de I'outillage (matrice et/ou piston).
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F1G. 1.23 — Cartographie de la génération de chaleur par effet Joule pour un échantillon en
alumine en a) et en cuivre en b) (Anselmi-Tamburini ez al., 2005).

Sur le montage global, comme mentionné précédemment et comme I’ont constaté Yoneya
et Tkeshoji (2001), Zhang (2004) et Anselmi-Tamburini et al. (2005), les pistons a proximité
des entretoises restent des zones ol la chaleur générée par effet Joule est la plus importante
induisant leurs chauffages intensifs. La Figure 1.24 présente I'évolution de la température le
long de I'axe central du systéme pour un échantillon en alumine. On note que la température
maximale est obtenue dans les pistons pendant toute la durée du cycle. Au départ, de forts
gradients de température a proximité de 1'échantillon sont induits par le chauffage inten-
sif des pistons. A 'approche du régime stationnaire, ces gradients s'atténuent. Couque et al.
(2008) ont également tracé ce profil et ont retrouvé une évolution similaire. Ces derniers ont

obtenu des vitesses de montée en température différentes entre les pistons et I’échantillon.
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F1G. 1.24 — Evolution du profil de température le long de ’axe central du systeme pour un
échantillon en alumine (Anselmi-Tamburini et al., 2005).

Ces dernieres études montrent que la corrélation entre le champ de densité de courant
et celui de la température n’est pas si immédiate. La génération de chaleur par effet Joule
dépend de la géométrie du montage et des propriétés électriques des pieces. De plus, cette
génération de chaleur par effet Joule contrdle en partie le champ de température, mais ce
dernier dépend également des propriétés thermiques des matériaux, des pertes thermiques
comme le refroidissement de I’assemblage qui, selon Anselmi-Tamburini et al. (2005), influe
considérablement sur la distribution de la température. La géométrie de I'outillage est un
facteur également prépondérant dans la répartition de la température, comme I’ont montré
Matsugi et al. (2003a), avec un échantillon en forme de T.

En 2006, McWilliam et al. (2006), ont montré, justement, 'influence des dimensions de
I'outillage sur le champ de température. En augmentant uniquement la longueur des pis-
tons, la génération de chaleur par effet Joule est plus intense impliquant une plus grande
température maximale dans les pistons (250°C de différence en passant d'une longueur de
21,59mm a 30,48mm). A noter que les auteurs ne précisent pas o1 se trouve la tempéra-

ture maximale. Cette variation est montrée en Figure 1.25. Cependant, les auteurs notent un
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effet minime sur les gradients de température entre le centre de I'échantillon et le moule,
indiquant un changement localisé du champ de température dans les pistons. Ils ont égale-
ment analysé I'impact du changement des dimensions de la matrice sur I’alimentation élec-
trique du systéme pour obtenir une température de 1800°C au centre d'un échantillon de
tungsténe. L'augmentation du diametre du moule implique de chauffer une plus grande
quantité de matiere et nécessite d’accroitre la puissance électrique du systeéme, comme le
montre la Figure 1.26. Donc, 'augmentation de la hauteur du moule accroit davantage la
puissance électrique consommeée. Selon les auteurs, la surface de contact entre le moule et
le piston devient plus importante et la densité de courant traversant ce contact diminue.
Ainsi, la génération de chaleur décroit, abaissant la température et notamment celle des pis-
tons. Afin d’obtenir une plus haute température dans les pistons, une plus grande puissance
électrique est nécessaire. La figure 1.26 montre également que 'augmentation du diametre
du moule accroit la différence de température entre la surface de la matrice et I’échantil-
lon. En revanche, cette différence est diminuée quand la hauteur de la matrice augmente.
McWilliam et al. (2006), ont répété cette analyse en ajoutant une feutrine isolante pour lim-
iter les pertes par rayonnement du moule. Les résultats montrent une baisse des différences
de température et de la puissance électrique nécessaire. Cette tendance, concernant la tem-

pérature, a déja été observée par Vanmeensel et al. (2007).
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F1G. 1.25 - Influence de la géométrie sur la température maximale dans le piston (McWilliam
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F1G. 1.26 — Influence des dimensions de la matrice sur la puissance électrique consommée.
L'ajout d'une feutrine autour de la matrice limite les pertes par rayonnement diminuant ainsi
la puissance électrique et les gradients de température dans le procédé (McWilliam et al.,

2006).

Cette étude a confirmé les travaux de Matsugi et al. (2003b) et a montré I'influence de

la géométrie sur la température mais surtout sur la consommation électrique du systeme.
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Comme dans de nombreux modeles thermo-électriques, les auteurs se limitent a 1'obser-
vation des champs de température, de densité de courant. L'ensemble de ces études inter-
prete les conditions d’élaboration du matériau a travers la température alors que la pression
appliquée joue également un rdle important. Un couplage complet incluant la partie mé-

canique du procédé est alors nécessaire.

1.4.2 Approche thermo-électro-mécanique

C’est dans la seconde moitié des années 2000, que les travaux numériques, abordant le
comportement mécanique du systéme, ont commencé a faire leurs apparitions. Des cou-
plages thermique-électrique-mécanique ont été développés pour une simulation compleéte
du procédé. Cependant, la modélisation de la densification de I’échantillon reste délicate.

Wang et al. (2007) ont commencé a étudier le comportement de 'assemblage en con-
sidérant I’échantillon comme un matériau élastique dense. Une pression de 8,72M Pa est
appliquée sur I'électrode supérieure (environ 140M Pa appliquée sur I’échantillon). Puisque
cette pression est suffisamment importante, les résistances de contact ont été négligées.
Deux échantillons sont étudiés : un cuivre et une alumine. La dilatation thermique des dif-
férents matériaux est considérée. La simulation montre que la température est relativement
homogene dans les deux échantillons. Cependant la distribution des contraintes différe suiv-
ant la dilatation des matériaux comme le montre la Figure 1.27. I'alumine se dilate autant
que le graphite et subit peu de déformation radiale. La contrainte axiale est uniforme et sa
composante radiale est quasi nulle. En revanche, le cuivre (coefficient de dilatation linéaire
a20°C : o = 16,2.107%°C~1, voir (Perry et al., 1984) se dilate beaucoup plus que I'alumine

( = 8.10%°C" a 20°C) impliquant un état de contrainte plus complexe dans I'’échantil-

lon. La contrainte axiale est plus hétérogene et sa contrainte radiale est non nulle. Les au-
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teurs montrent également que les contraintes maximales sont localisées dans les pistons au
niveau des entretoises. D’ailleurs une photographie montre un endommagement sévere du
piston a cet endroit (voir Fig.1.28). Malgré une étude limitée par la prise en compte du com-
portement uniquement élastique de I'échantillon, ces travaux notent que la valeur moyenne
de pression habituellement considérée (Force appliquée sur 1'électrode divisée par la sec-

tion du piston) dans les travaux expérimentaux n'est pas indicative de 1'état de contrainte

réel dans le matériau.

F1G. 1.27 — Répartition des contraintes dans un échantillon d’alumine et de cuivre. Le
matériau est considéré comme élastique dense. La répartition des contraintes différe suivant
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le coefficient de dilatation des matériaux (Wang et al., 2007).
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F1G. 1.28 — Concentration de contrainte dans le piston a proximité de 'entretoise. Un en-
dommagement du piston est constaté dans cette zone (Wang et al., 2007).

Plus tard, en 2010, d’autres chercheurs (Wang et al., 2010) ont adopté un modele couplé
similaire en intégrant la cinématique réelle des pistons durant I’élaboration d'une alumine.
Les propriétés physiques de ce matériau électriquement isolant dépendent de la porosité.
L’échantillon a un comportement élastique avec prise en compte de 'effet de la porosité.
Les auteurs ont réalisé différentes études paramétriques sur les dimensions de I'outillage et
sur les rampes de température afin d’évaluer les effets sur les champs de température et de
contrainte au sein de I’échantillon. A la différence de 1'étude de McWilliam et al. (2006) en
ce qui concerne les dimensions de I'outillage, il est difficile de conclure sur les travaux de
Wang et al. (2010). Car contrairement a McWilliam et al. (2006), toutes les dimensions des
pieces changent d’'un montage a 'autre. Cependant, il semble que la température soit plus
importante dans I'échantillon pour un montage plus massif avec une méme température en
surface du moule. Cependant il est intéressant de remarquer que l'effet de la vitesse de mon-
tée en température différe peu selon les montages. De maniere générale, lors d'une rapide
montée en température, les gradients de température sont plus importants dans I’échantil-

lon comme Wang et al. (2003) I'avaient d’ailleurs constaté. Concernant I'état de contrainte
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dans la poudre, celui-ci est similaire a celui trouvé par Wang et al. (2007) dans le cas d’'une
alumine. Les auteurs n'ont trouvé aucun effet significatif de la vitesse de montée en tem-
pérature ni de la taille du montage sur I’état de contrainte dans la poudre.

Ces travaux précédents se limitent a considérer un comportement élastique linéaire dense
ou poreux de I'’échantillon. Cependant, la densification de I’échantillon est réalisée par dif-
férents mécanismes complexes dont certains pourraient intervenir uniquement dans le procé-
dé « Frittage Flash » (e.g.1'électromigration). Il convient alors de bien modéliser les différents
mécanismes avant de proposer un comportement pertinent du matériau poreux pendant
I’élaboration.

McWilliam (2008) propose une simulation thermo-électro-mécanique de ’ensemble du
procédé avec le logiciel ABAQUS. Le calcul est mené de maniéere séquentielle et itérative en
passant du module thermo-électrique au module mécanique. La densification est simulée
a partir d'une loi tridimensionnelle incorporant les effets induits par la thermo-élasticité, le
frittage naturel (libre de contrainte) et le fluage viscoplastique des particules. Ainsi la vitesse
de déformation totale est la somme de ces trois contributions (thermo-élastique, frittage na-
turel et viscoplasticité). La vitesse de déformation issue du frittage naturel est représentée
par un tenseur sphérique dont la composante est donnée par une loi empirique formulée
par Gillia et Bouvard (2000) pour un carbure de tungsténe. Les vitesses de déformation vis-
coplastique sont formulées par une loi linéaire en contraintes et la viscosité dépend de la
porosité. L'auteur compare les résultats issus de son modele thermo-électrique avec ceux
de son modele couplé pour évaluer les effets de la densification sur le champ de tempéra-
ture. Dans le modeéle thermo-électrique, I’échantillon est considéré comme dense alors que
dans le modele couplé, le comportement de I’échantillon dépend de la porosité. Il a observé
des différences de température plus importantes dans le modele couplé entre le centre et le

bord de I'échantillon comme le montre la Figure 1.29. A I'instant ot1 le matériau se densifie
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(t = 650s), I'’écart de température est maximal et atteint un pic de 100°C alors qu’au méme
moment cette différence est de 35°C dans le modele thermo-électrique. En fin de densifi-
cation, I'écart de température est identique pour les deux modeles. Dans le modele couplé,
McWilliam (2008) souligne que la pression n’est plus uniforme durant la densification. L'é-
tat de contrainte dépend des différences de vitesse de densification locale et du champ de
température non uniforme. Il observe une pression plus importante au bord de I'échantillon
avec une température plus chaude au centre. Lauteur souligne également, que le mouve-
ment du piston supérieur, durant le retrait du matériau induit une dissymétrie du procédé

car la matrice est bloquée sur le piston inférieur.

120

100 Thermo—¢€lectrique avec simulation
E de la compaction de I’échantillon

Thermo—électrique avec
échantillon dense

o]
(=]

=
=]

Température au centre de
I’échantillon — température
au bord de 1’échantillon (°C)

g

N
(=]

= 4
‘ 0

F1G. 1.29 — Des différences de température dans un échantillon de carbure de tunsgténe
(WC-Co) obtenues par la simulation thermo-électrique avec et sans prise en compte de la
densification du matériau (McWilliam, 2008).
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Cette étude integre completement les trois physiques mises en jeu dans le procédé (ther-
mique, électrique, mécanique). Néanmoins, le modele mécanique est trés empirique et le
comportement viscoplastique est supposé linéaire (comportement Newtonien).

En 2010, Mondalek et al. (2010) et Mondalek et al. (2011) proposent de modéliser la com-

paction de I’échantillon en utilisant une loi viscoplastique non linéaire pour les matériaux
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poreux proposés par Abouaf et Chenot (1986). Cette loi est trés utilisée pour simuler la densi-
fication des poudres métalliques dans les procédés conventionnels de compaction a chaud.
Cette formulation est intégrée dans le logiciel CimLib. L'ensemble du dispositif « Frittage
Flash » est considéré comme un bloc monolitique. Il est modélisé avec un seul maillage. Les
différentes pieces qui constituent le dispositif « Frittage Flash » sont identifiées au travers de
I'introduction de lignes de niveau (levelset). Le couplage n’étant pas encore réalisé, I'auteur
présente séparemment les résultats issus du couplage thermo-électrique et ceux de la mé-
canique. Concernant la partie thermo-électrique, les champs de température et de densité
de courant sont similaires a ceux trouvés dans la littérature pour un échantillon cylindrique.
Dans la partie mécanique, les résultats présentés concernent un échantillon cylindrique en
forme de T schématisé en Figure 1.30. L'auteur constate que pour des hautes températures,
la pression au sein du matériau diminue puisque qu’il subit un adoucissement thermique.
De plus, comme le montre la Figure 1.30, les parties extrémes dans la direction radiale de
I’échantillon (en c), sont soumises a de plus fortes pressions impliquant une plus grande
densité. Ces travaux montrent que la géométrie de I'éprouvette induit des hétérogénités de
porosité. German (1999) avait déja mentionné dans son livre, une distribution de porosité
similaire pour ce type de géométrie. Son origine est induite par les deux hauteurs hl et h2
impliquées dans la piece en T. Initialement, German (1999) et Mondalek et al. (2011) ont con-
sidéré une distribution homogene de la densité de la poudre. Durant la compaction, I'échan-
tillon subit le méme retrait impliquant des gradients de déformation différents dans celui-ci
puisqu’il présente une géométrie complexe. Ainsi, dans la partie ot la hauteur de la piéce est
la moins importante, sa densité est la plus élevée puisque sa déformation viscoplastique est
plus grande. 1l est bon de noter que ce probleme est indépendant du procédé de compaction

a chaud. La solution adoptée par les industriels est la division du piston en deux parties afin
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d’'imposer différents retraits pour obtenir une porosité homogene dans1’échantillon.
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F1G. 1.30 — Distribution de la densité a) et de la pression b) en fin cycle (Mondalek et al.,
2011).

1.5 Conclusion

Le « Frittage Flash » recoit actuellement un fort intérét dans la communauté de la mé-
tallurgie des poudres puisqu’il permet I’élaboration de composants en quelques minutes
limitant ainsi le grossissement des grains du matériau. Ce dernier aspect permet aux élab-
orateurs de réaliser des matériaux nanostructurés. Ce procédé utilise un fort courant élec-
trique continu pulsé qui traverse le systeme et géneére, par effet Joule, de rapides montées
en température diminuant ainsi le temps de densification. Cependant, des hétérogénéités

dans la microstructure des échantillons ont été constatées et proviennent, entre autres, d'un
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champ de température non homogene. Afin d’évaluer ’hétérogénéité des champs physiques
pouvant intervenir dans le systéme, les travaux de la littérature se sont orientés vers la mod-
élisation numérique.

Létat de I'art proposé dans ce mémoire a révélé deux grandes étapes dans l'histoire de la
modélisation du procédé : la simulation de la partie thermo-électrique du systeme suivi de
I'intégration d'un modeéle de compaction de I'échantillon dans une modélisation thermique-
électrique-mécanique.

Dans les travaux thermo-électriques, les chercheurs se sont intéressés a évaluer I'influ-
ence de la géométrie et des propriétés électriques et thermiques de I’échantillon et de I’outil-
lage sur le champ de température. 1l est ressorti de ces études, que les hautes montées en
température accentuent les gradients de température car les différentes pieces du procédé
chauffent plus ou moins rapidement. Les pistons sont les parties les plus chaudes du sys-
téme. La génération de chaleur dans I’échantillon due aI’effet Joule est faible pour un matériau
trés conducteur et quasi nulle pour un matériau électriquement isolant. Ceci s’explique par
une faible résistivité électrique par comparaison a celle de I'outillage ou a une absence de
courant, respectivement. Le chauffage de I’échantillon se réalise essentiellement via les pis-
tons et la matrice pour un isolant et par les pistons pour un conducteur. Tout au long du
cycle, la température au centre d'un échantillon conducteur est toujours plus chaude que
sur son bord latéral. En revanche, concernant I’échantillon isolant, son bord, en contact
avec la matrice, est la partie la plus chaude. Néanmoins, quand les pertes par rayonnement
du moule deviennent importantes, la température dans 1’échantillon isolant tend a s’ho-
mogénéiser (pour le nitrure de bore (Wang et al., 2003)) ou a s’inverser (pour la zircone (Van-
meensel et al., 2005)). Ces pertes peuvent étre limitées par I'ajout d'une feutrine autour de
la matrice. Sa présence diminue les gradients de température dans I’échantillon et permet

de réduire la consommation électrique du systéme. Afin de mieux approcher le champ réel
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de température, les résistances de contact entre les piéces doivent étre considérées. Néan-
moins, pour des chargements uniaxiaux appliqués importants (> 50M Pa), les résistances
de contact peuvent étre négligées (Anselmi-Tamburini et al., 2005).

Les études thermo-électrique-mécaniques ont révélé que si le matériau est considéré
comme élastique (dense ou poreux), la contrainte uniaxiale calculée dans les travaux expéri-
mentaux (Force appliquée sur I'électrode divisée par la section du piston) n’est pas représen-
tative de I'état de contrainte dans I'échantillon. En effet, ce dernier dépend des différentes
interactions entre la matrice, les pistons et I'échantillon et cela est contr6lé par leur coef-
ficient d’expansion thermique respectif. Cependant, I'intégration d'une loi de compaction
plus représentative du comportement du matériau poreux se révele plus délicate. La con-
naissance des mécanismes intervenant dans I'élaboration du matériau est encore discutée
et les modeles proposés pour les décrire font intervenir un certain nombre de parametres a
identifier. Toutefois, on note que les simulations utilisent, pour le moment, des lois de com-
paction destinées aux procédés conventionnels de mise en forme a chaud.

Lanalyse de la littérature a montré que la simulation thermo-électrique n’est pas suff-
isante pour modéliser le procédé tres finement. Des divergences entre les champs de tem-
pérature peuvent étre obtenues durant la densification du matériau. Le déplacement du
piston supérieur modifie la symétrie du systéme et conduit a des gradients de température
asymétriques dans I’échantillon. Ainsi, 'analyse du champ de température a elle seule n’est
pas suffisante pour prédire une carte de densification dans I'échantillon. Les contraintes
comme la température influencent la vitesse de densification.

I est difficile d’évaluer la robustesse des modélisations présentées dans la littérature mal-
gré des travaux exposant de bonnes corrélations avec I'expérience. Leurs données d’entrées
(conditions aux limites, propriétés physiques) ne sont pas toutes mentionnées ou/et justi-

fiées. Par exemple, les conditions aux limites en température pour simuler le refroidissement
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du systeme, imposent dans certains travaux, une température de 25°C' aux extrémités de
I’assemblage. Cependant, 'assemblage est souvent différent d'un montage aI’autre. Anselmi-
Tamburini et al. (2005) ont représenté 'ensemble comprenant les électrodes alors que Tiwari
et al. (2009) 'ont modélisé jusqu’aux électrodes. Suivant ces assemblages, il est possible que
la température de 25°C imposée a I'extrémité differe de la température réelle. De plus, celle-
ci pourrait varier durant le cycle et conduirait, dans les simulations, a une modification non
négligeable du champ de température. Dans les travaux prenant en compte les résistances de
contact, certains auteurs (Vanmeensel et al. (2005), Maizza et al. (2009)) proposent de déter-
miner leurs propriétés en ajustant la température réelle a celle calculée dans leur simulation.
Cependant cette procédure peut se révéler périlleuse notamment si les conditions aux lim-
ites en température sont mal définies. Sur ’ensemble des travaux présentés dans cette partie,
il nous est impossible de reproduire les résultats numériques car ils manquent souvent des
données nécessaires a la modélisation. Comme souligné dans (Orru et al., 2009), la qualité
des résultats de ces modeles dépend fortement des hypothéses simplificatrices posées par
les modélisateurs. Dans la suite, on proposera de présenter I'ensemble des données néces-
saires pour réaliser une simulation thermo-électrique-mécanique du procédé. Il conviendra,
dans une premiere partie, de bien définir le comportement du matériau poreux. Pour cela,
nous nous appuierons sur des approches micromécaniques de la littérature. I'établissement

du modele de comportement fait I'objet de la deuxiéme partie de ce manuscrit.
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Chapitre 2

MODELISATION DU
COMPORTEMENT DES
MATERIAUX POREUX

2.1 Introduction

Le but de notre étude est de modéliser par une simulation thermo-électro-mécanique a
l'aide dulogiciel ABAQUS le procédé « Frittage Flash » afin d’évaluer I'influence des grandeurs
physiques participant a la densification du matériau. Ce chapitre est consacré a I'élabora-
tion d'un modele de comportement mécanique pour simuler la compaction d'un matériau
poreux. Dans une premiére partie, une nouvelle approche est proposée pour modéliser I’en-
semble des stades 1 (ol la porosité est connectée) et 2 (ou la porosité est isolée) de den-
sification. Le modele se base sur les approches micromécaniques de la littérature : Cocks
(1989), Ponte-Castaneda (1991), Duva et Crow (1992) et Sofronis et McMeeking (1992). Ces
modeles, valides pour le dernier stade de la densification ol les vides sont isolés dans une

matrice, sont étendus pour simuler le premier stade de densification. Nous proposons de
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modifier le potentiel viscoplastique en changeant les dépendances en porosité de maniere
heuristique. De nouveaux parametres sont introduits, mais la structure des modeles orig-
inaux reste néanmoins inchangée. Les parameétres peuvent étre identifiés par des essais de
compression simple, de compaction isostatique a chaud ou de compaction a chaud. L'iden-

tification, est détaillée dans cette section.

2.2 Comportement du matériau poreux

2.2.1 Principe de la modélisation micromécanique

Nous considérons un volume élémentaire représentatif (VER) d'un milieu poreux soumis
aune vitesse de déformation totale D homogene a la frontiere. Le milieu poreux est constitué
de vides (fraction volumique ) et d'une matrice. Le comportement de la matrice est consid-
éré isotrope thermo-élasto-viscoplastique. Le comportement effectif du milieu poreux sera
lui aussi thermo-élasto-viscoplastique.

Le tenseur de vitesse de déformation totale D appliqué aux frontieres du VER peut étre
décomposé en plusieurs tenseurs de vitesse de déformation élastique D¢, thermique D" et
viscoplastique D*? :

D = D¢+ D" 4+ D" @2.1)

Durant la densification, les contributions élastique et thermique seront modérées de sorte
que la déformation totale est principalement accommodée par la viscoplasticité. Néanmoins,
les parties élastique, thermique et viscoplastique sont incluses dans la modélisation que

nous proposons.
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2.2.1.1 Contribution thermique

En raison de l'isotropie du matériau de la matrice, la vitesse de déformation d’origine

thermique est reliée a la variation de la température par :

0a(0,T)
00

0a(0,T)

Dth — .
— oT

(T —T,)0I + ( (T —T,) + (6, T)) TI (2.2)

Oi1 7' est la derivée particulaire de la température par rapport au temps. I est le tenseur
identité du second ordre. a(6,T') est le coefficient de dilatation thermique du milieu poreux
et T, est la température de référence (293K). La définition ci-dessus de la vitesse de dé-
formation thermique est cohérente avec ’expression de la déformation thermique ¢ =
(0, T)(T — T,-)I. On peut noter, pour un matériau dense, que si le coefficient de dilatation
thermique est indépendant de la température et de la porosité, 'équation (2.2) se réduit a
cette simple relation :

DY =TI (2.3)

En considérant 'homogénéisation d'un matériau a deux phases (matrice + vide) isotrope et
en appliquant le principe de la thermo-élasticité de Levin (1967), on peut calculer I'évolution
du coefficient de dilatation thermique du milieu biphasé «(6, T') en fonction de la porosité 6.
D’apreés le théoréme de Levin, le tenseur des coefficients de dilatation thermique d'un milieu
homogénéisé s’écrit :

a"m = ('B:aq) (2.4)

ou I'opérateur (.) représente la moyenne volumique de la quantité «.». B est le tenseur de
localisation en contrainte d’ordre 4 dépendant de la microstructure du matériau. B acomme
propriété :

(B)=(B) =L (2.5)
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ou [ est le tenseur identité d’ordre 4. Dans la relation (2.4), a est le tenseur des coefficients de
dilatation thermique locaux. Le tenseur des complaisances élastiques homogénéisées s’écrit
également :

éhom — <tB . g> (26)

avec s le tenseur des complaisances élastiques locales. Pour un milieu biphasé, o™ s’écrit :
ahm ="'Byiay(1— f)+'By: asf 2.7)

avec f la fraction volumique de la phase 2. Le tenseur des complaisances effectives s’écrit de
méme :

S"™ =51 : Bi(1— f)+s2: Baf (2.8)

Par ailleurs, de par I'équation (2.5), on a les relations suivantes :
({B)=(B)='Bil~ /) +'Bof =Bi(1~ f) + Baf = L (2.9

A partir de (2.9) on peut exprimer (2.7) et (2.8) en fonction soit de B; ou de Bs. A titre d’ex-

emple, o/ et §"°™ s'écrivent en fonction de By :

ghom =1 + ftg (%—&) (2.10)

o

et

ﬁhom =3

tf(s2-5): B @1

=

en combinant (2.10) et (2.11) on obtient :

0" = oy + (84— 51) (8:2_5:1)*1 (ag — ) 2.12)
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ou plus généralement :

o' = () + (8" (9) (52 51) (a2 ) (219

Le comportement de chacune des phases est supposé isotrope, il en est de méme pour le
comportement effectif. Aussi les tenseurs des coefficients de dilatation thermique et des

complaisances pour la phase i s’écrivent :

a; = oyl (2.14)
1 1
i = K J 2.15
e T (@15
avec
1 1
Kijr = > (0ikdj1 + 0i10jk) et Jiju = 3 (0450k1) (2.16)

La notation indicielle est utilisée (convention d’Einstein) et J;; est le symbole de Kronecker
(8;; = 1sii = j, sinon d;; = 0). G; et K, représentent les modules de cisaillement et de com-
pressibilité de la phase i, respectivement. Les tenseurs des coefficients de dilatation ther-

mique et de complaisance homogénéisés s’expriment alors :

ghom _ ahoml (2.17)
1 1
hom
= K 2.18
é 2Ghom: * 3Khomi ( )

Krom €t Ghronm peuvent avoir plusieurs expressions suivant la microstructure du biphasé.
Nous reviendrons sur les expressions retenues plus tard dans le manuscrit. En injectant
(2.18) et (2.15) dans (2.13), o™ de I'équation (2.17) s’exprime alors :

1 (if L f
hom ( Ky + K2)

K
ahom == a1<1 - f) +C¥2f+ 1 1
TR

(042 — 041) (219)
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Dans le cas ou1 les phases 1 et 2 représentent la matrice et le vide, respectivement, alors ay =

0; Ko =0et f = 0. Léquation (2.19) s’écrit alors :

0
lim o™ = oy (1-6) + K2 (can) = (2.20)
Q22— 72

Ainsi le coefficient de dilatation effectif est exactement celui de la matrice seule. Dans la suite
il sera noté a, (7). La dépendance en température du coefficient de dilatation de la matrice

sera prise en compte.

2.2.1.2 Contribution élastique

Le comportement élastique du matériau poreux est modélisé par la loi de Hooke incré-
mentale, voir (Du et Cocks, 1992), (Becker, 2002) ou (Czarnota et al., 2008). En élasticité
linéaire isotrope, la dérivée objective du tenseur des contraintes de Cauchy & peut étre dé-
composée en des composantes déviatorique et sphérique :

K

§=2GD" + 28 et N, =3KDj+ 5, (2.21)

ol G est le module de cisaillement actuel du matériau poreux et K est le module de com-
pressibilité correspondant. ¢ et K sont les dérivées particulaires de G et K. %,, = 1r(%)
représente la contrainte moyenne ou la pression (ici la pression est positive en traction et
négative en compression). D¢, = :tr(D°) est la vitesse de déformation élastique moyenne.
D¢, resp. S, est le déviateur du tenseur de vitesse de déformation élastique, resp. du tenseur
des contraintes de Cauchy macroscopiques.

La présence de microvides dans le matériau affaiblit les propriétés élastiques de celui-ci,

par rapport au matériau dense. De plus, I'évolution de la température durant le processus
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de densification conduit a un adoucissement supplémentaire des modules élastiques. Dans
notre approche, G et K sont reliés a la porosité et a la température, selon le modele des

spheéres creuses proposé par Mackenzie (1958) et modifié par Johnson (1981) :

G(0,T) = Go(T)(1 - 6) <1 - 69%0(?)11825,0(%) 0) (2.22)
et
K(0,T) = K,(T)(1 - 0) (31(0(;)6;04(2@@)) (2.23)

G,(T) et K,(T) représentent, respectivement, les modules de cisaillement et de compress-
ibilité du matériau dense. Ces formules ont été initialement proposées pour un chargement
isotherme. Nous les étendons a un chargement anisotherme en intégrant les dépendences

en température de G,(7") et K,(T).

2.2.1.3 Contribution viscoplastique

Dans ce mémoire, nous supposons que la plasticité durant la densification du matériau
poreux s’opere principalement par un phénomeéne de fluage induit par la montée des dis-
locations. Pour une température élevée, le comportement viscoplastique de la matrice, sup-
posé incompressible, non linéaire est décrit par un potentiel viscoplastique (). Ainsi, la

vitesse de déformation viscoplastique d"? est obtenue par dérivation de ce potentiel :

do
avec
Y(o) = A ol (o) (2.25)
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n = -+ est une constante matériau. m désigne la sensibilité a la vitesse de déformation.
Oeq(a) =4/ % s : sestla contrainte équivalente de von Mises et s est le tenseur des contraintes
déviatoriques de Cauchy dans la matrice. A est un préfacteur relié a la température comme
suit:

Q

A= A,exp <_RT) (2.26)

Avec R = 8,314Jmol 1K1, Q est I'énergie d’activation, A, est une constante du matériau.
Le comportement viscoplastique homogénéisé est obtenu en utilisant une approche clas-
sique de la littérature. On peut se référer a Cocks (1989) pour plus de détails. Les principales
étapes sont rappelées dans la suite. En opérant une moyenne sur le volume, le potentiel vis-

coplastique macroscopique ¥(X) du corps poreux est obtenu :

WD) = % /V vV (2.27)

V est le volume total du volume élémentaire représentatif. V;,, est le volume de la matrice
seule. Suivant Hill (1967) ou Duva et Hutchinson (1984), la vitesse de déformation plastique

macroscopique est obtenue par dérivation de I'Eq. (2.27) :

D= "= (2.28)

En adoptant des champs virtuels en contrainte ou en vitesse (voir Cocks (1989) par exem-
ple) 'expression de ¥(X) peut étre obtenue. Dans la suite, nous adoptons une expression
approchée du potentiel effectif :

U() = m@”ﬂ (2.29)
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Ou ¢(X) est une contrainte équivalente elliptique définie ci-dessous :

P3(X) = 9f(0)X2, + c(0)2 (2.30)
Ainsi, I'’équation (2.28) s’écrit :
: IB(X) 1/ o%2 ox?
D = A" —— L = A"~ (9f ™ 2 2.31
D o5 3 ( f s +c o (2.31)
ol
ox2 2 0%2
==Y, l et € = 2.32
% 3oml € on 38 (2.32)
Ainsi I'expression D"?P devient :
vp n—1 3
D"P = Ad 3fXml + c§§ (2.33)
oux, = % S : Sreprésente la contrainte de von Mises macroscopique. La contrainte équiv-

alente elliptique dépend de deux invariants %,,, 3. et de la porosité. La porosité est intro-
duite via les termes f et ¢ qui peuvent avoir différentes expressions mathématiques en rai-
son des différentes approches de la littérature, voir Table 2.1 pour les modeles développés
par Cocks (1989), Ponte-Castaneda (1991), Duva et Crow (1992) et Sofronis et McMeeking

(1992).
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Modeles

f(0)

c(0)

Cocks (1989)

1
2n

n

6
o (

1-6)

_2n_
nt1

Ponte-Castaneda (1991)

10(1—0) =1

2n

Duva et Crow (1992)

(1992)

Sofronis et McMeeking

(1+26) (1—0) =i

140\ " HT
-0

TaB. 2.1 — Expression des termes f et ¢ dépendant de la porosité pour différentes approches
de la littérature, (Cocks, 1989), (Ponte-Castaneda, 1991), (Duva et Crow, 1992) et (Sofronis et

McMeeking, 1992).

On peut observer que ces modeles dépendent d'un seul parametre n, qui intervient dans

le potentiel viscoplastique. Dans la littérature, le modéle d’Abouaf et Chenot (1986) est tres

souvent utilisé. Il a une formulation similaire aux modéles micromécaniques a I'exception

faite des termes f et ¢ qui sont définis de maniere ad hoc par confrontation avec I’expéri-

ence. La Table 2.2 présente les formulations proposées par Nicolle (1999) pour le bore et

pour Geindreau et al. (1999a) le plomb.

Modeles £ () ()
Abouaf et Chenot (1986) :

1,8 0,5
-pour le bore, voir Nicolle | 4,560 (0 479) +1,25(0,4 — 6) (0 470) exp 25.61°

(1999)

-pour le plomb, voir
Geindreau et al. (1999a)

0,185 (

0

0,43—0

)1,168

TaB. 2.2 — Expression des termes f et ¢ dépendant de la porosité pour différents matériaux,
(Abouaf et Chenot, 1986), (Nicolle, 1999) et (Geindreau et al., 1999a),
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On constate donc que les expressions de f et ¢ sont différentes pour chaque matériau.
Néanmoins, dans la littérature, on note une tendance a utiliser souvent les formes f et ¢

suivantes pour le modele d’Abouaf et Chenot (1986) :

B 0/6, \"
f(0) =ax (1 — 0/90) (2.34)
et
3 0/6, \"

a1, as, by et by sont des parametres d’ajustement. 6, correspond a la porosité d’'un précom-
pacté de poudre. Généralement, 6, est comprise entre 30% et 50% de porosité. D’apres Nicolle
(1999), pour le bore, 6, = 0, 4 et selon les courbes de densification de Geindreau et al. (1999a)
pour le plomb, 6, = 0,43. Abouaf et Chenot (1986) ont proposé le modéle original en utilisant
deux valeurs différentes de 6, pour les termes f et ¢ définis par les équations (2.34) et (2.35).
Pour des matériaux poreux ou des poudres précompactées avec une porosité proche de 6,
sous un chargement mécanique externe, de tres petites zones de contact entre les particules
de poudre conduisent a d'importantes pressions de contact. Cet effet est bien décrit dans le
modele d’Abouaf et Chenot (1986) et ne I'est pas dans les modeles micromécaniques de la
Table 2.1 pour lesquelles la porosité critique est # = 1 au lieu de 6,,.. Dans le modele d’Abouaf
et Chenot (1986), quand 6 = 6,, f et c atteignent une valeur infinie et la surface équipo-
tentielle & = constante se réduit a I'origine. Par conséquent, pour § = 6,, le matériau n'a
plus de résistance mécanique. On peut également noter que pour § = 0 (matériau dense),
toutes les approches de la Table 2.1, conduisent a f = 0 et ¢ = 1. Par conséquent, la con-
trainte équivalente elliptique ® se réduit a la contrainte équivalente de von Mises. Ainsi,
le potentiel viscoplastique, obtenu a partir de 'équation (2.25), est identique au potentiel

viscoplastique d’'un matériau dense. La Figure 2.1 présente une vue schématique de la con-
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trainte elliptique (¢ = 1) dans le plan des contraintes moyenne %,, et équivalente X, pour
différentes porosités. Quand 6 augmente, la courbe & = 1 converge vers |'origine. Les po-
sitions des états de contrainte de la compaction isostatique a chaud et de la compression

uniaxiale apparaissant sur la Figure 2.1 seront discutées plus tard.

b Mises
09 F 5% porosité
gz 0% porosité
0.8 | Porosité 0 Etat de contrainte de la CIC Wl
Etat de contrainte en compression uniaxiale A

%, (MPa)

0...I...I...I...I...I..I.I..I...I...I...I...I..

0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2 22 24
Zml(MPa)

F1G. 2.1 — Forme de l'isovaleur & = 1 définie par 'équation (2.30) dans I'espace des con-
traintes X,,,, X.. Pour un matériau dense, la surface d’écoulement de von Mises est retrouvée.
Lorsque la porosité augmente, la forme elliptique de ® est plus prononcée et converge vers
I'origine. CIC : compaction isostatique a chaud.

Cette différence de comportement au niveau de 6, entre les approches micromécanique
et phénoménologique induit de fortes conséquences dans la simulation des procédés de
compaction a chaud. Dans la littérature, comme précédemment mentionné, les modeles
micromécaniques sont dédiés au stade 2 de densification o 0 < 6 < 0, 1. Pour étendre leur
validité jusqu’au stade 1, nous proposons, dans la suite, une modification empirique des

modeles micromécaniques originaux.
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2.2.2 Approche proposée
2.2.2.1 Modeles micromécaniques modifiés

Pour prendre en compte le comportement critique du milieu poreux pour § = 6,, une
modification des précédents modeles de densification est proposée. La porosité 6 est rem-

placée dans la définition des fonctions f et ¢ par deux nouvelles variables de porosité 6, et

0, définies par :

0 «
an - (00> (2.36)
o\?

«, (0 sont des parametres ajustables. Ils seront identifiés par comparaison avec des essais de
compression simple, de compaction isostatique a chaud ou de compaction a chaud.
A titre d’exemple, la formulation de Cocks modifié est définie par I’ équation (2.33) ot les

termes f et c reliés a la porosité sont :

1 n Onf

f<9):§n+19nf+1

(1= 0o) 5 () = (1 + §H"> (=0, 25 (238)

Au travers de cette modification heuristique, une porosité critique 6, est introduite dans la
formulation afin de traduire la perte de résistance du matériau poreux lorsque 6 = 6,. Les
exposants « et 8 offrent une flexibilité additionnelle pour décrire la fagcon dont la perte de
résistance du matériau poreux se produit quand la porosité est proche de 6,. Comme il a été
mentionné précédemment, le modele d’Abouaf et Chenot (1986) posséde par construction
cette porosité critique. Ce n’est pas le cas des modéles micromécaniques originaux. La modi-
fication proposée est inspirée, dans un sens, par le travail de Tvergaard et Needleman (1984)

qui ont introduit et proposé quelques parametres additionnels dans le modéle de Gurson
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pour mieux simuler la rapide dégradation de la résistance du matériau quand la coalescence

de vides se produit a une porosité donnée.

2.2.2.2 Identification des parameétres matériaux

Dans I'approche proposée, les parameétres matériaux A, n, 6,, « et 8 doivent étre identi-
fiés. Pour un matériau donné, 'identification est réalisée en s’appuyant sur de simples essais
mécaniques (essais de compression, compaction isostatique a chaud, compaction a chaud).
Cette démarche est identique a la méthodologie proposée par Abouaf et Chenot (1986) pour
déterminer les parameétres matériaux : A, n et les parametres existants dans la définition des
fonctions f et ¢, voir les équations (2.34) et (2.35).

Dans le détail, les parametres A et n de la loi de fluage sont identifiés par des essais de
compression uniaxiale sur un matériau dense. Durant ces essais réalisés a des températures
élevées (T comprise entre 0, 47 et 0, 8Ty avec Ty la température de fusion) et a des vitesses de
déformation données, un état de contrainte stationnaire peut se développer au-dela d'une

certaine déformation uniaxiale, comme l'illustre la Figure 2.2 pour le plomb.
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L
T

Contrainte axiale (MPa)

S~ N W Rk N3 0O

L
T

.

0 002 004 006 008 0.1

Déformation axiale

FI1G. 2.2 — Courbes contrainte-déformation lors des essais de compression sur des échan-
tillons denses de plomb pour différentes vitesses de déformation (Vo = 5 1076571, V; =
2,8%107°s L Vo = 9,310 %1, Vs = 2,78 «107 s Let Vs = 9,26 * 10~%s~1) sous une
température de 150°C (Geindreau et al., 1999a). Ici la convention (déformation et contrainte
positives en compression) est adoptée.

Dans cet état stationnaire a température fixée, la déformation totale est entierement ac-
commodée par la viscoplasticité (D = D7 ; D® = 0 et D' = 0). Par conséquent, la vitesse de
déformation appliquée D, etla contrainte ¥,, mesurée sont liées via une loi viscoplastique

de type puissance (voir équation (2.33)) :
|D..| = A(|%200=0)))" (2.39)

On rappelle que pour un matériau dense, ¢ = 0 et f = 1. L'axe z est 'axe de compression.
Les barres verticales |.| représentent I'opérateur valeur absolue. La notation ¥, , o) signifie
que 'essai est réalisé sur un matériau dense (avec une porosité initiale nulle). Les parametres
matériaux A(T) et n(T) sont obtenus en réalisant des essais de compression pour différentes
températures et vitesses de déformation.

Pour évaluer les termes f et ¢, des essais de compression sur des corps poreux (la porosité
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étant connue) sont nécessaires. On utilisera les températures et vitesses de déformation
adoptées pour les essais de compression sur le matériau dense. En régime stationnaire, la

vitesse de déformation D,, etla contrainte X, sont reliées en utilisant 1’ équation (2.33) :
ntl n
|D..| = A(f +¢) 2 (|X..0)]) (2.40)

Pour obtenir la relation ci-dessus, la porosité du matériau est supposée ne pas évoluer du-
rant I’essai de compression. Il est observé, a partir des essais de compression expérimentaux
de Geindreau et al. (1999a) sur du plomb, que le régime stationnaire se produit pour une dé-
formation totale de 0, 03, voir Figure (2.3). Dans ce cas, I'hypothése d'une porosité constante
durant les premiers instants des essais de compression est valide et 'équation (2.40) peut

étre utilisée.

7
L p - 1
6._
Z 51 0.98
S 1 0.957
= 47
R 0.926
s 3T 0.931
£ 0.895
227 0.86
o L
@]
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- 71
0.696 0.718

o 001 002 003 004 005

Déformation axiale

F1G. 2.3 — Courbes contrainte-déformation lors des essais de compression sur des échan-
tillons poreux de plomb avec différentes densités relatives sous une température de 150°C
et une vitesse de déformation de 9,3 * 10~ °s L. Le régime stationnaire se produit vers une
déformation totale de 0,03. La convention (compression positive) est adoptée, (Geindreau
etal., 1999a).

Une fois les essais de compression sur les matériaux dense et poreux réalisés sous mémes
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températures et mémes vitesses de déformation, il est alors possible de connaitre le terme

f + c¢viala combinaison des équations (2.39) et (2.40) conduisant a :

n41

’EZZ(“) = (f+o)5 (2.41)

Zzz(@)

En faisant varier la porosité de I’échantillon, I’évolution de la somme f + ¢ en fonction de la
porosité peut étre obtenue.

Une seconde série d’essais mécaniques indépendants est nécessaire pour obtenir I’évo-
lution séparée des termes f et ¢ en fonction de la porosité. Dans la littérature, deux solutions
sont envisagées : la réalisation d’essais soit de compaction isostatique a chaud ou soit de

compaction a chaud.

Compaction isostatique a chaud (CIC). Durantla compaction isostatique a chaud, le corps

poreux est sujet a un état de contrainte qui peut étre considéré comme hydrostatique :

-P 0 0
=10 -P 0 (2.42)
0 0 -—P

En mesurant la vitesse de déformation volumétrique totale ¢r(D) et en utilisant 'équation

(2.33), une relation entre tr(D) et P est obtenue:
nil n
[tr(D)| = A(9£(0)) = |P| (2.43)

Pour I'obtention de I'équation (2.43), les contributions des vitesses de déformation élastique
et thermique dans la vitesse de déformation totale sont supposées négligeables. Cette hy-
pothése est valide puisque durant la compaction a chaud, le changement de volume est

principalement di a I’élimination de la porosité. Dans ce cas, la vitesse du changement de
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volume ¢r(D) est reliée a la vitesse de densification 6 par :

6= (1 0)tr(D) (2.44)
Les termes A et n ont précédemment été identifiés par les essais de compression sur un
matériau dense. Ainsi, en mesurant I’évolution de la porosité (ou par équivalence, la vitesse
de changement de volume), et en connaissant la pression de compaction P, il est possible
d’obtenir a partir des équations (2.43) et (2.44), I’évolution de f(#) en fonction de la porosité

0. Finalement, a partir de I'équation (2.41), le terme c est obtenu.

Compaction a chaud (CC). Lors de la compaction a chaud, le milieu poreux est placé dans
une matrice rigide puis comprimé axialement par des pistons. L'échantillon subit globale-
ment une compression en déformation uniaxiale. En raison d’'une température élevée et de
I'application d’'une contrainte axiale, le matériau est consolidé. L'état de contrainte a I'in-

térieur du milieu poreux est axisymétrique.

Tow = Tyy 0 0
= 0 Ypw =y 0 (2.45)
0 0 Y.,

La condition ¥£,, = X,, découle de la symétrie axiale de 'essai de compaction a chaud.
3, est la contrainte uniaxiale appliquée sur I’échantillon par les pistons. En négligeant la
contribution des vitesses de déformation élastique et thermique sur la vitesse de déforma-
tion totale (D*? = D), on obtient en utilisant ’équation (2.33) une relation entre la vitesse

de déformation ¢r(D) et la contrainte de compression uniaxiale 3, , démontrée comme suit :
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A partir des équations (2.33) et (2.30), ¢tr(D) s’écrit :

tr(D) = AD" '3f (S, + 25,,) (2.46)

avec

% = f (Ezz + 2Ea:x)2 +c (Ezz - wa>2 (2.47)

Afin d’éliminer la composante ¥, présente dans les équations ci-dessus, on décompose D

en des composantes sphérique et déviatoire a partir de I'équation (2.33) :

tr(D)

5= AP I3fY,, (2.48)
/ 3 n—1
ou tT%Q) I et D’ sont les parties sphérique et déviatorique de D, respectivement. En combi-

nant les relations (2.48) et (2.49), le tenseur des contraintes X s’exprime :

1 tr(D) 2,
X2=3,1 = I+ —D 2.
2=%Y,I+58 A 1 ( of +30) (2.50)

D’apres I'hypotheése de la matrice indéformable, le tenseur de vitesse de déformation vaut :

00 0
D=100 0 (2.51)
0 0 D,,

A partir des équations (2.50) et (2.51), on obtient la relation entre ©,, et ¥, :

c—2
T — C+4§ZZZ (252)
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En combinant les équations (2.52), (2.46) et (2.47), tr(D) et X, se retrouvent liés par la rela-

tion :

(2.53)

A partir des mesures de la vitesse de déformation volumique ¢r(D) et de la contrainte uni-

axiale ¥, il est possible d’obtenir I'évolution du terme - j:z 7 en fonction de la porosité. Par

combinaison de I’équation (2.41) et de I'’équation (2.53), la dépendance en porosité des ter-

mes f et ¢ peut étre obtenue.

Pour résumer, a partir des essais de compression a différentes vitesses de déformation et
températures, les parametres de la loi de fluage viscoplastique (2.33) sont identifiés. En les
combinant a des essais de compression sur un milieu poreux et en réalisant des essais de
compaction isostatique a chaud ou de compaction a chaud, I’évolution des termes f et ¢
avec la porosité peut étre déduite. Connaissant les évolutions expérimentales de f et ¢, les
parameétres 6,, o et 8 sont déduits. Il est bon de mentionner que les termes f et ¢ sont identi-
fiés en réalisant deux essais indépendants (compression + compaction isostatique a chaud)
ou (compression + compaction a chaud). Par conséquent, deux ou trois états de contrainte
sont utilisés pour définir la contrainte équivalente elliptique, voir Figure 2.1. La localisation
de I'essai de compression est assez proche de 'axe déviatorique (X./|%,,|] = 3). En com-
paction isostatique a chaud, les contraintes sont purement sphériques. Ainsi le point expéri-
mental est positionné sur 1'axe des pressions (%,,). Le positionnement de I'essai de com-
paction a chaud sur la Figure. 2.1 est plus difficile a définir puisque sa position dans I’espace
des contraintes X, ¥, varie durant la compaction, avec une importante composante dévi-
atorique dans les premiers moments de la densification et une composante sphérique dom-
inante a la fin de la densification quand le matériau est dense. Dans tous les cas, le nombre

d’états de contrainte expérimentaux qui est utilisé pour définir la forme exacte de la con-
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trainte équivalente elliptique est limité. D’autres états de contrainte pourraient étre testés

afin de mieux définir la forme réelle de ® et par conséquent du potentiel viscoplastique réel.

2.2.3 Résultats

Dans un premier temps, nous allons identifier les parameétres de notre approche sur des
essais expérimentaux faits sur du bore et du plomb. Nicolle (1999) a réalisé des essais de
compaction isostatique a chaud sur du bore et a identifié le modele Abouaf et Chenot (1986).

Geindreau et al. (1999a) ont réalisé des essais de compaction a chaud sur du plomb.

2.2.3.1 Densification du bore

Dans cette section, la densification du bore durant la compaction isostatique a chaud
est étudiée. Nicolle (1999) a réalisé des essais de compression sur un bore dense pour une
gamme de vitesse de déformation comprise entre 3+ 10 °s~ ! et 3 x 10~ 3s~! et pour des tem-
pératures comprises entre 1300°C et 1550°C. En se basant sur ces expériences, I'auteur a pro-
posé une loi de fluage viscoplastique définie par les équations (2.25) et (2.26). Les parametres

A et n sont identifiés :

—2,734 % 10°
A(T) = 2,07 % 10% exp (T*> (2.54)
n(T) = —7,23 % 1073T + 24,47 (2.55)

avec T en K et A(T') en M Pa~"™s~'. A partir des essais de compression et de compaction iso-
statique a chaud, 'auteur a déterminé les valeurs des termes f(6) et ¢(6) de I'’équation (2.30)
qui sont présentées plus en détail dans sa these (Nicolle, 1999). Nicolle (1999) a également
identifié les fonctions f et ¢ pour le modele d’Abouaf et Chenot (1986), voir Table 2.2.
Connaissant 1’exposant n(T"), I'évolution en fonction de la porosité des fonctions orig-

inales f et ¢ proposées par Cocks (1989), Ponte-Castaneda (1991), Duva et Crow (1992) et
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Sofronis et McMeeking (1992) (voir Table 2.1) est présentée en Figures 2.4 et 2.5. On observe
que ces fonctions sont peu a méme de décrire les tendances expérimentales. Un écart impor-
tant est observé pour les grandes porosités (§ > 0, 2). Sur cette figure sont également présen-
tées les évolutions des nouvelles fonctions f et ¢ modifiées. Il est clair qu’avec I'introduction
des nouvelles porosités (2.36) et (2.37), les données expérimentales de Nicolle (1999) sont
simulées avec une bonne précision. Le jeu de parametres «, ( et 6, identifié pour chaque
modeéle micromécanique est présenté en Table 2.3. Par exemple, a = 0,655, 3 = 0,638 et

0, = 0, 385 sont utilisés pour le modele modifié de Cocks (1989) pour reproduire les données

expérimentales du bore.

Bore 0, «Q I6]

Cocks (1989) modifié 0,385 | 0,655 | 0,638
Ponte-Castaneda (1991) modifié 0,385 | 0,620 | 0,638
Duva et Crow (1992) modifié 0,385 | 0,624 | 0,638
Sofronis et McMeeking (1992) modifié | 0,385 | 0,624 | 0,940

TAB. 2.3 — Jeu de parametres 6,, o et 5 pour les modeles micromécaniques modifiés. Les

valeurs sont données pour le bore.
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Données expérimentales, Nicolle (1999) A A
Abouaf et Chenot (1986), (Nicolle (1999)) a f

Cocks (1989) original

Ponte Castaneda (1991) original

Duva et Crow (1992), Sofronis et McMeeking (1992) originaux A
15 F Cocks modifié
Ponte—Castaneda modifié
Duva et Crow, Sofronis et McMeeking modifigs =« = » y

Fonction f

0.25
Porosité

FIG. 2.4 — Evolution en fonction de la porosité du terme f présent dans la définition de ®,
voir Eq (2.30). Les différents modéles micromécaniques originaux et modifiés et le modele d’
Abouaf et Chenot (1986) sont présentés. Les points expérimentaux sont obtenus par Nicolle
(1999) sur du bore et utilisés pour comparaison. La modification apportée aux modeles mi-
cromécaniques permet de mieux décrire les tendances expérimentales.
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F1G. 2.5 — Evolution en fonction de la porosité du terme ¢ présent dans la définition de @,
voir Eq (2.30). Les différents modeles micromécaniques originaux et modifiés et le modele d’
Abouaf et Chenot (1986) sont présentés. Les points expérimentaux sont obtenus par Nicolle
(1999) sur du bore et utilisés pour comparaison. La modification apportée aux modeles mi-
cromécaniques permet de mieux décrire les tendances expérimentales.
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En se basant sur les nouvelles expressions de f avec le jeu de parametres de la Table
2.3, la compaction isostatique a chaud est simulée en utilisant notre approche. Initialement,
I’échantillon de bore est a 900°C' avec une porosité de 38%. Deux essais réalisés par Nicolle
(1999) sont utilisés dans le cadre de la these. Les conditions d’essais sont présentées sur la
Figure 2.6. Pour le premier essai, I’échantillon poreux est compacté a une température de
1300°C' sous une pression de 1300 Pa, dans une enceinte sous argon. Le second essai est
réalisé sous une température de 1520°C' a 155M Pa. Le temps de maintien est de trois heures.
Notons que pour atteindre ces températures et pressions, des vitesses de montée en pression

de 5M Pa/min et en température de 20°C'/min sont imposées, voir Fig. 2.6.

200 q 1800

s L 1 1600

Cycle 2: 1520 °C/155 MPa
1400

Cycle 1: 1300 °C/130 MPa

s 4 1200 6
S st S
s J 1 1000 g
<
S 100 2
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e Pression 1 600 |°_"

50

Bore [

ot 4 200

0 ‘ : ! L L L I | | ! 0

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Temps (min)

F1G. 2.6 — Histoires de la pression et de la température durant les cycles de compaction iso-
statique a chaud. Les conditions de température et de pression sont 1300°C' et 130M Pa pour
le premier essai et 1520°C' et 155M Pa pour le second essai.

Les prédictions de la densification des échantillons poreux en bore (porosité initiale de
38%) issues des modeles micromécaniques originaux et modifiés sont présentées en Figures

2.7 et 2.8, respectivement. Nous présentons sur ces figures I'évolution de la densité relative
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d =1 — 0. Ainsi la densité relative initiale des échantillons vaut 62%.

Densité relative
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F1G. 2.7 — Evolution de la densité relative du bore durant la compaction isostatique a chaud
pour les conditions décrites en Fig. 2.6. La densité relative initiale est de 62%. Les modeéles

micromécaniques originaux, lesquelles sont généralement utilisées pour de grandes den-
sités relatives, ne permettent pas de reproduire la densification mesurée durant les expéri-

ences de Nicolle (1999). Puisque le modele d’Abouaf et Chenot (1986) a été calibré en util-
isant les résultats expérimentaux, les prédictions sont plus précises.
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F1G. 2.8 — Evolution de la densité relative du bore durant la compaction isostatique a chaud
pour les conditions décrites en Fig. 2.6. La densité initiale relative est de 62%. Les modeéles
micromécaniques adoptant la nouvelle porosité pour les fonctions f et ¢ sont capables de
reproduire 1’évolution des densités expérimentales mesurées par Nicolle (1999). Une dif-
férence mineure est observée entre notre approche et le modele d’Abouaf et Chenot (1986).

La réponse du modele d’Abouaf et Chenot (1986) identifié par Nicolle (1999) est égale-
ment présentée sur ces deux figures. Puisque les modéles micromécaniques originaux sont
capables de représenter le comportement des matériaux poreux pour de faibles porosités
(0 < 0,1 —0,2), et puisque la porosité initiale du matériau est en dehors de cet intervalle,
les modeéles micromécaniques originaux ne peuvent reproduire les données expérimentales,
Figure 2.7. Comme cela a déja été observé dans le travail de Cho et Kim (2001), les modeéles
micromécaniques conduisent a une faible densification. Ainsi aucune densification n’est
prédite pour le premier cycle a 1300°C' pour une pression de 130M Pa alors que pour le
second cycle de compaction a 1520°C' et 150M Pa, une densification est observée, mais la
porosité apres trois heures de compaction est trop importante signifiant que la vitesse de
densification est sous-estimée. Ces résultats sont cohérents avec les résultats de la Figure

2.4 ot il est montré que I'évolution de f(#) est fortement sous-estimée par les modéles mi-
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cromécaniques originaux pour des matériaux contenant une grande porosité. Pour un état
de contrainte donné, les vitesses de déformation viscoplastique et, par conséquent, la vitesse
de densification prédite par les modeles originaux sont plus faibles que celles obtenues en
adoptant le modele d’Abouaf et Chenot (1986). Puisque la fonction f adoptée dans le modele
d’Abouaf et Chenot (1986) est choisie de maniere a correspondre aux expériences, alors les
prédictions de ce modele sont proches des résultats expérimentaux.

Quand les modifications des approches micromécaniques sont intégrées, la densité rela-
tive (1 — 6), évolue de maniere conforme aux résultats expérimentaux de Nicolle (1999) (voir
Fig. 2.8). On note que pour le premier cycle CIC, les résultats des approches modifiées pro-
posées sont plus proches des données expérimentales que ceux qui sont obtenus en utilisant
le modele d’Abouaf et Chenot (1986). Ceci s’explique par le fait que pour le premier essai de
CIC, la porosité finale est proche de 20%. En effet, 1a Figure 2.4 montre que pour des porosités
proches de 20%, le terme f, pour les approches modifiées, est plus proche de la valeur ex-
périmentale que pour le modele d’Abouaf et Chenot (1986). Puisque le terme f posséde une
plus grande valeur pour les modeles modifiés, une plus grande vitesse de déformation vis-
coplastique est obtenue et, par conséquent, une diminution plus importante de la porosité
se produit, en accord avec les tendances expérimentales. Au contraire, pour le deuxiéme es-
sai, la porosité finale est inférieure a 5%. Dans cette gamme de faible porosité, le terme f du
modele d’Abouaf et Chenot (1986) est plus important ce qui induit une plus grande vitesse
de déformation viscoplastique. Par conséquent, la porosité finale avec cette approche est

inférieure a celle qui est issue des modéles micromécaniques modifiés.

2.2.3.2 Densification du plomb

Dans une deuxiéme comparaison, la densification du plomb a 150°C' durant la com-

paction a chaud est considérée. Les résultats expérimentaux de Geindreau et al. (1999a) sont
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utilisés pour identifier les parameétres des modeles proposés: A, n, a, § et 6,

A partir des essais de compression réalisés a 150°C et des vitesses de déformation com-
prises dans la gamme [5x10=6s71;10~3s71], 'exposant n et le préfacteur A obtenus par Gein-
dreau eral. (1999b), sont: A = 8,610~ M Pa—"s~! et n = 11. On note que puisque les essais
sont considérés seulement a 150°C', la dépendance en température de A et n n’est pas envis-
agée ici. Celle-ci pourrait étre obtenue en réalisant des essais de compression a différentes
températures.

Geindreau et al. (1999a) ont réalisé des essais de compression a 150°C pour différentes
porosités initiales. Sur la Figure 2.3, on observe qu’aprés 0, 02-0,03 de déformation axiale,
la contrainte axiale atteint un plateau. A ces faibles déformations, on consideére alors que la
porosité du matériau poreux reste inchangée. A partir de I'équation (2.41), la somme (f +
¢) peut étre évaluée pour différentes porosités. Geindreau et al. (1999a) ont réalisé égale-
ment des essais de compaction a chaud a 150°C, pour des contraintes axiales appliquées
comprises entre 2, 8M Pa et 11,3M Pa. Dans cette étude, les essais effectués a 4,2M Pa et
11,3M Pa sont sélectionnés. Durant les expériences de compaction a chaud, I'évolution de
la porosité a été mesurée , voir Figure 2.9, et la vitesse de déformation volumique correspon-

dante (tr(D)) est calculée en utilisant la relation (2.44).
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F1G. 2.9 —Evolution de la vitesse volumétrique (¢7(D)) en fonction de la densité relative (1—6)
durant les essais de compaction a chaud sous des pressions axiales de 4,2M Pa et 11,3M Pa
et une température de 150°C (Geindreau et al., 1999a).

En se basant sur ces résultats (essais de compression et essais de compaction a chaud) et
a partir des équations (2.41) et (2.53), les fonctions expérimentales f et ¢ ont pu étre identi-

fiées. Les parametres identifiés sont présentés en Table 2.4.

Plomb 0, a I}

Cocks (1989) modifié 0,46 | 1,6 | 0,33
Ponte-Castaneda (1991) modifié 0,46 | 1,4 | 0,33
Duva et Crow (1992) modifié 0,46 | 1,5 | 0,33
Sofronis et McMeeking (1992) modifié | 0,46 | 1,5 | 0,48

TAB. 2.4 —Jeu de parametres 6, a et 8 pour les modeles modifiés pour le plomb.

Les Figures 2.10 et 2.11 présentent les dépendances en porosité des termes f et ¢, évaluées
a partir des expériences et prédites par le modele d’Abouaf et Chenot (1986) et les modeles

micromécaniques originaux et modifiés.
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F1G.2.10-Evolution du terme f en fonction de la porosité pour le plomb. Comme pour la Fig.
2.4, en adoptant la modification proposée pour la dépendance en porosité de f, une bonne
concordance est observée entre les données expérimentales de Geindreau et al. (1999a) et
les modeles modifiés. Le modele d’ Abouaf et Chenot (1986) permet aussi d’avoir une bonne
concordance puisque basée sur les expériences.

Fonction ¢
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F1G. 2.11 — Evolution du terme ¢ en fonction de la porosité. Comme pour la Fig. 2.5, en adop-
tant la modification proposée pour la dépendance en porosité de ¢, une bonne concordance
est observée entre les données expérimentales de Geindreau et al. (1999a) et les modeles

proposés.

Comme pour le bore, il est clair que les termes f et ¢ des modéles micromécaniques mod-
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ifiés et le modele d’Abouaf et Chenot (1986) sont capables de représenter avec une bonne
précision les résultats expérimentaux obtenus par Geindreau et al. (1999a).

Des lors que f et ¢ sont identifiés, nous avons recherché a prédire la densification des
échantillons soumis aux pressions suivantes: 11, 3M Pa et 4, 2M Pa. Les résultats sont présen-

tés en Figure 2.12.
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F1G. 2.12 — Evolution de la densité relative en fonction du temps pour le plomb durant la
compaction a chaud a 150°C' et avec une pression de 4,2M Pa et 11,3M Pa. Les modeles
micromécaniques modifiés et le modéle d’Abouaf et Chenot (1986) peuvent prédire la vitesse
de densification des échantillons de plomb obtenue par Geindreau et al. (1999a). La densité
relative initiale est de 58%.

La porosité initiale est proche de 42,5%. Comme dans les expériences, la densification
croit quand la pression augmente. La porosité résiduelle est de 24% apres 30 min de palier
a 4,2M Pa alors que la porosité est seulement de 8% a 9% pour une contrainte uniaxiale de
11,3M Pa. On peut mentionner que les modeles micromécaniques modifiés de méme que le
modele d’Abouaf et Chenot (1986) peuvent représenter la densification du plomb avec une

bonne précision. Pour une pression de 4, 2M Pa,1’écart maximum entre les expériences et les

prédictions est de 1% de porosité. A 11, 3M Pa, 'écart peut atteindre 3% de porosité. Le léger
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écart entre les prédictions et les expériences peut étre expliqué par les différences observées
entre les termes f et ¢ expérimentaux et ajustés. A partir de I’équation (2.53), on constate
que la vitesse de densification est reliée a la pression appliquée et au terme fc/(4f + c).
Compte tenu des valeurs relatives de f et ¢ pour le plomb, voir Figures 2.10 et 2.11, il est
clair que le terme fc/(4f + ¢) peut étre correctement approximé par f. Par conséquent, les
variations dans la prédiction de la densification sont principalement dues a la différence

dans I'extrapolation du terme f.

2.2.3.3 FEtude paramétrique

A partir des deux premiers essais (CIC sur du bore et CC sur du plomb) la forte sensi-
bilité des résultats vis-a-vis des termes f et ¢ est clairement montrée. Par conséquent, une
bonne prédiction de la densification du matériau poreux durant le processus d’élaboration
implique une description précise des termes f et c.

Pour analyser I'influence sur I’évolution de la densité relative des nouveaux parametres «,
0 et 6, introduits dans le présent modele, une étude paramétrique est réalisée. Le matériau
de référence est le plomb. Les essais de compaction a chaud de la section 2.2.3.2 sont con-
sidérés. Le modele modifié de Cocks, défini par les équations (2.28) - (2.30) et (2.38), est
adopté dans cette partie. Les valeurs de référence des parametres sont: 6, = 0,46, « = 1,6 et
B = 0, 33. Dans cette section, la porosité initiale du matériau poreux est de 42, 5%.

0, joue un role important pour les fonctions f et ¢ puisque f — oo et ¢ — oo pour 6 — 6,,.
Par conséquent, une augmentation de 6, conduit a une forte diminution de la valeur de f
et ¢, a porosité fixée. Ceci est clairement représenté sur les Figures 2.13 et 2.14. Pour une
porosité de 20%, une augmentation de 6, = 0,46 a 6, = 0, 51 conduit a la diminution de la
valeur de f de 0,2 a0, 15, et pour ¢ de 25 a 20. Pour une porosité donnée ¢, un accroissement

des valeurs de « et 3, conduit a la réduction des valeurs des nouvelles porosités 6, et 0,,..
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Par conséquent, les valeurs des termes f et ¢ diminuent également. Ces effets sur f et ¢ se

traduisent naturellement en terme de densification.

04

Référence: 60=0.46, 0=1.6 =——
00=0.51 = -
o=1.8 * -

03 |

Fonction f
o
[3S]

0.1 |

Il
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 03
Porosité

F1G. 2.13 - Effet des parametres 6, et de « sur I’évolution de f. Les parametres du matériau
de référence correspondent au plomb. Le modele de Cocks (1989) modifié est adopté.

50

Référence: 80=0.46, $=0.33 ;
00=0.51 ===-sn=
a0 [ B=0.53 ;

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3
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F1G. 2.14 - Effet des parametres 6, et de 3 sur I’évolution de c. Les parametres du matériau
de référence correspondent au plomb. Le modele de Cocks (1989) modifié est adopté.

Comme précédemment mentionné, a partir de I’équation 2.53, les prédictions de la den-
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sification durant la compaction a chaud sont influencées par la contrainte axiale et le terme

ﬁ, lequel peut étre approximé par f. En conséquence, une variation de g3 est presque sans

effet sur I'évolution de la densification, voir Figure 2.15.
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F1G. 2.15 - Effet des parametres 6, , o et de 3 sur I'évolution de la densité relative en fonction
du temps. Les essais de référence de compaction a chaud sont réalisés a 150°C pour 4, 2M Pa
et 11,3M Pa. Les parameétres du matériau de référence correspondent au plomb. Le modele
de Cocks (1989) modifié est adopté.

Au contraire, une augmentation de 6, ou de «, induit une baisse de la valeur de f et donc
une diminution de la densification. Pour ces deux nouvelles valeurs de 6, ou «, la Figure 2.15,
montre que le matériau présente une trop grande porosité ala fin de la compaction a chaud.
Pour le premier essai (contrainte axiale de 4,2M Pa), la porosité finale est proche de 25%.
Avec 0, = 0,51, la densité est plus faible que pour a = 1, 8, les autres parametres restant in-
changés. Ce résultat peut se comprendre en considérant I’évolution de f présentée en Figure
2.13. En effet, pour une porosité proche 25%, la valeur de f est plus petite pour 6, = 0,51 que
pour a = 1,8. Au contraire, le deuxiéme essai est réalisé avec une plus haute pression axiale
de 11,3M Pa et la porosité finale est proche de 10%. Dans ce domaine, le terme f prédit par

le modele modifié de Cocks pour 6, = 0,51 a une valeur plus grande que pour o = 1,8. La
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densité finale avec 6, = 0,51 est alors plus importante. Pour une porosité comprise dans
I'intervalle suivant [0, 22; 0,425], le terme f avec 6, = 0,51 est plus petit que pour o = 1,8 ce
qui conduit a une densification durant la compaction a chaud initialement plus rapide avec
« = 1,8 (voir Figure 2.15 pour ¢ < 230s). Pour ¢ < 0,22 (ce qui est le cas pour ¢ > 230s et
pour une contrainte axiale de 11,3M Pa), la valeur de f avec 6, = 0,51 devient plus grande
qu’'avec o = 1, 8. En conséquence, un croisement des courbes de densification est observé
dans la Figure 2.15 et la densité finale obtenue avec 6, = 0, 51 est plus importante.

Cette étude paramétrique, montre clairement que parmi les trois nouveaux parametres
introduits dans ce travail, seuls 6, et « présentent une influence significative sur les prédic-
tions de la densification lors des essais de compaction a chaud et compaction isostatique a
chaud. 6, a une certaine signification physique, puisqu’elle représente une porosité critique
qui caractérise la perte de résistance du matériau poreux. Expérimentalement, elle peut étre
reliée a la porosité du précompacté. La variation de 6, est plutdt limitée, dans une gamme
variant de 0,3 a0, 5.

Dans cette étude sur le comportement des milieux poreux, il est montré que les prédic-
tions basées sur 'approche proposée dans cette these, sont aussi précises que celles obtenues
en utilisant le modéle d’Abouaf et Chenot (1986). Cependant, ces modeles modifiés présen-
tent au moins deux avantages principaux. Premierement, les termes f et ¢ ont une structure
connue résultant initialement des techniques d’homogénéisation. Deuxiémement, seuls trois
parametres ont été introduits dans le modeéle proposé. Pour simuler les expériences, cinq
parameétres doivent étre utilisés pour les fonctions de forme f et ¢ définies par les rela-
tions (2.34) et (2.35) souvent utilisées pour le modele d’Abouaf et Chenot (1986). De par ces
deux avantages, notre étude présente un intérét pour la modélisation du comportement des
matériaux poreux et sera utilisée pour simuler la densification des matériaux poreux via le

procédé « Frittage Flash ».
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2.3 Conclusion

De nombreux modéles micromécaniques sont disponibles dans la littérature pour décrire
le comportement d'un corps poreux. La plupart de ces modeles sont valables lorsque le
corps poreux a une faible porosité. Pour étendre la validité de ces modéles a de plus grandes
porosités, nous avons introduit deux nouvelles porosités 6,, ¢ et 6,,.. Trois nouveaux parametres
0,, o et 3 sont alors a identifier. 6, représente une porosité critique caractérisant la perte de
résistance du matériau. Les modeles micromécaniques modifiés sont maintenant capables
de décrire les stades 1 et 2 de la compaction du matériau dans une gamme de porosité com-
prise entre 0 et 40%. Une stratégie d’identification des parameétres, similaire a la méthodolo-
gie proposée par plusieurs auteurs pour la définition des parametres impliqués dans le mod-
éle d’Abouaf et Chenot (1986), a été adoptée. En se basant sur les mesures de densifica-
tion de Nicolle (1999) et de Geindreau et al. (1999a) durant la compression, la compaction
a chaud et la compaction isostatique a chaud, les parametres 6,, a et 5 pour le bore et le
plomb sont obtenus. Comparés aux modeles micromécaniques originaux, les modeles mod-
ifiés sont capables de reproduire la densification observée durant la compaction a chaud
et la compaction isostatique a chaud. Une étude paramétrique réalisée sur les trois nou-
veaux parametres révele I'importance d’une caractérisation précise des parametres matéri-
aux afin d’avoir une certaine confiance dans la description du comportement du matériau
poreux. Les prédictions basées sur les modéles proposés sont proches de celles obtenues
avec le modele d’Abouaf et Chenot (1986). Un avantage de notre nouvelle approche est que
les termes f et ¢ ont des expressions mathématiques connues car, initialement dérivées des
techniques d’homogénéisation et modifiées avec un changement simple de variables. Par
ailleurs, les fonctions f et ¢ souvent utilisées pour le modele d’Abouaf et Chenot (1986) (voir

les équations (2.34) et (2.35)) font intervenir cinq parameétres. La modification proposée dans
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ce travail introduit seulement trois parametres 6,, « et 5. Dans la section suivante, ce mod-
éle sera implémenté dans le logiciel ABAQUS et des simulations de cycles « Frittage Flash »

seront réalisées.
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Chapitre 3

MODELISATION DU PROCEDE
« FRITTAGE FLASH »

3.1 Introduction

Ce dernier chapitre concerne la mise en place d'une modélisation numérique thermo-
électro-mécanique du « Frittage Flash » pour simuler la densification d'une poudre de nickel.
Le modele du chapitre précédent est implémenté sous ABAQUS. Ce modele a été appliqué
a la simulation numérique d’essais de densification réalisés par M. Foad Naimi du labora-
toire Interdisciplinaire Carnot de Bourgogne de 1'Université de Bourgogne a Dijon, sous la
responsabilité du Professeur Frédéric Bernard. Ces essais ont été réalisés selon un protocole
identifié avec M. Foad Naimi. Ce protocole a été établi a partir de campagnes expérimentales
qui ont permis de préciser la procédure d’acquisition des données et le pilotage des cycles
attendus. Cette modélisation numérique du procédé a pour objectif d’évaluer I'influence des
grandeurs physiques thermo-électro-mécaniques participant a la densification du matériau.
La premiere partie de ce chapitre décrit la configuration du procédé « Frittage Flash » utilisé

dans ce mémoire et les conditions d’élaboration d'un disque en nickel. Dans une seconde

95
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partie, le modéle numérique thermo-électro-mécanique du procédé sur le logiciel ABAQUS
est présenté. La troisieme partie du chapitre concerne I'idenfication des parametres 6,, o et
0 de la loi de compaction du matériau a partir de deux essais de densification d'un nickel.
Enfin, la derniére partie confronte la modélisation numérique du procédé a des essais de
densification d’'un nickel pour différentes histoires de chargement (intensité électrique et

température).

3.2 Description du procédé « Frittage Flash » et de I’élabora-

tion d’un nickel

3.2.1 Caractéristiques machine et géométrie de I'outillage

Le procédé « Frittage Flash » modélisé dans ce mémoire s’appuie sur une machine de
technologie FCT Systeme GmbH, référencée HP D 125 et illustrée en Figure 3.1. Sur cette
photographie, nous pouvons voir le dispositif dans le hall d’assemblage chez FCT Systeme
GmbH. Ce dispositif est maintenant localisé au laboratoire Interdisciplinaire Carnot de Bour-
gogne (ICB) de I'Université de Bourgogne, a Dijon. Ce dispositif est capable de fournir une
puissance électrique maximale de 300kTV (ou un courant et une tension électrique de 10V et
de 30k A, respectivement) et une force de compaction variant de 20 a 1250k N. La température
maximale tolérée durant le process est de 2400°C. Le dispositif permet d’élaborer un échan-
tillon d’'un diametre maximal de 150mm. Dans cette technologie, seule I'électrode inférieure

est mobile et sa course maximale est de 200mm.
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ICB Dijon (F. Bernard) FCT System HP D 125

FI1G. 3.1 — Procédé « Frittage Flash » (FCT Syteme GmbH, HP D 125) étudié et modélisé dans
ce mémoire. Le systeme est localisé au laboratoire interdisciplinaire Carnot de Bourgogne
(ICB), de I'Université de Bourgogne a Dijon.

En Figure 3.1, la fleche indique I'acces a I’enceinte. Celle-ci est sous atmospheére con-
trolée pouvant contenir un gaz sous pression (de 5 * 1072 a 1100mbar). Alintérieur de cette
enceinte est placé, au sein d'un outillage, I’échantillon de poudre a densifier. Dans ce mé-
moire, nous allons considérer un seul outillage dimensionné par le constructeur du procédé
pour élaborer des échantillons d'un diametre de 60mm et d'une hauteur de 10mm. Cet outil-
lage est composé de deux entretoises, de deux pistons et d'une matrice de forme cylindrique,
voir Figure 3.2. Les entretoises en graphite d'une hauteur de 85mm, représentées en Figure
3.3 sont coniques afin de mieux transférer I'effort et canaliser les lignes de densité de courant

des électrodes vers les pistons.
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Centreur
Entretoise
\
Piston .\
Matrice
Feutrine; Epaisseur 6mm N Echantillon
—
=

Feuille de graphite
Epaisseur 0.35mm

77777777777777777777777

F1G. 3.2 — Vue schématique de I'outillage composé d’entretoises (ou spacer en graphite), de
la matrice (graphite), des pistons (graphite) et de I’échantillon. Cet outillage permet I’élabo-
ration d’échantillons de hauteur 10mm et de diamétre 60mm.
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F1G. 3.3 — Entretoise en graphite assurant la liaison entre 1'électrode et le piston. Sa forme
conique permet de mieux transférer les efforts et de canaliser les lignes de densité de courant
vers le piston. Les percages perpendiculaires a I’axe de révolution permettent d’'insérer des
thermocouples. Dimensions en mm.

Le plus grand diametre de I'entretoise correspond a celui des électrodes (160mm). Il est
doté d’'un trou non débouchant de diametre 20mm et d'une profondeur de 6mm perme-
ttant d’accueillir un centreur cylindrique assurant l'alignement de I'entretoise avec 1'élec-
trode comme le montre la Figure 3.2. Sur la paroi latérale de l'entretoise a 18, 5mm de son

bord supérieur, des percages (diametre 1,8mm) ont été réalisés a différentes profondeurs
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(80mm, 40mm et 2, 5mm de la paroi) afin d’'insérer des thermocouples. Sa section inférieure
d'un diametre de 70mm, présente un évidement (diametre 60, 1mm ; profondeur 3mm) dans
lequel s’insere le piston afin de conserver ’alignement du montage. Les pistons en graphite
(diametre de 60 ; hauteur de 35mm, Figure 3.4) sont insérés partiellement dans la ma-
trice et compriment I’échantillon. Ce dernier, placé entre les pistons, est entouré par la ma-
trice. Comme le montre la Figure 3.5, la matrice en graphite (diametre extérieur 110mm et
intérieur 60, 7mm ; hauteur 48mm) est dotée, a mi-hauteur, de deux percages diamétrale-
ment opposés (diametre 1, 8mm, profondeurs 24, 65mm et 2, 5mm) afin d’insérer des thermo-
couples. La matrice est maintenue au contact des pistons et de I'’échantillon par adhérence.
L'adhérence est obtenue al'aide de feuilles flexibles en graphite de structure anisotrope, d’é-
paisseur 0, 35mm placées entre la paroi intérieure de la matrice et ’assemblage « pistons-
échantillon ». Deux autres feuilles de graphite sont placées entre les pistons et I'échantillon.
Ces feuilles ont pour role d’éviter un collage de I’échantillon sur I'outillage durant la den-
sification. De plus, ces feuilles permettent d’améliorer le contact entre I'’échantillon et les
différentes pieces de I'outillage. Une feutrine en graphite d'une épaisseur de 6mm entoure la

matrice afin de limiter les pertes par rayonnement vers I’extérieur.

35

260

F1G. 3.4 — Piston en graphite transférant I'effort mécanique a I’échantillon. Dimensions en
mm.
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F1G. 3.5 — Matrice en graphite permettant de contenir radialement I’échantillon durant son
élaboration. Les percages transversaux permettent d’'insérer des thermocouples. Dimen-
sions en mm.

3.3 Elaboration d’'un disque dense en nickel par « Frittage Flash »

Dans cette section, nous présentons un essai expérimental type qui servira a alimenter
et valider notre modele numérique. Cet essai a permis d’élaborer un disque de nickel dense
d’'un diametre de 60mm et d’'une épaisseur de 10mm. La poudre de nickel utilisée est une
poudre micronique Alfa Aesar présentant une pureté de 99, 9%. La taille des grains de poudre
est comprise entre 3 et 7um. Afin d’obtenir un disque en nickel complétement densifié, les
conditions de température et de chargement mécanique ont été déterminées en s’aidant des

résultats de Minier (2008).



102 MODELISATION DU PROCEDE « FRITTAGE FLASH »

Température 50°C.min~* 200°C.min !

de frittage (°C) 30M Pa 70M Pa 30M Pa 70M Pa
450 32,940,2% | 24,5+0,1% | 35,6 +0,1% | 25,1 +0,2%
600 16,4+£0,3% | 8,1£0,1% | 16,8+0,1% | 9+0,1%
650 - - 7.1+0,1% | 3+0,1%
750 6,1£0,1% | 2,4+0,2% | 6,2+£0,1% | 2,3+0,1%
800 . L7+0,1% | 46+0,1% | L,9+0,2%
900 - 1,3+0,1% 3,5+0,3% -

TaB. 3.1 — Porosités finales apres des cycles de densification pour différentes conditions de
chargement : température de frittage, vitesse de montée en température et chargement mé-
canique (Minier, 2008).

Le Tableau 3.1 issu des travaux de Minier (2008) sur la densification du nickel par « Frit-
tage Flash », indique pour une vitesse de montée en température, une température de frit-
tage et un chargement mécanique donnés, la porosité finale obtenue dans I’échantillon. Le
Tableau 3.1 est un guide plutét qu'une source précise pour I’élaborateur car les résultats
ont été obtenus sur des disques d'un diametre de 15mm et d'une hauteur de 10mm. L'au-
teur a utilisé une poudre micronique de nickel Alfa Aesar présentant une pureté de 99, 9% et
une taille moyenne des grains de poudre de 4,3 + 1, 5um. La poudre est polycristalline avec
une taille estimée de critallites de 137 + 4nm. Les disques de nickel ont été élaborés sur une
technologie « Frittage Flash » de Syntex corporation . La température de frittage est mesurée
dans la matrice, a mi-hauteur de la matrice et a 5, 3mm du bord latéral de I’échantillon. Du-
rant I’élaboration du matériau, cette température croit linéairement jusqu’a la température

—1 ou de 50°Cmin—!. Elle est ensuite

de frittage avec une vitesse de montée de 200°C'min
maintenue a la température de frittage durant 10 minutes avant la phase de refroidissement.
Quant au chargement imposé par les pistons sur ’échantillon (30M Pa ou 70M Pa), il est
obtenu comme le rapport de la force mécanique fournie par le systéme sur la section circu-
laire de I’échantillon. Notons que ce chargement mécanique est constant durant |’essai.

Les conditions retenues pour notre étude, afin d’obtenir un nickel dense sont une tem-

pérature de frittage de 900°C et un chargement mécanique constant de 70M Pa sur I’échan-
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tillon. Ces conditions permettent d’espérer une porosité dans I’échantillon autour de 1,3 +
0,2%. Afin de mesurer la température de frittage, durant I’élaboration du nickel, un thermo-
couple noté RT'C6 est positionné a mi-hauteur de la matrice et a 2, 35mm du bord de 1’échan-
tillon, voir Figure 3.2. Pour atteindre la température de 900°C, en RT'C6, deux solutions peu-
vent étre envisagées. L'opérateur peut imposer 1’évolution de la température en RTC6 au
moyen d’'un systéme asservi qui ajuste 'alimentation électrique, voir, (Minier, 2008). Cepen-
dant, cette solution demande un certain nombre d’essais préliminaires pour ajuster les para-
metres du systéme asservi. Du fait de I'asservissement, le signal électrique alimentant le
systeme est complexe. La deuxiéme possibilité est d'imposer une alimentation électrique
constante en laissant la température RT'C6 atteindre naturellement la température de frit-
tage voulue. Cependant la montée en température n'est pas controlée mais est le résultat
d’un équilibre thermique entre effet Joule, diffusion de la chaleur et pertes par convection et
rayonnement. Dans le cadre de notre étude, nous avons choisi d'imposer une alimentation
électrique constante et de simuler alors la densification du matériau avec un signal élec-
trique simple.

Avant d’appliquer le courant électrique, le matériau est précompacté sous un chargement
mécanique constant a une vitesse de 250 Pa/min pour atteindre 70/ Pa. Ce chargement est
maintenu durant toute la durée du process. L'alimentation électrique est ensuite appliquée.
La Figure 3.6, montre les valeurs efficaces du courant et de la tension électrique du signal
pulsé. La tension fournie par le systeme n’est pas mesurée aux bornes de 'assemblage mod-
élisé. Cette valeur correspond a la mesure plus globale au sein du procédé « Frittage Flash »

et donc plus importante que celle simulée.
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F1G. 3.6 — Evolutions du courant et de la tension électrique mesurées pendant I’essai. On
note, au départ du cycle, dans le régime transitoire, un pic de tension et de courant non
contr6lé d'une durée de 35s. Ensuite le courant et la tension se stabilisent.

Ce signal est composé d’une série d'impulsions de 12 pulses séparés d'un temps mort de

6ms. Chaque pulse d'une durée de 2ms est séparé par un temps mort de 1ms comme illustré

en Figure 3.7.
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Fi1G. 3.7 — Forme du signal pulsé utilisée dans les essais expérimentaux de densification du
nickel, FCT Systeme GmbH.

Sur la Figure 3.6, on constate dés les premiers instants, une élevation de la tension et
du courant électrique. Cette alimentation transitoire se maintient durant 35s. L'essai dure
4min20s, temps nécessaire pour atteindre la température de frittage de 900°C. La durée du

régime transitoire en courant est variable suivant les essais. De maniére évidente, ceci n'est
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pas sans influence sur ’évolution de la température. En effet, la sur-alimentation électrique
conduit, des les premiers instants, a une rapide augmentation de la température suivant une
asymptote oblique dont la pente correspond a une vitesse de montée en température de
750°C'min~—! comme le montre la Figure 3.8. Apres 35s, le courant électrique se stabilise.
Ainsi, la vitesse de montée en température diminue progressivement pour atteindre une
valeur de 95°C'min—! apres 160s. Une fois la température de frittage atteinte (900°C pour
le thermocouple RT'C6), le chargement mécanique et I’alimentation électrique cessent et le

refroidissement du procédé commence.
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F1G. 3.8 — Evolution de la température mesurée au niveau du thermocouple RTC6, voir
Figure 3.2. La forte croissance de la température au départ du cycle est induite par la sur-
alimentation électrique montrée en Figure 3.6.

Durant la montée en température, la densification du nickel se produit. Cette derniére
s’observe sur la Figure 3.9, qui présente le déplacement de 1'électrode inférieure (mesuré

via un capteur de déplacement). Cependant, en toute rigueur, pour obtenir le retrait réel



106 MODELISATION DU PROCEDE « FRITTAGE FLASH »

de I’échantillon, les déformations élastique et thermique des pieces intermédiaires, entre
I'électrode inférieure et supérieure (hors échantillon) doivent étre extraites de la mesure du
capteur de déplacement. Notons, sur la Figure 3.9, que I'origine de la courbe correspond
au stade ol le matériau poreux, a température ambiante, est déja soumis au chargement
mécanique de 70M Pa. Ainsi, durant la densification, une partie des déformations élastiques
du montage est déja extraite de la courbe décrite en Figure 3.9. Nous supposerons, dans la
suite, que les déformations élastiques liées aux évolutions des modules d’élasticité avec la
température de méme que les dilatations thermiques de I’ensemble électrodes-entretoises-
pistons sont négligeables. Ainsi, nous supposons que la courbe du déplacement de la Figure

3.9 correspond au retrait de I’échantillon.

10

Déplacement (mm)

0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
Temps (s)

F1G. 3.9 — Evolution du déplacement de I’électrode inférieure mesurée par un capteur de
déplacement. Lorigine de la courbe correspond a I'échantillon chargé mécaniquement
(70M Pa) a température ambiante. Ce déplacement est supposé égal au retrait de I’échan-
tillon. On constate une forte augmentation du déplacement due a une élevation importante
de la température, voir Figure 3.8

On constate, sur la Figure 3.9, durant la phase ol la température croit rapidement, un



Elaboration d’un disque dense en nickel par « Frittage Flash » 107

retrait important de I’échantillon. Apres 35s, la montée de la température comme le retrait
décélere progressivement. Ainsi, on observe une certaine corrélation entre I'évolution de la
température et le retrait.

Quatre essais de densification suivant le méme protocole que I'expérience précédem-
ment décrite ont été réalisés, voir tableaux 3.2 et 3.3. Ils different en vitesse de montée en
température et en température de frittage finale. Ces essais serviront a valider notre mod-
élisation. Ces cycles sont tous réalisés sous vide (5 * 10~2mbar) et sous un chargement mé-

canique de 70M Pa appliqué sur I’échantillon.

Evolutions courant/tension
Expériences Régime transitoire Régime stabilisé
(pic de courant/tension)
Température | Durée Pente de Durée Pente de
Nom de frittage (s) I'asymptote (s) l'asymptote
o) oblique (°C.min~1) oblique (°C.min~1)

A-1-900 900 35 750 219 95
A-2-750 750 7 560 238 120
A-3-413 413 19 735 43 180
A-4-760 760 32 790 141 100

TaB. 3.2 — Expériences réalisées au laboratoire Interdisciplinaire Carnot de Bourgogne pour
différentes évolutions de la température. Tous les essais sont réalisés sous un chargement
mécanique de 70M Pa.

Essais | Masse | Hauteur finale oy | Diametre final D; | Porosité finale 6,
(9) (mm) (mm) estimée
A-1-900 | 249,00 9,93 59, 84 0,6%
A-2-750 | 253,00 10,81 60, 05 7,6%
A-3-413 | 250,95 14,27 60, 29 30, 8%
A-4-760 | 249,15 10, 25 60, 00 4,0%

TAB. 3.3 — Masse, hauteur, diametre et porosité apres densification.

Le tableau 3.3 montre les porosités estimées ! apres densification. Les conditions de I'es-

sai A-1-900 permettent d’obtenir un matériau quasi dense (0,6%). Remarquons que pour

M

1La porosité finale est estimée par la relation suivante : § = 1 — i

au moyen d’'une balance électronique commerciale. Le volume V est obtenu en mesurant la hauteur et le diametre
al'aide d'un calibre a coulisse. La masse volumique p du nickel dense a pour valeur 8900kg.m 3.

ol M est la masse de I'échantillon mesurée
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les essais A-2-750 et A-4-760, les conditions de frittage sont presque identiques (méme tem-
pérature maximale de frittage) mais ils difféerent dans I'histoire de la température. En effet,
nous constatons que la durée du régime transitoire (ou le signal électrique est important)
n'est que de 7s pour I'essai A-2-750 comparée au 32s de I'essai A-4-760. Pour ce dernier, cela
implique une température de frittage plus importante durant la densification et donc une
porosité finale plus faible (4% contre 7, 6% pour A-4-760). Lensemble de ces cycles est décrit
plus en détail dans la suite. Afin d’accéder a la distribution des températures et des porosités
au sein de I’échantillon, des simulations thermo-électro-mécaniques de ces essais ont été

réalisées a I'aide d'un modele numérique présenté dans la section suivante.

3.4 Développement du couplage thermo-électro-mécanique

dans le logiciel ABAQUS

3.4.1 Couplage thermo-électro-mécanique

Le « Frittage Flash » est un procédé englobant des aspects mécanique, thermique et élec-
trique. La modélisation numérique du systéme, conduite avec le logiciel ABAQUS, doit tenir
compte de cet aspect multiphysique. Cependant, ce logiciel ne dispose pas d'un module
thermo-électro-mécanique qui permet une simulation couplée du procédé. Pour pallier cette
difficulté, nous allons utiliser les modules mécanique et thermo-électrique de ce logiciel.
A l'aide de scripts PYTHON, nous avons optimisé un dialogue entre les modules thermo-
électrique et mécanique mis en place par ABAQUS dans le cadre de travaux menés par Nex-
ter Munitions. Cette méthode impose de structurer ce couplage multiphysique de maniére
séquentielle afin de transférer les données nécessaires (température, maillage, etc ...) d'un
module a l'autre. Dans ce travail, un couplage thermo-électro-mécanique a été mis en place

en s’inspirant de la procédure avec ce méme logiciel.
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La simulation compléte va étre réalisée en NV étapes. Sila durée du cycle « Frittage Flash »
vaut ¢, alors chaque étape durera 6t = %. A chaque étape, les problémes thermo-électrique
et mécanique sont résolus de maniere séparée. Cette procédure commence, comme le mon-
tre la Figure 3.10, par l'utilisation du module thermo-électrique afin de calculer, sur un in-
tervalle de temps 0t, 'histoire du champ de température lors de la compaction du matériau.
Cette histoire est ensuite transférée vers le module mécanique. Dans le module mécanique
et sur ce méme intervalle ¢, la combinaison de I'histoire de la température et de la sollic-
itation mécanique générée par le piston permet de calculer la densification de I'échantil-
lon. Pour ce faire, il est fait appel au modele de comportement proposé dans le chapitre 2.
Limplémentation du modele est discutée en section 3.4.4. A la fin du calcul mécanique, la
position des nceuds du maillage a évolué suite a la déformation élastique et thermique des
pieces du dispositif expérimental et a la densification de I'échantillon. Par conséquent, le
maillage statique utilisé par le module thermo-électrique nécessite une mise a jour a chaque
intervalle ¢, du calcul. Comme chaque module est basé sur la méme discrétisation spatiale,
cette actualisation est réalisée en remplacant les anciennes coordonnées des nceuds du cal-
cul thermo-électrique par les nouvelles issues du calcul mécanique. La porosité est égale-
ment transférée afin de modifier les parametres thermo-électriques de 1’échantillon dépen-
dant de cette grandeur. Enfin, durant la densification, la déformation viscoplastique induit
une génération de chaleur au sein de I’échantillon. Celle-ci est transférée sous la forme d'un
flux de chaleur volumique vers le module thermo-électrique. Afin d’assurer la continuité
des grandeurs mécaniques, thermiques et électriques lors de la simulation du procédé, les
grandeurs mécaniques sont sauvegardées automatiquement par le logiciel. En revanche, ce
processus automatisé n’'est pas applicable pour le module thermo-électrique car le maillage
évolue au cours du temps. Les champs de température et du potentiel électrique, sont ex-

traits du calcul précédent pour étre utilisés comme conditions initiales pour I'intervalle suiv-
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3.4.2 Module thermo-électrique

3.4.2.1 Equations de champ

Le module thermo-électrique permet de traiter de maniére générale, les problémes ther-
miques liés a 'application ou non d’un courant électrique. Deux équations de champ sont

résolues dans ce module. La premiére est la conservation de la charge électrique :

div(J) = r, (3.1)
ot1 J est la densité de courant en A/m? reliée par la loi de Ohm au potentiel électrique :

J = —o" grad(¢”) (3.2)

o est la matrice des conductivités électriques et ¢” est le potentiel électrique. r. est une
source volumique de courant.

La seconde équation de champ considérée par le logiciel est I’équation de la chaleur :

pC,T = div(q) + Poc + 7 (3.3)

ot p et C), sont la masse volumique et la chaleur spécifique. 7 est le flux de chaleur par con-

duction. Il est relié au champ de température par la loi de Fourier :

7= —A.grad(T) (3.4)

A estlamatrice des conductivités thermiques. Dans I'équation (3.3), P.., représente la source

de chaleur volumique induite par effet Joule :

P.. = grad(¢¥).o® .grad(¢F) (3.5)
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et le terme r de I’équation (3.3) correspond a une source de chaleur volumique.

3.4.2.2 Conditions aux limites thermo-électriques

Des conditions aux limites doivent étre imposées a la frontiére du systeme. Classique-
ment, cela peut étre des conditions en température imposée (type Dirichlet), en flux imposé
(type Neumann) ou mixte. Parmi les conditions aux limites mixtes en thermique, on peut

alors citer la convection pour laquelle le flux surfacique sortant est donné par :

(I)conv - hc<T - Te) (36)

ou h, est le coefficient de convection et T, la température du milieu ambiant extérieur au
domaine d’étude. Lorsque les températures deviennent importantes, les phénomenes radi-
atifs sont alors significatifs. A titre d’exemple, I’échange entre un corps gris et un corps noir

séparé par un milieu transparent implique que le flux surfacique sortant du corps gris vaut :

Pp = eog(T* = T2) 3.7

ollos = 5,669 * 107 8Wm 2K 4 et e sont la constante de Stefan-Boltzmann et I’émissivité
du corps gris, respectivement. Dans le « Frittage Flash » I'effet du rayonnement sera pris en
compte. Par ailleurs, des conditions aux limites en température seront imposées lorsque des
mesures de température seront disponibles a la frontiere du domaine. Concernant la partie
électrique du module, les conditions aux limites de type Dirichlet (potentiel électrique ¢

imposé) ou Neumann (densité de courant J imposée) seront utilisées.

3.4.2.3 Résolution

Lensemble de ces équations est résolu sous ABAQUS via la forme faible des équations

(3.1) et (3.3). Par application des théoremes de Green et de la divergence, ces nouvelles équa-
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tions s’expriment alors sous la forme de :

hc:/"QK%T—rfFQ)MHV+:/gﬁm@T)AmﬁﬂTMVAf $;6TdS =0  (3.8)
14 Vv ov
Iyp = / grad(6¢7)a” grad(¢™)dV — / redp”dV — | Jiis¢dS =0 (3.9)
v v oV

ou V et 9V sont le volume et la frontiere du domaine. 6T et 6¢” sont des champs virtuels de
température et du potentiel électrique, respectivement vérifiant les conditions aux limites
de type Dirichlet. 77 est la normale sortante.

Les champs virtuels et réels de température et du potentiel électrique sont ensuite dis-
crétisés spatialement en utilisant la méthode des éléments finis. La discrétisation temporelle
de la température utilise un schéma d’intégration implicite aux différence finies. Une fois les
fonctionnelles des équations (3.8) et (3.9) discrétisées, deux systémes couplés d’équations

non linéaires sont obtenus et résolus par la méthode de Newton-Raphson.

3.4.3 Module mécanique

3.4.3.1 Equations de champ

Le module mécanique est destiné a la résolution des problemes de mécanique statique
ou transitoire ot les effets d’inertie peuvent étre négligés. L'équation de champ principale

est 'équation d’équilibre statique :

G (3.10)

ou fy estla force volumique.
Les conditions aux limites en déplacement ou en contrainte peuvent étre considérées sur
la frontiere du domaine.

La démarche numérique employée dans le module mécanique est identique a celle du
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module thermo-électrique. La formulation faible de I'équation (3.10) s’écrit sous la forme :

It :/ - 6Qde/ fo.69dS — [ T.60dS =0 (3.11)
1% 174 oV

avec 0¥ le champ virtuel de vitesse. 5 D est la vitesse de déformation virtuelle définie comme
la partie symétrique du gradient du champ virtuel de vitesse. Les champs virtuels sont en-
suite discrétisés spatialement par la méthode des éléments finis. La résolution du probléme

mécanique est réalisée en utilisant la méthode de Newton-Raphson.

3.4.4 Subroutine UMAT : Implémentation du comportement thermo-mé-

canique du nickel poreux

La subroutine UMAT de ABAQUS permet d’intégrer une loi de comportement spécifique.
L'objectif de cette subroutine est d’actualiser le champ de contrainte et les variables internes
(porosité) a partir de I'incrément total de déformation fourni par le logiciel. Ainsi, le com-
portement du matériau poreux, abordé dans le chapitre 2, doit étre reformulé et discrétisé
en temps. Compte tenu de I’équation (2.1), I'incrément de déformation total A¢**! se décom-

pose en une composante élastique Ac® , thermique Ae'” et viscoplastique Ae?”.
At = Ae® + A + Ae? (3.12)

En réalité, ABAQUS fournit a l'utilisateur non pas Ae'°* mais Ae!®* — Aet”. La partie thermique
Ae'h est gérée directement par le code ABAQUS. Ainsi, I'incrément de déformation fourni par
le logiciel se réduit alors a :

Ac = Ae® + Ae'? (3.13)

Il convient d’actualiser I'ensemble des variables (contrainte ¥, 5, porosité 6, ;) en fin de

pas connaissant leurs valeurs a t (X, ; 6;). At représente le pas de temps de discrétisation
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temporelle au sein du module mécanique. Il est bien plus petit que ¢, pas de temps corre-
spondant au dialogue séquentiel entre les modules. L'évolution de la porosité donnée par
I'équation (2.44) est discrétisée au premier ordre par le schéma suivant :

v
Aer?

Orrat — 0
At

AL (3.14)

= 3(1 — 0t+At)

avec

A€ = %tr (Ae'P) (3.15)

Cette discrétisation temporelle adopte un schéma implicite. Compte tenu de (3.14), la porosité

et-I—At s’écrit :

015 + 3A€;“,'ZL)

. 3.16
14+ 3Ae? ( )

0t+At =

On note que 0;, a; ne dépend que de I'inconnue Ae*?, puisque 6; est connue.

m?

Le tenseur des contraintes est décomposé en parties sphérique et déviatorique. La pres-

sion X, at + At s’écrit sous la forme :
Simt+at = St + S At (3.17)

ol Y, est donnée par la relation (2.21) et s’exprime sous la forme discrétisée suivante :

. Ae AevP Kt+At — Kt
Yim = 3K m_—m Ym 3.18
3K At ( At At ) NN t+AL (3.18)
avec
1
Aey, = gtr (Ae) (3.19)

ol le module élastique de compressibilité K; . A; dépend de la porosité 6, a:(Aet?P) (voir
équation (2.23)) et de la température T3, a¢. En effet, I'histoire de la température T, A, est

connue puisqu’elle provient du calcul thermo-électrique qui a été réalisé précédemment.
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Compte tenu des équations (3.18) et (3.19), on en déduit :

KH—At

Tmirar = (Bme + 3K ar (Ae — Ae?)) e
t

(3.20)

Notons que %,,.+a: dépend uniquement de AelP puisque Ac,, est fourni par le logiciel. La

partie déviatorique du tenseur ¥ s’exprime a ¢ + At en utilisant la loi de Hooke (2.21) :

Sinr =S, + SAt (3.21)

avec S exprimé par (2.21) et s’écrivant sous la forme discrétisée comme suit :

~ AE/ Aglvp Gt+At — Gt
=2 —— — 3.22
S =2Gi4As (At Al ) NI 244 AL ( )
avec
Aé = Ae — Aep ] (3.23)

oll A¢’ (resp. A€’ vP) est le déviateur de Ae (resp. Ae®P). Gyt est le module élastique de ci-
saillement qui dépend de la porosité 6, A (A€??) (voir équation (2.22)) et de la température
Ti+a¢- En combinant les équations (3.21) et (3.22), S, o, S’écrit :

Siar= (S0 +2Giar (A - A7) G%“ (3.24)

Dans la suite, nous allons montrer que A¢ *? peut s’exprimer en fonction de I'inconnue Ae??.
En se référant au chapitre 2 et a la définition du potentiel viscoplastique, I’équation (2.48)

peut s’écrire sous la forme suivante :

AF;UT? n—1
A SA®" T iy AtYmit At (3.25)
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Il en est de méme pour la partie déviatorique du tenseur de vitesse de déformation viscoplas-

tique (voir équation (2.49)) :

Agl“’
At

3
= SAD e auS A (3.26)

Par combinaison des équations (3.25) et (3.26), la relation entre Ae *? et Ae’? est obtenue :

AeP — lAevI’MM (3.27)

i) m ¢
2 ft+At Z:777,1‘/+At

Notons que les termes f;a; €t ¢ a; dépendent de la porosité 0, A, (AelP) (voir les expres-
sions (2.38) du modele de Cocks modifié). En remplacant I'expression de Ag’“’ (3.27) dans
I'équation (3.24), S, A, s'écrit:

S, + 2Gt+AtA§/

A VP Ct4 At 1
+ GrrarBem fearnt Zmitac

Siiai= g (3.28)

Gyt

Ainsi S, A, ne dépend que de I'inconnue Ae;? puisque A€’ est donnée par le logiciel. Afin
d’actualiser le tenseur des contraintes il est donc nécessaire de connaitre Ae??. En rappelant
la définition de la contrainte équivalente ® donnée par (2.30) :

3
D =9fiiaiSi At SCtraSiiart Sipa (3.29)

et en substituant cette derniére expression dans la relation (3.25), I’équation (3.25) devient :

n—1
, 3
(AE%))Q - (3Aft+Atht+AtAt>2 (gft+AtE72nt+At + §Ct+At§t+At : St+At> =0 (3.30)

Ae¥? est solution de cette équation non linéaire. A la suite, la porosité, la pression et la con-
trainte déviatorique sont actualisées par les relations (3.16), (3.20) et (3.28), respectivement.

Lutilisation de la méthode de Newton-Raphson pour la résolution de la partie mécanique
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du procédé (voir équation (3.11)) impose de définir la matrice tangente. En plus d’actualiser
les contraintes et les variables internes (ici la porosité), il est nécessaire de définir la matrice

Jacobienne :

0AY
acobien = A 3.31
Jacob DA 3.31)

Cette matrice est calculée numériquement.

Lapport de chaleur lié au travail plastique est calculé par la relation suivante
Py = BreD™ : X (3.32)

ol frg est le coefficient de Taylor-Quinney. Cet apport de chaleur (source volumique) est
ensuite tranféré dans le terme r de I’équation (3.3) et utilisé lors du prochain calcul thermo-

électrique.

Le développement du couplage thermo-électro-mécanique avec le logiciel ABAQUS et ] 'im-
plémentation de laloi de comportement de I’échantillon dans la subroutine UMAT constitue
une premiere étape dans la modélisation du procédé. Il est ensuite nécessaire de renseigner
les conditions aux limites, les conditions initiales et les parametres matériaux pour les qua-
tre essais expérimentaux de ce mémoire (A-1-900, A-2-750, A-3-417 et A-4-760). La prochaine

section a pour objectif de décrire cette procédure qui finalise la préparation de la simulation.

3.5 Simulation numérique du « Frittage Flash ».

Cette section expose les différents points concernant la mise en place des simulations
numériques du « Frittage Flash » pour les quatre essais (A-1-900, A-2-750, A-3-417 et A-4-

760). La géométrie de la partie modélisée est d’abord présentée. Les conditions aux limites
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réelles appliquées sur cette géométrie sont ensuite détaillées. Enfin les parameétres physiques

et les conditions initiales implémentés dans le modéle sont discutés.

3.5.1 Géomeétrie

La géométrie axisymétrique retenue pour la simulation numérique comprend les entre-
toises (ou spacer), la matrice, les pistons, I’échantillon, les feuilles de graphite et la feutrine,
voir Figure 3.11. La partie des entretoises comprenant le centreur et les trous destinés a re-

cevoir les thermocouples, n’est pas considérée.
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Se gy
Centreur ——
_ Zone
Entretoise modélisée AN
Piston .\ A
Matrice
Feutrine - Perte par
TC6
® AN
Feuille. de rayonnement
graphite
Echantillon —  / NN
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Se i

F1G. 3.11 — Zone modélisée pour les simulations numériques thermo-électro-mécaniques
du procédé «Frittage Flash ». Les conditions aux limites thermique électrique et mécanique
sont appliquées sur les sections Seg,, et Se;,; des entretoises supérieure et inférieure. Les
parois latérales de I'assemblage sont soumises a des pertes par rayonnement et libres de
contraintes.

Cette géométrie est ensuite maillée en utilisant, dans les modules thermo-électrique et
mécanique, des éléments rectangulaires linéaires a quatre noeuds (Nom élément dans ABA-
QUS : Module thermo-électrique : DCAX4E et Module mécanique : CAX4R) et developpés

pour des problemes axisymétriques. Le détail du maillage ainsi qu'une étude de convergence

sont developpés en Annexe A.
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3.5.2 Conditions aux limites

Les conditions aux limites imposées a la frontiére du modele se divisent en trois groupes :

les conditions aux limites de nature thermique, électrique et mécanique.

3.5.2.1 Conditions aux limites thermiques

Le systeme de refroidissement dans les électrodes situées aux extrémités de la partie
modélisée est relativement complexe et peu connu. Dans cette premiére approche, nous
avons choisi d'imposer a chaque extrémité du montage 'histoire de température obtenue
via des thermocouples. Lors d'un essai de calibration sur un nickel dense (chargement mé-
canique de 70M Pa, température maximale en RT'C6 de 750°C, échantillon de 60rmm de di-
ametre et de 10mm de hauteur), I'évolution du champ de température a été mesurée par trois
thermocouples positionnés sur la section Se,,, au centre (7'1), a 40mm du centre (7'2) et sur
son bord (a 80rnm du centre (7'3)), voir Figure 3.12. Grace a ces trois thermocouples, il a été
possible d’évaluer la distribution spatiale de la température le long de Se,,,,. La Figure 3.12,
présente la mesure des trois températures. On observe une température plus importante au
centre de I'entretoise que sur son bord. On note également une légere différence de tempéra-
ture, entre 7'1 et 72 d’une valeur moyenne de 15°C alors qu’entre 72 et 73, la différence de
température est plus importante, avec une différence moyenne de 35°C. On constate ainsi

les rapports moyens de 22 = 0,94 etde £2 = 0,8.
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FIG. 3.12 — Evolution des températures sur la section Ses,,, de I'entretoise supérieure. Dans
cet essai de calage, les thermocouples T'1, T2 et T'3 sont placés au centre, a 40rnm du centre
et sur le bord de la section Seg,),.

Lors des quatre essais réalisés, un nouveau positionnement des thermocouples est adopté.
Des thermocouples T A1 et T A2 ont été placés au centre et au bord de la section Se,,,, de
I'entretoise supérieure et un thermocouple T'A3 au centre de section Se;,; de I'entretoise
inférieure. Cette configuration, montrée en Figure 3.13 a été utilisée pour valider la symétrie
ou non du champ de température par rapport au centre de I’échantillon. Les Figures 3.13
et 3.14 montrent les températures mesurées par T A1, T A2 et T A3 durant les expériences A-
1-900, A-2-750, A-3-413 et A-4-760. La différence de température entre les deux entretoises
n’est pas négligeable pour les essais A-1-900 et A-1-750. On note des différences moyennes
de température de 55°C pour A-1-900, de 60° pour A-1-750. Ces résultats indiquent que le
champ de température n’est pas tout a fait symétrique dans le dispositif par rapport au cen-

tre de I’échantillon. En revanche pour les essais A-3-413 et A-4-760, les différences de tem-
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pérature sont moins importantes. Elles sont de 8°C pour I'essai A-3-413 et de 2°C pour I'essai

A-4-760 indiquant que le champ de température est quasi-symétrique.
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500 TA3-A-1-900 -
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F1G. 3.13 — Evolution des températures T'Al, T'A2 et T A3 mesurées sur les sections Se,,,, et
Se;ns des entretoises supérieure et inférieure pour les essais A-1-900 et A-2-750.
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FIG. 3.14 - Evolution des températures T'Al, T A2 et T A3 mesurées sur les sections Se,,, et
Seiny des entretoises supérieure et inférieure pour les essais A-3-413 et A-4-760.
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Compte tenu des données expérimentales, nous allons imposer le champ de tempéra-
ture sur les sections Se,,;, et Se;, s. Ce champ de température devra tenir compte de la non-
symétrie entre haut et bas et de la non uniformité de la température sur les sections Se,,,, et
Se;ns des entretoises. Afin de préciser les conditions aux limites en température des essais
expérimentaux A-1-900, A-2-750, A-3-413 et A-4-760, nous proposons de définir une évolu-
tion de la distribution de température sur la section des entretoises conforme aux mesures
réalisées précédemment. Pour les quatre essais expérimentaux, les températures au centre
et au bord de Se,,,, sont connues. Nous allons supposer par ailleurs que la température en
T2 se déduit de T'1 via le rapport 22 = 0,94 (voir I'essai de calibration 3.12). Nous aurions
aussi pu adopter une distribution spatiale linéaire. Mais I'essai de calibration a montré une
dépendance en position non linéaire de la température. Par conséquent, la distribution de
température sur I'entretoise supérieure est interpolée spatialement par un polynéme de de-

grés 2 défini comme suit :

TA2(1)

Tyup(r,t) = TAL(2) ((8 £1072 — P)(4 %1072 — 1) (81072 — T)o, , )_7"(4*10_2—7")

3,2%10°3 1,6%10 3 3,2%10 3
(3.33)

ol r est la position radiale par rapport au centre de la section Se,,, comprise entre 0 et
0,08m. Les températures T'Al et T A2, sont les mesures obtenues lors des quatre expéri-
ences. L'expression (3.33) est ensuite appliquée sur les noeuds de la section de I'entretoise
supérieure. Quant a la section de I'entretoise inférieure, la distribution de température est
supposée identique a son homologue supérieur. En revanche, son amplitude est modifiée
afin que la température en son centre puisse se corréler avec la valeur mesurée par T A3.

Ainsi I’évolution de la distribution en température s’écrit :

T A3(t
Ting(r,t) = TAlEt;Tsup(r, 1) (3.34)
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Le rapport % varie de 0,57 a 1 pour I'essai A-1-900, de 0,7 a 1 pour I'essai A-2-750, de
0,91 a1,2pour'essai A-3-413 et est égal a 1 pour I'essai A-4-760.

Les pertes par convection sont négligées puisque 'enceinte est sous vide. En revanche,
les pertes par rayonnement sur les parois latérales de I'assemblage sont considérées. Elles
nécessitent de connaitre la température de la paroi de I’enceinte refroidie. Un thermocouple
est positionné sur la paroi refroidie. L'évolution est montrée pour les quatre essais sur les
Figures 3.15 et 3.16. Cette mesure fournit le terme 7, de I'équation (3.7). Dans nos simula-

tion, I'’émissivité du graphite est égale a 0, 8 et de 0,99 pour la feutrine (donnée fournisseur

Carbone Lorraine ).
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F1G. 3.15 — Evolution de la température mesurée sur la paroi refroidie de I’enceinte pour les
essais A-1-900 et A-2-750. Cette mesure permet de définir le terme 7, dans I’équation (3.7)
des pertes par rayonnement.
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F1G. 3.16 — Evolution de la température mesurée sur la paroi refroidie de I’enceinte, pour les
essais A-3-413 et A-4-760. Cette mesure permet de définir le terme 7, dans I’équation (3.7)
des pertes par rayonnement.

Notons que pour ces simulations, les résistances thermiques et électriques des contacts

entre les piéces sont négligées.

3.5.2.2 Conditions aux limites électriques

Les sections Seg,,, et Se;, ; des entretoises supérieure et inférieure, sont également soumi-
ses a des conditions aux limites électriques. Ces conditions peuvent étre soit en courant
soit en tension. Etant donné que la tension fournie par le systéme n’est pas mesurée aux
bornes de la partie modélisée, il est préférable d’appliquer un courant. En effet, ce dernier
est conservé le long du procédé puisque les électrodes sont montées en série avec I'outillage.
Nous n’avons pas d’information sur la répartition du courant. Il parait évident alors de sup-

poser une répartition uniforme sur la section. Le courant est donc appliqué sur I'entretoise
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supérieure Ses,,, via une densité de courant.
Les évolutions de la densité de courant sont montrées en Figures 3.17 et 3.18 pour les es-
sais A-1-900, A-2-750, A-3-413 et A-4-760. Ces informations seront donc utilisées pour définir

la condition ala limite en courant imposée sur Seg,).
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FIG. 3.17 — Evolution de la densité de courant mesurée au niveau de la section de I’entretoise
supérieure pour les essais A-1-900 et A-2-750.
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F1G. 3.18 — Evolution de la densité de courant mesurée au niveau de la section de I’entretoise
supérieure pour les essais A-3-413 et A-4-760.

La section Se;, ; du spacer inférieur, est soumise a un potentiel nul.

3.5.2.3 Conditions aux limites mécaniques

Les sections Ses,,;, et Se;, s des entretoises supérieure et inférieure sont soumises égale-
ment a des conditions aux limites mécaniques. Dans la technologie étudiée, 1'entretoise
supérieure estimmobile. Quant a la section Se;,, ; de I'entretoise inférieure, elle est soumise a
un chargement mécanique constant de 9.85M Pa durant le process. Il est supposé uniforme
sur la section. Cela correspond a un chargement mécanique de 70M Pa appliqué sur1’échan-
tillon. La surface latérale du systéme est supposée libre de contraintes.

La gestion du contact mécanique entre les piéces est gérée par le logiciel ABAQUS qui
utilise un algorithme basé sur la méthode des pénalités limitant la pénétration des parties

de I'assemblage.
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Puisque le frottement entre la matrice et I'ensemble « pistons-échantillon » n’est pas in-
tégré dans notre modéle numérique, un déplacement d’'un noeud de la matrice est imposé.
Ce déplacement est égal a la moitié de celui de I'entretoise inférieure afin d’assurer la con-
servation de la symétrie de I’assemblage par rapport au centre de I’échantillon. Des mesures
sur la position de la matrice lors des essais A-2-750 et A-3-413 confirment que le systeme a

tendance a conserver sa symétrie, voir Tableau 3.4.

Piston l hl
Matrice :
Piston | h2

FI1G. 3.19 — Mesure de la position de la matrice avant et apres I’essai. Les mesures sont réal-
isées sans chargement mécanique de I'ensemble.

Hauteur en mm | Avant densification | Apres densification
essais A-2-750
hl 20,71 16,17
h2 21,65 16,97
essais A-3-413
hl 20, 52 17,48
h2 21, 64 19,01

TAB. 3.4 — Mesure des hauteurs hl et h2 avant et apres densification afin de controler si le
systéme conserve sa symétrie par rapport au centre de I’échantillon durant I’élaboration du
nickel. h1 et h2 sont définies en Figure 3.19.

Lamise en place de ces simulations nécessite également de préciser les parametres physi-

ques caractérisant les différents matériaux impliqués dans le systéme. Notamment dans la
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suite, nous allons nous a attacher a décrire les dépendances en température et en porosité

(si cela est nécessaire) des données matériaux.

3.5.3 Données matériaux

Les matériaux intervenant dans la simulation du procédé « Frittage Flash » sont : le graphite
référencé 2333 de Carbone Lorraine composant la matrice, les pistons et les entretoises, les
feuilles de graphite (Papyex N998), la feutrine en graphite (RGV2000 Carbone Lorraine) ainsi
que le nickel pour I’échantillon. Pour I'’ensemble des matériaux, les parametres nécessaires
a la simulation du procédé sont : les conductivités électrique et thermique, la chaleur spé-
cifique, la masse volumique et I’émissivité pour le module thermo-électrique et quant au
module mécanique, la masse volumique, le module d’Young, le coefficient de Poisson et le
coefficient de dilatation thermique. L'ensemble de ces données, pour chaque matériau, avec
leur dépendance en température est indiqué en Annexe B.

Pour plus de détails, on peut noter que le graphite 2333 est isotrope et posséde a tem-
pérature ambiante une résistivité électrique (définie comme 'inverse de la conductivité élec-
trique) 177 fois supérieure a celle du nickel permettant une importante géneration de chaleur
par effet Joule. De plus, le graphite 2333 diffuse rapidement la chaleur et sa diffusivité (définie
comme le rapport de la conductivité thermique sur le produit de la masse volumique et de la
chaleur spécifique) est 3, 45 fois plus importante que le nickel. Cependant, d’autres éléments
de I’assemblage en graphite ne présentent pas les mémes caractéristiques comme par exem-
ple les feuilles de graphite et la feutrine (voir Annexe B). Les feuilles de graphite (Papyex de
Carbone Lorraine) protegent la matrice et les pistons de I’échantillon. Elles sont constituées
d’'une multitude de couches en graphite toutes paralléles au plan de la feuille. Cette struc-
ture particuliere confere, a ces feuilles, des propriétés physiques anisotropes. Les conductiv-

ités thermique et électrique sont comparables a celle du graphite 2333 dans les directions
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du plan de la feuille. Cependant, a température ambiante, dans la direction orthogonale au
plan de la feuille, leur conductivité thermique est divisée par 40 et la résistivité électrique
est multipliée par 50 limitant la diffusion de la chaleur et le passage du courant dans cette
direction. Concernant la feutrine en graphite (Carbone Lorraine) entourant la matrice afin
de limiter les pertes par rayonnement, elle constitue un excellent isolant thermique entre la
paroi latérale extérieure de la matrice et le milieu environnant puisque sa conductivité ther-
mique est environ 1000 plus faible que le graphite 2333.

En Annexe B, nous pouvons constater que les propriétés de la feuille de graphite et de la
feutrine ne sont pas toutes connues avec précision. Par conséquent, nous adoptons pour les
feuilles de graphite, une chaleur spécifique, un module d’Young et un coefficient de Pois-
son identiques a ceux du graphite 2333. Concernant la feutrine, elle se présente sous la
forme d’'un matériau souple. Ainsi nous adoptons une valeur arbitraire faible de son mod-
ule de Young (1000M Pa). A noter que son rdle est purement thermique (barriére thermique)
et donc sa présence n’'a pas d’effet de renforcement mécanique pour la matrice. Signalons
également que la résistivité électrique choisie correspond a celle d'une feutrine d'un autre
founisseur (Sigratherm flexible graphite felt GFA 5). Le coefficient de Poisson est celui du
graphite 2333.

PourI’échantillon de nickel, les paramétres matériau dépendent également de la porosité.
Des expressions développées dans la littérature, voir tableau 3.5, permettent d’exprimer la
dépendance de la conductivité thermique, de la résistivité électrique, de la chaleur spé-
cifique et de la masse volumique en fonction de la porosité # du nickel. La dépendance
des modules d’élasticité et du coefficient de dilatation thermique ont été discutées dans le
chapitre 2 ( voir équations (2.20), (2.22) et (2.23)). Les parametres A4, n, ,, « et 3 restent a ce

stade, inconnus. Ils seront déterminés plus tard dans ce mémaoire.
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Chaleur spécifique Co(T,0) = Cp(T,0 = 0)(1 — 0) | Chernikova et al. (1992)
Densité p(T,0) = p(T,0 =0)(1 —0)

Conductivité thermique | A\(T,0) = \(T,0 = 0) 2(21;00) Maxwell (1873)
Resistivité électrique pe(T,0) = pe(T,0 = 0) 574"

TaB. 3.5 - Dépendance des propriétés physiques du nickel en fonction de la porosité.

3.5.4 Conditions initiales

Comme nous 'avons vu précédemment, voir Figure 3.10, le calcul séquentiel débute
par la détermination du champ de température dans le systéme sur un premier intervalle
de temps ét. Des conditions initiales uniformes ont été imposées pour ce premier calcul
thermo-électrique. Une température égale a la température ambiante (20°C) est appliquée a
I'ensemble du systeme de méme qu’'un potentiel électrique nul. Concernant, le premier cal-
cul via le module mécanique, une porosité uniforme est imposée a 1’échantillon de nickel.

Les porosités initiales des quatre essais sont données dans le Tableau 3.6 ci-dessous :

Essais | Porosités initiales
A-1-900 0,447
A-2-750 0,465
A-3-413 0,475
A-4-760 0,458

TAB. 3.6 — Porosités initiales de I’échantillon de nickel pour les quatre essais.

Il est probable que des hétérogénéités de porosité puissent exister. Cependant, ’hypothese
d’'un champ de porosité initiale uniforme permet de distinguer les gradients de porosité in-
duits par le procédé de ceux produits par un champ initial de porosité non uniforme mais
plus réel.

Enfin un déplacement nul est initialement imposé sur 'ensemble du modéele.
L'ensemble des conditions aux limites et initiales et les dépendances des parametres maté-

riau abordés précédemment sont implémentés dans les modules respectifs. Cependant, les
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parametres 6,, « et 3, inclus dans la définition des fonctions de porosité f et ¢ du chapitre
précédent et les parametres A et n, sont essentiels pour simuler la densification du nickel.
Une procédure pour les déterminer est alors nécessaire. La prochaine section a pour objet

de décrire cette procédure.

3.6 Identification des parametres de la loi de compaction du

nickel

La modélisation de la densification du nickel nécessite d’identifier les parameétres A, n
de la loi de fluage et 0,, a et 8 des modeles micromécaniques modifiés. Ces parametres,
traités dans le chapitre précédent, permettent aux modéles micromécaniques modifiés de
décrire convenablement la densification réelle du matériau. Lensemble des modéles mi-
cromécaniques modifiés, présenté dans le Chapitre 2, conduit a des résultats similaires. Nous
allons donc retenir dans la suite le modele de Cocks modifié.

Lidentification des parametres A, n, 6,, a et 8 requiert un protocole expérimental ana-
logue a celui utilisé pour le modele d’Abouaf. Il nécessite des essais de compression simple a
différentes températures sur un nickel dense pour déterminer les parametres de fluage A et
n de ’équation (2.39) (voir chapitre 2, section 2.2.2.2) et des essais de compression sur corps
poreux ainsi que des essais de compaction isostatique a chaud ou de compaction a chaud
pour identifier f et c. Cependant, ces essais expérimentaux n'ont pu encore étre réalisé sur
le nickel étudié dans ce mémoire. Pour pallier ce probleme, nous allons donc adopter les
valeurs A et n de la littérature : (Norman et Duran, 1970). Norman et Duran (1970) ont réalisé
des essais de fluage sur un nickel 270 dense (International Nickel Company) d'une pureté de
99.98%. Le nickel est polycristallin et la taille moyenne des grains est de 200um. Le fluage sta-

tionnaire est recherché pour des gammes de température et de contraintes comprises entre
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260 et 650°C et entre 45 et 2500 Pa, respectivement. Les résultats de ces essais conduisent
a des vitesses de déformation viscoplastique de I'ordre de 10~8 2 10~5s~!. La loi de fluage

identifiée dans ces travaux permet d’obtenir A(T) et n(T) :

(3.35)

-2 2% 10%
A(T) = 2,06 % 10 % exp (’ 0662+ 10 )

T
n(T) =7 (3.36)

ou A(T) apour unité M Pa"s~ ! etI"énergie d’activation vaut Q = 171, 7kJmol ! (voir équa-
tion (2.26)). Il reste a définir les fonctions f et ¢ du potentiel viscoplastique. La compaction a
chaud peut étre remplacée, dans cette étude, par les essais de « Frittage Flash » puisque I'état
de contrainte au sein de I’échantillon est identique. L'utilisation des essais de compaction a
chaud ou de «Frittage Flash » conduit a la relation suivante (voir Chapitre 2, équation (2.53).)

obtenue en considérant la matrice indéformable :

() fe
= ot df (3.37)

1| tr(D)
9 ‘ A(T).32,

Cependant, cette équation ne permet pas d’isoler les fonctions de porosité f et c. Pour sim-

plifier nous supposons que a = 3. Les termes f et ¢ du modele de Cocks modifié sont donc

[0
soumis au méme changement de variable de porosité 9,, = (}) .En posant g(0) = - IZ 7 et

al’aide de I'équation (2.44), (3.37) peut se réécrire :

_ fe 1]
90) = 17 = 5 | am), (3.38)

\g|
3

zZz

A partir de la dépendance en porosité de g déterminée expérimentalement, il sera alors pos-
sible de trouver « et 6, et ainsi f et ¢ seront connus. Pour déterminer la fonction ¢ a partir

de I'’équation (3.38), il est nécessaire d’obtenir par des essais expérimentaux, I'histoire de la
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contrainte appliquée ¥, ,, de la porosité et de la température 7. L'expérience ne nous four-
nissant que des grandeurs macroscopiques, seules des valeurs moyennes sont accessibles.
Sur les cycles expérimentaux présentés précédemment (voir Tableaux 3.2 et 3.3), les essais
A-1-900 et A-2-750 ont été sélectionnées pour identifier la fonction g. L'essai A-1-900 a été
choisi pour sa faible porosité finale (0.6%) puisqu’il permet de définir la fonction g sur une
large gamme de porosité comprise entre 0.6 et 44.7%. Concernant I'essai A-2-750, il a été
sélectionné pour sa faible vitesse de montée en température de frittage comme illustré en
Figure 3.20 afin d’évaluer une possible influence de cette vitesse sur la fonction g. Les autres

essais seront utilisés dans la suite pour valider le modele.
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Température (°C)

Essais A—1-900
Essais A—2—75(0 —

F1G. 3.20 — Evolution de la température de frittage pour les essais A-1-900 et A-2-750. On
note des vitesses de montée en température distinctes induites par les différentes durées de
la sur-alimentation électrique du systeme (voir Tableau 3.2 et Figure 3.17).

Pour ces deux essais, I'histoire de la contrainte moyenne ¥, dans I’échantillon est con-
stante et vaut donc 70M Pa. Concernant I'histoire de la porosité, celle-ci est déterminée a

partir de la mesure du déplacement de 1'électrode (assimilé au retrait de I'échantillon, voir
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section 3.3). En considérant la conservation de la masse de nickel et le diametre de 1’échan-
tillon constant (60mm) durant I'essai, la porosité 6(¢) a I'instant ¢ s’exprime par :

0(t) =1— (I_h?tf))hf (3.39)

ot hy etd; sontles hauteur et porosité finales mesurées a froid et définies dans le Tableau 3.3.
h(t) estlahauteur de!’échantillon al'instant ¢t obtenue a partir du déplacement de I’électrode
inférieure. Ainsi, a partir de ’évolution de la porosité (Figure 3.21) pour ces deux essais, la
vitesse de densification (—6) est calculée numériquement. Le terme =) 0 del’équation (3.38)
est alors connu expérimentalement. Notons que les porosités initiales du Tableau 3.6 dans
la section 3.5.4 ont été déterminées par la relation (3.39).

05

0.45
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Essais A=2-750 —

0.35 |

025

Porosité
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F1G. 3.21 - Evolution de la porosité pour les essais A-1-900 et A-2-750. Ces évolutions perme-

ttent de calculer le terme (1 ) de I’équation (3.38).

Il reste alors a déterminer I’histoire de température moyenne dans I’échantillon. Du point

de vue expérimental, seule la température en RT'C6 est mesurée. Sa proximité avec I'échan-



Identification des paramétres de la loi de compaction du nickel 137

tillon, nous amene a considérer que cela conduit a une valeur proche de la température
moyenne dans I'échantillon. Toutefois, Matsugi et al. (2003a) ont calculé (voir Figure 3.22]
le champ de température dans le systéme obtenu via une simulation en considérant un
échantillon de titane électriquement conducteur. On constate une différence de tempéra-
ture de quelque dizaines de degrés (31°C) entre le centre de I'échantillon (position C1) et
le bord intérieur de la matrice (position D3). Ce résultat sur un matériau conducteur, nous
oblige a calculer la température moyenne dans I'échantillon de nickel par des simulations
numériques thermo-électro-mécaniques couplées. Ces simulations sont détaillées dans la
suite de ce mémoire. La température sera alors plus précise qu’en adoptant la valeur mesurée

en RT'C6. La fonction g(#) sera donc définie plus finement.
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FI1G. 3.22 - Distribution de la température dans le procédé « Frittage Flash ». (Matsugi et al.,
2003a).

3.6.1 Simulations numériques pour l'identification de la température moyen-

ne de I'échantillon.

Les simulations numériques thermo-électro-mécaniques permettant d’obtenir la tem-
pérature moyenne dans I'échantillon doivent reproduire un champ de température le plus
proche de'expérience. Il est important de bien retrouver via la simulation, la température en
RTC6. A ce stade, les parameétres « et 6, ne sont pas connus. Par conséquent, le comporte-
ment viscoplastique du nickel n’est pas précisement défini. Cependant, nous recherchons

le champ de température et celui-ci peut étre déterminé avec précision sans connaitre le
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comportement plastique du matériau poreux. En effet, I'élévation de chaleur produite par
la conservation du travail plastique au cours de la déformation est faible devant I’apport par
effet Joule et donc n'influe que trés peu sur le résultat final des températures. Par contre, il est
important de tenir compte de la densification car cela modifie fortement les parametres de
conductivité, de masse volumique. Pour ce faire, nous allons réaliser la simulation des essais
A-1-900 et A-2-750 en pilotant le champ de déplacement du piston plutdt qu’en imposant la

force sur un échantillon. Les résultats avec ce nouveau pilotage sont présentés ci-dessous.

3.6.1.1 Conditions aux limites électriques

La Figure 3.23 montre I'évolution des températures calculées et mesurées en RT'C6 et
sur la surface latérale du piston a 5mm de I'entretoise supérieure (P). Dans cet exemple, la
densité de courant électrique de I'essai A-2-750 décrite en Figure 3.17 a été appliquée sur la

surface Segyp.
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FI1G. 3.23 — Evolution de la température obtenue en RT'C6 et en P avec la densité de courant
de la Figure 3.17 pour l'essai A-2-750.

La température mesurée en P est obtenue par un pyromeétre destiné a des mesures de
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températures supérieures a 400°C.. Les températures calculées ont été obtenues par une sim-
ulation qui sera présentée plus en détail ultérieurement. On constate que les températures
calculées sont rapidement inférieures a celles mesurées. On note une différence en fin de
cycle pour RT'C6 de 58°C'. Par conséquent, L'utilisation de la densité de courant électrique
expérimentale dans la simulation ne permet pas de reproduire précisément le champ de
température au sein du systeme. Nous avons choisi alors d’ajuster 'amplitude de la densité
de courant afin de corréler la température en R7'C6, comme l'illustrent les Figures 3.24 et
3.25 pour les essais A-1-900 et A-2-750, respectivement. Rappelons que la position RT'C6 est
la plus proche de I’échantillon et qu’il est nécessaire de reproduire le champ de température
au voisinage de celui-ci pour ensuite espérer une simulation de la compaction précise.
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F1G. 3.24 — Evolution de la densité de courant imposée sur la section de I'entretoise
supérieure pour I'essai A-1-900. On note que la densité de courant ajustée pour corréler la
température en RTC6 surestime le signal réel de la densité de courant apres 40s.
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F1G. 3.25 - Evolution de la densité de courant imposée sur la section de I'entretoise
supérieure pour I'essai A-2-750. On note que la densité de courant ajustée pour corréler la
température en RT'C6 surestime le signal réel de la densité de courant.

Les figures 3.24 et 3.25 montrent, apres le pic du signal électrique, une surestimation de
la densité de courant d’environ 10% comparée a celle mesurée par le systeme. Ce résultat
signifie que I'assemblage n’est pas suffisamment résistif électriquement pour produire de la
chaleur. Cette différence peut étre induite par I’absence des résistances électriques et ther-
mique de contact entre les pieces. Par ailleurs, nous avons fait I’hypothése d'une distribution
de densité de courant uniforme sur la section Ses,,. La Figure 3.26 montre I’évolution des
températures en RT'C6 et en P obtenue avec I'application de la densité de courant modifiée

de la Figure 3.25 pour 'essai A-2-750.
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FI1G. 3.26 — Evolution de la température obtenue en RT'C6 et en P avec la densité de courant
modifiée, appliquée en Figure 3.25 pour 'essai A-2-750.

On constate une bonne reproduction de la température en RT'C6 mais également en P.
Cerésultat indique que le champ de température dans I’ensemble matrice piston échantillon

est bien représenté avec la densité de courant modifiée.

3.6.1.2 Conditions aux limites mécaniques

Comme déja précisé et puisque le comportement du nickel n’est pas encore connu a ce
stade, il est préférable d’'imposer le déplacement suivant I’axe z plutdét qu'un vecteur con-
trainte sur la section Se;,, afin de pouvoir reproduire, dans I'échantillon, un champ de
température proche des conditions de I'expérience. En effet, le déplacement de I'entretoise
inférieure modifie les résistances thermique et électrique globales du systeme ce qui influ-
ence le champ de température. De plus, ce déplacement conduit a la fermeture des porosités
dans I’échantillon modifiant de fait les propriétés thermo-électro-physiques (conductivités

électrique et thermique, chaleur spécifique, masse volumique) du nickel. Les déplacements
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réels suivant z, mesurés dans les deux essais et montrés en Figure 3.27, sont donc imposés a

la section Se;, s de I'entretoise inférieure.

Essais A—1-900
Essais A—2-750 —

Déplacement (mm)

0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
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FIG. 3.27 - Déplacement imposé sur la section Se;,, ; de I'entretoise inférieure pour les essais
A-1-900 et A-2-750.

3.6.1.3 Données matériaux

L'ensemble des données matériaux abordé en section 3.5.3 est utilisé dans ces simu-
lations. Il manque a ce stade « et 6,. La détermination de la température moyenne dans
I’échantillon doit permettre cette identification. Il a été constaté lors des simulations numéri-
ques que 'apport d’énergie par effet Joule est bien supérieur a 'apport lié a la conversion du
travail plastique en chaleur. Par conséquent, comme nous nous intéressons a la détermina-
tion de la température uniquement, I'intégration du comportement plastique du matériau
poreux dans ces simulations n’aura que peu d’influence sur cette température. D’ailleurs,
bon nombre de simulations de la littérature ignorent complétement cet effet lorsque 'on

recherche uniquement la température. Ainsi, dans cette partie uniquement, nous avons pris
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des valeurs arbitraires, mais raisonnables des parameétres «, (3 et 6, qui sont ceux identifiés
précédemment pour le plomb. Cependant, ce choix des parametres induit, dans le matériau,
des champs de contrainte qui se trouvent erronés. Par conséquent, seule la température sera

une sortie fiable de ces simulations pilotées en déplacement.

3.6.1.4 Etudes de convergence du maillage et du pas de temps J¢

Une étude de convergence sur le pas de temps dt et sur la densité du maillage a égale-
ment été menée et est détaillée en Annexes A et C. Le pas de temps ¢, correspond au temps
physique du calcul accordé a chaque module dans le couplage séquentiel. Pour les simula-
tions des deux essais A-1-900 et A-2-750, nous avons adopté un pas de temps 5t = 10s et le

maillage adopté contient 17257 éléments dont 2160 pour I'échantillon en nickel.

3.6.2 Calcul de la température moyenne.

Les résultats obtenus avec le logiciel ABAQUS, pour ces simulations ne permettent pas
d’accéder directement a la température moyenne au sein de I’échantillon. Pour calculer la
température moyenne, il est nécessaire de procéder a un post-traitement. Les calculs ont
été réalisés en axisymétrique avec un maillage régulier au niveau de I’échantillon, comme le

montre la Figure 3.28.
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r, n éléments

h, k éléments

[/ /

F1G. 3.28 — Maillage régulier ou la température moyenne de chaque élément est calculée. r
et h sont respectivement le rayon et la hauteur de I’échantillon.

Nous déterminons d’abord la moyenne de la température sur chaque élément. Nous
obtenons alors nk valeurs de température, ol » et k sont le nombre d’éléments du maillage
suivant les directions radiales et verticales. La température moyenne sur un élément localisé
sur la ieme ligne d’éléments et la jéme colonne d’éléments s’écrit Te;;.

La température moyenne dans I’échantillon est calculée comme une moyenne pondérée par
le volume des éléments. En effet, nous ne pouvons pas faire une simple moyenne sur la sec-
tion de I’échantillon car le poids volumique respectif des éléments est différent. Les éléments
du maillage se présentent, en 3D, comme des anneaux concentriques. Le volume d'un élé-

ment Ve;; de température moyenne Te;; s’exprime alors comme :

Ve =n ((;])2 - (% (j— 1))2) (:z - %(i - 1)) (3.40)

ou ~jet . (j— 1) sont les rayons extérieur et intérieur de I'anneau et r le rayon de I'échan-

tillon en nickel. Le terme %i — % (i — 1) représente I'épaisseur de 'anneau et h la hauteur de
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I’échantillon. La température moyenne de I’échantillon s’écrit a chaque instant comme :

n k T n k . T
T — Zj:l >ic1 VeijTes; . Ej:l >oic1 (2 — 1) Tey;
e= 5 = 5 (3.41)
wr2h n2k

L'évolution des températures moyennes dans1’échantillon pour les essais A-1-900 et A-2-750
est présentée en Figures 3.29 et 3.30 et comparée a celles calculées en RTC6 (ou mesurées
puisqu’elles sont confondues dans ces simulations). A noter que les simulations sont réal-
isées en pilotant en déplacement avec une intensité modifiée du courant. Pour ces deux es-
sais, la température en RT'C'6 considérée comme la température de frittage, est sous estimée
par rapport a la température moyenne dans I'échantillon. Cette différence de température
entre I’échantillon et la matrice a déja été observée et discutée dans la littérature pour les
échantillons conducteurs (Anselmi-Tamburini et al., 2005). Cette différence provient d'un
échauffement intense des pistons. Ceux-ci chauffent donc en premier lieu fortement I’échan-

tillon. Puis I'énergie thermique est ensuite transmise a la matrice par conduction.
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F1G. 3.29 — Evolution de la température en RT'C6 et de la température moyenne dans1’échan-
tillon pour 'essai A-1-900. La température en RT'C6, considérée comme la température de
frittage, est inférieure a celle calculée dans I'échantillon.
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F1G. 3.30-Evolution de la température en RT'C6 et de la température moyenne dans I’échan-
tillon pour 'essai A-2-750. La température en RT'C6, considérée comme la température de
frittage, est inférieure a celle calculée dans I'échantillon.
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Concernant I’essai A-1-900, on constate, en début de cycle, une différence importante en-
tre ces deux températures, atteignant une valeur maximale de 170°C, a t = 35s. Cette phase
correspond a la durée de sur-alimentation électrique du systeme observée en Figure 3.24.
Apres cette phase transitoire, la densité électrique se stabilise et la différence de température
entre I'échantillon et RT'C'6 diminue progressivement pour atteindre une valeur stationnaire
de 40°C. Contrairement a l’essai A-1-900, la sur-alimentation électrique du systéme en début
de cycle de I'essai A-2-750, est tres courte (7s) et influe peu sur la différence de température
entre I’échantillon et RT'C6. La valeur moyenne de cette différence est de 37°C.

Connaissant maintenant I'évolution de température au sein de 1’échantillon, il nous est
possible de calculer la fonction g(6) via la relation (3.38). La Figure 3.31 montre les valeurs

de g(0) en échelle logarithmique 3.31(a) et décimale 3.31(b), pour les deux essais.
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F1G. 3.31 — Evolution de ¢(#) pour les essais A-1-900 et A-2-750. a) Le modéle de Cocks mod-
ifié permet de représenter I'évolution de la fonction ¢(#) en ajustant les parameétres « et 6,
(0, = 0,485 et « = 0,54) (échelle logarithmique). Le modéle original sous-estime consid-
érablement la fonction g des essais A-1-900 et A-2-750 (0, = 1 et a = 1). (b) échelle décimale.
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On observe une croissance importante de g(#), pour des porosités proches de 50% signifi-
ant que le matériau est proche de sa perte de résistance. On note également, pour les deux
essais, une superposition des valeurs de ¢(f), pour des porosités supérieures a 30% corre-
spondant au premier instant de la densification. Ce résultat est intéressant car il semble in-
diquer que ¢(#) expérimental est indépendant de la vitesse de montée en température. En ef-
fet, la vitesse de montée en température est de 750°Cmin ! pour I'essai A-1-900 alors qu’elle
n’est seulement que de 560°Cmin ! pour I'essai A-2-750. Pour des porosités comprises en-
tre 19 et 25%, la fonction ¢() de 'essai A-2-750 décroit progressivement alors qu’elle reste
constante pour I'essai A-1-900. Pour ce dernier, cette période correspond au moment ot la
température moyenne de I'échantillon décroit progressivement apres 35s. Enfin, pour des
porosités inférieures a 19%, la fonction ¢(¢) de I’essai A-1-900 recommence a décroitre mais
elle est supérieure a celle de 'essai A-2-750. Ainsi, I'histoire de la température moyenne sem-
ble influencer I’évolution de la fonction ¢g(#) comme le montre I'essai A-1-900. Le modele de
Cocks modifié permet de représenter I'évolution de ¢(#) en ajustant les parametres « et 6,.
0, = 0,485 et o = 0, 54 sont choisies par minimisation. On constate un tres bon accord pour
les fortes porosités. Pour de faibles porosités, le modéle de Cocks modifié, se situe entre les
points des essais A-1-900 et A-2-750, voir Figure 3.31. On constate également que le modéle
de Cocks original sous-estime considérablement la fonction g des essais A-1-900 et A-2-750.
Cette différence montre une fois de plus I'intérét du changement de variables dans le mod-
éle de Cocks. Dans cette section, nous avons éprouvé le besoin de calculer la température
moyenne de I’échantillon afin d’obtenir la fonction ¢(0) de maniére précise. Il est cependant
naturel d'imaginer que la température en RT'C6 puisse étre représentative de la température
moyenne dans I’échantillon. Dans ce cas, on constate que les valeurs de g(6) obtenues ex-
périmentalement pour les deux essais ne se superposent plus, voir Figure 3.32. Le modele

de Cocks modifié avec les parameétres précédemment identifiés permet d’approcher assez
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fidelement I'essai A-2-750. En effet, on a vu que la différence de température entre RT'C6
et la température moyenne est assez faible. Par contre, du fait des différences importantes
entre les températures en RT'C6 et moyenne dans I’échantillon, au début de I'essai A-1-900

(voir, Figure 3.29), cette approximation se trouve mauvaise et donc fortement pénalisante.
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F1G. 3.32 — Evolution de ¢g(0) pour les essais A-1-900 et A-2-750 obtenues en utilisant la tem-
pérature en RT'C'6 en échelles logarithmique (a) et décimale (b). Les fonctions g(#) ne sont
plus superposées.
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Pour les grandes porosités, la valeur de g(#) pour I'essai A-1-900 a considérablement aug-
menté puisque la température en RTC6 pour une porosité de 25% est 170°C plus faible que la
température moyenne calculée dans I’échantillon. augmentation des valeurs de g(#) mon-
tre bien que les conditions de chargement thermique sont erronées en prenant en compte
uniquement la mesure en RT'C6. Cette derniere analyse montre qu’il est important de con-
sidérer des grandeurs pertinentes correspondants a I'état thermique de I’échantillon comme

la température moyenne plutdt que I'évolution de la température en RT'C6.

Les parametres o = 5 = 0,54 et 6, = 0,485 du nickel pour les prochaines simulations
sont adoptés. Le comportement viscoplastique du nickel est maintenant identifié. Le cou-
plage thermo-électro-mécanique est dorénavant en place et le modeéle numérique est ainsi
complet. Dans la section suivante, nous simulons I'ensemble des essais A-1-900, A-2-750,
A-3-413 et A-4-760 pour comprendre les conditions d’élaboration du nickel dans le procédé

«Frittage Flash ». Le pilotage en contraintes imposées sera naturellement adopté.

3.7 Simulation des essais A-1-900, A-2-750, A-3-413 et A-4-

760.

Dans cette section, nous appliquons le modéle numérique sur les essais A-1-900, A-2-750,
A-3-413 et A-4-760. Les conditions d’entrée de la simulation abordées en section 3.5.2 sont
adoptées dans le modele. Un chargement mécanique de 9, 85M Pa est imposé sur la section
Se;n s del'entretoise inférieure. Les simulations des essais A-1-900, A-2-750 et A-4-760 ont été
menées avec un pas de temps §t = 10s correspondant au temps physique de calcul accordé a
chaque module dans le couplage séquentiel. Concernant I’essai A-3-413, le pas de temps est

de 6t = 5s. Les valeurs des pas de temps ont été optimisées en réalisant une étude de con-
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vergence. Le nombre d’échanges de données réalisé entre les modules thermo-électrique et
mécanique pour les essais A-1-900, A-2-750, A-3-413 et A-4-760 est respectivement de 26, 25,
13 et 18. Deux simulations pour chacun des cycles ont été réalisées. Une premieére simulation
utilise la densité de courant modifiée permettant d’obtenir une distribution de température
proche de I'expérience en reproduisant assez fidelement le champ de température en RT'C6.
Quant a la deuxieme simulation, elle permet d’évaluer la robustesse du couplage thermo-
électro-mécanique en appliquant la densité de courant électrique originale (mesurée) sur le

modele.

3.7.1 Résultats et discussion des simulations de I’essai A-1-900

Evolution de la température et de la porosité moyenne [a Figure 3.33 présente I’évolution
de la température en RT'C6 et de la porosité moyenne dans I'échantillon. Le calcul de la
porosité moyenne est réalisé de la méme maniere que celui de la température moyenne en

utilisant la relation (3.41). Le terme Te;; est remplacé par la porosité fe; ;.
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FI1G. 3.33 — Comparaison des évolutions de température en RT'C6 et des porosités moyennes
expérimentale et numérique pour 'essai A-1-900.

On observe sur la Figure 3.33, pour une valeur supérieure a 25% de porosité, une bonne
corrélation entre la porosité calculée (avec la densité de courant modifiée) et celle estimée
expérimentalement. En effet, comme le montre la Figure 3.31, le modele de Cocks modifié re-
produit fidelement la valeur expérimentale de g pour 'essai A-1-900. En revanche, pour une
porosité inférieure a 25%, la fonction ¢ du modéle de Cocks modifié, sous-estime les points
expérimentaux de I'essai A-1-900 et implique une densification plus faible du matériau com-

parativement a 'expérience. Ceci est observé sur la Figure 3.33. En effet, vers ¢t = 100s on
constate un écart maximal entre les porosités calculée et mesurée, lesquelles sont égales a
11,8% et 8, 1%, respectivement. Apres 200s, on observe, concernant I’expérience, une densi-
fication quasi-compléte du matériau alors qu’a cette méme période, la porosité calculée est

de 2,5%. Cependant, on observe en fin de cycle (254s) des porosités expérimentale et cal-

culée identiques.
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Concernant les résultats des simulations impliquant la densité originale de courant, on
remarque au départ du cycle sur la Figure 3.33 une surestimation de la température calculée
en RTC6 par rapport a celle mesurée avec une différence de température maximale de 60°C
a 35s. Ce stade correspond a la fin du régime transitoire de ’alimentation électrique. Apres
ce régime, on note une vitesse de montée en température plus faible que dans I'expérience.
conduisant alors a un croisement des courbes a 60s entre la température R7'C'6 mesurée et
calculée. A la fin du cycle, on constate une sous-estimation de la température calculée en
RTC6 de 7% par rapport celle mesurée. L'origine de la nécessité de modifier le courant ap-
pliqué pour bien reproduire la température en RTC6 n’est pas encore élucidée. Cependant,
comme cela a été discuté en section 3.6.1.1, les résistances de contact entre les pieces ont été
négligées dans ces simulations. De plus, la densité de courant a été appliquée de maniere
uniforme sur la section Ses,,;, de I'entretoise supérieure. Ces causes peuvent expliquer ces
écarts entre les températures mesurée et calculée.

Avec la densité de courant originale, la température prédite apres la surintensité est rapi-
dement plus faible que la température expérimentale. Il est donc naturel d’observer une
densification moins importante. Durant le régime transitoire du signal électrique de l'es-
sai, la densification calculée du matériau est plus précoce (de 5s) comparée a celle mesurée
puisque la température en RT'C6 est plus importante que celle obtenue par le thermocou-
ple. Aprés 40s, on note une décroissance de la vitesse de densification calculée. En effet, on
note un écart maximal entre la porosité expérimentale et celle mesurée, vers ¢ = 140s. A cet
instant les porosités simulée et mesurée sont, respectivement, de 8, 3% et 3, 4%. Ainsi, dans la
simulation, le matériau se densifie beaucoup moins et la porosité finale atteinte est de 1,6%

alors que celle mesurée est de 0, 6%.
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Cartographies de température et de porosité Lasimulation numérique des essais permet
également de connaitre I'histoire du champ de température et de la densification au sein
de I’échantillon. Les résultats de cette partie sont obtenus avec la simulation intégrant la
densité de courant modifiée.
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F1G. 3.34 — Evolution de la température au centre, a mi-hauteur et au bord de I'échantillon
pour I'essai A-1-900.

La Figure 3.34 montre 'évolution de la température a mi-hauteur et au centre, sur le
demi-rayon et au bord de I'échantillon pour I'essai A-1-900. On constate sur la Figure 3.34,
une température au centre plus importante qu’au bord de I’échantillon avec une différence
maximale de 175°C pour t = 35s. A la fin du cycle, on note une légere hétérogénéité de
la température du centre vers le demi-rayon indiquant que la température est relativement
homogeéne dans cette zone comme le montre la distribution radiale de la température sur
la Figure 3.35. La température au centre vaut 955°C alors qu’au bord, elle vaut 910°C, pour

t = 254s.
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F1G. 3.35- Distribution de la température dans I'échantillon le long du rayon de I'’échantillon
en fin de cycle (¢ = 2545s).

Cette répartition de la température dans I’échantillon est le résultat des échanges ther-
miques complexes au sein du systéme. Un échauffement intense est observé au niveau des
feuilles de graphite horizontales comme le montre la cartographie de 'énergie volumique
produite par effet Joule, voir Figure 3.36a). En effet, ces feuilles sont trés résistives électrique-
ment dans la direction hors plan. De plus la majorité de la densité de courant électrique du
systéme traverse ces feuilles dans cette direction (voir, Figure 3.36b)) expliquant ainsi la forte
génération de chaleur observée en Figure 3.36a) au niveau des feuilles de graphite. La Figure
3.36¢), montre l'orientation du flux de chaleur sortant des feuilles de graphite et traversant
I’échantillon en direction de la matrice. Ainsi le profil des températures de la Figure 3.35 ré-

sulte des échanges de chaleur dans I’échantillon comme montré en Figure 3.36¢).
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FIG. 3.36 —a) Distribution de I’énergie volumique générée par effet Joule (J/m?). b) Distribu-
tion de la norme de la densité de courant (A/m?). Les fleches sont orientées a titre indicatif
pour montrer le sens du courant dans le systéme. c) Distribution de la norme du flux de
chaleur (W/m?). Les fleches sont orientées a titre indicatif pour montrer le sens du flux de
chaleur dans le systeme.
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La Figure 3.37 montre ’évolution de la porosité au centre, a mi-rayon et au bord de
I’échantillon. On constate une plus forte porosité au bord qu’au centre de I’échantillon. En

effet, a ¢t = 60s, les porosités au centre et au bord sont égales a 14% et a 26, 1%.
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F1G. 3.37 — Evolution de la porosité au centre, a mi-hauteur et au bord de I'échantillon pour
I'essai A-1-900.

La porosité a mi-rayon est relativement proche de celle du centre indiquant que la porosité
est quasi-homogene sur un rayon de 15mm dans I'échantillon. A t+ = 200s, temps ol le
matériau réel est complétement densifié, la différence de porosité entre le bord et le cen-
tre a diminué. On observe, en effet, sur la Figure 3.38 une porosité de 4, 2% pour le bord et de

0, 7% pour le centre du disque de nickel.
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F1G. 3.38 - Distribution de la porosité dans I'échantillon le long du rayon de I’échantillon a
t = 200s.

La densification du matériau est induite par le champ de température mais assistée égale-
ment par la contrainte appliquée par les pistons sur I’échantillon. Nous allons présenter dans

la suite quelques informations concernant les champs de contraintes dans le systeme.

Analyse des contraintes de I'essai A-1-900 ILa Figure 3.39 montre I’évolution de la con-
trainte axiale au centre, a mi-rayon et au bord de 1’échantillon. Cette contrainte résulte de
I'application d'un chargement mécanique de 70M Pa des pistons sur I’échantillon. On con-

state, en Figure 3.39, que la contrainte axiale n’est pas homogene dans I’échantillon.
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F1G. 3.39 — Evolution de la contrainte axiale au centre, a mi-rayon et au bord de I'’échantillon
pour I'essai A-1-900.

En effet, on observe a partir de 12s une augmentation brutale de la contrainte au bord de
I’échantillon alors que cette derniére diminue dans le centre et a mi-rayon de 1'échantillon.
Pour expliquer cette différence d’évolution au niveau des contraintes, on constate a 12s, en
Figure 3.40, un méme retrait (diminution de la hauteur de I’échantillon) au bord qu’au centre

de I’échantillon. Ceci est logique puisque le contact entre les pistons et I'échantillon est plan.
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F1G. 3.40 — Evolution du retrait au centre, a mi-hauteur et au bord de I’échantillon pour I'essai
A-1-900. On note que le retrait est identique pour les trois positions.

Ce retrait a deux origines physiques différentes. Il est le résultat d'un équilibre entre les
champs hétérogenes de porosité et de température au sein de 1’échantillon. Pour le centre,
le retrait est controlé par une densification précoce, comme le montre la Figure 3.37. Pour le
bord, ce retrait est assuré en partie par la déformation élastique du nickel qui augmente de
surcroit la contrainte axiale dans cette partie de I'échantillon, puisque celle-ci est plus froide
que le centre du matériau (voir Figure 3.39 a ¢t = 20s). Au centre du disque, la contrainte
axiale décroit. Cependant vers 30s, les évolutions des contraintes axiales s'inversent entre le
centre et au bord de I’échantillon. En effet, la contrainte au centre augmente progressive-
ment a cause de la densification du matériau. Par ailleurs, la température est plus homogene
a la fin de I'étape. Ainsi, afin de respecter ’équilibre du chargement mécanique, le bord de
I’échantillon voit sa contrainte diminuer.

Cette analyse montre le potentiel de cet outil numérique qui ouvre la voie a des analyses
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détaillées de la compaction du matériau a travers ’accessibilité a I'ensemble des contraintes
oy 0gp €t aussila pression. La Figure 3.41 montre la répartition de la contrainte orthoradiale

(og9) et radiale (o) dans la matrice en fin de cycle.
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F1G. 3.41 - Distribution, en fin de cycle, des contraintes orthoradiale et radiale dans la ma-
trice. On observe une forte concentration de contrainte a proximité de I’échantillon.

On note que la contrainte radiale (c,,» < 0) la plus importante dans la matrice est située
a mi-hauteur et a proximité de 1’échantillon. Sa valeur est environ égale a 7/6 de la con-
trainte axiale appliquée sur I’échantillon, montrant une interaction forte entre 1'échantillon
et la matrice générant de la compression au sein de la matrice. On note également que la
matrice subit des contraintes orthoradiales élevées (o4y) de traction, de I’ordre de 37% de la
contrainte de rupture en flexion du graphite (76 M Pa). Ces contraintes de traction orthora-
diales sont reconnues étre la cause des ruptures de la matrice.
Cet outil numérique permet ainsi d’obtenir une information sur I’état de contrainte dans la
matrice, et peut étre utilisé, également, pour optimiser le dimensionnement de I'outillage.

Pour I'ensemble des essais simulés, dans ce chapitre, la répartition des contraintes et
leurs évolutions restent trés similaires. C’est pourquoi I'étude des contraintes pour les es-

sais A-2-750, A-3-413 et A-4-760 ne sera pas présentée dans la suite.
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3.7.2 Résultats et discussion des simulations de I’essai A-2-750

Evolution de la température et de la porosité moyenne. La Figure 3.42 montre les évolu-
tions de la température et de la porosité moyenne pour les simulations utilisant les courants
électriques modifiés et mesurés.

On constate pour des porosités supérieures a 25%, une bonne corrélation entre la porosité
calculée (avec la densité de courant modifiée) et celle mesurée. En effet, comme pour I'es-
sai A-1-900, le modele de Cocks reproduit bien les valeurs expérimentales de la fonction ¢
de I'essai A-2-750, voir Figure 3.31. Cependant, pour des porosités inférieures a 25% la fonc-
tion g du modele de Cocks modifié surestime les points expérimentaux de I'essai A-2-750.
Par conséquent, la vitesse de densification de I'expérience est plus faible que celle obtenue
par le modele micromécanique modifié. Ceci conduit, en fin de cycle, a une porosité expéri-
mentale moyenne dans I’échantillon plus grande que celle calculée pour I'essai A-2-750. En

Figure 3.42, la porosité expérimentale vaut 7, 6% alors que celle simulée vaut 4, 4%.
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FiG. 3.42 — Comparaison des évolutions de la température en RT'C6 et de la porosité
moyenne expérimentale et numérique pour I'essai A-2-750.

Concernant les résultats de la simulation appliquant la densité originale de courant, on
constate une tres faible surestimation de la température durant le régime transitoire de 1'al-
imentation électrique. Ce régime étant tres court (7s), il a peu d’effet sur la température
simulée en RT'C6. Cependant on observe a 19s une diminution de la vitesse de montée en
température, conduisant en fin de cycle, a une sous-estimation de la température calculée
de 8,8% par rapport a celle mesurée.

L'évolution de la porosité moyenne, pour la simulation avec le courant original, sures-
time la porosité mesurée. En effet, aprés 19s, la température en RT'C6 est plus faible que
celle obtenue par I'expérience. Comme pour I'essai A-1-900, ceci conduit naturellement a
une densification moins importante. Cependant, on remarque que la vitesse de densifica-
tion de I'expérience décroit progressivement apres 180s alors que celle calculée conserve sa

vitesse de densification. En fin de cycle, un faible écart entre la porosité moyenne calculée
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(7,1%) et celle mesurée (7,6%) est constaté. Par cet essai, le modele avec courant modifié est
meilleur au niveau de la porosité jusqu’a 100s. Cependant, a la fin de 'essai, le modéle avec

le courant réel permet une prédiction de la porosité plus proche de la réalité.

Cartographies de température et de porosité Les résultats présentés dans cette section
sont issus de la simulation intégrant la densité modifiée de courant. La Figure 3.43 mon-
tre 'évolution de la température au centre, a mi-rayon et au bord de I"échantillon. On con-
state, comme pour I'essai A-1-900, une température plus importante au centre qu’au bord
de I’échantillon. Par exemple, pour ¢t = 20s la température est de 201°C' au centre alors que
celle du bord vaut 156°C'. Cette différence de température dans I’échantillon est quasiment
conservée, durant tout le cycle. La répartition de la température montrée a la fin du cycle sur
la Figure 3.44 est similaire a 1'essai A-1-900. La différence de température entre le centre et le
bord est de 45°C'. La température au centre vaut 808°C', a mi-rayon 7' = 797°C et au bord de

I’échantillon, T' = 763°C.
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F1G. 3.43 — Evolution de la température, au centre, a mi-rayon et au bord de I'’échantillon
pour 'essai A-2-750.
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F1G. 3.44 - Distribution de la température au sein de I'échantillon en fin de cycle (¢t = 245s)
pour 'essai A-2-750.
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La Figure 3.45 montre I'évolution de la porosité au sein de I’échantillon. Comme pour
I'essai A-1-900, la porosité est plus faible au centre que sur le bord du disque avec des porosités
de 3,3% et 5, 8%, respectivement, en fin de cycle, comme l'illustre la Figure 3.46. Ainsi, comme
pour 'essai A-1-900, on constate clairement I'influence de la température sur la distribution
de la porosité.

En comparant les évolutions de la température et de la porosité pour les essais A-1-900 et
A-2-750, on note qu'une faible durée du régime transitoire de I'alimentation électrique (7s
correspondant a I'essai A-2-750) permet d’obtenir une densification plus homogene dans le

matériau tout au long de I'essai.
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F1G. 3.45 — Evolution de la porosité au centre, a mi-rayon et au bord de I'échantillon pour
I'essai A-2-750.
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F1G. 3.46 — Distribution de la porosité au sein de I’échantillon en fin de cycle pour I'essai
A-2-750.

Les essais A-3-413 et A-4-760, qui sont présentés dans la suite, n’ont pas été utilisés pour
identifier la fonction ¢ du modele de Cocks. Ainsi, les densifications simulées pour ces deux
essais sont prédictives. De plus, les simulations de ces deux expériences permettent d’éval-
uer véritablement la robustesse du modele de compaction du nickel. Les conditions des es-
sais A-3-413 et A-4-760 sont résumées dans les tableaux 3.2 et 3.3. On rappelle que la tem-
pérature en RT'C6 atteint en fin de cycle une valeur de 413°C et de 760°C pour les expéri-

ences A-3-314 et A-4-760 impliquant des porosités moyennes finales de 30, 8% et de 4%.

3.7.3 Résultats et discussion des simulations de I’essai A-3-413

Evolutions de la température en RT'C6 et de la porosité moyenne Comme pour I'ensem-
ble des essais traités précédemment, deux simulations ont été réalisées intégrant des den-
sités de courant originales et modifiées, voir Figure 3.47. On constate, sur la Figure 3.47

qu’apres le régime transitoire de I'alimentation électrique (t = 19s), la densité de courant



Simulation des essais A-1-900, A-2-750, A-3-413 et A-4-760. 171

modifiée est supérieure de =~ 10% comparée au signal original, comme pour les essais A-1-

900 et A-2-750.
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FI1G. 3.47 — Evolution de la densité de courant appliquée sur la section Se,,, supérieure de
I'entretoise pour I'essai A-3-413.

Les évolutions de la température et de la porosité moyenne sont montrées en Figure 3.48.
On observe, concernant la simulation intégrant la densité de courant modifiée, une bonne
concordance entre les porosités moyennes calculée et mesurée indiquant que le modele de
compaction est bien identifié pour des porosités supérieures a 25%. Les porosités finales sont

de 30,5% et de 30, 8% pour celles calculée et mesurée.
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F1G. 3.48 — Comparaison des évolutions de la température en RTCG6 et des porosités
moyennes expérimentale et numérique pour I'essai A-3-413.

Concernant la simulation intégrant le courant original, on constate que la température
calculée en RT'C6 est supérieure a celle de I'expérience. A la fin du régime transitoire de
I'alimentation, (¢ = 19s), la température mesurée est de 240°C alors que celle simulée est
de 283°C impliquant une densification rapide du matériau. En effet, a ¢ = 19s, les porosités
mesurée et calculée sont respectivement de 42, 1% et de 37%. Cependant aprés ce régime
transitoire, la vitesse de montée en température diminue impliquant une décélération de
la vitesse de densification. Ainsi, on observe un croisement des courbes de température a
t = 55s. En fin de cycle, on constate un écart de 0,4% entre les températures calculée et
mesurée. Quant a la porosité, en fin de cycle, on constate que celle-ci est identique a celle de

la simulation intégrant le courant modifié, soit 30, 5%.
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Cartographies de température et de porosité Nous étudions dans cette section, les résul-
tats de la simulation réalisée avec le courant modifié. La Figure 3.49 présente les évolutions
de la température a trois positions (au centre, a mi-rayon et au bord du disque de nickel)
au sein de I’échantillon a mi-hauteur. Comme pour les autres essais, on constate une tem-
pérature au centre plus importante qu’au bord. A ¢ = 19s, on constate une forte différence
entre ces deux températures de 124°C. En fin de cycle, cette différence de température se ré-
duit a 52°C comme le montre la distribution de la température en Figure 3.50. On constate,
comme pour I'essai A-1-900, que la présence d'un régime transitoire conduit a des gradients
de température importants lorsque la vitesse de montée en température est élevée.
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F1G. 3.49 — Evolution de la température, au centre, a mi-rayon et au bord de I’échantillon
pour I'essai A-3-413.
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F1G. 3.50 — Distribution de la température au sein de I'échantillon en fin de cycle (¢ = 62s)
pour 'essai A-3-413.

Les évolutions de la porosité au centre, a mi-rayon et bord de I’échantillon sont montrées
en Figure 3.51. Comme pour les essais A-1-900 et A-2-750, on observe une porosité au bord
de I'échantillon plus importante qu’au centre. A t = 19s, on note une porosité de 40% et de
35% au bord et centre du disque. Aprés ¢ = 19s, cette différence de porosité a tendance a
se conserver. On peut noter le paralléle avec les températures qui évoluent également de la
méme maniere (pour ¢ > 45s). La Figure 3.52, indique, en fin de cycle, une porosité au centre
de 28% et au bord de 32%. On constate comme pour les deux premiers essais une porosité

relativement homogene dans la zone centrale de I'échantillon (r < 15mm).
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F1G. 3.51 — Evolution de la porosité au centre, a mi-rayon et au bord de I'échantillon pour

I'essai A-3-413.
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F1G. 3.52 — Distribution de la porosité au sein de I"échantillon en fin de cycle pour l'essai

A-3-413.
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3.7.4 Résultats et discussion des simulations de I’essai A-4-760

Evolutions de la température en R7'C6 et de la porosité moyenne Nous allons ici analyser
le dernier essai instrumenté a notre disposition. L'essai A-4-760 est simulé avec les courants
modifié et original, voir Figure 3.53. Comme pour I'’ensemble des essais traités précédem-
ment, on observe, apres le régime transitoire du signal électrique (32s), que la densité de

courant modifiée surestime celle mesurée de ~ 9%.
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FIG. 3.53 — Evolution de la densité de courant appliquée sur la section Ses,, supérieure de
I'entretoise pour I'essai A-4-760.

Les évolutions de la température en RT'C6 et de la porosité moyenne sont montrées en
Figure 3.54. On constate, concernant la simulation intégrant le courant modifié, une bonne
reproduction de la densification du matériau sur I’ensemble du cycle. Cette évolution de

porosité moyenne confirme une fois de plus la bonne identification de la fonction g du mod-

ele de Cocks modifié.
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Concernant les résultats avec le courant original, la densification du matériau est plus
importante que celle mesurée durant le régime transitoire de I'alimentation électrique (¢t =
32s). En effet, a t = 32s, on note des porosités calculée et mesurée de 23% et de 30%. Cette
densification intense est induite par une température calculée plus importante que celle
obtenue en RTCG6 avec le thermocouple. Une différence de 61°C est constatée entre les
deux températures. Cependant, apres le régime transitoire du signal électrique, on observe
une diminution de la vitesse de montée en température conduisant a un croisement des
courbes de température a 120s. L'évolution de la porosité moyenne n’est pas insensible a
ce changement de vitesse de montée en température. Ainsi a partir de ¢ = 32s la densi-
fication diminue progressivement. En fin de cycle, on constate une porosité égale a celle
mesurée (4%). Quant a la température, on observe un écart de température de 2,6% entre

celles simulée et mesurée.
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F1G. 3.54 - Comparaison des évolutions de la température en RTC6 et des porosités
moyennes expérimentale et numérique pour I'essai A-4-760.
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Cartographies de température et de porosité Les résultats de cette section concernent la
simulation intégrant le courant modifié. Les évolutions de la température au sein de 1’échan-
tillon (au centre, & mi-rayon et au bord du disque de nickel) sont présentées en Figure 3.55
et montrent une évolution de la température trés similaire a ’essai A-1-900. On constate,
comme dans 'ensemble des essais présentés, une température au centre supérieure a celle
au bord. La différence maximale entre ces deux points se situe a ¢t = 32s et vaut 178°C. Cette
différence diminue apres ce régime transitoire et on note une différence de température de

45°C en fin de cycle, voir Figure 3.56.
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F1G. 3.55 — Evolution de la température, au centre, a mi-rayon et au bord de I'’échantillon
pour 'essai A-4-760.
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F1G. 3.56 — Distribution de la température au sein de I’échantillon en fin de cycle (¢ = 173s)
pour 'essai A-4-760.

Les évolutions de la porosité au centre, a mi-rayon et au bord sont présentées en Figure
3.57. La porosité au centre est plus faible qu'au bord de I’échantillon. En effet, a 32s, on note
des porosités au centre et au bord du disque de nickel de 25, 4% et de 32, 6%. La différence
entre ces deux porosités diminue progressivement et on obtient en fin de cycle des porosités

au bord de I'’échantillon de 6, 3% et au centre de 1, 8%, voir Figure 3.58.
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F1G. 3.57 - Evolution de la porosité au centre, & mi-rayon et au bord de I’échantillon pour
I'essai A-4-760.
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F1G. 3.58 — Distribution de la porosité au sein de I’échantillon en fin de cycle pour 'essai

A-4-760.
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L'essai A-4-760 est presque similaire a I’essai A-2-750 concernant sa température de frit-
tage en fin de cycle (750°C pour A-2-750 et 760°C pour A-4-760). Cependant, la montée en
température de I'expérience A-4-760 est plus rapide. Ainsi le temps d’élaboration de I'essai
A-4-760 est réduit d’'un tiers comparé au temps de I'essai A-2-750. Toutefois, les gradients de
porosité sont moins importants dans le cycle A-2-750 que celui de A-4-760. En effet en fin
cycle, on note pour I'essai A-4-760, entre le bord et le centre, une hétérogénéité de porosité
multipliée par 5/3 comparée a I'essai A-2-750. Ainsi, il est préférable de diminuer la vitesse
de montée en température pour éviter des gradients de température trop importants. Ceci
avait déja été signalé par Wang et al. (2006).

Une montée plus lente en température conduit a une température plus homogeéne et
donc a des écarts de densification plus faibles. Lensemble de ces simulations a montré des
températures plus grandes au centre qu’au bord de I’échantillon.

Nous allons analyser les microstructures des disques densifiés dans la suite pour véri-
fier de maniere indirecte le fait que la température de densification est plus importante au

centre.

3.8 Caractérisation du matériau densifié pour I'essai A-1-900

Cette répartition de température représentée en Figure 3.35 a naturellement une influ-
ence au niveau de la microstructure et des propriétés mécaniques de I’échantillon. A ce
titre, des analyses post mortem de 1'échantillon A-1-900 ont été menées par Nexter Muni-
tions comprenant des mesures, au sein de 1’échantillon, de la taille de grain et de la limite
d’élasticité en compression.

11 est clair que les hautes températures conduisent a de fortes croissances de taille des
grains dans le matériau. Ainsi, nous pouvons interpréter de maniere qualitative le champ de

température a travers les distributions de taille de grains. En comparant les micrographies
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réalisées a trois positions radiales, présentées en Figures 3.59, 3.60 et 3.61, on observe des
grains plus petits au bord de I'échantillon qu’a demi rayon et qu’au centre. En effet la taille
des grains au bord de I’échantillon est comprise entre 20 et 25um. En revanche, au centre
de I’échantillon, les tailles de grains sont comprises entre 30 et 35um. Sur le demi-rayon de
I’échantillon, la taille de grains est comprise entre 25 et 30um.

Cependant il faut rester prudent sur le lien entre tailles de grain et distribution de tem-
pérature. La microstructure est le résultat d'une histoire de température et du chargement
mécanique. Ainsi corrélation entre la température et la taille de grains peut s’avérer délicate
si la température au centre devient inférieure puis supérieure (aprés une certaine période) a
celle du bord de I’échantillon. Cependant, I’essai A-1-900 simulé a permis de vérifier que la
forme parabolique de la distribution de température, illustrée en Figure 3.35 est conservée
durant I'élaboration du matériau. Ainsi, pour ce cycle, le centre de I'éprouvette est toujours

plus chaud que le bord rendant l'interprétation de la microstructure plus facile.

F1G. 3.59 — Micrographie réalisée sur le bord de I’échantillon en nickel. Les tailles de grain
sont comprises entre 20 et 25um. Les petits points noirs représentent sont des microp-
orosités, lesquelles sont exacerbées par I'attaque acide.
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F1G. 3.60 — Micrographie réalisée a mi-rayon sur I'échantillon en nickel. Les tailles de grains
sont comprises entre 25 et 30um.

F1G. 3.61 - Micrographie réalisée au centre de 1’échantillon en nickel. Les tailles de grains
sont comprises entre 30 et 35um.

Une caractérisation mécanique de 1’échantillon confirme également cette distribution
de la température. Des essais de compression sur sept pastilles (diameétre 5, 9mm et hauteur

3, 3mm) usinées le long d'un diameétre de I'’échantillon (voir Figure 3.62) ont été réalisés. Ces
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essais de compression ont permis de mesurer la limite élastique du matériau. On constate, a
travers la courbe de la Figure 3.62, que la limite élastique des pastilles 2, 3, 4, 5 et 6 est quasi-
identique (Rpg 2% = 110M Pa). En revanche la limite élastique (Rpg 2, = 138M Pa) pour les
pastilles 1 et 7 placées au bord de I’échantillon est plus importante. Sur la base de I'évolution
de la limite d’élasticité et de la taille de grain en terme de la loi de Hall-Petch (Hall (1951) et
Petch (1953)), ces données sont en phase avec la taille de grain plus faible sur les bords du
disque qu’au centre. Cette deuxieme mesure conforte I'idée de température plus importante
au centre qu’au bord de I’échantillon. Cependant, un effet de porosité peut aussi influer sur

la limite d’élasticité puisqu’au centre la porosité est plus faible qu’au bord.

150

® ol |
o | 7
= |
N
2
N
© 130 |
o
o
()
=)
g
w120 F
°
)
()
:E 2 4 5
n ] 6

5 uor [ | ; a

|

100 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
-0.03 -0.025 —-0.02 -0.015 -0.01 -0.005 O 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03

Position par rapport au centre du disaue de nickel (m)

F1G. 3.62 - Evolution de la limite élastique du nickel au sein de I’échantillon. La limite élas-
tique dépend de la taille moyenne des grains par la loi de Hall-Petch (Hall (1951) et Petch
(1953)). Ainsi, une limite élastique plus grande, indique une taille de grains plus petite et
donc une plus faible température au moment de I'élaboration.
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3.9 Conclusion

La mise en place de la simulation numérique du procédé « Frittage Flash » a nécessité
la mise en ceuvre d’expériences de densification afin d’alimenter le modéle numérique. Ces
expériences ont été menées en exercant un chargement axial moyen de 70M Pa constant
sur I’échantillon via les pistons en graphite. Une alimentation électrique constante a été ap-
pliquée au systeme impliquant une montée en température du dispositif principalement par
effet Joule. Dans notre étude, les cycles de densification se terminent quand la température
sur le thermocouple RT'C6 (& mi-hauteur de la matrice et a 5mm de I'’échantillon) atteint la
température de frittage prédéfinie par 'opérateur. Quatre cycles expérimentaux (A-1-900, A-
2-750, A-3-413 et A-4-760) ont été réalisés avec des températures de frittage et des montées
en température différentes. Parmi ces quatre essais, deux ont été sélectionnés (A-1-900 et A-
2-750) pour identifier le comportement thermo-mécanique du nickel. Les deux autres essais
(A-3-413 et A-4-760) ont permis de valider la modélisation proposée.

Afin de simuler le procédé, un couplage thermo-électro-mécanique a été mis en place
sur le logiciel ABAQUS. Un dialogue entre les modules thermo-électrique et mécanique de
ce logiciel a été optimisé a 'aide de scripts Python. Une subroutine UMAT a été réalisée
dans le module thermo-mécanique pour implémenter le modele de Cocks modifié défini
pour représenter le comportement d'un corps poreux en nickel. Les conditions aux limites
appliquées sur le modele, ont été présentées pour chaque essai. Les données matériau de
chaque élément du procédé ont été intégrées dans la simulation en tenant compte de leur
dépendance en température. Une dépendance en porosité des parameétres du nickel a égale-
ment été incluse dans le modele.

Le comportement du nickel a été identifié en utilisant des essais de fluage de la littéra-

ture et les simulations numériques des essais A-1-900 et A-2-750. Ces simulations ont été
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menées pour calculer précisémment la température moyenne de 1’échantillon nécessaire a
I'identification du comportement mécanique. Ces études numériques ont révélé le besoin
de modifier le courant expérimental afin de s’approcher du champ réel de température au
niveau de la matrice en RT'C6. A noter que nous ne présentons pas I'évolution de la tension
aux bornes de la partie simulée puisque nous n’avons pas acceés a la valeur expérimentale
pour cette partie de 'ensemble. Seule une mesure plus globale est disponible. On a bien
vérifié que la mesure globale est plus importante que celle-ci. Aprés calcul de la température
moyenne, les parametres « = = 0,54 et §, = 0,485 du comportement mécanique du nickel
ont été identifiés.

Les simulations thermo-électro-mécaniques des essais fournissent I’évolution des champs
de température et de porosité. Pour chacun des essais expérimentaux, deux calculs ont été
réalisés en intégrant les courants modifié et non modifié. Les densifications des essais A-3-
413 et A-4-750, non utilisés dans la détermination du comportement mécanique de I’échan-
tillon, reproduisent correctement la densification du matériau validant pour I’ensemble des
essais, le modele de Cocks modifié pour le nickel. Concernant la simulation utilisant le courant
non modifié, la température en RT'C6 calculée surestime puis sous-estime celle mesurée.
Cependant, la porosité finale se trouve proche de la valeur expérimentale mesurée. Au final,
les simulations intégrant le courant original ont conduit a des résultats acceptables.

Les résultats pour 'ensemble de ces quatre essais (avec courant modifié) ont montré que
la température a mi-hauteur et au centre de I'échantillon est toujours supérieure a celle du
bord. De plus, de fortes différences en température, avoisinant les 100°C' dans I’échantillon,
ont été observées pour les cycles impliquant de fortes montées en température. En fin de cy-
cle, ces différences de température se réduisent a une cinquantaine de degrés. Il a été montré
que les feuilles de graphite entourant I’échantillon sont la source d'un fort effet Joule. Elles

contribuent fortement a I'’échauffement de I'échantillon de nickel. La matrice sert de puits
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de chaleur en évacuant la chaleur produite. Les lignes de flux thermique ont permis d’illus-
trer cette séquence.

Des caractérisations expérimentales réalisées sur 1’échantillon densifié ont montré une
croissance des grains plus importante au centre de I’échantillon. Ceci corrobore le fait que la
température est plus élevée au centre. Les résultats de ces simulations ont également montré
une porosité plus faible au centre de I'échantillon que sur le bord. L'évolution de la porosité
résulte d'une part de I'élévation de la température et d’autre part du chargement mécanique
appliqué. La contrainte axiale au sein de I'’échantillon est hétérogéne. En fin de cycle, des
contraintes axiales plus importantes au centre qu'au bord ont été observées.

Pour finir, ces simulations permettent de détailler I'état de contrainte dans la matrice et par
la méme on peut envisager raisonnablement de mettre en place des études d’optimisation
de dimensionnement de la matrice.

Les simulations de ces essais ont permis d’obtenir des premiers élements de réponse sur
les conditions d’élaboration de I'échantillon et ont montré que I’évolution de la densification

dépendait fortement du signal électrique via le champ de température.
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CONCLUSION GENERALE

Ce mémoire a eu pour objet la modélisation thermo-électro-mécanique du procédé de
« Frittage Flash » pour I'élaboration d'un nickel micronique. Le manuscrit est composé de
trois parties. Apres une partie de présentation du procédé « Frittage Flash » et de 'état de
l'art sur les modeles de compaction des poudres et de modélisation du procédé « Frittage
Flash » en tant que tel, la seconde partie propose et valide un modele semi empirique fondé
sur des développements micromécaniques. Ce modeéle a été intégré au logiciel industriel
d’éléments finis ABAQUS et une démarche de simulations thermo-électro-mécaniques cou-
plées a été mise en place. La derniere partie portant sur une confrontation avec des résultats
expérimentaux provenant de I'Université de Bourgogne a permis de démontrer la pertinence
de 'approche proposée.

Le procédé «Frittage Flash » permet, par combinaison d’'un chargement mécanique et
d’'une haute température de densifier un matériau poreux. Le potentiel de ce procédé re-
pose sur la capacité a monter tres rapidement en température grace a 'application d'un
fort courant pulsé a travers le systéme. Ainsi, les hautes vitesses de montée en température
générées principalement par effet Joule, diminuent considérablement le temps d’élabora-
tion du matériau (quelques minutes a comparer aux quelques heures pour les procédés con-
ventionnels de mise en forme a chaud). Il est alors possible de limiter la croissance des grains

du matériau induit par une compaction trop longue sous haute température. Ainsi I’élabo-
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ration de matériaux nouveaux comme les matériaux nanostructurés peuvent étre élaborés

tout en préservant leur structure initiale.

Afin de mieux comprendre le fonctionnement du procédé d’élaboration « Frittage Flash »,
de nombreuses études numériques ont été réalisées portant sur des simulations numériques
thermo-électriques. Les premiers travaux numériques se sont consacrés a I'obtention de la
distribution de la température induite par le passage du courant électrique dans le procédé.
Il a été constaté une évolution différente de la température au sein d’échantillons électrique-
ment conducteurs ou isolants. De plus, il a été observé que les fortes montées en tempéra-
ture du systeme conduisent a des différences importantes de température dans I'échantil-
lon pouvant conduire a des hétérogénéités du matériau. Quelques études numériques ont
couplé la partie mécanique du procédé. Dans ces études, le comportement de I’échantillon
a d’abord été considéré comme thermo-élastique puis thermo-élasto-viscoplastique. Ces
simulations ont montré des premieres cartes de porosité dans I'’échantillon. Cependant, les
simulations et les comparaisons avec les expériences manquent d’informations sur la facon
dont elles sont conduites. Le travail de cette thése a été, entre autres, de proposer une procé-
dure numérique claire et détaillée pour simuler le procédé mais également d’apporter une

nouvelle alternative aux modeles de densification.

Plusieurs modeéles de densification de matériaux poreux ont été proposés dans la littéra-
ture. Le modele expérimental d’Abouaf ainsi que les modeles micromécaniques de Cocks,
Ponte Castaneda, Duva & Crow et McMeeking & Sofronis ont été analysés dans ce mémaoire.
Les modeles micromécaniques ont révélé une incapacité a reproduire la densification d'un
matériau ayant une grande porosité initiale. Pour pallier ce défaut, une modification de ces

modeles a été proposée en s’appuyant sur le modele d’Abouaf. Un changement de variables
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empiriques, a été adopté sur la porosité afin de prendre en compte la perte de résistance du
matériau pour une porosité critique comprise entre 30% et 50%. Cette nouvelle approche a
I’avantage de faire intervenir un faible nombre de parametres a déterminer par rapport aux
fonctions de porosité habituellement utilisées dans le modele d’Abouaf. La forme des fonc-
tions de porosité de I'approche proposée est basée sur la micromécanique alors que celle is-
sue du modele d’Abouaf est empirique. Des applications de ces modeéles micromécaniques
modifiés sont présentées pour le plomb et le bore et ont montré une bonne capacité de re-
production de la densification pour ces deux matériaux sous chargement de compaction
isostatique a chaud et de compaction a chaud. Les résultats étant similaires pour I'ensemble
des modéles micromécaniques modifiés, le modéle de Cocks modifié a donc été privilégié

dans la suite et sera utilisé pour la simulation du procédé « Frittage Flash ».

La mise en place de la simulation numérique thermo-électro-mécanique du procédé a
nécessité 'optimisation d'un dialogue entre les modules thermo-électrique et mécanique
du logiciel ABAQUS via des scripts PYTHON. Pour alimenter le modéle numérique, quatre
essais spécifiques de densification « Frittage Flash » ont été définis et réalisés avec I'Univer-
sité de Bourgogne. A partir de ces essais, les conditions aux limites thermiques, électriques et
mécaniques ont été mesurées et appliquées au modele numérique du procédé. Deux cycles
expérimentaux ont été utilisés pour identifier les parametres du modele de Cocks modifié et
simuler la compaction du nickel. Les deux autres ont servi d’essais de validation. Les résul-
tats de 'ensemble de ces simulations ont montré que le signal électrique imposé au systéme
influence fortement la densification du matériau via la température. Un courant électrique
élevé conduit a une montée rapide en température impliquant des différences importantes
de température au sein de I’échantillon. In fine, cela conduit a des hétérogénéités de porosité

dans I’échantillon. De plus, la simulation a permis d’établir que la température au centre de
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I’échantillon est supérieure a celle observée au bord de ’échantillon. Cette répartition de
la température résulte d'un flux thermique induit par des éléments tres résistifs du systeme
proche deI’échantillon et qui sont traversés par un fort courant électrique. Cette distribution
de température a été confirmée a travers des campagnes d’analyses post mortem de 1'échan-
tillon réalisées par Nexter Munitions. Il a été montré une bonne corrélation entre les zones

de températures importantes et de tailles de grains plus élevées.

3.10 PERSPECTIVES

Les premiers résultats de cette étude numérique ont permis de fournir une bonne repro-
ductibilité des évolutions expérimentales de la température et de la porosité. Cette modéli-
sation a permis d’analyser des grandeurs difficilement accessibles dans le matériau comme
les champs de température, de porosité et de contrainte. A la suite de ce travail, un cer-
tain nombre de développements nous semblent a considérer. 1l a été nécessaire de réaliser
des simulations intégrant un courant modifié permettant une reproduction plus précise de
I'évolution de la température mesurée a proximité de I’échantillon. Afin d’identifier I'origine
de la nécessité de modifier le courant électrique, il parait important d’abord d’estimer I'er-
reur commise par les thermocouples (précision, temps de réaction) et 'amperemetre de la
machine « Flash Frittage », de définir les propriétés thermiques et électriques des contacts
entre les pieces et enfin de vérifier les parameétres physiques, thermiques et électriques de
I'outillage. Dans la simulation, une densité de courant homogene a été appliquée. Toutefois,
celle-ci peut s’avérer hétérogene et influencer I'évolution de la température. Il sera néces-
saire de réaliser une étude numérique sur I'influence réelle de cette répartition de densité

de courant sur la température. Ces démarches permettront de mieux identifier I'origine des
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écarts entre les températures mesurée et calculée avec le courant réel.

Lévolution de la porosité expérimentale a été déduite du capteur de déplacement de la
machine mesurant le retrait de 1'échantillon. Le déplacement mesuré est le résultat de la
densification de I'’échantillon mais intégre aussi des déformations liées a la variation de tem-
pérature du systeme. La dilatation thermique des pieces séparant I’échantillon et le capteur
doit étre mieux considérée en réalisant des essais expérimentaux de calage. Par ailleurs, il
est important de pouvoir mieux caractériser I'’échantillon. On peut citer I'intérét d’essais in-
terrompus pour évaluer la porosité au cours du temps et obtenir une meilleure adéquation
entre le déplacement mesuré et la porosité.

Dans ce travail, I'identification du comportement du nickel est restée incompleéte. Des es-
sais de compression simple sur un nickel poreux et dense a haute température doivent étre
réalisés prochainement afin de définir les coefficients A et n de fluage mais également de
distinguer les parametres a et 5 du modele de Cocks modifié pour ce matériau.

Les essais de densification « Frittage Flash » réalisés a I'Université de Bourgogne se sont
limités a un chargement mécanique de 70M Pa. Il est donc nécessaire d’effectuer d’autres
cycles de densification avec des chargements et des géométries différentes afin d’évaluer le
domaine de validité du modele de Cocks modifié.

Le modele numérique du procédé abordé dans ce mémoire, néglige les frottements entre
I’échantillon et la matrice. Un frottement simple de type Coulomb peut étre envisagé en es-
timant le coefficient de frottement a travers la cinématique de la matrice et des simulations
numériques.

Le modéle ne permet pas de prédire I'évolution des tailles de grains lors de I'élaboration.
11 convient donc d’enrichir la modélisation en intégrant des lois d’évolution de la taille de

grains. Cette évolution doit aussi avoir un effet sur la loi de fluage.
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Au final, les perspectives d’amélioration de la modélisation restent encore nombreuses.
Cependant, ce travail propose une des premiéres simulations thermo-électro-mécaniques
du procédé. 1l est maintenant possible de reproduire les conditions de densification de I'-
expérience et d'obtenir des évolutions de porosité et de température cohérentes avec les

expériences.



Annexe A

Convergence vis a vis du maillage

Cette étude permet d’évaluer la dépendance des résultats en fonction du nombre d’élé-
ments choisis. Un nombre d’éléments trop important conduit a des temps de calcul longs
comme le montre le Tableau A.1. Trois maillages sont étudiés dans cette annexe et le nom-
bre d’élements d'un maillage a 'autre est multiplié par quatre. Le détail des maillages est
présenté en Figure A.1. Le Tableau A.1 résume l'effet sur les contraintes %, 3., la tem-
pérature et la porosité au sein de I'échantillon pour les différents maillages. Ces données
ont été obtenues en simulant le cycle A-1-900 avec les parametres «, 3 et 6, du plomb. Les
résultats du Tableau A.1 montrent une faible dépendance des contraintes axiale, radiale et
de la porosité vis a vis du nombre d’éléments. Cependant, la température est plus sensible
au raffinement du maillage de I'ensemble. En effet, entre le maillage 1 (le plus grossier) et
2 (le maillage intermédiaire), on note une différence de la température maximale de 6°C
alors qu’entre le maillage 2 et 3 (le plus raffiné), cette différence n’est seulement que de 2°C.
Toutefois, les résultats du maillage 2 sont obtenus en quatre fois moins de temps que son
homologue plus raffiné pour des résultats équivalents. Ainsi le maillage 2 est retenu pour

I’ensemble des simulations étudiées dans ce mémoire.
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Maillage 1 Maillage 2 Maillage 3
Nombre total d’éléments 4422 17257 69028
Nombre d’éléments
dans1’échantillon 540 2160 8640
Temps de calcul 22 min 1h 27 min 5h 52 min
Grandeurs physiques min max min max min max
Contrainte (M Pa)
[2.-] 65.96 66.84 65.94 66.90 65.92 66.92
[Z0r| 68.71 | 70.12 | 68.66 | 70.16 | 68.62 | 70.19
Température (°C) 865 930 870 936 871 938
Porosité 0.1284 | 0.1505 | 0.1265 | 0.1493 | 0.1258 | 0.1491

TAB. A.1 — Valeurs minimales et maximales des contraintes radiale, axiale, de la température
et de la porosité calculées pour différents maillages.
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F1G. A.1 — Descriptif des trois maillages du procédé.



Annexe B

Données Matériaux

Cette annexe présente les données matériaux utilisées lors des simulations. A noter que
les entretoises, les pistons et la matrice sont réalisés en Graphite 2333 de Carbone Lorraine,
voir B.1. Des feuilles de graphite Papyex, B.3, et une feutrine en graphite, B.4 sont également

présents. Enfin les parametres du nickel sont résumés en B.1, hors plasticité.
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Données Matériaux

Matériaux T (°C) Nickel | T(°C) Graphite 2333
Carbone Lorraine

Chaleur spécifique 20 410 20 710
(J/(kg°C)) 300 530 200 1120
Source : Communication 355 570 500 1560
interne Nexter 365 510 800 1800
Munitions 395 480 1100 1950

500 480
Conductivité 20 83 20 103.7
thermique 50 83 200 92.9
(W/(m°C)) 150 76 500 76.3
Nickel : Powell et al. (1965) 250 70 800 64.5

350 64 1100 56.2

450 65 1400 49.8

550 67

650 70

750 72

850 74

950 76
Résistivité 20 7.1 20 1261
électrique 50 8.3 225 988
(u2em) 150 13.1 500 880
1/0¢) 250 19.4 750 851
Nickel : Powell et al. (1965) 350 28.3 1000 861

450 33.2 1250 901

550 36.4

650 39.2

750 42.1

850 44.7
Masse volumique (kg/m?) 20 8900 20 1860
Coefficient de 27 12.89 20 6
dilatation thermique 247 15.63
(1076/(°C)) 287  16.24
Nickel : Kollie (1977) 339 17.28

355 18.95

377 16.53

435 16.5

490 16.64

590 17.36

700 18.27

800 19.15

900 20.1
Module 20 240134 20 18000
de Young (M Pa) 100 232670
Nickel : Farraro et McLellan (1977) 200 223340

300 214010

400 204680

500 195350

600 186020

700 176690

800 167360
Coefficient de Poisson 20 0.31 20 0.23
Emissivité 20 0.8

TAB. B.1 — Parameétres physiques du nickel et du graphite 2333 de Carbone Lorraine
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Chaleur spécifique Cy(T,0) = C,(T,0 =0)(1 — ) | Chernikova et al. (1992)
Densité p(T,6) = p(T,0 =0)(1—0)

Conductivité thermique | A\(T,0) = \(T,0 = 0) 2(21;09) Maxwell (1873)
Resistivité électrique pe(T,0) = pe(T,0 = 0) 5775

TaB. B.2 - Dépendance des propriétés physiques du nickel en fonction de la porosité.
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F1G. B.1 - Directions principales des feuilles de graphite PAPYEX.

Matériaux T (°C’) Feuille de graphite
Papyex
Chaleur spécifique 20 710 (1)
(J/(kg°C)) 200 1120
500 1560
800 1800
1100 1950
Conductivité thermique(W/(m°C))
direction a 20 160
1000 100
direction c 20 4
1000 12
Résistivité électrique (uf2em)
direction a 20 1000
direction ¢ 20 50000
Masse volumique (kg/m?3) 20 1100
Coefficient de dilatation thermique (10~ 6/(°C)) 20 1072 (2)
Module de Young (M Pa) 20 18000 (3)
Coefficient de Poisson 20 0.23 (3)

TaB. B.3 — Parameétres physiques de la feuille de graphite Papyex. (1) Valeur non indiquée par
le fournisseur. Nous considérons que la chaleur spécifique est identique a celle du graphite
2333. (2) Valeur non indiquée par le fournisseur. Nous supposons que le coefficient de di-
latation thermique des feuilles de graphite est presque nul. (3) Valeur non indiquée par le
fournisseur. Nous adoptons les valeurs du graphite 2333.
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Données Matériaux

Matériaux T (°C) Feutrine
Carbone Lorraine
Chaleur spécifique 20 712
(J/(kg°C)) 1400 1675
Conductivité thermique(IW/(m°C)) 20 0.105
500 0.105
800 0.182
1000 0.217
Résistivité électrique (uf2em) 20 300000
Masse volumique (kg/m?) 20 88
Coefficient de dilatation thermique (10~ 6/(°C)) 20 102 (1)
Module de Young (M Pa) 20 1000 (2)
Coefficient de Poisson 20 0.3 (2)
Emissivité 20 0.99

TAB. B.4 — Parametres physiques de la feutrine. (1) Valeur non indiquée par le fournisseur.
Nous supposons que le coefficient de dilatation thermique des feuilles de graphite est
presque nul. (2) Valeur non indiquée par le fournisseur. La feutrine est relativement peu

rigide, nous avons considéré un module de Young faible.



Annexe C

Convergence vis a vis du pas de

temps ot

Cette étude permet de mesurer les effets du pas de temps ¢ sur les résultats du calcul. Le
pas de temps 6t correspond au temps de calcul accordé a chaque module dans le couplage
séquentiel. Dans ce mémoire, nous présentons, a titre d’exemple, 'étude de convergence
sur §t pour la simulation de I'essai A-1-900 permettant la détermination de la température
moyenne au sein de I'échantillon (voir section 3.6.1). Notons que les simulations réalisées
dans cette theése ont été soumises au méme traitement. Les Figures C.1 et C.2 nous montrent
I'influence de 4t sur les évolutions de la température au centre de 1’échantillon et de la ten-
sion au borne de I'assemblage, pour quatre simulations réalisées avec des temps ¢ compris

entre 2s et 254s.
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F1G. C.1 - Evolution de la tension pour quatre simulations réalisées avec différentes valeurs
de §t égales a 254s, 80s, 10s et 2s. Pour le calcul réalisé avec ¢ = 80s, on constate dans le

meédaillon, une chute de tension.
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F1G. C.2 - Evolution de la température au centre de I’échantillon de nickel pour quatre simu-
lations réalisées avec différentes valeurs de ot égales a 254s, 80s, 10s et 2s pour I'essai A-1-900.
On constate que la convergence des résultats est déja atteinte pour §¢ = 10s.

L'essai A-1-900 est considéré avec une porosité initiale du nickel de 0.447. La premiere

simulation a été realisée avec un pas de temps o6t égal a la durée du cycle complet : §t = 254s.
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Cette condition correspond a un seul échange entre les deux modules et donc a un décou-
plage total puisque le calcul thermo-électrique est conduit dans son entier et ensuite I'his-
toire de la température est transférée au module mécanique. Les simulations suivantes sont
conduites pour des valeur de ¢t de 80s, 10s et 2s.
Sur les Figures C.1 et C.2, on constate une superposition des courbes de température et de
tension pour les simulations avec des pas de temps dt de 10s et de 2s. Ainsi pour §t = 10s, les
résultats de la simulation ont convergé. Notons également que pour ¢ = 80s, une chute de la
tension apres 80s, est constaté, comme le montre le zoom illustré dans le médaillon en Fig-
ure C.1. Pour cette simulation, cet instant correspond au début du deuxiéme calcul thermo-
électrique. A noter que ce calcul est réalisé sur une nouvelle géométrie de I’échantillon issue
du calcul mécanique. En effet, le retrait de I’échantillon, calculé par le module mécanique,
conduit a une diminution de la hauteur du modele impliquant une baisse de sa résistance
électrique globale. Comme la densité électrique imposée sur 'entretoise supérieure estiden-
tique pour toutes les valeurs ¢, cette diminution de la résistance électrique conduit a la pe-
tite chute de tension électrique illustrée en Figure C.1 pour §¢t = 80s. Notons également que
I’amélioration intrinseque de la conductance électrique de I'échantillon induite par la fer-
meture des pores, contribue aussi a la diminution de la tension. Ainsi, concernant §t = 254s,
la tension électrique est la plus importante des quatres simulations car le calcul thermo-
électrique est réalisé sur un maillage ne subissant aucune modification géométrique.
Concernant I'évolution de température, on constate que les résultats fluctuent peu avec
dt. A partir de 6t = 10s, 'évolution de température est inchangée. Cette étude montre qu'un
modele non couplé conduit a une température plus importante que pour un probléme forte-
ment couplé avec une valeur de 6t = 2s. L'écart constaté entre ces deux simulations n’est que
de 4% par rapport a la simulation §¢ = 2s, montrant un couplage relativement faible entre

les deux problémes.
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Résumé : Le « Frittage Flash » ou « Spark Plasma Sintering (SPS) » est utilisé pour con-
solider des poudres en des temps relativement courts (quelques minutes). Ce procédé utilise
un haut courant continu pulsé (quelques kA) traversant les parties conductrices du systeme
et générant une montée rapide en température due principalement par effet Joule. L'appli-
cation d’'un chargement mécanique, via des pistons, et d'une montée rapide en température
permet d’obtenir une piéce dense sans grossissement excessif des grains.

L objectif de ce travail a été de proposer une simulation numérique thermo-électro mé-
canique du procédé « Frittage Flash » sur ABAQUS, afin de suivre in sifu les évolutions de
température, de porosité et de contraintes difficilement accessibles expérimentalement. Dans
ce travail, un modéle de comportement des corps poreux est proposé. Cette approche est
basée sur les modeles micromécaniques de la littérature et modifiés de manieére heuristique
pour reproduire la densification réelle du matériau pour des porosités comprises entre 0 et
50%.

Les simulations thermo-électro-mécaniques incluant ce modele, integrent la dépendance
en porosité et température des parametres matériaux. Quatre cycles d’élaboration de poudres
de nickel ont été réalisés avec différentes histoires de température. Les évolutions de la tem-
pérature et de la porosité calculées ont été confrontées avec des résultats expérimentaux.

Des analyses post mortem sur la taille des grains et de la limite élastique dans les échan-
tillons densifiés confortent la distribution de la température obtenue par le calcul. Ce travail

ouvre de nombreuses perspectives, notamment, la possibilité d’optimiser le procédé.

Abstract : Nowadays, Spark Plasma Sintering (SPS) is used to consolidate powders in a
relative short time (few minutes). This process uses a pulsed high DC electrical current (few
kA) which flows through the conductive part of the device and generates large heating rate
mainly due to Joule effect. The application of an uniaxial pressure via punches combined
with a rapid heating allow the production of near net shape specimen.

The thermal electrical mechanical numerical simulation of the SPS process is a powerful
tool to capture in situ evolutions of temperature, porosity and stresses which are difficult to
obtain in experiments. In this work, a new constitutive model is presented for the description
of the behavior of porous medium. This model is based on original viscoplastic microme-
chanical models of the literature and modified in a heuristic manner to better reproduce the
real densification of the sintered material for porosity in the range [0;0,5].

The model has been implemented in ABAQUS software. A thermal electrical mechanical
simulation of SPS is performed where the dependence of material parameters on tempera-
ture and porosity is taken into account. Four processing cycles of nickel powder have been
conducted with different temperature histories. Calculated porosity and temperature evolu-
tions are compared to experimental results.

Post mortem analyses of the material (grain size, yield stress) confirm the temperature
distribution obtained by numerical simulation in the sample made of nickel. This simula-
tion is seen to be able to capture experimental trends.

The work will permit in a near future the optimization of the sintering conditions to reach

prescribed properties.
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