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Introduction générale

La mise en forme des poudres ou métallurgie des poudres est un procédé en plein dévelop-
pement, de plus en plus adaptée a la fabrication de piéces mécaniques de petites et moyennes
dimensions mais aussi comme moyen de synthése de matériaux nouveaux, exigés par les tech-
niques de pointes, telles que les industries nucléaire, aérospatiale, automobile... Pour les piéces
de structures, cette filiere concurrence les méthodes d’élaboration plus traditionnelles comme le
moulage ou le forgeage, notamment. Son grand intérét tient au fait qu’elle permet des cadences
de production trés élevées sur de grandes séries avec un nombre réduit d’étapes de fabrication
moyennant une utilisation optimale de la matiére premiére et un cofit des opérations de base
relativement faible. Cependant, son développement est limité par les difficultés & obtenir simul-

tanément de hautes caractéristiques mécaniques et une grande précision dimensionnelle.

En particulier, les dimensions des piéces produites dépendent des opérations de compression et
de frittage. Au cours de cette premiére opération, le frottement sur les parois de la matrice induit
par ’action de la pression axiale exercée sur la poudre est généralement la cause d’une répartition
non homogeéne de la densité au sein du comprimé dit "a vert" ou "a cru". Ce premier facteur
conduit généralement & des retraits plus ou moins anisotropes au cours du frittage, qui affectent
considérablement la précision des cotes des piéces si bien que des opérations de recompression,
calibrage et/ou usinage sont souvent nécessaires. Pour certains matériaux comme les aciers, les
changements de forme entre la piéce a vert et le fritté sont limités (retraits de I’ordre du pourcent)
en raison de densités élevées atteintes a l'issue de la compression. La mafitrise des cotes des piéces
au cours des opérations de compression et d’éjection est alors primordiale mais délicate car elle
dépend essentiellement des propriétés des poudres, compressibilité, densité apparente et pression
appliquée. Dans le cas des poudres dures comme les céramiques, les densités atteintes aprés
compression sont faibles (entre 50 et 60% en densité relative) et par conséquent les retraits au

cours de la densification par frittage sont importants. La maitrise des changements de forme au
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cours du frittage est alors beaucoup plus importante. Enfin, en raison du caractére relativement
friable du comprimé aprés compression, I’opération d’éjection de la piéce peut induire des fissures
conduisant irrémédiablement la piéce au rebut. Tous ces artefacts alourdissent considérablement
les frais de mise au point d’une nouvelle fabrication qui ne sont amortis que sur des séries
importantes. Le calcul des dimensions des outillages par les ingénieurs des bureaux des méthodes
est par conséquent une tache ardue et fastidieuse pour laquelle I’outil de simulation numérique

semble s’imposer.

L’étude expérimentale, la modélisation et la simulation numérique du procédé de mise en
forme par compression et frittage de poudres métalliques a fait ’objet de nombreux travaux
dans la communauté scientifique : [BORTZMEYER, 1990], [MOSBAH, 1995|, [COCCOZ, 1995],
[PAVIER, 1998], [COUBE, 1998|, [BRANDT, 1998|... Des procédures expérimentales plus ou
moins compliquées sont utilisées pour décrire le comportement des matériaux. Leurs résultats
servent & identifier les paramétres de modéles issus généralement de la mécanique des sols pour
décrire le comportement des poudres au cours de la compression. Les piéces calculées & partir
de codes de calcul par éléments finis sont pour la plupart de forme géométrique simple. Dans
ce contexte jusqu’alors relativement dispersé, un consortium d’industriels et d’universitaires eu-
ropéens s’est regroupé pour mettre en ceuvre un programme d’action. Ce projet de recherche,
intitulé "Modelling of Cold Compaction" (MC?), propose d’unifier le travail de différents parte-
naires : AMES (Espagne), CEA (France), CERAMETAL (Luxembourg), CS-SI (France), Federal
Mogul Technology (France), Fraunhofer Institut fur Werkstoffmechanik (Allemagne), Hogandas
(Suede), INPG (France), Université de Luled (Suéde) et Ugimag Carbone Lorraine (France) afin
de dégager un outil numérique & vocation industrielle apte a simuler le procédé de mise en forme.
Les matériaux sélectionnés par les partenaires industriels trouvent des applications directes dans

trois secteurs différents de la métallurgie des poudres :

— la poudre Distaloy AE & base de fer fournie par Hogands est principalement utilisée dans
la fabrication de piéces pour 'industrie automobile,

— les poudres de carbure de tungsténe WC-Co et WC-TiCN fournies par CERAMETAL
servent essentiellement & 1’élaboration d’outils de coupe,

— les pates d’hexaferrite de strontium constituées d’un mélange de poudre de ferrite et d’eau

sont utilisées par Ugimag pour fabriquer des aimants permanents.

Les travaux expérimentaux développés doivent non seulement caractériser le comportement

de chacun de ces matériaux tant au cours de la compression que du frittage mais également

2



constituer une base de donnée matériaux permettant d’identifier les paramétres des modeéles
retenus pour simuler la mise en forme des piéces. Cette derniére tache est réalisée & partir de
codes de calcul reposant sur la méthode des éléments finis. Les modéles sélectionnés pour décrire
le comportement des matériaux sont des modéles phénoménologiques faciles & identifier. Pour
valider la démarche, des piéces de références sont produites en milieu industriel. La comparaison
des résultats numériques avec les mesures expérimentales issues de ces piéces doit valider la

pertinence de I'approche et diriger les actions futures de recherches & mener.

Le présent travail, qui s’inscrit dans ce programme de recherche, se propose de suivre cette
démarche. Les matériaux étudiés sont donc ceux décrits ci-dessus avec une analyse toutefois
plus attentive de la poudre Distaloy AE et des pates d’hexaferrites. Ce choix est motivé par
le rapprochement géographique des partenaires industriels concernés avec les laboratoires de
recherche "Sols, Solides, Structures" (3S) et "Génie Physique et Mécanique des Matériaux"
(GPM2) dans lesquels le travail a été conduit. De plus, les poudres de carbures de tungsténe ont
fait récemment 1’objet d’études spécifiques au sein méme de ces deux unités au travers des théses
de GILLIA [2000] et ALVAIN [2001].

De nombreux laboratoires se sont interéssés & caractériser le comportement des poudres
métalliques. Mais, jusqu’a ce jour, les conditions des essais et les incertitudes expérimentales qui
leur sont associées n’ont jamais été clairement discutées malgré les nombreux résultats obtenus.
S’agissant des ferrites, les travaux recensés dans la littérature sont trés peu nombreux et aucun
d’eux n’est destiné a la simulation du procédé de mise en forme par compression-filtration puis

frittage. Les principales originalités de ce travail résident donc dans :

e ’étude de l'influence des conditions expérimentales sur les résultats des essais de caracté-
risation du comportement des poudres en compression,
e I’étude des pates de ferrite, notamment la simulation des retraits dimensionnels anisotropes

au cours du frittage.

Le plan de ce manuscrit s’articule en deux parties. La premiére partie est consacrée a 1’étude

des poudres de fer et de carbure de tungsténe.

» Dans le premier chapitre, la métallurgie des poudres, cadre de ce travail de thése, est
présentée dans son ensemble. L’accent est mis sur le compactage & froid, principal objet de

notre étude. Des informations concernant 1’élaboration des poudres et le frittage mais également
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sur la formulation des lois de comportement élastoplastique nécessaires & la compréhension de
ce mémoire y sont introduites. Enfin les matériaux étudiés et leurs principales propriétés sont

décrits.

» Les expériences mises en ceuvre pour caractériser le comportement mécanique des maté-
riaux au cours de la compression sont présentées dans le deuxiéme chapitre. Seuls les résultats
issus de la poudre Distaloy AE sont reportés, ceux obtenus sur les poudres WC-Co et WC-TiCN
sont rassemblés en annexe. L’étude expérimentale repose sur différents essais : compression en
matrice instrumentée, compression simple, compression diamétrale ou essai brésilien. Une étude
attentive de 'influence de la taille des échantillons sur les résultats de chacun de ces essais a
été menée. De plus, un banc d’essai de frottement a été spécialement utilisé pour déterminer les

valeurs de coefficient de frottement poudre/outils.

» Le troisiéme chapitre procéde a l'identification des paramétres du modéle élastoplastique
retenu pour simuler la compression d’une piéce de référence. Les résultats numériques sont com-
parés aux mesures expérimentales issues de cette piéce et les capacités du modéle & décrire les

transferts de poudre sont discutés.

» Le chapitre 4 est consacré a I’étude du frittage du carbure de tungsténe WC-Co (L’étude
de la poudre de fer Distaloy AE faisant I’objet d’une étude spécifique, actuellement menée par
LAME [2002]). La démarche expérimentale basée sur des essais de dilatométrie permet d’identifier

chacun des paramétres de la loi viscoplastique frittante retenue.

Dans la seconde partie de ce mémoire, nous exposons l’ensemble du travail effectué sur les

pates d’hexaferrite de strontium de la société UGIMAG.

» La spécificité du procédé industriel de fabrication des aimants permanents qui consiste en
la compression-filtration sous champ magnétique de la pate de ferrite dans une matrice est décrit
dans ce cinquiéme chapitre. Les poudres de ferrite, leur élaboration et leurs propriétés cristalline
et magnétique sont introduites afin de mieux comprendre les différentes phases d’élaboration

d’un aimant permanent. Enfin les matériaux étudiés sont présentés.

» Dans le chapitre 6, nous essayons de dégager les fils conducteurs qui doivent nous per-

mettre de mieux comprendre et décrire le comportement de tels matériaux. En particulier, le
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formalisme polyphasique basé sur la théorie des mélanges, les développements théoriques axés
sur les techniques d’homogénéisation ainsi que les travaux réalisés en magnétohydrodynamique

des milieux poreux constituent différentes voies de recherche & explorer dans les travaux futurs.

» Le septiéme chapitre est consacré a la caractérisation expérimentale du comportement de
la pate de ferrite tant en compression qu’au frittage. Seuls les résultats de la caractérisation

expérimentale issus de la pate d’hexaferrite de strontium grade A sont reportés.

» Le huitiéme chapitre concerne la simulation numérique du procédé de compression et de
frittage. Les paramétres des modéles sont identifiés a partir des résultats de la caractérisation
expérimentale présentés au chapitre précédent. Les résultats des simulations numériques de la
compression et du frittage de segments ferrites sont comparés aux mesures issues des piéces

fabriquées en milieu industriel.

Enfin, nous terminons ce travail par une conclusion qui rassemble les points forts de notre

étude et ouvre de nouvelles perspectives.

Des annexes placées a la fin du manuscrit rassemblent les résultats expérimentaux obtenus

dans le cadre du programme mais non présentés dans le corps du manuscrit.
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Chapitre 1. Meétallurgie des poudres et Pré-requis

1.1 Introduction

L’industrie de la métallurgie des poudres est une industrie en plein essor depuis quelques
décennies en raison des avantages techniques et économiques qu’elle procure. Un nombre de
plus en plus croissant de piéces fabriquées par cette filiére est destiné aux industries des sec-
teurs de I’énergie nucléaire, de 'automobile, de I'aéronautique... qui la préférent aux procédés
conventionnels de mise en forme des métaux comme le forgeage ou le moulage. La métallurgie
des poudres trouvent également des applications dans la fabrication de produits difficiles voire
méme impossible & obtenir autrement que par frittage. Les outils de coupe, piéces d’usure, paliers
ou coussinets auto-lubrifiants, ... constituent quelques applications directes. Dans ce contexte, il
semble nécessaire dans un premier temps de renseigner le lecteur sur les principales techniques
utilisées dans I'industrie de la métallurgie des poudres. Aprés quelques notions de plasticité néces-
saires & la bonne compréhension des chapitres suivants, les matériaux retenus par les partenaires

industriels du programme de recherche MC? seront présentés.

1.2 Meétallurgie des poudres

La métallurgie des poudres ! peut étre caractérisée par les trois mots clés suivants : poudre,
pression et température. Les différents modes de fabrication sur laquelle elle repose, per-
mettent I'obtention de piéces poreuses ou non, de formes, dimensions et masses variés. Les tech-
niques intervenants successivement au cours de ’élaboration d’un composant peuvent se résumer

de la fagon suivante :

élaboration de la poudre,

densification et mise en forme,
— frittage,

— calibrage, traitements thermiques et finitions.

1.2.1 Elaboration de la poudre

Les poudres utilisées ne sont pas des produits naturels au sens ou elles ne sont pas issues

directement du milieu naturel. Elles sont produites suivant différentes méthodes dont chacune

De part la diversité des techniques mises en ceuvre dans le domaine de la métallurgie des poudres, nous
indiquons aux lecteurs avides d’apprendre quelques ouvrages de références qui ont notamment servis a élaborer

ce paragraphe : [GERMAN, 1996|, [EUDIER, 1993], [MEYER, 1980]
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1.2. Métallurgie des poudres

se distingue par les propriétés conférées non seulement a la poudre en terme de granulométrie,
microstructure, coulabilité, compressibilité ... mais également a la piéce finale. Ces méthodes

peuvent étre dissociées en deux classes différentes : les méthodes mécaniques et chimiques.

Les méthodes dites mécaniques rassemblent principalement deux techniques :

— Le broyage repose sur la fragmentation d’un matériau solide sous 'effet de chocs répétés.
Des éléments étrangers tels que des billes sont généralement utilisés afin d’accroitre 'in-
tensité du broyage sous l'effet des impacts, de la pression et des frottements mutuels. Le
broyage peut étre réalisé a sec ou par voie humide.

— L’atomisation consiste & désintégrer (et solidifier) un métal liquide sous l'effet d’un gaz,
d’un liquide sous pression, ou d’ultrasons. Le degré de dispersion, de forme et de structure
des particules de poudre peuvent varier en changeant 1’énergie mise en jeu, la température,

la viscosité, la tension de surface et les conditions de refroidissement de alliage liquide.

Les méthodes chimiques sont beaucoup plus nombreuses et variées. On peut citer comme

exemple :

— La réduction d’un composé métallique par un agent réducteur solide ou gazeux représente
la méthode de production la plus utilisée & ce jour. Les procédés utilisent principalement le
carbone et 'hydrogéne comme milieu réducteur. Une partie des poudres de fer de Hoganés
est produite de cette maniére, le minerai de fer est réduit par I'intermédiaire d’un agent
réducteur solide et subit par la suite diverses opérations de séchage, séparation magnétique,
recuit ... Néanmoins, le procédé d’atomisation tend aujourd’hui a supplanter ce procédé :
nous verrons que la poudre de fer Distaloy AE, étudié dans ce manuscrit, est une poudre
atomisée.

— L’électrolyse d’une solution aqueuse d’un sel de métal est réservée & la production de
poudres trés pures (fer, cuivre, nickel par exemple). Son utilisation est également limitée
par son cofit relativement élevé.

— La méthode par plasma permet de produire des poudres ultrafines. Les particules de
poudres sont produites sous l'action d'un jet d’argon ionisé a trés haute température,

4500°C a 5000°C.

Dans la majorité des cas, les poudres ne sont pas utilisées directement aprés production. Des

procédés de classification de la taille des grains, de réduction, de recuit, de mélangeage avec un
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Chapitre 1. Meétallurgie des poudres et Pré-requis

lubrifiant ou un liant et de granulation sont fréquemment mis en ceuvre.

1.2.2 Densification et mise en forme

La mise en forme des poudres métalliques est un procédé utilisé pour produire des piéces
ayant une forme particuliére & partir d’'une poudre métallique. L’opération de densification et
de mise en forme conduit & une piéce cohésive manipulable dite "a vert" ou "a cru". La piéce
subit ensuite une opération de frittage qui se distingue de la précédente par le fait qu’elle a lieu a
haute température et conduit généralement la piéce & sa densité théorique maximale. L’objectif
principal de la densification est donc de produire une piéce capable d’étre manipulée au cours
des procédés de production avals. Les techniques mises en ceuvre reposent pour la plupart sur la

notion de pression.

— La compression a froid en matrice est en pratique une des principales méthodes uti-
lisées. Elle occupe au sein de ce travail une place essentielle puisque la premiére partie de
ce rapport lui est consacrée. Dans ce contexte, nous avons souhaité la détailler. Dans une
description successive de la mise en forme d’une piéce par ce biais (Figure 1.1), I'étape

initiale consiste & remplir la matrice.

Poingon supérieur

Sabot I t

SR KR N
Matrice S L
. 3

Poingon inférieur

(a) Remplissage (b) Compression (c) Ejection

Fi1G. 1.1 — Description des différentes étapes d’un cycle de compression & froid en matrice.

Un sabot, relié a une trémie assure généralement I’alimentation de maniére automatique.

La vibration du sabot ou parfois de I’ensemble sabot et matrice augmente la coulabilité
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1.2. Métallurgie des poudres

de la poudre et modifie également la densité initiale, dite densité de remplissage, dans
la matrice. L’arasement que provoque le retrait du sabot permet d’assurer que la méme
quantité de poudre soit déversée a chaque passe. L’étape suivante consiste & comprimer la

poudre. Les forces généralement mises en jeu au travers de poingons doivent vaincre :
1. les forces de frottement de la poudre contre les parois de la matrice,
2. les forces de frottement interparticulaire ou frottement interne,
3. les forces pour déformer plastiquement les particules de poudre.

La compression peut étre par simple effet (Figure 1.2 (a)) dans le cas ou seul le poingon
supérieur descend. Une compression double effet est souvent utilisée afin de symétriser et
diminuer le gradient de densité engendré par le frottement de la poudre sur les parois de

la matrice (Figure 1.2 (b)).

7

Neutral axis

(0)

F1G. 1.2 — Densification d’une poudre dans les cas d’'une compression simple effet (a) et double

effet (b).

Dans le méme but, la compression peut avoir lieu avec une matrice flottante, la compression
de la poudre étant accompagnée du mouvement vertical de la matrice. Pour la compression
de piéces mécaniques complexes, un outillage a poingons multiples est utilisé. Le pilotage
de ’ensemble est optimisé de maniére & éviter ou favoriser, selon les cas, des écoulements
de matiére d'une région a une autre, toujours dans le but d’homogénéiser la densité au

sein de la piéce. La décharge et I'éjection constituent les opérations finales du cycle de
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Chapitre 1. Meétallurgie des poudres et Pré-requis

fabrication. Le relachement des efforts exercés sur les poingons engendre une déformation
élastique du comprimé au sein méme de la matrice que l'on qualifie de rebond axial (de
l'ordre de 0.05 & 0.2% dans le cas d’une poudre de fer). L’¢jection de la piéce consiste
a vaincre les efforts radiaux qu’exerce la matrice sur la piéce. L’opération est réalisée par
remontée du ou des poingons inférieurs et/ou descente de la matrice. L’échantillon recouvre
ces déformations élastiques en sortant progressivement de la matrice. Au cours de ces deux
opérations (décharge et éjection), la libération des contraintes induites a la compression

peut provoquer de la plastification locale mais également des fissures.

— La compression isostatique a froid (CIP) consiste & comprimer la poudre initialement
contenue dans une gaine en caoutchouc, polymeére ou acier mou plongée dans un fluide (huile
ou solutions aqueuses diverses) d’un conteneur étanche. La pression du liquide est transférée
a la poudre au travers des parois du moule élastique. Ce procédé est généralement utilisé
pour produire des piéces de révolution de taille importante a partir de poudres faiblement

compressibles.

— La compression isostatique a chaud (HIP) est un procédé lourd dans lequel la poudre
est consolidée dans un conteneur au sein d’une enceinte sous 'effet combiné d’une pression

de gaz et d’une élévation de température [SANCHEZ, 1999|, [ARYANPOUR, 1999].

— Citons enfin le compressage sous rouleaux de poudre, le moulage par injection de
métal (MIM) [BARRIERE, 2000], la compression dynamique, 'extrusion..., procédés
dont une description détaillée est donnée par SALAK [1995].

1.2.3 Frittage

Le frittage est une opération importante au cours de laquelle le matériau acquiert les proprié-
tés physiques et mécaniques requises. Dans notre cas, il sera simplement vu comme un procédé
permettant de transformer un corps dispersé en un solide métallique. L’opération de frittage
consiste & chauffer la piéce & une température telle que les grains de poudre se soudent entre
eux :

— par des déplacements d’atomes a 1’état solide (diffusion de matiére a I’état solide) : on parle

dans ce cas de frittage en phase solide,

— par une sorte de brasage lorsque la température de fusion d’un des constituants a été
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1.2. Métallurgie des poudres

dépassée de telle sorte quune phase liquide apparaisse : on parle alors frittage avec
phase liquide.

Le frittage est réalisé industriellement dans des fours dont la conception est déterminée par

le matériau, la forme, la taille et la quantité de piéces mais aussi la température de frittage, la

durée du traitement thermique, 'atmospheére...

Plusieurs processus ont lieu dans le four :

1. le lubrifiant utilisé lors de la compression uniaxiale est éliminé sous une atmosphére géné-
ralement oxydante. Cette opération doit étre réalisée avec soin car les produits carbonés
qui se forment lors de la décomposition constituent des obstacles sérieux au soudage des
grains,

2. les piéces sont préchauffées jusqu’a la température exigée dite de frittage (phase de montée

en température),

3. la température de frittage est maintenue pendant une durée variable de quelques minutes

a plusieurs heures suivant le matériau considéré.

4. un refroidissement lent s’opére dans un premier temps, suivi par un refroidissement rapide.

La sélection et le maintien d’une atmosphére adaptée est 'un des paramétres importants
controlant le succés du frittage des piéces de poudres métalliques. Outre le fait d’éliminer de
maniére volatile le lubrifiant, ’atmosphére évite 'oxydation des piéces et réduit les films d’oxyde
entre les particules garantissant un contact optimal au transfert de masse. Dans la plupart des
cas, le frittage entraine une augmentation de la densité du matériau. A cette densification corres-
pond un retrait global de la piéce généralement anisotrope, dont la maitrise constitue un enjeu
économique important. D’autre part, les hétérogénéités de densités induites a la compression

peuvent fissurer les piéces.

1.2.4 Calibrage, traitements thermiques et finitions

Les propriétés finales des piéces incluant les tolérances dimensionnelles ainsi que les formes de
celles-ci, peuvent étre améliorées dans certains cas par des traitements thermiques additionnels
et des usinages variés. Dans ce but, le calibrage & froid, dont le principe consiste & recomprimer la
piéce dans une matrice, permet de ramener les cotes a celles spécifiées dans le cahier des charges.

Malheureusement des contraintes internes sont généralement induites pendant l'opération et
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Chapitre 1. Meétallurgie des poudres et Pré-requis

un recuit de la piéce est souvent nécessaire. Dans la majorité des fabrications, des opérations
d’usinage sont réalisées. Elles incluent notamment des pergages et/ou taraudages dans la direction
perpendiculaire & l’axe de compression ou des rectifications. Enfin des traitements de surface
sont généralement réalisés dans le but de préserver la piéce contre les attaques corrosives (dépots

électrolytiques, ...).

1.3 Notions sur la formulation des lois de comportement élasto-

plastique

Ce paragraphe n’a pas la prétention de constituer un cours sur la plasticité. Son objectif
principal est simplement de rappeler quelques notions essentielles a la bonne compréhension
de ce mémoire. Nous avons donc choisi de présenter la modélisation mathématique sur laquelle
repose les deux modéles que nous avons retenus pour décrire le comportement de nos poudres par
I'intermédiaire d’une loi élastoplastique. Pour atteindre cet objectif, nous définirons les concepts
de :

— critére de plasticité,

— direction d’écoulement plastique.

1.3.1 Aspects phénoménologiques

Le schéma élastoplastique du comportement des matériaux a été initialement élaboré & partir
de constatations expérimentales sur les métaux. L’étude de la courbe contrainte-déformation issue
d’un essai de traction simple (Figure 1.3) met en évidence un seuil pour la contrainte oy appelé
limite d’élasticité, a partir duquel le comportement devient irréversible.

Si aprés une charge de ’éprouvette jusqu’au point B, on effectue une décharge, le chemin suivi
est décrit par le segment BC. L’éprouvette ne reprend pas sa dimension initiale : la déformation
représentée par la longueur OC est une déformation permanente (ou résiduelle) €,. Au cours
d’une nouvelle charge, le chemin repris est identique a celui de la décharge, le comportement est
réversible jusqu’au point B. Quand la contrainte dépasse la valeur de op dite seuil de plasticité,
le point courant reprend la courbe de premiére charge, courbe représentative de l’essai sans
décharge. Dans le cas ot le seuil de plasticité op est une fonction de la déformation €, le matériau
est dit écrouissable. Le seuil de plasticité unidimensionnel que nous venons de définir & partir

de 'essai de traction simple caractérise le domaine d’élasticité dans ’espace des contraintes & une
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1.8. Notions sur la formulation des lois de comportement élastoplastique

G,

v

F1G. 1.3 — Courbe contrainte-déformation en essai de traction d’un matériau écrouissable.

dimension. La généralisation de cette notion au cas tridimensionnel est le critére de plasticité.
Il définit le domaine dans ’espace des contraintes a I'intérieur duquel toute variation de contrainte
n’engendre que des déformations élastiques. Sa mise en évidence est réalisée expérimentalement
A partir d’essais multiaxiaux tels que des essais de traction ou compression-torsion, compression

triaxiale...

1.3.2 Critére de plasticité

La modélisation mathématique de ces domaines est couramment décrite & partir d’une équa-
tion faisant intervenir les composantes du tenseur des contraintes o et la ou les variables d’écrouis-
sage Vi [LEMAITRE and CHABOCHE, 1996|. Elle est représentée par une fonction scalaire f,
appelée fonction de charge ou surface d’écoulement du matériau. Pour décrire compléte-

ment la possibilité d’écoulement plastique, on introduit un critére de charge-décharge tel que :

<o comportement plastique
f=0 et df =0 écoulement plastique
f=0 et df <0 décharge élastique

Différents critéres sont couramment utilisés pour les métaux : le critére de Tresca, le critére

de Beltrami, le critére de Von Mises en sont quelques exemples. Dans le cas des matériaux
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granulaires tels que les sols, les roches ou les bétons, on utilise davantage des critéres de type
courbe intrinséque en raison du phénomeéne de rupture qui intervient généralement pour ces

matériaux [SALENCON, 1987].

1.3.3 Loi d’écoulement

Si le seuil de plasticité nous permet de savoir quand la déformation plastique a lieu, la loi
d’écoulement va nous donner la direction et 'intensité de la déformation plastique. L’hypothése
de normalité généralisée, associée aux phénoménes dissipatifs instantanés relie le tenseur des
vitesses de déformation plastique €, a la surface potentielle F' de sorte que :

. OF

oil A est le multiplicateur plastique déterminé & partir de la condition de consistance f =
0. 11 est nul lorsqu’il n’y a pas d’écoulement. La théorie développée est dite associée quand
surface potentielle et surface de charge sont confondues (F' = f). On parle alors de matériau
standard généralisé. Un cas plus général est celui de la plasticité non associée (F # f)
utile pour décrire certains matériaux et pratiquement indispensable en mécanique des sols. Le
schéma de la plasticité non associée est plus complexe puisqu’il nécessite ’emploi d’un potentiel

supplémentaire.

1.4 Les matériaux de 1’étude

Dans le contexte dans lequel s’inscrit ce travail de thése, les partenaires industriels du pro-
gramme de recherche MC? ont initialement défini un certain nombre de matériaux a étudier.
Parmi ces matériaux, trois poudres ont été retenues 2 :

— La poudre Distaloy AE : C’est une poudre de fer partiellement préalliée contenant
du cuivre, du nickel, du molybdéne, du graphite et de la cire sur laquelle nous avons
étudié 'influence de nombreux paramétres et réalisé la simulation numérique d’une piéce
de référence.

— La poudre WC-Co "Micrograin tungstene carbide grade" : C’est un mélange de

poudres de carbure de tungsténe et de cobalt largement utilisé industriellement notamment

2Deux pétes utilisées pour la fabrication des aimants permanents ont également été spécifiés, mais elles seront

présentées et feront I’'objet de I’étude menée dans la seconde partie de ce manuscrit.
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1.4. Les matériauz de l’étude

pour la fabrication d’outils de coupe et de piéces d’usure.

— La poudre WC-TiCN "Cermet grade" : Elle se différencie de la nuance précédente
par une phase TiCN et I'ajout de nickel comme liant métallique. Destinée également & la
fabrication d’outils de coupe, elle a été choisie parce qu’elle présente de bonnes propriétés
a hautes températures mais cause davantage de problémes & la fabrication que la poudre

WC-Co.

1.4.1 Poudre de fer Distaloy AE

La poudre Distaloy AE fabriquée par Hoganéds (Suéde) est constituée d’une poudre a base
de fer et de différents éléments alliés. Ces derniers sont choisis de tel sorte que la poudre soit
particuliérement bien adaptée & la fabrication de piéces massives. La nuance étudiée se compose
de 3.86% de nickel, 1.48% de cuivre, 0.50% de molybdéne, 0.60% de graphite et 0.66% de cire.
Le nickel augmente non seulement la ductilité de la piéce mais favorise aussi son durcissement au
cours du frittage. Le molybdéne augmente également la dureté, mais également la trempabilité
du produit lorsqu’il est combiné au cuivre. Ce dernier agit sur la limite élastique, & la rupture et
la tenue en fatigue du matériau. Il participe directement & la liaison entre les grains. L’ajout de
graphite confére & la piéce une résistance élevée aussi bien a vert qu’apreés frittage. Son role est
également de permettre la formation d’acier au frittage. Enfin, la cire est utilisée pour abaisser

le coefficient de frottement entre la poudre et I'outillage.

= o o
Det WD Bxp 1 200pm
Distaloy AE
w \

o ) gAccY  Spot Magn
A | 00x SE
L

F1G. 1.4 — Micrographie de la poudre Distaloy AE dans son état initial.

La Figure 1.4 présente une micrographie de la poudre. Les particules de forme irréguliére ou
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spongieuse sont constituées de chacun des éléments précédents liés par la cire. La poudre Distaloy
AFE est une poudre atomisée. La taille des grains varie de 20 & 180 pum. La densité apparente pg
de la poudre est égale & 3.10 g/cm? (valeur fournie par la société Hoganis). Sa détermination est
réalisée & partir du rapport de la masse d’une quantité de poudre versée sans tassement dans un
récipient de volume fixé. La densité théorique du matériau totalement dense est calculée a partir

de la densité des corps purs constituant la poudre au moyen de ’équation 1.2 :

LXK Xee X Xew Ko Koo Xeire (12)
Pth =1 Pi PFe PNi PCu PMo pC Pcire

ou X; et p; sont respectivement la fraction massique et la densité de ’élément . Les valeurs

utilisées pour le calcul sont rassemblées dans le tableau 1.1 et conduisent & py, = 7.48 g/cm?®.

Elément Fe Ni Cu | Mo | C-Graphite | Cire H-Wachs
Fraction massique (%) 92.9 | 3.86 | 1.48 | 0.50 0.60 0.66
Densité (g/cm?) 7.86 | 8.9 | 8.96 | 10.2 2.62 1

TAB. 1.1 — Fraction massique et densité des éléments constituants la poudre Distaloy AE.

1.4.2 Poudre WC-Co

La poudre WC-Co est une poudre a base de carbure de tungsténe fournie par la société CE-
RAMETAL et contenant 10% de cobalt et 2.50% d’éléments divers 3. Elle constitue un standard
pour la fabrication des outils de coupe et des piéces d’usure. C’est un matériau extra fin puisque
la taille des grains est inférieure & 1 pum. De ce fait, le matériau présente une trés mauvaise
coulabilité, particuliérement génante lors du remplissage automatique industriel des matrices.
Le mélange est alors transformé sous forme de granules dont la Figure 1.5 présente une micro-
graphie. Ces granules, de forme sphérique, ont un diamétre qui varie de 40 & 220 pm, avec un
diameétre moyen d’environ 200 pm. La cohésion des constituants, carbure de tungsténe WC et
cobalt Co, est assurée par un liant organique, généralement du polyéthyléne glycol (PEG). La
densité apparente py du matériau est de 3.20 g/cm?® tandis que la densité du matériau totalement

dense est py, = 14.40 g/cm3.

3Ces éléments ne sont pas mentionnés pour des raisons de confidentialités
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F1G. 1.5 — Micrographie de la poudre WC-Co F1G. 1.6 — Micrographie de la poudre WC-

granulée dans son état initial. TiCN granulée dans son état initial.

1.4.3 Poudre WC-TiCN

La poudre WC-TiCN est également une poudre de carbure de tungsténe fournie par la société
CERAMETAL. Sa composition, relativement complexe, est 1a encore confidentielle (WC, TiCN,
Co, Ni...). Destinée a la fabrication d’outil de coupe en raison de ces bonnes propriétés a haute
température, elle pause néanmoins davantage de problémes pour la fabrication des piéces. La
Figure 1.6 présente une micrographie de la poudre granulée. Le diamétre moyen des granules est
similaire a celui de la nuance WC-Co puisque de l'ordre de 200 um. La densité apparente de la

poudre vaut pg = 1.54 g/cm? pour une densité totalement dense py, = 6.40 g/cm?.

1.5 Conclusion

Dans ce premier chapitre nous venons de présenter :

— la métallurgie des poudres et ses principales filiéres, le procédé d’élaboration de piéces
mécaniques par compression uniaxiale en matrice de poudres métalliques puis frittage ayant
été plus particuliérement développé,

— les notions de critére de plasticité et de loi d’écoulement utilisées dans la formulation des
lois de comportement élastoplastique,

— les différents matériaux retenus par les partenaires industriels du programme de recherche

MC2.
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Chapitre 1. Meétallurgie des poudres et Pré-requis

En gardant a l'esprit que l'objectif du programme de recherche est de dégager un outil
numérique permettant de simuler le procédé de mis en forme par compression et frittage de
poudres métalliques, nous allons tenter de dégager dans les chapitres qui suivent une démarche

qui permettent d’atteindre ce but.
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Chapitre 2

Caractérisation expérimentale des
matériaux pendant la phase de
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2.1. Introduction

2.1 Introduction

L’objectif principal de ce chapitre est de caractériser le comportement mécanique des poudres
afin de pouvoir simuler le procédé de mise en forme par compression en matrice & partir d’un
modéle adapté. Toutefois, les résultats obtenus permettront également de mieux comprendre
les mécanismes physiques mis en jeu au cours de la mise en forme et de relier ultérieurement
les phénoménes microscopiques éventuellement mésoscopiques aux phénoménes macroscopiques
observés. Pour atteindre ces objectifs, il est nécessaire d’avoir recours a des essais mécaniques
permettant de connaitre la réponse de I’échantillon lorsque celui-ci est soumis & une sollicita-
tion mécanique. L’interprétation des essais repose généralement sur I’hypothése d’homogénéité
du champ de contrainte et/ou déformation au sein de 1’échantillon comme c’est plus ou moins
le cas dans 'essai de compression simple. D’autres essais nécessitent une étude mathématique
plus ou moins sophistiquée basée sur des hypothéses discutables comme ['essai de compression
en matrice instrumentée. Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé trois essais principaux :
I’essai de compression en matrice instrumentée, 1’essai de compression simple et I'essai de com-
pression diamétrale ou essai brésilien. Des essais complémentaires, pour étudier le frottement
poudre/outils ont été entrepris au moyen d’un banc de frottement permettant de dissocier les
effets de la densification de ceux de la pression appliquée. Enfin, les paramétres élastiques ont été
obtenus & partir d'un appareil basé sur ’analyse du comportement vibratoire d’un échantillon
lorsque celui-ci est soumis & une impulsion par choc. L’étude expérimentale porte sur les trois
matériaux présentés au paragraphe 1.4. Néanmoins dans un souci de clarté de la présentation,
seuls les résultats concernant la poudre de fer Distaloy AE seront présentés dans les paragraphes

suivants. Les résultats concernant les poudres de carbures sont donnés en Annexes A et B.

2.2 Essais de compression en matrice instrumentée

2.2.1 Dispositif expérimental

L’essai de compression en matrice instrumentée est sans doute 1’essai le plus utilisé pour ca-
ractériser le comportement mécanique des poudres 4. Le dispositif expérimental concu, développé
et mis au point au laboratoire "Sols, Solides, Structures" (3S) est présenté sur la Figure 2.1.

L’ensemble est composé d’un poingon supérieur et inférieur et d’'une matrice instrumentée

4L’expérience acquise au sein du laboratoire 3S dans ce domaine a été initice par MOSBAH [1995]
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Poingon supérieur

Matrice instrumentée

Plateau
(fixe ou flottant)

Cales

Poingon inférieur

F1G. 2.1 — Dispositif expérimental de compression en matrice.

cylindrique de diamétre intérieur 12 mm. Les poingons sont équipés de capteurs de forces per-
mettant la mesure en continu des efforts supérieurs et inférieurs appliqués sur ’échantillon. La
matrice repose sur un plateau maintenu fixe ou flottant suivant I'interposition de cales entre ce
dernier et le bati. Elle est dotée de 6 jauges de déformation qui grace & un étalonnage préalable
permettent de déterminer la contrainte radiale moyenne appliquée & 1’échantillon. Un capteur de
déplacement permet de mesurer en continu la hauteur de I’échantillon et d’en déduire la den-
sité du matériau. Les résultats des essais de compression en matrice présentés par la suite sont
menés avec la matrice fixe. Le dispositif en matrice flottante est utilisé pour I’élaboration des

échantillons destinés aux essais de compression simple.

2.2.2 Meéthode d’étalonnage de la matrice

L’étalonnage de la matrice repose sur I'établissement d’une relation entre la contrainte ra-
diale moyenne et la déformée de la matrice, cette derniére étant obtenue & partir des jauges
de déformation collées sur ses parois. Les travaux numériques menés par MOSBAH [1995] et

FRACHON [1998] démontrent que la valeur de la déformée a mi-hauteur est directement pro-
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2.2. FEssais de compression en matrice instrumentée

portionnelle & la contrainte radiale moyenne exercée sur la poudre. Cette propriété reste valable
a condition d’étre dans une configuration de compression simple effet. La démarche d’étalonnage
de la matrice consiste donc & comprimer des cylindres de caoutchouc de différentes hauteurs et
d’enregistrer les déformations observées par les 6 jauges. La nature incompressible du matériau
permet d’assurer une transmission intégrale de 'effort axial appliquée sur les parois de la matrice.
Nous avons pris soin de lubrifier les cylindres & chaque essai afin de limiter le frottement et avoir
une transmission des efforts la plus parfaite possible. La détermination de la valeur de déforma-
tion & mi-hauteur de ’échantillon a été obtenue en ajustant une fonction de type polynomial
sur le profil expérimental de la déformée & partir d’'une macro sous Excel. Il est alors possible
de reporter I'évolution de la déformée & mi-hauteur en fonction de la hauteur du cylindre en
caoutchouc comprimé, pour différentes valeurs de contraintes appliquées. Les résultats reportés

sur la Figure 2.2 montrent que les courbes iso-contraintes sont proportionnelles entre elles.

0.07
__x 400 MPa
0.06 e
5 . -
R o % 300MPa
5 X.-~
T - X
g 0.04 - L —
) '/.
g e X ___A 200MPa
g’ 0.03 . e
]
B 0.02
: 100 MPa
o Iy S e 50 MPa
0 T ; : ‘ ‘ |

Hauteur de plasticine (cm)

Fi1G. 2.2 — Courbes d’étalonnage du dispositif de compression instrumentée du laboratoire 3S.

De ce constat, la connaissance d’une d’entre elles permet par une simple régle de propor-
tionnalité d’en déduire toutes les autres, quelques soit la contrainte considérée. Nous avons donc
retenu la courbe correspondant a une contrainte o,y égale a 300 MPa et lissé¢ les points expéri-

mentaux a partir d’une fonction polynomiale F'(H) telle que :
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_ b
L+ (2)"
avec a = -0.192, b = 0.268, ¢ = 0.197 et n = -0.804. Pour un instant donné de la compression,

F(H)=a+ (2.1)

la connaissance de la hauteur H et de la valeur de la déformation de la matrice & mi-hauteur du
comprimé permet de calculer la contrainte radiale moyenne exercée sur les parois de la matrice

par la formule :

E)

_ 2

Orm = F(H) Oref

2.2.3 Principe et interprétation de P’essai

L’interprétation des résultats d’un essai de compression en matrice instrumentée est rendue
délicate par la présence du frottement entre la poudre et la matrice qui engendre des contraintes
de cisaillement. Pour pouvoir dégager une loi de compressibilité du matériau, la description de
la distribution des contraintes et de la densité & I'intérieur de I’échantillon est analysée. Cette ana-
lyse consiste & étudier I’équilibre d’une tranche de comprimé, généralement cylindrique, d’épais-
seur dz soumis aux contraintes radiale o, circonférentielle oy et tangentielle 7,. Le probléme
axisymétrique impose 1’égalité des contraintes o, et oy. La modélisation repose sur différentes
hypothéses énoncées ci-dessous :

1. Les gradients de contraintes et de densité dans le sens radial sont négligeables. Cette hypo-

thése qui traduit que I’état de contrainte ne dépend que de la variable z n’est pas valable

a priori au voisinage de l'interface poudre/poingons [STRIJBOS, 1977].
2. La contrainte radiale est proportionnelle & la contrainte axiale ce qui se traduit par :
or = 0y (2.3)

ou « appelé coefficient de transmission des contraintes est supposé constant en tout
point du comprimé. Dans le cas d’un fluide, dont I’état de contrainte est toujours hydro-
statique, a est égal a 1'unité.

3. La contrainte tangentielle est proportionnelle a la contrainte radiale soit :
Ty = [ O (2.4)

ou p est le coefficient de frottement entre la poudre et les parois de l'outillage. A un

instant ¢ donné, p est considéré comme constant sur toute la périphérie du comprimé.
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Fic. 2.3 — Modélisation par la méthode des tranches d’un échantillon cylindrique de poudre

comprimé en matrice.

L’équilibre d’une tranche cylindrique de surface S, de périmétre P et d’épaisseur dz (Fi-

gure 2.3) située a la cote z, dont le poids propre est négligé conduit alors a :

Sdo, + Pr,dz =10 (2.5)

En introduisant les Equations 2.3 et 2.4, dans cette égalité, on obtient :

do, P
= —E,uadz (2.6)

Les coefficients de transmission des contraintes « et de frottement p étant considérés constants,
I'intégration de I’Equation 2.6 selon la variable z permet d’exprimer la contrainte axiale & la hau-

teur z du comprimé en fonction de la contrainte axiale supérieure o, et des autres paramétres :

O, = 0,5 €XP (—guaz> (2.7)

Dans le cas de notre dispositif expérimental pour lequel nous mesurons non seulement la
contrainte exercée sur le poingon supérieur o, mais également celle exercée sur le poincon infé-

rieur o,;, il est alors possible de trouver le produit pa en écrivant :

S Ozs

Il est également possible a partir des deux équations précédentes d’exprimer la contrainte

axiale & mi-hauteur de I’échantillon sous la forme :
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H
o, (2) = /0,5 Oz (2.9)
L’expression donnée par I'Equation 2.9 signifie que la contrainte axiale & mi-hauteur de

I’échantillon n’est entre autre que la moyenne quadratique des contraintes axiales supérieure o,

et inférieure o;.

A partir de cette modélisation, PAVIER [1998], ROURE [1996] et MOSBAH [1995] ont pro-

posé d’introduire les deux hypothéses complémentaires suivantes :

1. La densité locale a un instant donné ne dépend que de ’état de contrainte locale & cet

instant, hypothése raisonnable dans le cas d’un chargement monotone.

2. La densité du comprimé varie linéairement avec la variable z. Cette hypothése semble
raisonnable si I'on en croit les observations expérimentales rapportées par SAMUELSON

[1983] et MOSBAH [1995]

Cette derniére hypothése implique que la densité moyenne du comprimé p,, est égale & sa
densité & mi-hauteur. Dés lors, nous sommes désormais en mesure de relier en un méme point de
I’échantillon :

— une contrainte : la contrainte & mi-hauteur de 1’échantillon o, (%) que nous pouvons cal-

culer & partir de I'Equation 2.9,

— une densité : la densité & mi-hauteur que nous assimilerons a la densité moyenne facilement

mesurable expérimentalement & partir de la connaissance de la masse et du volume de

poudre dans la matrice.

La relation p,, = f (O’Z (%)) qui associe une densité et une contrainte locale fournit la loi

de compressibilité locale.

La mesure de la contrainte radiale moyenne o,,, qu’exerce la poudre sur les parois de la
matrice, permet de dissocier la contribution du frottement p entre la poudre et les parois de 1’ou-
tillage de celle de la transmission des contraintes axiale et radiale «. En définissant la contrainte

radiale moyenne comme :

1 H
rm — 77 T 2.1
- H/o o0(2)d (2.10)

puis en combinant les Equations 2.3 et 2.7, 2.10 devient :
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0,iS P
Orm = " PH (exp <S,uozH> - 1) (2.11)

Par définition, I'expression du coefficient de frottement est telle que :

S 0.5 — 0z

= 2.12
PH o ( )

1

Par suite, 'expression du coefficient de transmission des contraintes « est déduite de la

combinaison de cette derniére relation avec I’Equation 2.8 de telle sorte que :

In (%) (2.13)

Ozs — Oz

Q= Oprm

2.2.4 Influence de la hauteur de poudre comprimée sur les résultats

Il est indispensable de montrer que les résultats obtenus sont indépendants de la hauteur
de poudre introduite dans la matrice et par conséquent que l'essai refléte le comportement
intrinséque du matériau. Dans ce but, une série de 5 essais a été réalisée pour différentes
hauteurs d’échantillons de rapport £ équivalent & un élancement de comprimé, variant de 0.7 &
2.5. La Figure 2.4 présente 1’évolution de la contrainte axiale supérieure appliquée sur I’échantillon
en fonction de la densité relative moyenne pour chacun de ces essais.

On constate d’emblée que 'effort nécessaire pour atteindre une densité donnée est d’autant
plus grand que I’élancement de 1’échantillon est élevé. L’interprétation de ce résultat est facile
puisque le rapport % est li¢ au rapport des surfaces de contact de la poudre sur les poingons S,
et sur la paroi de la matrice S, de sorte que :

H S,

Par conséquent, plus le rapport % est important, plus la surface de frottement entre la
poudre et la paroi latérale de la matrice est grande, et plus la perte d’effort axial par frottement
est élevée. Dans ce cas, la contrainte axiale supérieure 0.5 n’est donc pas un paramétre qui traduit
le comportement intrinséque de la poudre. Si nous exprimons maintenant ces mémes courbes en
utilisant la contrainte axiale & mi-hauteur définie par I’Equation 2.9 a la place de la contrainte
axiale supérieure, on observe a la Figure 2.5 une superposition des courbes.

L’effet de la géométrie du comprimé a disparu. La contrainte & mi-hauteur refléte donc le

comportement propre de la poudre. Si nous étudions pour chacune des 5 hauteurs d’échantillons,
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Fi1G. 2.4 — Evolution de la densité relative moyenne en fonction de la contrainte axiale supérieure
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F1G. 2.5 — Evolution de la densité relative moyenne en fonction de la contrainte axiale a mi-

e H
hauteur pour différents rapports 7.
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I’évolution de la contrainte radiale & mi-hauteur, déduite de la contrainte axiale o, (g) A partir
de o, (%) = ao, (%), en fonction de la densité relative moyenne des échantillons, on constate

sur la Figure 2.6 que les courbes ne se superposent pas parfaitement.

0.9
------ -a
g

Q

(5]

=l

o

(5]

>

o

g

(D)

=

=

g ——H/D=2.5

§ -x- H/D=2

8 -2--HD=1.5
-%x-H/D=1
-a- H/D=0.7

0.3 T T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Contrainte radiale a mi-hauteur ¢,(H/2)

Fi1G. 2.6 — Evolution de la densité relative moyenne en fonction de la contrainte radiale & mi-

e . . H
hauteur pour différents rapports 7.

Plusieurs points permettent d’expliquer ce constat.

— La méthode d’étalonnage présentée au paragraphe 2.2.2 conduit & une incertitude des
mesures. Cette derniére dont I'estimation est difficile & réaliser provient de I’ensemble de
la chaine d’acquisition constituée des jauges utilisées pour mesurer le profil de la déformée
mais aussi du capteur de force du poingon supérieur qui permet d’affecter 1'effort radial
correspondant (matériau incompressible). D’autre part, la fonction polynomiale qui a été
retenue est entiérement arbitraire. L’interpolation du profil de la déformée et la régle de
proportionalité entre les courbes iso-contraintes induisent également des erreurs.

— Certaines hypothéses du modéle peuvent également étre remises en cause. En 'occurrence,
les gradients de contraintes et de densité dans le sens radial supposés négligeables, ne le sont
peut-étre pas toujours, en particulier dans le cas d’échantillons présentant un élancement
relativement faible. L’hypotheése de linéarité de la densité du comprimé avec la variable z

peuvent étre aussi remise en question.
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De ces différents points, nous estimons que 'incertitude sur la mesure de la contrainte radiale

est de I'ordre de 10%.

2.2.5 Reésultats expérimentaux

Nous avons donc réalisé un essai de compression en matrice instrumentée sur la poudre
Distaloy AE. La Figure 2.7 présente I’évolution des contraintes axiales supérieure et inférieure et
radiale moyenne en fonction de la densité relative moyenne de I’échantillon et de la déformation
pour une vitesse de compression V. = 10 mm/min soit une vitesse de déformation € comprise

entre 3.5 1072 et 8 1073 s™! et une contrainte axiale maximale appliquée de 600 MPa.

Déformation
0.00 0.06 0.12 0.19 0.26 0.34 0.42 0.51 0.61 0.71 0.82
700 f f f f f f f f f f
-8 Contrainte axiale supérieure
600 | o Contrainte axiale inférieure Micrographie n°1
500 -o- Contrainte radiale moyenne
- 1
[a W)
\% 400 +
L
R
g 300 +
g
S Micrographie n°1
© 200 +
100

0.42 0.44 0.47 0.50 0.54 0.58 0.63 0.69 0.76 0.85 0.94
Densité relative moyenne

F1G. 2.7 — Evolution des contraintes axiales supérieure, inférieure et radiale moyenne en fonction

de la densité relative moyenne et de la déformation.

La déformation ° subie par la poudre Distaloy AE est trés importante, 82% a la fin de la
compression, ce qui correspond a une densité relative moyenne de 94%. L’écart entre les courbes

de contraintes axiales supérieure et inférieure caractérise le frottement poudre /paroi de la matrice

5Cette déformation a été calculée a partir de la hauteur H & linstant ¢ et de la hauteur Hy initiale de

c——n (%) (2.15)

I’échantillon suivant
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représenté sur la Figure 2.8.
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F1G. 2.8 — Evolution du coefficient de frottement p en fonction de la densité relative moyenne.

Aprés une zone ou le bruit de mesure du dispositif expérimental est important, le coefficient

s’établit & une valeur égale a 0.15 puis décroit jusqu’a la fin de I'essai.

Afin d’étudier et de comprendre davantage les mécanismes physiques intervenants au cours
de la compression et d’interpréter 1’évolution des courbes présentées sur les Figures 2.7 et 2.8,

divers échantillons ont été observés au Microscope Electronique & Balayage.

La Figure 2.9 présente les micrographies de la surface supérieure de deux d’entre eux com-
primés respectivement a 100 MPa et 600 MPa. On constate que pour une densité de 5.07 g/cm?,
les grains de poudre initialement de forme spongieuse sont fortement déformés et enchevétrés
les uns dans les autres. Cet état microscopique se caractérise a 1’échelle macroscopique par un
échantillon présentant une cohésion suffisante pour étre manipulé. On s’apercoit sur la micro-
graphie n°1 que la surface est relativement irréguliére. La micrographie n’2 issue d’un spécimen
comprimé & 600 MPa ayant une densité de 6.87 g/cm?, présente une morphologie radicalement
différente. Il est quasiment impossible de discerner la forme initiale des grains de poudre. La
surface du comprimé est quasiment lisse. On comprend dés lors I’évolution décroissante de la

courbe de frottement en fonction de la densité.
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O
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Micrographie n°1 : ! Micrographie n°2 :
6 =100 MPa - p =5.07 g/cm 6 =600 MPa - p = 6.87 g/cm

F1G. 2.9 — Micrographies MEB de la surface supérieure de deux échantillons comprimés respec-

tivement a 100 et 600 MPa.

2.3 Essais de compression simple

2.3.1 Généralités sur ’essai de compression simple

L’essai de compression simple est un essai particuliérement utilisé pour décrire le compor-
tement mécanique des matériaux granulaires tels que les bétons, les roches, les céramiques...
L’éprouvette est soumise & une déformation & vitesse constante. La réponse du matériau est don-
née par des courbes contrainte-déformation. Cette derniére est en générale mesurée localement
a partir de jauges de déformations ou d’extensométres [RIERA et al., 2000], [MOSBAH, 1995].
La réalisation de l’essai est rendue délicate par les conditions d’élancement et de lubrification
des faces d’appui & imposer afin d’éviter la déformation en tonneau des échantillons, car dans
ce cas les contraintes ne sont plus uniformes. Nous avons développé des essais en mesurant la
déformation longitudinale de 1’échantillon & partir d’un capteur LVDT placé au plus prés de
celui-ci. La précision des mesures d’un tel dispositif n’est en général pas suffisante pour déter-
miner le module d’élasticité E du matériau, méme en prenant en compte la déformation du béati
de la presse. Dans tous les cas, 'objectif de nos essais est d’obtenir I’évolution de la contrainte
& la rupture en fonction de la densité de I’échantillon. Avant de présenter ces résultats, il est
intéressant de quantifier I'influence sur les résultats de la géométrie des échantillons, notamment

au travers de ’élancement, et du mode de lubrification.

La Figure 2.10 présente une courbe contrainte-déformation obtenue en compression simple
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2.8. FEssais de compression simple

sur un échantillon cylindrique de la poudre Distaloy AE.
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0 T T T T T T 1
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035

Déformation

F1G. 2.10 — Courbe contrainte-déformation obtenue en compression simple sur un échantillon de

la poudre Distaloy AE.
La contrainte est calculée & partir de la section nominale de 1’échantillon Sy suivant :

o= (2.16)

La contrainte & la rupture en compression simple que nous noterons o, est identifiée pour
I’ensemble des essais réalisés a la contrainte maximale o,,4:. La déformation ¢ est calculée sui-

vant :

- o

ou H et Hp sont respectivement la hauteur courante et la hauteur initiale de 1’échantillon.
Pour cet essai, la déformation reportée sur la Figure 2.10 n’est pas la déformation vraie car une
feuille de papier graphite a été interposée entre les mors de la presse et ’échantillon. Ce point
n’a néanmoins aucune influence pour la suite de ce travail dans la mesure ol 'objectif de nos

essais est de déterminer la contrainte a la rupture.
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

2.3.2 Influence de ’élancement des échantillons

Les échantillons utilisés pour cette étude sont des échantillons de forme cylindrique issus de
la compression en matrice flottante de diamétre 12 mm de la poudre Distaloy AE. L’élancement
des échantillons, i.e. le rapport H/D ou H est la hauteur de I’échantillon et D son diamétre, a
été échelonné de 1 & 2.5. Les essais ont été réalisés en utilisant une presse ADAMEL de 2 kN
et une lubrification entre I’échantillon et les mors de la presse au moyen de papier graphite. La
Figure 2.11 présente I’évolution de la contrainte & la rupture en fonction de la densité relative

des échantillons pour les différents rapports H/D fixés.

250 -
o H/D=1
~ o H/D=1.5 o
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Fi1G. 2.11 — Influence de I’élancement des échantillons sur la valeur de la contrainte & la rupture

en compression simple.

On constate que la contrainte a la rupture des échantillons est d’autant plus élevée que 1’élan-
cement est faible. Essayons d’apporter une explication sur ce point. Pour cela, il suffit de revenir
au mode d’élaboration des échantillons. En effet, ces derniers ont été comprimés en matrice flot-
tante de maniére a rendre la distribution de densité symétrique. La Figure 2.12 (a) présente la
répartition de densité généralement obtenue dans ce cas. On constate que les zones en contacts
directs avec les poingons sont davantage densifiées que le centre de I’échantillon. Ainsi, pour des
spécimens d’élancement différent mais de densités moyennes égales (Figure 2.12 (b)), la rupture

ne va pas se faire dans des zones de densité locale identique. Un échantillon d’élancement petit
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2.8. FEssais de compression simple

va donc présenter une résistance a la rupture plus importante qu’un échantillon d’élancement
élevé. On notera que pour affirmer notre hypotheése et obtenir des résultats plus fiables, il faudrait
envisager & 'avenir d’usiner les échantillons de facon & supprimer totalement ou en partie les
zones de tétes (en contact direct avec les poingons), ou les densités sont les plus importantes afin
d’obtenir une répartition de densité la plus homogéne possible. Dans la suite de notre travail,

nous avons retenu de fagon arbitraire des échantillons de rapport H/D égale a 2.

Compactage
« double effet »

Distribution de densité :

I:l o .. | . I l

(a) ®)

F1G. 2.12 — Rupture par compression simple pour différents ratios % : (a) Répartition de la

densité au sein des échantillons (b) Photographie des échantillons rompus de la poudre Distaloy

AE.

2.3.3 Influence de la lubrification

Dans le cas d’essai de compression, il est usuel de lubrifier le contact entre 1’échantillon
et les mors de la presse afin de limiter la déformation en tonneau des échantillons qui conduit
généralement a un état de contrainte non-uniforme. En effet, ce frottement empéche au niveau du
contact les déplacements latéraux locaux que I'on peut assimiler & un phénoméne de frettage. Les
moyens que 'on peut envisager sont nombreux et variés (mors polis, échantillons & extrémités
cannelées, graisse, ...). Afin d’entrevoir I'influence du mode de lubrification sur les valeurs de
résistance a la rupture de nos échantillons, nous avons étudié divers produits : du papier graphite,
de la graisse, du téflon et aucun lubrifiant.

La Figure 2.13 donne les contraintes a la rupture obtenues pour différentes densités d’échan-
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

tillons et pour les différentes lubrifications. Les résultats ne semblent pas étre affectés par les
diverses conditions étudiées. Il semble donc trés difficile de tirer des conclusions de cette étude.
Il est néanmoins important de signaler que les conditions dite "sans lubrifiant" ne le sont pas en
toute rigueur. En effet, la poudre avec laquelle nous avons réalisé les essais, contient en réalité
un lubrifiant "H-Wachs’ présent pour limiter le frottement entre le matériau et les outils au cours

de la mise en forme par compression en matrice.

250 +
Sans lubrifiant

= H Teflon
E 200 | |[E Graisse
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o N 1
R e
g ieci
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< 100 ﬂi
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£ =
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O
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Densité relative

Fi1Gg. 2.13 — Influence du mode de lubrification sur la résistance & la rupture en compression

simple.

Il pourrait de ce fait jouer un roéle identique au cours de 'essai. L’étude menée par KUHN
[1971] repose sur des échantillons en acier sollicités dans des conditions de mors rugueux, mors
polis et mors polis avec graisse. Elle montre que les mesures locales de déformation axiale et
circonférentielle sont affectées par les conditions expérimentales mais I'interprétation des résultats
qui est faite reste trés obscure et aucune conclusion n’est mise en avant. Dans notre cas, les
résultats des essais de compression simple que nous présenterons dans la suite de ce mémoire

seront obtenus avec une lubrification sous forme de papier graphite.
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F1G. 2.14 — Evolution de la contrainte a la rupture en fonction de la densité relative dans la cas

d’une sollicitation de compression simple.

2.3.4 Reésultats expérimentaux

La Figure 2.14 présente ’évolution de la contrainte a la rupture en fonction de la densité
relative d’échantillons cylindrique de diamétre 12 mm sollicités en compression simple. Les ré-
sultats obtenus montrent une croissance exponentielle en fonction de la densité du matériau et
confirment les résultats obtenus par [COUBE, 1998], MOLERA [1998]. Les valeurs aux faibles

densités sont extrapolées a partir de la fonction exponentielle :

ou=A-[exp(B-(p—po)) —1] (2.18)

ou A et B sont deux constantes ajustées par la méthode des moindres carrés sur les résultats
expérimentaux et po est la densité initiale du matériau égale a 3.10 g/cm®. Les valeurs des

constantes sont A = 6.238 MPa et B = 0.894 cm?/g.

2.4 Essais de compression diamétrale

Compte tenu des difficultés expérimentales liées & la réalisation d’un essai de traction sur

les matériaux granulaires (usinage des éprouvettes, fixation aux mors de la machine ...), 'essai
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

de compression diamétrale est généralement utilisé pour mesurer la résistance a la rupture en

traction d’un comprimé de poudre [CLAUSSEN and JAHN, 1970].

2.4.1 Principe de l’essai

L’essai de compression diamétrale consiste a écraser un échantillon cylindrique entre deux
mors d’une presse comme le montre la Figure 2.15. Dans le cas d’un matériau isotrope, il se
développe au sein du matériau une contrainte de traction g dans la direction perpendiculaire

au chargement définie par I’équation :

2P
~ 7wDe

0 (2.19)

ou P, D et e sont respectivement la force appliquée, le diamétre et I’épaisseur de I’échantillon

[TIMOSHENKO and GOODIER, 1970], [FROCHT, 1947].

F1G. 2.15 — Principe de 'essai de compression diamétrale.

L’Equation 2.19 suppose un comportement élastique linéaire jusqu’a la rupture. Or I'état de
contrainte dans le disque, (Figure 2.16), n’est pas homogéne [FELL and NEWTON, 1970].

Le long du diamétre de chargement, la contrainte de traction o; est constante. Les contraintes
de compression o9 et de cisaillement 7 évoluent respectivement de 3o( et 20¢ & I'infini au niveau
du point de chargement. Récemment, FAHAD [1996] a mené une étude a partir d’un calcul
de l'essai par la méthode des éléments finis. Il a montré que l'interprétation de 'essai avec
I’Equation 2.19 était valide lorsque le contact de chargement se faisait sur une zone plate pas
trop grande. En particulier, I'erreur commise en utilisant I’Equation 2.19 reste inférieure a 4%

tant que la largeur du méplat ne dépasse pas 0.2 fois le diameétre D de I’échantillon.
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F1G. 2.16 — Distribution des contraintes le long du diamétre de chargement (o; : contrainte de
traction, o9 : contrainte de compression, 7 contrainte de cisaillement comparé avec la contrainte

de traction maximale o), d’aprés FELL and NEWTON [1970].

2.4.2 Influence de la géométrie des échantillons sur les résultats

Nous allons chercher dans ce paragraphe a optimiser la géométrie de nos échantillons afin
de satisfaire les conditions citées ci-dessus. Pour atteindre cet objectif, nous avons sollicité en
compression diamétrale différents échantillons de diamétre D (8 mm < D < 16 mm) et d’épaisseur
e (3 mm < e < 18 mm). La Figure 2.17 présente ’évolution de la contrainte a la rupture o en

fonction de la densité relative pour les différents rapports e/D étudiés.

On constate que le rapport e/D joue un role majeur sur les valeurs de contrainte & la rupture.
En particulier, plus le rapport e/D est élevé, plus la résistance a la rupture des échantillons est

importante. Plusieurs éléments peuvent expliquer ces différences :

— Le premier est propre au contact entre ’échantillon et les mors de la presse. En particulier,
la largeur du méplat définie par FAHAD controle le mode de rupture qui doit s’initier au
centre de I’échantillon. Pour nos spécimens, le controle de la largeur de ce méplat est difficile
dans la mesure ou celui-ci se créé par déformation plastique. Seule un examen attentif des
échantillons permet de valider ce critére.

— Le second point repose sur ’hypothése de contrainte plane sur laquelle est fondée la théo-
rie qui n’est plus satisfaite dans le cas d’un rapport e/D trop important. Dans ce cas, la

contrainte perpendiculaire au plan de ’échantillon doit étre prise en compte et I'Equa-
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F1G. 2.17 — Evolution de la contrainte a la rupture og en fonction de la densité relative lors d’une

sollicitation de compression diamétrale pour différents rapports e/D d’échantillons.

tion 2.19 n’est plus valide.

Dans notre cas, un examen attentif de nos échantillons nous a permis de constater que seuls les
échantillons de diameétre D = 16 mm et d’épaisseur e = 3 mm (rapport e/D = 0.18) présentent
une largeur de méplat inférieure a 0.2 fois le diamétre D. La Figure 2.18 montre la ligne de

rupture initiée au centre de ’échantillon et propagée le long de I’axe de chargement.

F1G. 2.18 — Rupture d’un échantillon en compression diamétrale.
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2.4.3 Reésultats expérimentaux

Conformément aux spécifications précédentes, nous avons donc comprimé en matrice des
disques de 16 mm de diamétre et 3 mm d’épaisseur a différentes densités. Ces échantillons ont en-
suite été sollicités en compression diamétrale. La Figure 2.19 présente ’évolution de la contrainte
a la rupture en fonction de la densité relative issue de ces différents essais. Les résultats expéri-
mentaux, pour lesquels on constate une évolution croissante de la contrainte & la rupture avec
la densité relative, peuvent étre extrapolés a partir de la méme fonction exponentielle que celle

utilisée dans le cas de l’essai de compression simple :

ou=A-lexp(B-(p—po) -1 (2.20)

avec A = 0.025 MPa et B = 1.577 cm?/g, la densité initiale pg du matériau étant égale & 3.1

g/cm3.

Contrainte a la rupture , (MPa)

0 T T T T
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FiG. 2.19 — Evolution de la contrainte a la rupture en fonction de la densité relative dans la cas

d’une sollicitation de compression diamétrale.
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

2.5 Essais de frottement

La connaissance de la valeur du coefficient de frottement poudre/outils est d’une importance
capitale non seulement pour la modélisation et la simulation numérique du procédé de mise en
forme mais aussi pour 'optimisation de la production industrielle. Le frottement est en effet
un obstacle a la fabrication de piéces relativement hautes dont les conséquences peuvent étre
des dégradations de surface voir méme des micro-fissures [ZENGER and CAI, 1997]. L’étude du
coefficient de frottement est généralement effectuée au moyen soit de I'essai de compression en
matrice instrumentée [ERNST et al., 1991], [WIKMAN et al., 2000], soit d’appareils plus spéci-
fiques dont le principe consiste a faire glisser un disque de poudre sur une régle simulant la paroi
des outils [WIKMAN et al., 1997|. Le travail présenté dans ce mémoire a été réalisé a partir d’'un
dispositif de technologie analogue. Le banc d’essai de frottement utilisé a été préalablement mis
en oeuvre par PAVIER [1998| et présente 'avantage de dissocier les effets de la densité de ceux

de la contrainte appliquée.

2.5.1 Dispositif expérimental et principe de ’essai

La Figure 2.20 présente le banc d’essai de frottement. Il se compose d’une régle parallélépi-
pédique (4) de 200 mm x 20 mm x 20 mm et d’un ensemble poingon et matrice (7) de diamétre
16 mm. La compression de la poudre (3) s’effectue directement sur la régle par 'intermédiaire
du poingon adapté a une presse hydraulique (8) de 50 tonnes munie d’un capteur de force (2)
indiquant la valeur de I’effort normal appliqué noté F;,.

La hauteur du comprimé doit rester suffisamment faible pour que l'effort appliqué et me-
suré soit assimilable a I'effort qu’exerce I’échantillon sur la régle 6. Le déplacement relatif entre
I’échantillon et la régle, supporté par une glissiére a billes, est mesuré au moyen d’un capteur de
déplacement optique (1) et obtenu au moyen d’une seconde presse hydraulique (6) de capacité
10 tonnes également équipée d’un capteur de force (5) mesurant la valeur de leffort tangentiel
résultant F;. Le frottement induit par la glissiére a billes a été mesuré égal a 0.001 et nous
conduit a le négliger en comparaison avec les valeurs de coefficient de frottement comprimé /régle
obtenues par la suite. D’autre part, un jeu de fonctionnement de 50 pum a été fixé entre la matrice
et la régle. La dynamique de l’essai présentée sur la Figure 2.21 a été développée de maniére a

pouvoir étudier séparément I'influence de plusieurs parameétres.

5Dans la pratique, une hauteur comprise entre 2 et 3 mm est utilisée.
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(20 ()

H

F1G. 2.20 — Banc d’essai de frottement.

Terﬁps t

F1G. 2.21 — Dynamique de 'essai de frottement (o : contrainte, p : densité, to : temps de départ

de l'essai).
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

Le protocole expérimental consiste dans un premier temps & comprimer la poudre sous une
contrainte o, pour obtenir une densité d’échantillon donnée. L’effort est ensuite réduit a une
valeur de contrainte dite d’essai, noté o, et telle que o, < o, de telle sorte que la densité du
comprimé reste constante durant l’essai. De cette fagon, 'influence de la contrainte normale
appliquée sur I’échantillon peut étre étudiée séparément de celle de la densité. Le coefficient de

frottement est par la suite défini par :

o (2.21)

I

L’ensemble des essais a été réalisé sur une régle en carbure de tungsténe (91.5% WC et
8.5% Co) ayant une dureté HV; = 1520 et une rugosité Ra = 0.1 pm parallélement au sens
de déplacement. Cette nuance est couramment utilisée pour la fabrication des matrices utilisées

industriellement.

2.5.2 Analyse des résultats

Les résultats des essais présentés dans les paragraphes qui suivent ont été obtenus sur la
poudre de fer Distaloy AE pour des vitesses de déplacement de la régle variant de 0.1 cm/s a 10
cm/s, des contraintes normales 50 MPa < o, < 400 MPa et des densités comprises entre 5.58

g/cm? et 6.76 g/cm?.

2.5.2.1 Evolution du coefficient de frottement en fonction du déplacement

Avant d’étudier I'influence de la densité, de la contrainte normale et de la vitesse sur les résul-
tats, nous allons analyser la courbe présentée a la Figure 2.22 donnant ’évolution du coefficient
de frottement en fonction du déplacement de la régle. A partir de la position initiale corres-
pondant au coefficient de frottement statique fisiatique, la valeur de p décroit jusqu’a une valeur
minimale notée g puis croit et se stabilise. L’analyse de quelques micrographies des surfaces
macroscopiques occupées par le pion sur la régle permet de justifier I’évolution de cette courbe
[DOREMUS et al., 2001]. Les constatations de ces auteurs sont similaires a celles observées lors
de nos essais, I’étude réalisée portant sur une poudre de fer DISTALOY AE se différenciant
de celle de notre étude par une teneur en lubrifiant légérement plus élevée. DOREMUS [2001]
observe que la structure de la surface de I’échantillon se modifie tout au long du déplacement de

la régle. Il montre que la diminution du coefficient de frottement, de sa valeur statique pisiatique &
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sa valeur minimale pg, résulte d’une lubrification de surface. Par suite, le lubrifiant emprisonné
dans les pores est expulsé jusqu’a épuisement ce qui provoque une augmentation du coefficient
de frottement p. Enfin le dernier stade correspond & un frottement non lubrifié au cours duquel

I’échantillon se détériore en laissant des paillettes de différentes tailles sur la régle.
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F1G. 2.22 — Evolution du coefficient de frottement p en fonction du déplacement de la régle.

Afin de comparer et de quantifier les effets de la densité, de la contrainte normale et de la
vitesse de déplacement de la régle, seule la valeur ugy va étre étudiée. Ce choix est adopté par de
nombreux auteurs [PAVIER, 1998|, [DOREMUS et al., 2001], [ALVAIN, 2001] qui le justifient
par le fait que les piéces produites industriellement ne présentent aucune détérioration et que g
peut étre vu comme un coefficient de frottement non perturbé par les modifications de la surface
dues au glissement. En toute rigueur, le coefficient de frottement p évolue avec le déplacement
de la régle. Le choix d’une valeur particuliére, en 'occurrence pg, est nécessaire a ’établissement

d’un point de comparaison entre les divers résultats établis.

2.5.2.2 Découplage des paramétres densité, contrainte normale et vitesse

Les Figures 2.23, 2.24 et 2.25 présentent respectivement 1’évolution du coefficient de frotte-
ment po en fonction de la densité, de la contrainte normale o, et de la vitesse de déplacement

de la régle. L’analyse de ces courbes conduit aux constatations suivantes :
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— pour une contrainte normale donnée, g est constant quelle que soit la densité de ’échan-
tillon,

— pour une densité donnée, py diminue avec la contrainte normale appliquée o,

— pour un couple densité et contrainte normale donnée, uy augmente avec la vitesse de

déplacement de la régle
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F1G. 2.23 — Evolution du coefficient de frottement o en fonction de la densité des échantillons.

De ces trois points de vue, les résultats que nous avons obtenus sont relativement concor-
dants avec ceux obtenus par PAVIER [1998] qui a travaillé également sur une poudre de fer
DISTALOY AE mais dont le taux de lubrifiant est légérement supérieur a notre poudre, 1%,
contre 0.66% dans notre étude. Une différence apparait néanmoins sur I’évolution de pg avec la
densité. Les résultats de PAVIER, mais également ceux obtenus par le "PM Modnet Methods
and Measurements Group" [2000], montrent que po diminue avec la densité. Des explications
plausibles de cette décroissance reposent d’une part sur ’étendue de la plage testée, PAVIER
allant & des densités beaucoup plus élevées que les ndtres et surtout sur la teneur en lubrifiant
qui est différente. Des essais complémentaires permettraient d’affirmer ou d’infirmer ce constat.
La diminution du coefficient ug avec la contrainte normale appliquée peut étre expliquée par la
densité surfacique de contacts locaux en présence pendant l’essai. La déformation plastique des

grains, engendrée par l'intensité des contraintes mises en jeu, provoque une lubrification inter-
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

particulaire et un état de surface plus lisse. L’évolution de pg avec la vitesse de déplacement
de la régle s’explique par des arrachements particulaires locaux qui tendent & modifier I’état de

surface du comprimé.

2.6 Mesure des paramétres élastiques des matériaux

La connaissance des constantes élastiques est d’un intérét capital pour le calcul des structures.
Dans le cas d’un solide élastique linéaire homogéne et isotrope, deux coefficients indépendants E
(module d’Young) et v (coefficient de Poisson) suffisent & caractériser le comportement du solide

régi dans ce cas par la loi de Hooke :

14+v v
= — =T I 2.22
€ 7 o z r(o) ( )

ol € et o sont respectivement le tenseur des déformations et le tenseur des contraintes de
Cauchy. La détermination de ces paramétres est généralement réalisée a partir de méthodes
statiques ou dynamiques. Le dispositif expérimental décrit et utilisé par la suite est basé sur la

seconde méthode dont nous décrirons briévement le principe général.

2.6.1 Dispositif expérimental et principe de I’essai

Le dispositif expérimental utilisé pour déterminer les paramétres élastiques de nos matériaux
est un systéme de mesure GrindoSonic basé sur 'analyse de la réponse vibratoire a une exci-
tation par choc. L’échantillon déformé par I'impulsion extérieure, oscille autour d’une position
d’équilibre. Un détecteur piézo-électrique est utilisé pour capter la vibration mécanique qui est
transformée en un signal électrique, amplifiée et analysée & partir du microprocesseur de I’appa-
reil. Le programme EMOD permet ensuite de calculer avec précision les constantes élastiques a

partir des données géométriques et des lectures précédentes.

L’équation du mouvement d’une poutre droite de masse volumique p en vibrations longi-
tudinales est obtenue en écrivant la conservation de la quantité de mouvement d’une tranche
d’élément de longueur dx pour lequel le comportement est supposé élastique de module d’Young
FE et conduit a :

Ed*u 0%u
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2.6. Mesure des paramétres élastiques des matériauz

ou encore

Pu 1 0%u |E
w = aw avec C] = ; (224)

Il s’agit d’une équation aux dérivées partielles (EDP) correspondant a une équation de pro-
pagation d’ondes longitudinales dans la poutre a la célérité ¢;. La solution de ’équation peut
étre obtenue par séparations des variables et permet d’exprimer le module d’Young de la poutre
en fonction de sa longueur [ et de la fréquence de résonance d’amplitude N,, de 'harmonique de

rang m de l'onde telle que :

m |E 412pN?

L’équation ainsi obtenue, qui suggére que le module d’Young est obtenu & partir de la mesure
d’une fréquence, a été corrigée par GLANDUS [1981] qui introduit un terme correctif X fonction
du coefficient de Poisson v du matériau et du facteur de forme de I’éprouvette 9§ :

mX |E

Ny = —4| = 2.26
TR (2.26)

De cette fagon, le calcul des deux modules E et v se raméne & la détermination de deux
fréquences de résonances distinctes. Les solutions des problémes de vibrations de structures n’ont
été données a ce jour que pour quelques géométries simples, citons a ce titre, SPINNER [1961]
pour les barreaux cylindrique et prismatique, GLANDUS [1981] pour les disques, DECNEUT

[1970] pour les disques perforés destinés au calcul des meules abrasives.

2.6.2 Reésultats expérimentaux

Une série de 6 essais a donc été réalisée sur des échantillons cylindriques de diamétre 45 mm et
d’épaisseur 3 mm comprimés en matrice flottante a différentes densités. La Figure 2.26 présente
I’évolution du module d’Young mesuré en fonction de la densité relative des échantillons.

On observe une évolution croissante du module d’Young en fonction de la densité des échan-
tillons que l'on peut lisser & partir d’'une méthode des moindres carrés en utilisant la fonction

exponentielle :

E=Ey+ Aexp (B x p) (2.27)

avec Eg = 10000.84 MPa, A = 2.44 10~ MPa et B = 4.87 cm?/g.
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F1G. 2.26 — Evolution du module d’Young E en fonction de la densité relative des échantillons.

Le coefficient de Poisson v (Figure 2.27) semble diminuer avec la densité des échantillons.
Sur la plage de densité testée, les valeurs obtenues sont relativement faibles et globalement le
coefficient de Poisson est compris entre 0.11 et 0.07. On peut alors s’interroger sur la signification
de valeur aussi faible notamment pour les échantillons les plus denses pour lesquels on s’attendrait
a avoir une valeur plus proche de 0.3. En tout état de cause, ces résultats ne sont pas propre a la
méthode dynamique dans la mesure ou des résultats similaires ont été obtenus par RIERA [2000]
sur des échantillons issus de la méme nuance de poudre sollicités mécaniquement en compression
simple. Nous n’avons néanmoins & I’heure aucune explication fondée sur de telles valeurs.

On notera que 'inconvénient majeur du dispositif expérimental utilisé, réside dans I'impossi-
bilité de caractériser un matériau dont le module d”Young est dépendant de 1’état de contrainte
[PAVIER, 1998]. Nous utiliserons néanmoins ces résultats au cours de la simulation numérique

de la compression d’une piéce de référence.

2.7 Conclusion

L’étude expérimentale que nous avons menée dans ce chapitre sur la poudre Distaloy AE a

permis de rassembler un certain nombre d’information notamment sur les conditions expérimen-
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F1G. 2.27 — Evolution du coefficient de Poisson v en fonction de la densité relative des échantillons.

tales & adopter pour étudier le comportement intrinséque du matériau.

L’essai de compression en matrice instrumentée a tout d’abord été étudié parce qu’il refléte
le mieux possible le chargement mécanique que subit le matériau au cours de sa mise en forme.
Nous avons montré que le comportement intrinséque local peut s’exprimer & partir d’une loi don-
nant la densité moyenne en fonction de I’état de contrainte & mi-hauteur. L’étude de I'influence
de la hauteur de poudre comprimée en matrice a montré que la méthode d’étalonnage conduisait
a une incertitude relativement importante, estimée a 10%, sur la mesure de la contrainte radiale.
Le dispositif de compression en matrice instrumentée a également été utilisé afin de fabriquer des
échantillons destinés aux essais de compression simple et diamétrale. L’étude des facteurs géomé-
triques des échantillons sollicités en compression simple a montré que I’élancement des spécimens
était un paramétre influengant la valeur de la contrainte a la rupture. Il semble que la répartition
non homogéne des densités au sein des échantillons soit la principale cause de cette différence.
D’autre part, le mode de lubrification adopté entre 1’échantillon et les mors de la presse n’a
aucune influence sur les valeurs de contraintes a la rupture. Enfin, ’essai de compression diamé-
trale est validé a partir du critére proprosé par FAHAD [1996|. Le méplat qui se forme au niveau

des surfaces de contact entre 1’échantillon et les mors de la presse pendant la compression doit
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Chapitre 2. Caractérisation expérimentale des matériauxr pendant la phase de compression

rester inférieur & 0.2 fois le diamétre du spécimen. Deux essais complémentaires ont également
été entrepris : un essai de frottement permettant d’étudier le comportement frottant d’un pion
sur une régle en carbure de tungsténe utilisé industriellement pour la fabrication des matrices et

une mesure dynamique des paramétres élastiques du matériau.

Toutes ces données expérimentales vont maintenant étre utilisées afin d’ajuster les paramétres
du modéle retenus pour réaliser la simulation numérique de la compression d’une piéce indus-
trielle. Néanmoins, avant d’aborder le chapitre suivant il nous semble nécessaire de faire quelques
remarques afin de diriger les futures actions de recherche. Si 'on souhaite améliorer les moyens
expérimentaux utilisés, le manque de mesures fiables aux plages de trés faibles densités consti-
tue incontestablement un point a aborder ultérieurement. Dans le cas propre & la poudre de fer
Distaloy AE, de densité apparente pg = 3.10 g/cm?, les mesures obtenues en matrice instrumen-
tée ne sont pas suffisamment précises en dessous de 4.60 g/cm?®. Pour les essais de compression
simple et diamétrale, ces derniers ne sont réalisables que sur des échantillons dont la cohésion est
suffisante pour étre manipulée, soit une densité supérieure a 5.20 g/cm?3. D’autre part, 1’étude
de la décharge et de I’é¢jection des comprimés auxquelles aucune attention particuliére n’a été
consacré ici, sont également des étapes importantes du procédé. Au cours de ces opérations ol
I’échantillon se déforme élastiquement et/ou plastiquement dans un sens perpendiculaire a ce-
lui de I’axe de compression, nous ne disposons d’aucun dispositif permettant de réaliser avec
précision ces mesures "radiales". Pourtant des moyens existent, nous pensons en particulier &
des méthodes d’observations & partir d’'une caméra, et permettraient d’obtenir des informations

cruciales pour optimiser le procédé.
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Chapitre 8. Simulation numérique

3.1 Introduction

Les lois de comportement utilisées pour simuler le procédé de mise en forme des poudres mé-
talliques sont fréquemment empruntées a celles de la mécanique des sols en raison de certaines
similitudes des matériaux étudiés. Il est généralement admis que le comportement des poudres
pendant la compression & froid en matrice est un comportement élastoplastique. A I'heure ac-
tuelle, bon nombre de modéles plus ou moins compliqués sont utilisés pour simuler la compression
en matrice des poudres métalliques. Une description exhaustive de quelques uns d’entre eux est
présentée par COCCOZ [1995], MOSBAH [1995], BONNEFOY [2001]. Dans le cadre du pro-
gramme de recherche MC?, le critére de choix du modéle relevait de plusieurs impératifs :

— une capacité du modéle & décrire le comportement des poudres observé expérimentalement,

— une implantation des équations constitutives dans le code si possible déja existante,

— un nombre de paramétres & identifier minimal.

Le modele de Drucker-Prager/Cap s’est avéré étre le modéle présentant le meilleur compromis
parmi ces critéres. La version qui a été utilisée pour simuler une piéce industrielle de référence
est celle du code de calcul par éléments finis ABAQUS explicit (version 5.8). Les paramétres
nécessaires au bon déroulement du calcul ont été identifiés a partir des résultats de la caracté-
risation expérimentale du Chapitre 2. La simulation numérique de la compression porte sur une

piéce qui a été fabriquée par la société FEDERAL MOGUL.

3.2 Présentation et identification des paramétres du modéle

3.2.1 Modéle de Drucker-Prager/Cap dans ABAQUS

La représentation du modéle de Drucker-Prager/Cap est généralement faite dans le plan
des contraintes isotrope p et déviatoire ¢q. La contrainte isotrope p également dite contrainte
hydrostatique ou moyenne peut étre reliée au premier invariant I; du tenseur o des contraintes

de Cauchy selon :

I =tr(o) =3p (3.1)

La contrainte déviatoire ¢ vient de la décomposition du tenseur o en ses parties dites sphérique

et déviatorique de telle sorte que :
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3.2. Présentation et identification des parameétres du modéle

1
o= <tr(o)I + s 3.2
5tr(o) S (32)
S—— Partie déviatorique
Partie sphérique

ou s est le tenseur déviateur. Par suite, la contrainte déviatoire ¢ est définie & partir du

second invariant Jy du tenseur déviateur s selon :

1
q=0¢ = (3J2)% avec Jo = itr(sg) (3.3)

oll 0¢q est la contrainte équivalente de von Mises. La surface de charge du modéle est basée
sur l'association d’une surface de charge de forme elliptique dite "Cap" et de la droite de rupture

de Drucker-Prager. Sa représentation est présentée sur la Figure 3.1.

Droite de rupture, F
\ CapF

p \ B d+p, tan

c

R(d*p, tan )

(o)

F1G. 3.1 — Surface de charge du modéle de Drucker-Prager/Cap, (a) : dans I’espace des contraintes

principales, (b) : dans le plan des contraintes isotrope p et déviatoire gq.

La fonction de charge de la droite de rupture s’exprime en fonction de la pression hydrosta-

tique p et de la contrainte déviatoire ¢ sous la forme :

Fs=q—ptan—d=20 (3.4)

ou [ est 'angle de frottement interne du matériau et d sa cohésion. L’équation du Cap est :

2
F,. = \/[p—pa]2—|— [(1+0¢—Rg¢/cosﬁ) — R(d+pgtan3) =0 (3.5)

ou R est l'excentricité de l'ellipse, p, et pp les pressions hydrostatiques aux intersections

respectives de lellipse avec la droite de rupture et de ’axe de pression hydrostatique. Enfin «
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est un parameétre nécessaire au traitement particulier des intersections entre les deux surfaces de
charge, notamment en raison de la transition brusque du comportement rendant le traitement
numérique délicat et source d’instabilité. Les paramétres p, et p, ne sont pas indépendants et

sont reliés par ’équation :

— Rd
P = T s (30)
ce qui réduit le nombre de paramétres du modéle a identifier & 4 paramétres indépendants :
d, B, py et R exprimés en fonction de la variable d’écrouissage, qui est supposée étre la déformation
volumique plastique aﬁ)l. L’écoulement plastique est défini de telle sorte que la loi d’écoulement
est associée sur le Cap et non-associée sur la droite de rupture et la région de transition. La

surface potentielle (Figure 3.2) du modéle est décrite par deux surfaces potentielles de forme

elliptique d’équation :

Gc:\/[p—pa]2+[( R )]2 (3.7)

1+a—a/cosf

pour la région du Cap et telle que :

2
Gs = \/[(pa —p)tan 8] + [(1 o f]a/ Cosﬁ)] (3.8)

pour la composante non-associée, régions de la droite de rupture et de transition.

q

dgr, G (Droite de rupture)

def

G, (Cap)

F1G. 3.2 — Surfaces potentielles du modéle de Drucker-Prager/Cap.
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3.2.2 Identification des paramétres du modéle

La caractérisation expérimentale de la poudre de fer Distaloy AE a permis de constituer une
base de données relativement conséquente sur les propriétés mécaniques du matériau. Nous allons
I'utiliser maintenant afin de déterminer les 4 paramétres d, 3, p, et R du modéle. La procédure
expérimentale adoptée consiste a utiliser :

— les résultats des essais de compression simple et diamétrale pour déterminer les paramétres

de la droite de rupture,

— les résultats de ’essai de compression en matrice instrumentée pour identifier les paramétres

de la surface de charge (Cap).
Pour utiliser les résultats de la base de données sur le modéle de Drucker-Prager/Cap, il est
nécessaire tout d’abord d’opérer un changement de base de représentation. En effet, les résultats
exprimés jusqu’a présent dans l’espace des contraintes principales doivent désormais étre repré-
sentées dans le plan des contraintes isotrope p et déviatoire ¢q. En utilisant les expressions 3.1 et
3.3, les résultats de chacun des trois essais s’expriment dans le nouveau plan (p,q) de la fagon

indiquée dans le Tableau 3.1.

Essai de compression Essai de compression Essai de compression
simple diamétrale en matrice
instrumentée
H H
_ o _ 2 _ o:(5)+20:(5)
p="% p = 300 p=—F5
H H
q=0u g = V1309 =0 (3) —or (3]

TAB. 3.1 — Expression des résultats des essais de compression simple, diamétrale et en matrice

instrumentée dans le plan des contraintes (p, q).

A partir des résultats de ce tableau, on montre que les contraintes & la rupture des essais
de compression simple et diamétrale se situent sur des droites dont les pentes avec ’axe des
contraintes isotropes p sont respectivement de 3 et 3—@ La Figure 3.3 sur laquelle nous avons
reporté les résultats des trois essais, présente schématiquement la méthode d’identification des
paramétres. On constate tout d’abord que les résultats des essais de compression simple et
diamétrale, nous permettent de définir complétement les deux paramétres d et G puisque pour

deux points d’'une méme densité (A et B sur la Figure 3.3) passent une droite unique.
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q Compression
Compression diamétrale

simple /

S

Compression
en matrice instrumentée

/

B M(py,q)

e

FiG. 3.3 — Représentation schématique du principe de l'identification des paramétres du modéle.

Les évolutions de 'angle § entre la droite de rupture et ’axe des contraintes isotropes p ainsi
que celle de la cohésion d, ordonnée a l'origine, sont données sur la Figure 3.4. On note que
I’angle § tend a diminuer avec la déformation volumique plastique mais que son amplitude varie
que faiblement (71.4° & €, = 0.45 pour 69.5° a &', = 0.85).

D’autre part, le paramétre d évolue de fagon exponentielle avec la déformation volumique
plastique de facon similaire aux contraintes a la rupture des essais qui ont servi & l’identifier.
Les Equations 3.9 et 3.10, dont une représentation est donnée sur la Figures 3.4, sont utilisées

pour extrapoler les données aux plages de faibles densités. Elles sont exprimées en fonction de la

densité p du matériau de telle sorte que :

B=Ap+B (3.9)

avec A = —0.76°- g/cm?, B = 75.05° et :

d = Cexp(Dp) (3.10)

ot C = 2.14107* MPa et D = 1.64cm?/g. L’expression de la densité p en fonction de la

variable d’écrouissage Ef)’lgl est obtenue & partir de I’équation :

e =n <pp0> (3.11)
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F1G. 3.4 — Evolution des paramétres d et 3 en fonction de la déformation volumique plastique

pl

ol

oll pg est la densité apparente de la poudre égale dans le cas du Distaloy AE & 3.10 g/cm?. On
notera que les fonctions utilisées permettent de décrire de fagon trés satisfaisante les évolutions

de chacun des deux paramétres.

Pour obtenir les deux paramétres R et p, de la surface Cap, on écrit que pour une densité

donnée, le point M (pg, qo) sur la Figure 3.3, se trouve sur Uellipse de telle sorte que 7 :

(po — pa)2 + (ng)2 - R? (d + pq tan 5)2 =0 (3.12)

Malheureusement, cette seule équation ne suffit pas si I'on souhaite identifier de fagon uni-
voque chacun des deux paramétres. Il est nécessaire d’introduire une équation supplémentaire.
Celle-ci est obtenue en considérant que le vecteur incrément de déformation plastique d € per-
pendiculaire & la surface potentielle ’est également & la surface de charge dans la mesure ou les
deux surfaces sont confondues. De maniére analogue & la décomposition opérée sur le tenseur des

contraintes en une partie sphérique et déviatorique, il est possible de projeter le vecteur dz?

"Dans cette écriture, pour simplifier les calculs, le paramétre a est considéré comme nul, cette simplification

ne changeant pas les résultats obtenus.

63



Chapitre 8. Simulation numérique

dans le plan (ep,g,) superposable au plan (p,q) en une composante volumique notée de? l ou

deh ! et une composante déviatoire d b ! suivant :

det =2dE + dE (3.13)

et

det =2dE + dE (3.14)

. 37—l . , , . . —spl . , L . .
ot d€F est I'incrément de déformation radiale et d €% est I'incrément de déformation axiale

dans la base (&, é,¢.) de R3. Si I'on considére que dans le cas d'une compression en matrice,

Pincrément de déformation radiale d 22" est négligeable devant celui de déformation axiale d?gl,

on peut écrire :
st 2

203 (3.15)

L’Equation 3.15 traduit le fait que la pente de la normale & D’ellipse est égale a % au point

M (po, qo) ou encore que la tangente & & I’ellipse en ce méme point a pour pente —% soit :

Po — Pa _3

== 3.17
La combinaison des Equations 3.12 et 3.15 conduit au polyndéme du second degré :
ap? +bpa+c¢=0 (3.18)

Qt;ﬁﬂ b= 4dtan5 +letec= % — 7q0 — po dont la résolution usuelle a partir du

avec a =
calcul du discriminant permet de soulever l'indétermination des paramétres p,, R et par suite pp
avec I’Equation 3.6. La Figure 3.5 présente 1’évolution des paramétres R et pp en fonction de la
déformation volumique plastique 5@21

On constate une évolution croissante de chacun des deux paramétres avec la déformation vo-
lumique plastique. Les fonctions adoptées pour lisser les valeurs expérimentales sont des fonctions

exponentielles d’équations :

8L ¢quation de la tangente en My de coordonnées (zo,y0) d’une courbe implicite définie par F(x,y) (F de

classe C', %(wo,yo) et %i(l'o,y()) non simultanément nuls) est telle que :

S w0,0) (2 = 20) + G (@e90) - (v = 9) =0 (316)
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3.2. Présentation et identification des parameétres du modéle
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FiG. 3.5 — Evolution des paramétres p, et R en fonction de la déformation volumique plastique
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F1G. 3.6 — Représentation de quelques surfaces de charge obtenues a partir des essais de com-

pression diamétrale, simple et en matrice.
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py = Eexp (Fp) (3.19)

avec £ = 0.45 MPa et F' = 0.95 cm?3/g et :

R =Ry + Gexp (—g) (3.20)

ot Ry = 0.57, G = 6.37 10~* et n = -1.09.
La Figure 3.6 donne une représentation de quelques surfaces de charge dans le plan p — ¢ des

contraintes obtenues & partir des résultats de la caractérisation expérimentale.

3.3 Simulation de la compression d’une piéce de référence

Dans ce paragraphe, nous allons essayer de montrer les capacités du modéle & décrire les
transferts de poudre lors de la compression, la répartition des densités au sein de la piéce & cru
ainsi que les efforts exercés sur I'outillage. Pour atteindre cet objectif, une piéce axisymétrique de
référence nommeée ‘Slopping Upper Punch’ a été fabriquée par la société Federal Mogul Techno-
logy. Les résultats de deux simulations effectués & partir des parameétres identifiés précédemment

seront analysés et comparés & des mesures expérimentales.

3.3.1 Géomeétrie et cinématique de compression

La piéce de référence étudiée est une piéce axisymétrique fabriquée industriellement avec
un outillage relativement complexe présenté sur la Figure 3.7. Cet outillage se compose d’un
poincon supérieur (UP) 2, d’un noyau (CR), d’un poincon intérieur bas (LIP), d’un poingon
extérieur bas (LOP) et d’une matrice (DIE). L’intérét essentiel de la piéce repose sur l'existence
d’un décrochement dans la géométrie du poingon supérieur en contact avec la poudre. Ainsi
les deux colonnes sous-jacentes ne subissent pas la méme réduction de volume au cours de la
compression, ce qui génére des écoulements de poudre d’une colonne a l'autre. La Figure 3.8
présente la cinématique de 'outillage qui a été enregistrée lors de la compression de la piéce en
milieu industriel. On constate que les outils ont un mouvement vertical descendant, excepté le

poingon extérieur bas qui est maintenu fixe.

9Pour simplifier I'appellation de chacun des outils, nous utiliserons a chaque fois que possible les initiales de
la désignation anglophone, UP : Upper Punch, CR : Core Rod, LIP : Lower Inner Punch, LOP : Lower Outer
Punch ...
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3.8. Simulation de la compression d’une piéce de référence
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Fi1G. 3.7 — Outillage de compression de la piéce de référence “Sloping Upper Punch’.
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F1G. 3.8 — Cinematique de compression de la piéce de référence ’Sloping Upper Punch’ obtenue

a partir de I'enregistrement en milieu industriel.
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Chapitre 8. Simulation numérique

Pour étudier et mettre en évidence numériquement le transfert de poudre, deux cinématiques

de compression ont été définies. Nous avons en particulier considéré les deux cas présentés sur la

Figure 3.9.

@29 mm
229 mm

| < »

Wi 687
ww g'¢¢
ww §°8¢

D78 mm D78 mm

(a) (b)

F1G. 3.9 — Configuration de simulation de la compression de la piéce de référence ’Sloping Upper

Punch’ (Volume V1 de poudre : configuration (a) = Volume V2 de poudre : configuration (b)).

La Figure 3.9 (a) présente la configuration la plus réaliste. La poudre de volume V'1 présente
une surface libre araser par le passage du sabot lors du remplissage. Nous avons considéré une
configuration différente présentée sur la Figure 3.9 (b). Celle-ci correspond au cas ou le volume
V2 de poudre est en contact direct avec l'outillage. Ce volume V2 a été définie de maniére a
ce que la densité finale de la piéce a vert soit identique pour chacune des deux configurations
(a) et (b). Comme la masse initiale de poudre est identique, les volumes V'1 et V2 sont égaux.
Néanmoins les amplitudes de déplacement des outils sont différentes. Elles sont données pour
chacune des deux approches (a) et (b) dans le Tableau 3.2. Les valeurs reportées tiennent compte
de la déformation élastique des outils, cette derniére ayant été mesurée lors de la compression

de la piéce en milieu industriel. La durée de la compression est de 1.22 s pour chacune des deux

simulations.

68



8.8. Simulation de la compression d’une piéce de référence

Configuration | Déplacement Déplacement Déplacement Déplacement
UP (mm) LIP (mm) DIE (mm) CR (mm)
(a) -33.09 -15.21 -14.75 -15.75
(b) -29.89 -15.21 -14.75 -15.75

TaB. 3.2 — Déplacement des outils lors de la compression de la piéce de référence.

3.3.2 Maillage et parameétres de calcul

Le maillage de la piéce ’Sloping Upper Punch’ pour chacune des deux configurations (a) et

(b) est représenté sur la Figure 3.10.

/_—

||||||

(a) (b)

Fia. 3.10 — Maillage de la piéce de référence ’Sloping Upper Punch’ pour chacune des deux

configurations (a) et (b).

Pour des raisons de symétrie, seulement une moitié de la piéce est simulée. Le maillage est
réalisé dans les deux cas a partir d’éléments de type 'CAX4R’, axisymétriques & quatre nceuds
et & un point d’intégration. Il comporte environ 800 éléments répartis de maniére uniforme sur

I’ensemble de la géométrie. Les outils sont modélisés par des éléments rigides auxquels est affecté
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Chapitre 8. Simulation numérique

un noeud de référence nécessaire a la définition des amplitudes de déplacement. Ce choix présente
I’avantage d’alléger considérablement les temps de calcul, le code n’ayant pas & gérer le maillage
et le comportement mécanique de 'outillage. L’option de maillage adaptatif disponible au sein du
code est utilisée de maniére & réduire les distorsions trop importantes de certains éléments. Afin
d’accélérer la vitesse du calcul, 'option de "mass scaling" a été utilisée avec un facteur de 2000
pour chacune des deux simulations. Cette option permet d’accroitre de maniére virtuelle la masse
de la piéce, d’augmenter le pas de temps et de réduire le nombre d’incréments & effectuer pour
réaliser le calcul. Les déplacements des outils sont réalisés a vitesse constante. Les paramétres

matériaux utilisés pour les deux simulations, sont rassemblés dans le Tableau 3.3.

Module d’Young E E=Ey+ Aexp (B x p) Ey = 10000.84 MPa,
A =244 1071 MPa,
B = 4.87 cm?/g
Coefficient de Poisson v Constant 0.3
Angle 3 B=Ap+ B A = -0.76°- g/cm?,
B = 75.05°
Cohésion d d = Cexp (Dp) C = 2.14 10~ MPa,

D = 1.64 cm3/g

Paramétre p, py = Eexp (Fp) E = 0.45 MPa,
F =0.95cm?/g
Excentricité R R=Ry+ Gexp(-2) Ry = 0.57, G = 6.37 1074,
n =-1.09
Coefficient de frottement p Constant 0.10

TAB. 3.3 — Récapitulatif des paramétres matériaux utilisés lors des deux simulations.

Le frottement du matériau sur les outils a été modélisé a partir d’une loi de Coulomb. La valeur
du coefficient de frottement est obtenue a partir des résultats de la caractérisation expérimentale
et notamment des essais de frottement. Une valeur de p = 0.10 est utilisée pour chacune des deux
simulations, le code de calcul n’offrant la possibilité de considérer qu’un coefficient constant. La
densité initiale considérée, issue du rapport de la masse de la piéce (473.4 g) et du volume initial

de poudre (Vo = 144 cm?), est de 3.28 g/cm3.
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3.8. Simulation de la compression d’une piéce de référence

3.3.3 Analyse des résultats des simulations

La Figure 3.11 présente les distributions de densité issues respectivement des deux simulations

(a) et (b). La comparaison de chacune des deux cartes ne met pas en évidence de différences

notables.
Densité (g/cm ) Densité (g/cm )
7.59 7.59
7.49 7.48
7.40 7.38
7.29 7.28
7.20 7.19
7.11 7.09
7.01 6.99
6.92 6.90
6.82 6.81
6.73 6.71
6.65 6.63
6.55 6.53
6.47 6.45
6.38 6.37

F1G. 3.11 — Distribution de densité au sein de la piéce de référence ’Sloping Upper Punch’ pour

chacune des deux simulations (a) et (b).

Dans les deux cas, la partie centrale de la piéce est plus densifiée que la partie externe en
raison de la différence des réductions de volume. L’analyse de I’évolution des lignes d’iso-densités,
montre une faible tendance & un écoulement de matiére du centre de la piéce vers I'extérieur.

La Figure 3.12 présente de maniére plus concréte I’écart entre les densités simulées et les
mesures expérimentales. Ces derniéres ont été réalisées en mesurant la masse et le volume utilisant
le principe d’Archiméde de différents morceaux de la piéce industrielle. Celle-ci a tout d’abord
été coupé en deux, une moitié servant & calculer la densité moyenne totale, 'autre ayant subi
4 sections d’égales volume. La moyenne des mesures réalisées sur chacune de ces 4 portions et
pour les 3 régions A, B et C (Figure 3.12) a été ensuite calculée. Les résultats obtenus sur la
piéce fabriquée en milieu industriel montrent tout d’abord que la partie centrale de la piéce est
moins dense que sa périphérie. La comparaison entre ces mesures expérimentales et les résultats
de la simulation numérique met en évidence des écarts relativement important puisque erreur
maximale commise est de 6.5%. Pour apporter une explication a ces résultats, il semble intéressant
d’étudier les chemins de contraintes suivis par différents éléments au cours de la compression en
différents endroits de la piéce.

La Figure 3.13 montre qu’aux exceptions des éléments n°1 et n"2, les autres éléments suivent
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F1G. 3.12 — Comparaison entre densités numériques et expérimentales au sein de la piéce de

référence ‘Sloping Upper Punch’.
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F1G. 3.13 — Chemins de contraintes suivis au cours de la compression par différents éléments de

la piéce de référence ’Sloping Upper Punch’.
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3.8. Simulation de la compression d’une piéce de référence

un chemin relativement différent de celui qui a été utilisé pour identifier les parameétres p, et R

du modele, a savoir ’essai de compression en matrice instrumentée.

3.3.4 Discussion des résultats

Les écarts relativement importants entre les résultats numériques et expérimentaux tant en
terme de répartitions de densité que d’efforts, nous aménent a discuter 1’origine de ces divergences.
La précision et par conséquent la fiabilité de nos résultats aux plages de faibles densités est un
point sur lequel nous pouvons émettre un doute. En effet, comme nous ’avons mentionné dans
la conclusion du chapitre 2, les mesures issues de ’essai de compression instrumentée sont trés
bruitées en dessous d’une densité égale & 4.60 g/cm3. D’autre part, la réalisation des essais de
compression simple et diamétrale qui ne peut se faire que sur des échantillons dont la cohésion
doit est suffisante pour pouvoir les manipuler, permet d’obtenir des mesures qu’a partir d’une
densité de 5.20 g/cm3. Hors c’est trés certainement au premier instant de la compression que
les transferts de poudre sont les plus importants. Ce manque d’information sur le comportement
du matériau de sa densité initiale & une densité d’environ 5 g/cm?® est trés certainement a
l'origine de la mauvaise prédiction de la répartition des densités au sein de la piéce. Si 'on
se référe au résultats obtenus par ALVAIN [2001], la démarche expérimentale semble jouer un
role important sur les résultats de la simulation. Ce dernier a en effet constaté des résultats
divergents suivant qu’il simulait la compression d’une piéce avec les paramétres provenant des
données d’essais triaxiaux ou de compression en matrice. Il semble que les transferts de poudre
soient mieux décrits & partir des paramétres issus des résultats d’essais triaxiaux. En réalité,
la description des transferts de poudres repose sur les possibilités de déplacement radial du
matériau au cours de 'essai. Si l'on se référe a la technologie employée lors de l'essai triaxial
pour lequel la poudre se situe a l'intérieur d’'une gaine en caoutchouc, on comprend aisément
que les déformations mises en jeu sont fonciérement différentes de celles rencontrées lors d’un
essai de compression en matrice. D’autre part, dans le cas de I’essai triaxial, la surface de charge
Cap du modéle est identifiée a I’aide d’un nuage de point important couvrant I’ensemble du plan
p — ¢ des contraintes, limitant ainsi les incertitudes sur les paramétres du Cap. De ce constat,
ALVAIN propose d’adapter les essais a réaliser pour identifier les paramétres du modéle a la
complexité de la piece (piéce simple sans transfert de poudre : essai de compression en matrice
instrumentée, piéce plus complexe avec transfert de poudre : essai de compression triaxiale).

COUBE [2000] a également été confronté a ce probléme. Pour pouvoir simuler 'opération de
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compression d’une piéce complexe présentant d’importants transferts de poudre, il introduit une
limite de I’état de contrainte de Von Mises sur le modeéle de Drucker-Prager/Cap. Cette limite
permet de favoriser numériquement les écoulements de poudre a la fin de la compression. Cet
artifice mathématique est satisfaisant dans un contexte industriel, puisqu’il permet de prédire de
fagon assez satisfaisante la répartition des densités au sein d’une piéce complexe. Enfin, BRANDT
[1998] propose un modéle prenant en compte les conditions de chargement rencontrées, mais la

complexité et la mise en ceuvre de la démarche est beaucoup plus lourde.

3.4 Conclusion

Dans ce chapitre, un modéle élastoplastique a été retenu pour simuler la compression d’une
piéce de référence. Les paramétres du modéle ont été identifiés & partir des différents essais du
chapitre 2. Les résultats de la simulation ne permettent pas de prédire de facon satisfaisante
la répartition des densités observée au sein de la piéce fabriquée en milieu industriel. L’erreur
maximale commise est de 6.5%. A la lueur de ces résultats, il semble que le manque d’information
d’environ 5 g/cm?, soit préjudiciable & la précision des résultats. C’est en effet au premier ins-
tant de la compression que les écoulements de poudre sont les plus importants. Dans un contexte
industriel, il semble qu’un artifice mathématique tel que celui développé et utilisé par COUBE
[2000] soit suffisant. D’un point de vue plus scientifique, il est nécessaire d’étudier le comporte-
ment du matériau aux trés faibles densités afin de rationaliser 'identification des paramétres du

modéle.
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Chapitre 4. Approche phénoménologique du comportement frittant d’une poudre WC-Co

4.1 Introduction

Le travail présenté dans ce chapitre décrit 'une des taches prévue dans le programme de
recherche MC?. 11 doit atteindre deux objectifs principaux :
— caractériser le comportement en cours de frittage des alliages WC-Co de la société CERA-
METAL,
— identifier les paramétres de la loi élastoviscoplastique mise en place par GILLIA [2000] en
vue de simuler les retraits dimensionnels induits au cours du frittage de piéces industrielles.
Dans ce contexte, I’étude est basée sur ’expérience acquise au laboratoire de Génie Physique
et Mécanique des Matériaux (GPM2). L’approche mise en place est de nature macroscopique
phénoménologique pour laquelle les mécanismes physiques du frittage ne constituent qu’un garde-
fou pour U'interprétation et la compréhension des résultats. Nous ne détaillerons donc pas ici la
physique du frittage et renvoyons le lecteur & de nombreux ouvrages académiques couvrant le
sujet : GERMAN [1996], BERNACHE [1993] et THUMMLER [1993]. Le travail présenté porte
uniquement sur la poudre WC-Co présentée au paragraphe 1.4, les résultats obtenus sur la
poudre WC-TiCN sont reportés en Annexe B et une étude spécifique de la poudre Distaloy
AE est actuellement menée par LAME [2002]. La démarche expérimentale repose sur différents
essais dont la majorité est réalisable a ’aide d’un dilatométre. La base de données matériaux
constituée est ensuite utilisée pour identifier les paramétres de chacune des composantes de la

loi élastoviscoplastique retenue.

4.2 Loi de comportement

Le comportement frittant du matériau est décrit par I'addition de quatre contributions :

— une déformation élastique €€,

— une déformation viscoplastique P,

une dilatation thermique et?,

une déformation de frittage naturel ef",

de sorte que le tenseur des vitesses de déformation s’écrit :

g =g L gvP g gth  gfr (4.1)
La déformation élastique étant faible devant les autres composantes, elle sera négligée. D’autre

part, les travaux de [GILLIA and BOUVARD, 1996] montrent que les parameétres élastiques n’af-
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4.8. Technique expérimentale

fectent pas de maniére significative les résultats de la simulation numérique. La dilatation ther-
mique du matériau, importante en raison des fortes variations de température induite au cours

du cycle de frittage, est régie par ’équation :

e = o(T — Ty)I (4.2)

ou « est le coefficient de dilatation thermique, fonction de la température et Ty la température

ambiante. Le terme P est décrit au travers de la loi viscoplastique linéaire :

) P s
vp _ I+ = 4.3
€ 3K + 2G (4.3)
ou p est la pression hydrostatique (Iy = tr(o) = 3p), s est le tenseur déviateur (o =

%tr(o’) +s), K et G respectivement la viscosité volumique et de cisaillement. La déformation de

frittage naturel est exprimée a partir d’une loi puissance de la forme :

e = Q(T) (poo(T) — p)"" (4.4)

oll poo(T') peut étre vu comme la densité relative maximale que peut atteindre le matériau a
la température T'; Q(T') et n(T') sont des paramétres fonctions de la température a ajuster. Le
terme de déformation de frittage naturel ef” joue un roéle majeur dans le modéle car il conditionne
en grande partie les retraits dimensionnels induits par le frittage. La contribution viscoplastique
eVP prend toute son importance & haute température en raison de la diminution de la viscosité
du matériau. Elle dépend de I'état de contrainte dans le matériau, induit par les contraintes
extérieures appliquées (gravité, notamment) et les gradients de vitesse de densification. C’est sur
ces deux termes que nous allons porter désormais toute notre attention lors de la caractérisation

expérimentale du matériau.

4.3 Technique expérimentale

4.3.1 Equipement de dilatométrie

Le dispositif expérimental utilisé pour caractériser le comportement frittant de nos matériaux
est un dilatomeétre axial SETARAM TMA92 dont une description schématique est donnée sur la
Figure 4.1. L’ensemble comprend un four cylindrique équipé d’une résistance en graphite assurant

le chauffage et permettant de travailler & des températures variant de I’ambiante & 1600°C. Un
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Chapitre 4. Approche phénoménologique du comportement frittant d’une poudre WC-Co

écran tubulaire en alumine isole ’échantillon du tube graphite et constitue ’enceinte principale
dans laquelle ’atmosphére de travail est imposée (balayage de gaz neutre ou de mélange réducteur

a débit et pression choisie).

Alimentation
enceinte principale
Application charge en Argon
LVDT
Electro-aimant \AJQ_L —

Tige capteur
Entréeeau = ———
—_—p

sl
%:M en alumine

- ) » Résistor graphite
Entrée Argon —

Echantillon ]
N Four

Sortie Argon
<—

Tl
——— g

Sortie eau \\\_/Thirinocouple

Pompe a vide

F1G. 4.1 — Schéma du dispositif de dilatométrie de 1’étude.

Un thermocouple situé dans la partie inférieure du dispositif mesure et assure la régulation
de la température dans ’enceinte. La mesure de la variation dimensionnelle de ’échantillon est
assurée par un palpeur en alumine dont le mouvement est enregistré par 'intermédiaire d’un
transformateur différentiel. Une bobine solidaire de la tige et mobile dans le champ magnétique
d’un aimant, permet d’appliquer une charge axiale pouvant atteindre 150 g. L’acquisition du
déplacement et de la température ainsi que la programmation du cycle thermomécanique sont
gérées par une unité électronique reliée & un PC. Les mesures sont corrigées, pour chaque nouveau
cycle thermique, des déformations de ’équipage & partir d’un essai dit "a blanc". Le détail de

cette correction est présenté par GILLIA [2000] dans son mémoire de thése.
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4.3.2 Conditions d’essai et hypothéses de dépouillement

Les essais sont réalisés sur des échantillons de la poudre WC-Co comprimée et déliantée dans
I’atelier de fabrication de CERAMETAL au Luxembourg. Les échantillons, de forme cylindrique,
présentent une hauteur H de 14.5 & 0.01 mm et un diamétre D de 8 £ 0.01 mm. Afin de rester
dans des conditions proches du processus industriel, les essais ont été réalisés sous vide pendant
la phase de montée en température et avec une pression partielle d’argon égale & 20 mbar pendant
le palier et le refroidissement. Les essais en frittage naturel sont réalisés en appliquant une charge
de 5 g afin d’assurer le contact permanent du palpeur avec la surface supérieure de I’échantillon.
Nous supposons que cette faible charge n’a qu’une influence négligeable sur la déformation du
matériau au cours du frittage. Comme la technologie de notre dispositif expérimental ne permet
qu’une mesure de la déformation axiale €,, la vitesse de déformation €, du matériau est supposée

f

identique dans toutes les directions et par suite, la vitesse de densification en volume évgl est :

T 3¢, (4.5)

é:vol -
L’évolution de la densité de I’échantillon au cours de l’essai est déterminée & partir de sa

hauteur H mesurée pendant le cycle thermique et de son diamétre D [GILLIA et al., 2001]. Ce

dernier, n’étant pas mesuré en continu, est calculé & partir de I’évolution de la hauteur suivant :

Dy — Dy

D=D H—-Hy)————+
0+ ( O)Hf—H()

(4.6)

ol les indices 0 et f sont relatifs aux mesures des cotes de I’échantillon respectivement avant
et aprés frittage. La densité relative de ’échantillon est définie comme le rapport de la densité
du matériau a l'instant et a la température donnée et la densité maximale théorique, égale a 14.4

g/cm3.

4.4 Reésultats expérimentaux et identification des paramétres

4.4.1 Etude d’un cycle de référence

Le cycle thermique de référence utilisé pour étudier la poudre WC-Co a été défini par CERA-
METAL et est présenté sur la Figure 4.2. Il comporte une rampe en température de I’ambiante

a 700°C a la vitesse de chauffe de 20°C/min, suivie d'une deuxiéme rampe de 700°C a 1420°C
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a la vitesse de 4°C/min, puis un palier de 120 min a 1420°C. L’échantillon est alors refroidi

naturellement.
1420°C e 120 min
1200°C
4°C/min

Refroidissement
naturel

700°C  p---------

20°C/min
) vide o 20 mbar Ar g

Fia. 4.2 — Cycle thermique de référence.

Les Figures 4.3 et 4.4 présentent respectivement 1’évolution du retrait et de la vitesse de retrait
de ’échantillon obtenu en suivant ce cycle thermique. On observe tout d’abord une dilatation de
I’échantillon jusqu’a 700°C. Au dessus de cette température et jusqu’a 1330°C, la densification
commence et s’'intensifie progressivement et réguliérement. La vitesse de retrait ne cesse de croitre
jusqu’a 1330°C et présente un saut brutal entre 1330 et 1350°C, qui correspond & l'apparition
d’une phase liquide. Par la suite, la vitesse de retrait chute trés rapidement et la densification
se termine avec une densité de I’échantillon égale a 100% de sa valeur théorique. Au cours du
refroidissement, on observe sur la courbe de vitesse de retrait un pic qui traduit la contraction
de I’échantillon.

L’évolution du coefficient de dilatation thermique en fonction de la température a été déter-
minée & partir de la courbe de refroidissement au cours duquel seule la contribution de dilatation
thermique intervient. Le coefficient de dilatation thermique a été calculé a partir des mesures de

la variation de température et des déformations induites selon :

Eth

T -1 @)

ol Ty est la température ambiante. La Figure 4.5 donne son évolution en fonction de la
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5 1600
— Retrait
700°C )
/ — Température| T 1400
0 T
25000 30004200
o
4 1000
s 4 T
hut 5
= 1800 £
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CERTR 2,
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=
+ 400
_15 N
1 200
20 0
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F1G. 4.3 — Evolution du retrait d’'un échantillon WC-Co suivant le cycle de référence.
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— Vitesse de retrait
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Fi1G. 4.4 — Evolution de la vitesse de retrait d’un échantillon WC-Co suivant le cycle de référence.
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température. Les résultats expérimentaux peuvent étre lissés par une fonction puissance telle

que :

In(7T)
T2

avec a = -1.39 107%° b = -6.23 1079 ¢ = 1.95 1079, d = -8.03 107!° et e = 3.06 1072,

a=a+bT+cT+dT?+e (4.8)

1.40E-05 ~

—— Courbe expérimentale

1.20E-05 1 e Fonction de lissage

1.00E-05 -

8.00E-06 -

6.00E-06

4.00E-06 -

Coefficient de dilatation (°C'1)

2.00E-06

0.00E+00 T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Température (°C)

Fi1G. 4.5 — Evolution du coefficient de dilatation en fonction de la température pour un échantillon

WC-Co dense.

4.4.2 Etude d’un cycle thermique de type "escalier"

Pour découpler l'effet de la température de celui de la densité dans ’évolution de la vitesse
de densification, il est nécessaire de réaliser des essais isothermes. Plutét que de réaliser plusieurs
essais nécessitant des temps d’expérimentation conséquents, GILLIA a mis au point un cycle
particulier dit "en escalier". Cet artifice réduit considérablement la procédure expérimentale
puisqu’un seul et unique cycle est alors suffisant pour dissocier les effets de la température et de
la densité. Ce cycle "en escalier" est présenté sur la Figure 4.6. Il comporte une succession de
paliers isothermes et de périodes de chauffage centrés sur le cycle de référence. La durée de chacun
de ces isothermes ainsi que la montée en température entre chacun d’eux doivent étre ajustés

judicieusement afin de ne pas trop s’éloigner du cycle de référence. Pour étudier le comportement
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frittant de notre matériau WC-Co, nous avons défini 6 paliers isothermes répartis entre 1100°C

et 1325°C, comme indiqué sur la Figure 4.6.

1450 ~

— Cycle de référence

1400

— Cycle escalier

1350 -
1325°C
1310°C

1280°C

1300 -

1250 7 1240°C

1200 -

Température (°C)

1150
1100 1100°C

1050

1000\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{\\\\{
1.5 2 2.5 3 35 4 4.5 5 5.5 6 6.5 7

Temps (h)

F1G. 4.6 — Cycle escalier pour ’étude de la poudre WC-Co.

Ce cycle a été appliqué a un échantillon présentant une densité relative déliantée égale a
56.1%. La vitesse de densification mesurée en fonction de la densité relative lors de ce cycle
est présentée sur la Figure 4.7. La courbe est comparée a celle obtenue lors du cycle de réfé-
rence. On constate tout d’abord que la vitesse de densification augmente pendant les périodes
de chauffage et diminue pendant les paliers. Ce cycle en escalier, relativement différent du cycle
de référence, nous améne a nous interroger sur l'influence de I'histoire du chargement thermique
sur les résultats. Il est alors intéressant de comparer pour un méme couple (p, T), la vitesse
de densification obtenue avec le cycle escalier (points marqués du symbole o) et celle obtenue
avec le cycle de référence (points marqués du symbole A). On s’apercoit sur la Figure 4.7 qu’il
existe un écart relativement important (compris entre 25 et 50%) entre chacun des points dont
I'origine pourrait étre une vitesse de chauffe trop élevée entre chacun des paliers en température.
Nous considérerons par la suite que la différence observée reste dans 'intervalle des incertitudes
expérimentales, mais une étude plus attentive de ce point devrait étre abordée dans ’avenir. Cet
essal est dés lors intéressant car il nous permet d’identifier les paramétres Q(7"), poo(T') et n(T)

de la loi puissance :
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e = Q(T) (poo(T) — p)" ") (4.9)

0.0005 -

— Cycle de référence

.00045 - .
0000457 __ Cycle escalier

)

< 0.0004 -

~—

0.00035 ~

n (s

0.0003 -
0.00025 -
0.0002 -

0.00015 -

Vitesse de densificatio

0.0001 -

0.00005 -

O u T T T T T T T T T ‘
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

Densité relative (%)

F1G. 4.7 — Cinétiques de densification en fonction de la densité relative du WC-Co : Les marques
o : cycle en escalier et A : cycle de référence montrent la différence de vitesse de densification

pour un méme couple (p, T).

La densité limite po, est estimée pour chaque palier isotherme en prolongeant les portions de
courbe vitesse de densification en fonction de la densité relative jusqu’a ’axe des abscisses. La
démarche d’identification consiste ensuite a reporter les valeurs du paramétre po, dans 'Equa-
tion 4.9 et a tracer le logarithme de la vitesse de densification In (éf7) en fonction de In (pso — p)
(Figure 4.8). Les segments de droite ainsi obtenus permettent de définir le parameétre n(7") comme
étant la pente de chaque droite et (T") 'ordonnée a origine.

L’évolution de ces trois paramétres donnée sur la Figure 4.9 a été ajustée par une méthode
des moindres carrés a partir des expressions analytiques suivantes :

o Q(T) = ap + by exp (-ZO)

avec ag — 0.002, by = 3.62 102 et ¢y — 33.414,

T) = N —
e n(T)=a; + o
avec a1 = 1.023, by = 8.745, ¢; = 1014.252 et n = 30.327,

® poo (T) = ag + bT™
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-5 -4.5 -4 -3.5 -3 -2.5

1350°C
1310°C

1240°C N 1280°C 0

(p/y3p) Ul

1180°C
4 -10.5

4 -11.5

1100°C 4 -12

-12.5

F1G. 4.8 — Représentation de la loi de densification dans un diagramme logarithmique : les pentes

des droites représentent le coefficient n, les ordonnées a l'origine déterminent le paramétre €.
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F1G. 4.9 — Paramétres 2, n et po en fonction de la température.
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avec as = 0.585, by = 5.686 107 et n = 20.079.
On peut noter que les résultats expérimentaux sont relativement bien décrits par les fonctions

analytiques choisies.

4.4.3 FEtude d’un cycle thermique avec chargement intermittent

Cet essai est utilisé dans le but de mettre en évidence le comportement visqueux du matériau.
Son principe est inspiré de la technique expérimentale développée par CAI [CAT et al., 1997]. Elle
a été reprise, adaptée et mise en pratique au laboratoire de "Génie Physique et Mécanique des
Matériaux" (GPM2) par GILLIA [2000]. L’essai consiste a appliquer a ’échantillon des séquences
de chargement mécanique pendant chaque palier isotherme d’un cycle en escalier, comme le

montre la Figure 4.10.

1450 180
— Cycle thermique

1400 4| — Charge / 160
1350 - - + 140
1300 - _/ 120
1250 - / + 100

1200 -

1150 - / 460
1100 / 1 40

1050 - - 20

S
Charge (g)

Température (°C)

1000 ‘ e — 1 e 0
2 2.5 3 3.5

Temps (h)

F1G. 4.10 — Cycle thermomécanique utilisé pour étudier le comportement de I'alliage WC-Co.

L’application de la charge sur I’échantillon est centrée sur le palier isotherme et sa durée est
égale au tiers de celui-ci. La Figure 4.11 présente ’évolution de la vitesse de densification en
fonction de la densité relative d'un échantillon WC-Co en réponse a ce cycle thermomécanique
lorsqu’une charge intermittente de 150 g est appliquée. L’application de la charge provoque un
saut de vitesse de densification. L’analyse de ce saut permet d’identifier la viscosité axiale pour

un couple densité et température (p, T') donné. En effet, pendant 1'application de la charge sur
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le palier isotherme, seule la contribution viscoplastique est mise en jeu. La mesure des sauts
de vitesse de déformation nous donne donc la vitesse de déformation viscoplastique pendant
I’application de la charge. Il est alors possible de déterminer la viscosité axiale n, a partir de la

relation :

Ao,
N

(4.10)

ot Ao, est le saut de contrainte appliquée et Aé7P le saut de vitesse induit. L’analyse est me-
née sur le saut en décharge, celui de la charge présentant une période transitoire (viscoélasticité)

le rendant difficilement exploitable.

0.0006 -

0.0005 -

1350°C

0.0004 -

0.0003 -

0.0002 -

Vitesse de densification (s'l)

0.0001 -

0 Ol T T T T T T T T 1

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

Densité relative (%)
F1G. 4.11 — Influence d’une charge de 150 g sur la vitesse de densification d’un échantillon WC-Co.

La Figure 4.12 illustre 'analyse menée sur le saut de vitesse engendré par la charge de 150
g & la température de 1100°C. Les valeurs expérimentales obtenues & partir de cet essai sont
représentées dans la Figure 4.13. Les résultats expérimentaux peuvent étre extrapolés a partir

d’une fonction exponentielle :

1> = aexp <—§> (4.11)

avec a = 955 10 MPa.s et 7 = 100.60°C. Il est important de noter que I'inconvénient majeur

de cet essai réside dans le fait que les effets de la température et de la densité ne sont pas dissociés.
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Pour pallier cet inconvénient, certains auteurs proposent d’appliquer sur le palier isotherme une
succession de charge et décharge. Nous n’avons pas développé de tels essais. Toutefois le lecteur
peut consulter les travaux d’ALVAIN [2001] et GILLIA [2000] sur 'étude d’un alliage WC-Co

dont la nature et la composition est trés proche de celui que nous avons étudié.

0.000016 ~

Sans charge Avec charge Sans charge

)
=)
=
S
S
S
=
Il

—_

0.000012 -

0.00001 ~

0.000008 ~

0.000006

0.000004 - N

Vitesse de déformation axiale (s

0.000002 -

F1G. 4.12 — Détermination de la viscosité a partir du saut de vitesse induit par une charge de

150 g 4 1100 °C.

L’identification des viscosités volumique et de cisaillement de la contribution viscoplastique

(Equation 4.3) est réalisée a partir des équations suivantes :

_ "=

G = TG ) (4.12)
_ "=

K= 3= 57 (4.13)

VP est le coefficient de Poisson visqueux défini par :

P = T (4.14)

N .V . . , . . . . .
ou & et £.F sont respectivement les vitesses de déformation viscoplastique axiale et radiale.

La détermination de ce dernier paramétre au cours du cycle thermique n’est possible que si ’'on
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F1G. 4.13 — Evolution de la viscosité axiale identifiée sur un échantillon WC-Co.

accéde a la mesure simultanée des déformations axiale et radiale. Malheureusement, la technologie
du dilatométre utilisé ne permet pas de réaliser ces deux mesures. Dans ce but, GILLIA a
développé et mis au point un dispositif expérimental particuliérement bien adapté dont le principe
repose sur ’analyse et le traitement d’images issues d’une caméra CCD d’échantillon cylindrique
soumis & un cycle thermique. Nous n’avons pas pu réaliser d’expériences avec ce dispositif et ne
pouvons donc donner ’évolution du coefficient de Poisson visqueux pour notre matériau. Nous
rappelons simplement que 1’évolution de v“P avec la densité donnée par GILLIA est exponentielle

de la forme :

v? =0.5exp (A,(p—1)) (4.15)

ol p est la densité relative du matériau et A, est un paramétre identifié expérimentalement

et qui vaut 6.8 dans le cas de 'alliage WC-Co étudié par GILLIA.

4.5 Validation et comparaison des résultats

Le travail présenté dans ce paragraphe s’inscrit sous le sceau d’une double préoccupation :

— valider la loi de frittage naturel retenue ainsi que la démarche d’identification des para-
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métres en simulant les résultats expérimentaux obtenus pour divers cycles,
— comparer les différents paramétres de la loi & ceux issus des travaux réalisés par GILLIA

[2000] et ALVAIN [2001] portant également sur un alliage WC-Co.

4.5.1 Modélisation des paliers isothermes du cycle en escalier

Afin de valider la démarche d’identification des paramétres poo(T), Q(T) et n(T) de la loi
de frittage naturel, nous avons calculé la vitesse de densification au cours du cycle escalier avec
I’Equation 4.4 du paragraphe 4.4.2. La Figure 4.14 confronte les résultats de la simulation avec

les mesures expérimentales.

5.00E-04 -

— Simulation
4.50E-04 - 1310°C

— Expérience

4.00E-04 -

3.50E-04 1 1280°C

3.00E-04 1 1325°C

1240°C
2.50E-04 -
2.00E-04 -

1.50E-04 {  1180°C

Vitesse de densification (s'l)

1.00E-04 1
1100°C

5.00E-05 -

0.00E+00 \ \ \ \ \ \ \ \ \
55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

Densité relative (%)

Fi1G. 4.14 — Confrontation entre les résultats simulés et expérimentaux pour les paliers isothermes

du cycle en escalier.

En comparant les écarts entre vitesse de densification simulée et expérimentale pour une
méme densité relative, on constate que les erreurs commises sont relativement faible puisqu’in-
férieures & 7% pour I’ensemble des paliers isothermes excepté pour la température de 1325°C,
ol l'erreur commise avoisine 20%. Ces erreurs proviennent essentiellement des écarts entre les
mesures expérimentales issues des différentes étapes d’identification des paramétres et les valeurs
numeériques données par les fonctions d’interpolation (lissage des points expérimentaux poo (7)),

Q(T) et n(T') de la Figure 4.9)
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4.5.2 Modélisation du cycle de référence

Nous avons ensuite comparé ’évolution de la vitesse de densification en fonction de la densité
relative au cours du cycle de référence. On peut voir sur la Figure 4.15 que si les résultats simulés
reproduisent assez fidélement I’allure de la courbe expérimentale, I’écart entre les résultats simulés

et expérimentaux est relativement important (erreur maximale de 35%).
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— Simulation

— Expérience

5.00E-04

4.00E-04
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F1G. 4.15 — Comparaison des vitesses de densification expérimentale et simulé en fonction de la

densité relative au cours du cycle de référence.

Ce décalage peut étre attribué aux écarts conséquents, dont nous avions préalablement fait
état au paragraphe 4.4.2, entre la vitesse de densification issue du cycle de référence et celle
du cycle en escalier pour un méme couple (p, T'). Dés lors, on constate toute I'importance a
accorder & la définition des paliers et montés en température du cycle en escalier. Si les périodes
de chauffage sont trop rapides, 'influence de I’histoire thermique n’est plus négligeable et la

démarche expérimentale n’est plus adaptée.

4.5.3 Comparaison des résultats

Nous nous proposons dans ce paragraphe de comparer nos résultats avec ceux obtenus par

GILLIA [2000] et ALVAIN [2001]. Ces deux auteurs ont travaillé sur un mélange de carbure de
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tungsténe/cobalt WC-Co de nature similaire a notre matériau et dont les principales caractéris-

tiques sont reportées dans le Tableau 4.1.

Notre mélange Mélange Mélange
WC-Co WC-Co WC-Co
(GILLIA) (ALVAIN)

Teneur en Co

10% en masse

13% en masse

10% en masse

Taille des grains de WC aprés frittage

S pm

0.5a1l1pum

Densité théoriques frittée 100% dense

14.20 g/cm3

14.40 g/cm3

14.40 g/cm3

TAB. 4.1 — Comparaison des principales caractéristiques des mélanges WC-Co étudiés par GIL-

LIA et ALVAIN avec celles du matériau étudié dans ce manuscrit.

Nous allons focaliser notre attention sur les parameétres poo(T"), Q(T') et n(T) de la loi de
frittage naturel défini au paragraphe 4.2 par I’Equation 4.4. La Figure 4.16 confronte 1’évolution
du parameétre p, en fonction de la température que nous avons obtenue avec les résultats de

GILLIA et ALVAIN.

1,

— Présents résultats
0.95 —t
—— These GILLIA ) ’
0.9 ------ These ALVAIN

0.85 -

0.8

Extrapolation
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1100 1150 1200 1250 1300 1350 1400

Température (°C)

F1G. 4.16 — Comparaison de I’évolution du paramétre p., obtenu en fonction de la température

avec les résultats de GILLIA et ALVAIN.
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On constate que globalement les trois courbes ont la méme allure. Néanmoins, on distingue
une valeur finale différente de po.. En particulier, cette valeur est égale & 0.97 dans notre cas tandis
que GILLIA et ALVAIN ont obtenu une valeur identique égale a 0.95. Bien que les matériaux
soient relativement similaires, la densité relative maximale que chacun d’eux peut atteindre est
différente. La Figure 4.17 montre ’évolution du paramétres €2 en fonction de la température.
On s’apergoit que, si pour la plage de température variant de 1100°C & 1300°C les valeurs
du paramétre sont relativement proches, les extrapolations en aval de ce domaine divergent
de maniére plus conséquente. En particulier, 2 reste constant au-dela de 1300°C pour notre
matériau, alors que I’évolution donnée par GILLIA et ALVAIN tend & croitre vers les hautes
températures. La Figure 4.18 compare finalement 1’évolution du parameétre n en fonction de la
température. On constate que les résultats obtenus sont fonciérement différents. Pour ALVAIN,

n augmente linéairement, alors que pour GILLIA et nous, il décroit.

0.07 ~
— Présents résultats
0.06 4 |—— Theése GILLIA
------ Theése ALVAIN
0.05 4
0.04 + . )
o . Extrapolation
0.03 4

1100 1150 1200 1250 1300 1350 1400

Température (°C)

Fi1G. 4.17 — Comparaison de 1’évolution du parameétre €2 obtenu en fonction de la température

avec les résultats de GILLIA et ALVAIN.

Ces divergences sur les évolutions des paramétres (2 et n peuvent étre expliquées par la mé-
thode d’identification. Celle-ci consiste, rappelons-le, & reporter les valeurs du parameétre poo,
identifiées par prolongation "a la main" des paliers isothermes du cycle en escalier dans 'Equa-

tion 4.9 et & tracer le logarithme de la vitesse de densification In (¢#7) en fonction de In (poo — p).
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— Présents résultats
1.7 —— Thése GILLIA
------ Thése ALVAIN
1.6
1.5
= 141 Extrapolation _
13
12
IR
1 T T T T T T
1100 1150 1200 1250 1300 1350 1400

Température (°C)

F1G. 4.18 — Comparaison de I’évolution du paramétre n obtenu en fonction de la température

avec les résultats de GILLIA et ALVAIN.

Les segments de droite ainsi obtenus définissent le paramétre n(7') comme étant la pente de
chaque droite et Q(T") 'ordonnée a l'origine. Les différences observées montrent les limites d’une
identification empirique des parameétres. Les réponses & ce probléme peuvent étre trouvées dans
I’étude de la physique du frittage afin de fixer les valeurs des paramétres en tout début et fin
de frittage pour lesquels nous avons quelques difficultés a obtenir des mesures fiables. Une autre

alternative consiste & utiliser une loi o1 les paramétres ont un réel sens physique.

4.6 Conclusion

L’étude expérimentale menée sur 'alliage WC-Co de 'industrie CERAMETAL & partir d’es-
sais de dilatométrie a permis de constituer une base de données matériau conséquente qui a été
transmise a I’ensemble des partenaires du programme de recherche MC?. Celle-ci a notamment

été utilisée par le Fraunhofer Institut fur Werkstoffmechanik pour simuler le frittage d’une piéce

de la société CERAMETAL.

Les résultats obtenus ont également permis d’identifier ’ensemble des paramétres de la loi

proposée par GILLIA [2000] excepté pour le coefficient de Poisson visqueux. Sa détermination
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nécessite I'utilisation d’un dispositif expérimental dont la mise en ceuvre et 'utilisation sont plus

lourdes qu’un dilatométre.

Enfin, la démarche de validation de la loi et de la comparaison des paramétres que nous avons
obtenus avec ceux de GILLIA et ALVAIN montrent les limites de 'approche. En particulier, il
ressort de cette étude que l'histoire du chargement thermique joue un réle important sur le
comportement du matériau, en particulier dans le cas des montés en température entre chaque
palier isotherme du cycle dit "en escalier" et de leur durée. La comparaison des paramétres de
la loi de frittage obtenus par les différents auteurs montre qu'une démarche d’identification des
paramétres plus rationnelle doit étre mise en ceuvre, en se basant notamment sur la physique du

frittage.
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Deuxiéme partie

Pate d’hexaferrite de strontium
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Chapitre 5. Matériaux et procédé industriel de mise en forme

5.1 Introduction

La deuxiéme partie de ce mémoire est consacrée a ’étude des pates d’hexaferrite de strontium
dont la nature est fonciérement différente des poudres de fer ou de carbure de tungsténe étudiées
dans la premiére partie. Les hexaferrites de strontium font partie d’une classe de matériaux
oxydes ferrimagnétiques dits "ferrites" dont le premier secteur d’application est celui des aimants
permanents. Le procédé de mise en forme de ces aimants repose sur la filtration-compression de
la pate dans un moule de forme approprié tandis qu’un champ magnétique est appliqué, orientant
les grains de poudres et conduisant & une aimantation du matériau. La piéce a vert ainsi obtenue
est ensuite séchée et frittée. Si les phénoménes physiques mis en jeu au cours du frittage sont
identiques & ceux des poudres conventionnelles, I'orientation des particules induite par le champ

magnétique pendant la compression entraine des retraits anisotropes qui ne peuvent étre négligés.

Le présent chapitre s’inscrit sous le sceau d’une double préoccupation :

— rapporter les principales propriétés magnéto-cristallines des hexaferrites dans le but de
comprendre les phénoménes physiques mis en jeu au cours du procédé de fabrication des
aimants permanents,

— présenter le procédé d’élaboration des segments ferrites utilisé par 'industrie Rhone-Alpine

UGIMAG de Saint Pierre d’Allevard afin d’en déduire une démarche d’optimisation.

5.2 Généralités sur les hexaferrites

Les hexaferrites ou ferrites hexagonaux représentent une famille d’oxyde ferrimagnétique dits
ferrites. Découvert dans les années 1950 au sein des laboratoires PHILIPS, leurs secteurs d’appli-
cation se situent dans le domaine des aimants permanents, de I’enregistrement magnétique et des
dispositifs absorbants les ondes électromagnétiques (filtres antibruits, isolateurs et revétements
absorbants). Les propriétés cristallographique, magnétique et électromagnétique des hexaferrites
sont décrites dans de nombreux ouvrages académiques. BRANDO [1995] les a notamment étu-
diés afin de déterminer de nouvelles phases potentiellement intéressantes pour des applications
d’absorption des ondes radar. AUTISSIER [1989] a cherché a en améliorer les propriétés par per-
fectionnement de la microstructure. DI MARCELLO [1990] a travaillé sur la synthése de grains

fins pour 'enregistrement magnétique.
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5.2. Généralités sur les hexaferrites

5.2.1 Propriétés cristallines

La composition chimique des hexaferrites peut étre décrite dans un diagramme ternaire BaO-
Feo03-MeO (Figure 5.1) oit Me est un cation bivalent (Fe?* par exemple) et oil I’élément baryum
Ba peut étre remplacé par le plomb Pb ou par le strontium Sr. Les principaux composés définis

a partir de ce diagramme ont été répertoriés dans le Tableau 5.1.

W Ba Mey Fes 0y
AL
AVA‘VA\'\ %
WAVAVA

\/\/

YAVAVAVAVAVAVAVAVAN
WAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVE

0
Ba0 100 80 Me0

F1G. 5.1 — Diagramme ternaire BaO-Fe,O3-MeO.

Type | Formule Structure de Braun
M BaFe;2019 RSR*S*
W BaMesgFe16097 RSoR*S*y
X BaMesyFeqgO46 (RSR*S*y)3
Y BaMeyFe 2099 (TS)3
Z BaMeyFeqs 041 RSTR*S*T*S*
U BaMesFess060 (RSR*S*T*S%)5

TAB. 5.1 — Caractéristiques des différentes phases d’hexaferrite.

L’hexaferrite de strontium correspond a la phase M lorsque I’élément baryum est
remplacé par le strontium et a pour formule SrFe;2019. La structure cristalline des hexaferrites

est caractérisée par un empilement compact de couches d’ions oxygéne O?~ de type cubique ou
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hexagonal. Cet empilement offre trois types de sites interstitiels pour les cations fer Fe3™ (ou ses
substituants Zn%*, Co?*, Mn?*,...) dont le site bipyramidal propre aux hexaferrites. Certains ions
de ce réseau peuvent étre partiellement substitués par des cations de taille voisine tels que Ba?*,
Sr2* ou Pb?*. Afin de rationnaliser la description de ces structures complexes, BRAUN [1957]
a introduit des blocs structuraux (R, S et T), présentés sur la Figure 5.2, qui permettent par
combinaison de décrire la struture cristallographique des hexaferrites. De cette fagon la cellule
unité cristallographique de SrFe;9019 (Figure 5.3 b) s’écrit RSR*S* (I'* correspondant a une

rotation de 180° du bloc considéré).

Axec

Bloc élémentaire R Bloc élémentaire S Bloc élémentaire T

Fi1aG. 5.2 — Blocs structuraux élémentaires.

Le motif ou maille du réseau regroupe 2 molécules SrFe;2O19 superposées, mais dont les
atomes de strontium sont décalés de 180° autour de ’axe c. Cette structure est fortement aniso-

trope et toutes les propriétés seront affectées par ’existence :

— d’une direction privilégiée, celle de 'axe ¢ (vertical),

— d’un plan de base (horizontal).

Ainsi la résistance mécanique est plus faible suivant les plans de base dits plan de clivage.
Le coefficient de dilatation suivant le sens paralléle & ’axe ¢ est le double de celui qui lui est
perpendiculaire. Du point de vue magnétique, cet axe est une direction de facile aimantation. A
partir du motif de la maille, la reproduction du modéle sur de longues distances, en respectant
exactement 'ordre du modéle et les directions des alignements des atomes, constitue un ensemble
appelé cristal. Pratiquement, pour les hexaferrites, on peut obtenir des cristaux de quelques

microns aux formes extérieures géométriques réguliéres.

102



5.2. Généralités sur les hexaferrites

F1G. 5.3 — Structure cristallographique de SrFe1201g.
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5.2.2 Notions de magnétisme
5.2.2.1 Origine du magnétisme

Le magnétisme du matériau est lié a I'ion Fe3T. Autour du noyau de charge électrique positive
(protons + neutrons) gravitent des électrons répartis sur les couches électroniques. En plus de
ce mouvement orbital, les électrons tournent sur eux mémes : le mouvement est dit de "spin"

(toupie).

moment

F1a. 5.4 — Explication schématique du magnétisme (exemple de ’atome de fer).

Dans le cas du fer (Figure 5.4) la sous couche 3d de ce dernier posséde des spins non com-
pensés. En mouvement orbital, les électrons créent des courants électriques identifiables a de
petites bobines circulaires. De plus, la rotation de 1’électron sur lui-méme (le spin) est elle-méme
équivalente & un circuit de courant ayant un moment magnétique. Ainsi, chaque électron d’un
atome apporte deux contributions. On dit que I'atome est porteur d’'un moment magnétique. Le
moment magnétique résultant d’une unité de formule SrFe12019 est déduit de celui de I'ion Fe3+
qui est égal & 5 up (magnétons de Bohr) a la température de 0 K. La valeur de I'unité SrFe;2019
est déduite de cette valeur a partir du modéle de GORTER [GORTER, 1957| considérant les
moments magnétiques des cations Fe3t colinéaires a I'axe ¢ et vaut 20 up d’aimantation & sa-
turation, a la température de 0 K. En ’absence de champ magnétique, le matériau posséde des
atomes porteurs d’'un moment magnétique de contribution macroscopique nulle de part la créa-
tion de domaines inverses. Le matériau n’est pas aimanté. En présence du champ d’une bobine
par exemple, les moments élémentaires pivotent progressivement parallélement & ce champ (H).

L’aimantation totale résultante apparait dans le sens du champ. Elle croit avec celui-ci mais pas
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indéfiniment. Quand tous les moments sont paralléles & H, sa valeur est maximale : le matériau

est dit saturé.

5.2.2.2 Propriétés magnétiques

Les propriétés du matériau peuvent étre abordées & partir d’un cycle d’hystérésis qui consiste
en une représentation graphique de I’évolution de I'aimantation (M) face a la variation du champ
magnétique (H) appliqué (Figure 5.5). Lorsque le matériau est initialement désaimanté et qu’on
lui applique un champ magnétique (H), 'aimantation (M) croit selon la courbe O-C connue sous le
nom de courbe de premiére aimantation. La valeur de 'aimantation atteinte, & ’application
du champ magnétique le plus élevé du cycle, est appelée aimantation a saturation (Ms). Lors
de la réduction jusqu’a zéro du courant de la bobine, 'aimantation décroit également. Quand
le champ appliqué est nul, la valeur de I’aimantation porte le nom d’aimantation rémanente
(M,). Pour juger de la résistance a la désaimantation, en inversant le sens du courant (i.e. en
appliquant un champ magnétique inverse), 'aimantation décroit jusqu’a s’annuler. La valeur du
champ magnétique appliqué en ce point se nomme champ coercitif intrinséque (;H,). Sil’on
continue a augmenter le champ jusqu’a la valeur maximale atteinte dans la courbe de premiére
aimantation, mais de sens inverse, on obtient le point D, symétrique de C (M se retrouve en
inverse). Si & partir de ce point zéro, on change le sens du courant et on augmente le champ
magnétique jusqu'a appliquer (H,,q:), 'aimantation atteint & nouveau le point C. La courbe

fermée entre les points C et D se nomme cycle d’hystérésis.

FiG. 5.5 — Cycle d’hystérésis.

Le cycle d’hystérésis décrit ci-dessus a été fait en considérant I’aimantation vraie du matériau.
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On peut tout aussi bien tracer, en fonction du champ appliqué, I'induction créée (B), résultante

de 'aimantation M et du champ appliqué H.

L’aimantation d’un cristal ferromagnétique est fortement dépendante de la température. L’ai-
mantation diminue lorsque la température augmente (Figure 5.6) et s’annule a la température

de Curie voisine de 750 °C pour ’hexaferrite de strontium.

500 «S~FERRITE| &
€ +Be-FERRITE] &=
< F 1>
< 3.
S r. 84300
[7p]
200} —200
100 4100

] ) L 0
700 200 7(3q 800

F1G. 5.6 — Influence de la température sur 'aimantation des ferrites de barium et de strontium

d’aprés TENAUD [1988].

Au dessus de cette température, I'agitation thermique I’emporte sur les forces d’alignement
des moments atomiques. Le cristal présente alors une aimantation seulement en présence d’'un

champ magnétique H selon la loi :

M =xH (5.1)

ol M est aimantation, , la susceptibilité et H le champ magnétique externe. Ainsi, aprés
frittage, la piéce a perdu toute aimantation. Cette derniére est réintroduite juste avant le montage
dans le mécanisme auquel la piéce est destinée de maniére a faciliter les opérations de controle

de qualité ainsi que la manipulation & I’emballage.

5.2.2.3 Qualités magnétiques requises des aimants

Les qualités d’un aimants peuvent étre caractérisées au travers de trois indicateurs issus du
cycle d’hystérésis : la rémanence B,, le champ coercitif intrinséque ;H. et le produit

d’induction (B.H),,q,. La rémanence, qui, rappelons-le, est I'induction de I’aimant quand

106



5.2. Généralités sur les hexaferrites

aucun champ contraire n’est appliqué, vaut environ 350 a 400 mT pour 'hexaferrite de strontium.
Le champ coercitif, donnant une induction nulle, est voisin de 240 a 400 kA /m. Enfin le produit
d’énergie volumique (B.H);q, qui définit la valeur énergétique de l'aimant par unité de volume,
découle de la quadrature de la courbe de désaimantation et vaut environ 30 & 35 kJ/m?. Ces
parameétres sont bien entendu gouvernés par les propriétés magnétiques intrinséques du matériau
mais aussi par un nombre important de facteurs microstructuraux. En particulier, la rémanence
est fortement liée & la densité du fritté et a l'orientation des cristaux, le champ coercitif & la
qualité des cristaux et & leur distribution en taille. Enfin le produit d’énergie est d’autant plus
élevé et proche de 'aimant idéal & courbe rectangulaire que les tailles des cristaux sont uniformes
et de distribution serrée mais également que 'aimantation est bien orientée. L’ensemble de ces

objectifs ne se réalisent pratiquement que si les conditions de frittage sont optimales.

5.2.3 Procédé d’élaboration de la pate SrFe;sOq9

Plusieurs méthodes distinctes permettent de synthétiser la poudre d’hexaferrite. Une descrip-
tion trés exhaustive de chacune d’elles a été donné par BRANDO [1995] auquel nous renvoyons
le lecteur curieux. Nous nous limiterons dans ce paragraphe & la méthode dite de chamottage ou
calcination ou ferritisation, la mieux adaptée du point de vue du coiit et de I'industrialisation et
avec laquelle nos matériaux ont été élaborés.

La Figure 5.7 présente les principales étapes a partir des matiéres premiéres composées de
I'oxyde de fer FeaOgs et du carbonate de strontium SrCOgs jusqu’a 'obtention de la pate préte
a la mise en forme. L’opération principale de 1’élaboration réside en la calcination des matiéres
premiéres. Cette réaction & haute température consiste a porter le mélange d’oxyde de fer, de
carbonate de strontium et d’eau a une température comprise entre 1230 et 1350°C. Plusieurs
réactions chimiques interviennent durant cette opération. Les deux principales sont des réactions
entre phases solides par diffusion des atomes entre particules de poudres au contact. La premiére
qui est une réaction de décarbonatation et premiére ferritisation, apparait vers 650°C et est
gouvernée par I’équation non stoechiométrique :

(1 —2x)

25rCO3 + FesO3 + Oy — 2C09 4+ 25T1FeO3_, (5.2)

La réaction est fortement endothermique. Elle se termine vers 1000°C. Le composé Ferrate
de Strontium ainsi formé réagit quant a lui avec 'oxyde de fer encore présent suivant une seconde

réaction chimique a plus haute température (entre 800 et 1200°C) :
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Fe,0;  Eau SrCO,

S '

Mélange
des matieres premiéres

A 4

Calcination
Four rotatif (1230 — 1350°C)

A 4

Concassage a sec

"< Introduction de silicate

Broyage par voie humide

,f Ajout de lubrifiant

Pate d’hexaferrite de strontium

F1G. 5.7 — Schéma synoptique du procédé d’élaboration de la pate d’hexaferrite de strontium

SrFQIQ 019 .

1—2z)

257FeOs3_, + 11Fes O3 — (202 + 25rFe 15019 (5.3)

pour donner I’hexaferrite de strontium de type M. Enfin un mécanisme de recristallisation
prend place a 1210°C, favorisé par la phase liquide naissante. La recristalisation du matériau en
cristaux de grande taille est intéressante dans la mesure ou elle facilite le broyage et conduit a
une poudre a particules monocristalines, susceptibles de s’orienter correctement sous 'ac-
tion du champ magnétique pendant la compression. Les étapes suivantes & la calcination sont
des opérations de broyage par voie séche puis humide permettant de diminuer la taille des gra-
nules de diamétre moyen 1 cm a la sortie du four rotatif en une poudre d’environ 1 pym. La péate

est implicitement obtenue lors du broyage a bille sous eau. La teneur en eau est de I'ordre de 40%.

La taille des grains de poudre est un paramétre dont la maitrise au cours du procédé de 1’éla-
boration du matériau est essentielle car son influence est conséquente sur les propriétés magné-
tiques de I’aimant, notamment sur I'intensité du champ coercitif intrinséque jH. mais également
sur la courbe de premiére aimantation [TENAUD, 1988|. La taille des particules doit donc étre

inférieure & un diamétre critique noté D. en dessous duquel le comportement magnétique est
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monodomaine (Figure 5.8) et le champ coercitif intrinséque est maximal. Pour une dimension de

grain supérieur a D, jH. diminue, de méme pour les grains dont la taille est inférieure & 0.01

pm.
Coercitivité ;H
Région Région de particules Région de particules
superparamagnétique monodomaines multidomaines
~0.01 pm 1210 pm Taille des particules

F1G. 5.8 — Influence de la taille des particules D, sur la coercitivité intrinséque.

La Figure 5.9 présente une micrographie MEB des grains de la poudre d’hexaferrite de stron-

tium utilisée industriellement.

-
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F1G. 5.9 — Micrographie MEB des grains de la poudre d’hexferrite de strontium.
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Les grains sont de forme plaquettaire, leur taille moyenne est comprise entre 0.90 et 1.00 pm.

5.3 Procédé industriel de fabrication d’aimants permanents

5.3.1 Mise en forme par compression-filtration

Le procédé industriel de filtre-pressage sous champ magnétique n’est décrit qu’au travers
de quelques rares publications académiques. L’article de VAN DEN BROEK [1977] est le plus
exhaustif. Il décrit I’ensemble de la technologie de fabrication des aimants permaments de 1’éla-
boration des poudres jusqu’au frittage en passant par I’étape de mise en forme par filtre-pressage
sous champ magnétique. STUIJTS [1954] et [1958] en fait également une description en axant
son étude sur le principe d’orientation des cristaux & partir d’observations de micrographies
d’échantillons comprimés. Enfin GORDON [1962| décrit un dispositif expérimental mis au point
pour étudier les effets de 'orientation du champ magnétique au cours de 'opération de filtration-
compression. Cette opération peut étre dissociée en 3 étapes différentes schématisées sur la Fi-

gure 5.10.

A A
Q9
Qe
@0
© o

-

©000»
©000»
©000»

: Ejection
Remplissage ]

Fermeture
Compression
Filtration

= Champ magnétique H

F1G. 5.10 — Description schématique des différentes étapes du procédé de filtration compression

sous champ magnétique.
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La premiére étape commence par la fermeture du systéme. Les pistons inférieurs étant en
position basse, la pate est amenée sous I'action de l'injecteur dans les cavités via les chenaux
d’alimentation. A ce stade la pate subit une précompression de l'ordre de 5 & 10 MPa. Le champ
magnétique appliqué parallélement a I'axe de la presse est présent dés l'injection de la pate dans
la matrice. La compression-filtration de la pate a lieu ensuite par remontée des poingons inférieurs
tandis que le champ magnétique est toujours maintenu. L’eau est évacuée au travers d’orifices
présents sur le bloc poingon supérieur en passant préalablement au travers d’un filtre papier. Les
grains de ferrites assimilables & des plaquettes hexagonales initialement en désordre s’orientent
selon leurs axes de facile aimantation (axe c¢) sous 'action du champ magnétique. La teneur
en eau dans le gateau (i.e. la pate comprimé) est de l'ordre de 12 a 13%. Avant l'ouverture du
systéme et ’éjection de la piéce, cette derniére doit subir un cycle de désaimantation sans lequel la
destruction du comprimé serait irrémédiable. En effet, les forces magnétiques de répulsion entre
les particules alignées et aimantées parallélement sont trés supérieures aux forces mécaniques
responsables de la cohésion de la piéce & cru. Le cycle peut ensuite étre reproduit a 'identique.
Les conditions de compression des pétes sont variables d’une nuance & une autre, néanmoins le

Tableau 5.2 en donne les principales caractéristiques.

Contrainte de Vitesse de Température de
compression compression la pate
Valeurs usuelles 30 MPa 0.3 mm/s 50°C
Intervalle possible 25 a 45 MPa 0.05 & 5 mm/s 15 a 80°C

TaAB. 5.2 — Conditions de compression des pates d’hexaferrite de strontium.

La Figure 5.11 présente 'un des dispositifs filtre-presse utilisés sur le site UGIMAG de Saint
Pierre d’Allevard. Afin d’accroitre les cadences de production, ce dernier assure la compression
simultanée de 18 segments ferrites. La conception de tels dispositifs est rendue délicate en raison
des contraintes mécaniques et magnétiques que les piéces doivent satisfaire. Plus particuliérement,
les poingons sont munis d’inserts amagnétiques en stellite permettant de canaliser les lignes de
champ afin d’obtenir une orientation des plaquettes de ferrite paralléles a la courbure du segment.

La Figure 5.12 tente d’expliquer les différentes étapes d’orientation des plaquettes d’hexafer-
rite. Sous 'action du champ magnétique extérieur, généralement créé a partir d’une bobine située

autour de la matrice amagnétique, I’aimantation du cristal tourne et se rapproche de celle de
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- Semelle supérieure

- Corps poingon supérieur

- Bloc poincon supéerieur

- Matrice

- Poingons inférieurs

- Semelle support poincon

- Chambre
- Joint
- Flasque
- Fistan

- Semelle inférieura ___

s

F1G. 5.11 — Dispositif filtre-presse.
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5.8. Procédé industriel de fabrication d’aimants permanents

Hezt. Le moment magnétique quitte la direction de facile aimantation (axe c¢). Quand la rotation
de la plaquette est achevée, I’aimantation est maximale : le matériau est saturé et un champ plus

intense reste sans effet sur 'aimantation qui reste constante.

ext ext

FiG. 5.12 — Principe de l'orientation des cristaux de ferrite sous champ magnétique.

5.3.2 Frittage

Le frittage des ferrites est réalisé en atmosphére oxydante, généralement sous air et doit
atteindre quatre objectifs principaux :
— densification de la piéce,

— croissance cristalline faible pour conserver des grains monodomaines,

poursuite de 'orientation,

évacuation des défauts engendrés au broyage.

Industriellement, les piéces & vert sont séchées et frittées dans un four électrique ou a gaz
de trés haute capacité. La densité relative de la piéce, initialement de 60%, passe & quasiment
100% a la fin du frittage. Les retraits dimensionnels sont anisotropes; le retrait est de I'ordre
de 23% suivant la direction cristallographique préférentielle (axe ¢) et de 13% dans la direction
perpendiculaire. La Figure 5.13 présente un cycle normalisé de frittage des ferrites constitué d’une
montée rapide en température jusqu’a 1000°C, une rampe de 100°C/h jusqu’a la température
de frittage maintenue généralement pendant 10 mn puis un refroidissemnt libre.

L’opération de frittage joue un roéle déterminant sur les propriétés finales de la piéce. La
microstructure conditionne les propriétés magnétiques du produit : « voir paragraphe 5.2.2.3 ».
Sa maitrise passe par celle de la température de frittage, généralement voisine de 1250°C, mais

aussi au travers des additifs introduits lors de I’élaboration du matériau (silice). L’'influence et le
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Température (°C)

A

T;

1000°C |-------- 100°C/h

»

10 mn temps t (mn)

F1c. 5.13 — Cycle typique de frittage des hexaferrites.

role de ces derniers sur le comportement au broyage des pates et sur les propriétés magnétiques
des matériaux ont tout particuliérement été étudiés par WOLF [1996] qui a cherché a densifier
le matériau autour de 1100°C afin de conserver une microstructure a grains fins. Le diagramme
de phase du systéme SrO-Fes03-SiOg a été étudié par KOOLS [1985]. 11 a permis de montrer
toute 'importance du rapport molaire n entre FesO3 et SrO et d’un excés de silice SiOs noté x.
Ainsi les propriétés magnétiques sont optimales dans un domaine ot X est compris entre 0.5 et
1.5, 1a oul la densification s’effectue en phase liquide transitoire. La valeur de n est généralement
voisine de 5.5 mais dans tous les cas inférieure & 5.8 sans quoi le matériau n’aurait pas atteint

une densification maximale & la température de frittage.

Remarque : Les piéces frittées sont en général rectifiées afin notamment de réaliser une confor-
mation aux cotes finales mentionnées dans le cahier des charges. L’extréme dureté du matériau
(45 & 50 HRc) nécessite 'emploi de meules diamants dont 'utilisation accroit le cotit unitaire
de la piéce. Il est alors aisé de comprendre tout 'intérét des industriels & obtenir des piéces aux

plus prés des cotes.
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5.4. Présentation des matériauzr de [’étude

5.4 Présentation des matériaux de I’étude

Les matériaux que nous avons étudiés sont deux péates d’hexaferrite de strontium désignées

par la suite Grade A et Grade B, dont le Tableau 5.3 donne les principales caractéristiques

magnéto-physico-chimiques.

Nuance de pate

Composition chimique (%)

Grade A | Grade B

St 79-8.2
CaOSr 0.35 - 0.45
5109 0.45 - 0.50
Al,Og3 Env. 0.1

Caractéristiques de la pate

Taille moyenne des grains (um)

0.90 - 1.00 | 0.75 - 0.85

Densité apparente (g/cm?) 1.96
Pourcentage massique d’eau (%) 39
Caractéristiques magnétiques du fritté

Induction rémanente (mT) 382 396
Champ coercitif (kA/m) 280 283

TaB. 5.3 — Caractéristiques magnéto-physico-chimiques des pates et frittés étudiées.

La pate Grade A se distingue de la pate Grade B principalement par la taille moyenne des

grains au sein de la suspension, la nuance Grade B étant la plus fine des deux. La densité

apparente du matériau est calculée a partir du pourcentage massique d’eau de la pate égale a

39% en considérant une densité de la poudre séche de 5.12 g/cm? selon la formule :

PH>O X PSrFei2019

Ppate =

XHQO X pST’F612019 + XST‘Felelg X PH>O

(5.4)

ou X; et p; sont respectivement la fraction massique et la densité du constituant i. La Fi-

gure 5.14 présente une micrographie optique de la pate Grade A avant compression.

Les grains trés fins sont agglomérés entre eux en raison de 'importante fraction volumique
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F1G. 5.14 — Micrographie optique de la pate d’hexaferrite de strontium.

d’eau voisine de 75%. La pate posséde une texture lorsqu’elle est agitée similaire a celle d’une
boue plus ou moins visqueuse dont le comportement rhéologique est caractérisé par une seuil
d’écoulement élevé et une forte thixotropie. Son comportement peut étre modélisé par un modéle

rhéologique de fluide non newtonien type Casson régi par ’équation :

V=Vt Vne  sit>m eti=0  sit<m (5.5)

ou 7 est la contrainte tangentielle ou de cisaillement, ¥ est vitesse de cisaillement et 7,
la viscosité dynamique. Lorsque la pate n’est pas agitée, les grains de poudre initialement en

suspension tombent rapidement au fond du récipient dans lequelle ils se trouvent.

5.5 Conclusion

Nous avons résumé dans ce chapitre les principales propriétés tant magnétique que physique
des hexaferrites. Le mode d’élaboration de la pate et le procédé de mise en forme par compression-
filtration sous champ magnétique ont montré la spécificité de la technologie de fabrication des

aimants permanents.

Quelques informations complémentaires et spécifiques aux nuances étudiées ont été également

fournies.

Soulignons encore que les pates d’hexaferrite étudiées sont des suspensions constituées d’un
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5.5. Conclusion

mélange de poudre et d’eau dont les moyens de caractérisation expérimentale & mettre en oeuvre

sont différents de ceux présentés dans la premiére partie de ce mémoire.
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Chapitre 6. Regard sur la modélisation des phénoménes de compression et filtration

6.1 Introduction

L’objectif de ce chapitre est de présenter une revue des principales approches théoriques
susceptibles d’apporter des concepts clés pour décrire le comportement des pates de ferrite au

cours de leur mise en forme par compression-filtration sous champ magnétique.

La complexité et la multitude des phénoménes mis en jeu au cours de I'opération de mise en
forme nous ont conduis & procéder a des choix arbitraires. Nous avons donc mené nos recherches

autour des deux thémes suivants :

— modélisation du comportement des pates et suspensions,

— interaction entre phénoménes magnétiques et mécaniques.

Dans la littérature, plusieurs approches sont utilisées pour modéliser le comportement des
matériaux comme les pates ou les suspensions. Ce dernier est généralement décrit au moyen de
modéles basés sur un formalisme monophasique. Avec cette démarche, qui utilise '’hypothése
d’homogénéité du matériau, la rhéologie du mélange dépend généralement de la fraction volu-
mique de particules. Son intérét est souvent limité & la simulation de I'opération de remplissage
et est inapte & rendre compte des phénoménes de ségrégations, car le comportement du mé-
lange est décrit par un champ de vitesse unique. Dans la mise en forme de matériau diphasique
telle que celle des péates de ferrite par compression-filtration, les vitesses des phases solides et
liquides sont souvent différentes. Pour rendre compte de ce phénoméne, le comportement du
matériau est décrit a partir d’'un formalisme diphasique. Basé sur la théorie des mélanges
polyphasiques, les constituants sont considérés comme des milieux continus superposables. Les
équations de conservation de la masse, de la quantité de mouvement et de ’énergie de chacun
des constituants sont écrites comme pour un milieu continu classique. Cependant, des termes
supplémentaires sont introduits afin de rendre compte des interactions entre les constituants du
mélange. FEnfin, une autre voie consiste a utiliser des approches micro-macro. Ces approches
prétendent déduire le comportement & I’échelle macroscopique & partir de la modélisation des
phénomeénes physiques a ’échelle microscopique. Ces méthodes ambitieuses permettent & ce jour
une meilleure compréhension de la physique du probléme et sont indispensables & long terme si

I’on souhaite fournir des modéles plus réalistes.
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6.2. Comportement homogéne équivalent

6.2 Comportement homogéne équivalent

Le comportement des matériaux comme les suspensions est généralement décrit a partir
de I'hypothése d’homogénéité du mélange. Ce dernier est donc vu comme un fluide visqueux
newtonien ou non newtonien présentant une viscosité équivalente. Ainsi dés 1906, EINSTEIN
[1906] propose dans le cas de suspension diluée de sphéres rigides, une loi reliant la viscosité

relative 7, du mélange a la fraction volumique des particules :

m=-L=1+25¢ (6.1)

7o

avec 7)o viscosité du liant et 7 viscosité de la suspension. La validité de cette relation a
été établie pour une fraction volumique de particules ¢ inférieure & environ 0.1, c’est a dire
lorsque les particules sont relativement éloignées les unes des autres. Depuis cette date, la loi
a été successivement reprise notamment par BATCHELOR [1972] dans le cas de suspension
"semi-diluée". Toutefois, ces relations deviennent caduques dés lors que les tailles des particules
au sein de la suspension sont différentes (suspensions polydisperses). D’autres lois prenant en
compte les concentrations respectives des particules de méme dimension sont alors applicables
[MOONEY, 1951], [ROSCOE, 1952|, [FARRIS, 1968|. Dans le cas des dispersions colloidales
(particules de dimension moyenne comprise entre 0.2 et 0.002 pm en suspension dans un fluide),
le comportement du mélange est décrit au travers de modéles exprimant la viscosité en fonction
non seulement de la fraction volumique de particules mais aussi du taux de cisaillement. De
telles lois sont également utilisées pour décrire le comportement en régime permanent des semi-
solides ou encore pour simuler le moulage par injection de poudres. JOLY [1976] et LOUE [1992]
proposent une loi d’évolution exponentielle de la viscosité apparente 7, avec la fraction volumique

de solide f* de la forme :

e = Aexp (B [?) (6.2)

ou A et B sont deux constantes a ajuster. Des lois d’évolution plus élaborées peuvent étre
utilisées. TURN et WANG [1991] proposent notamment une évolution de la viscosité apparente

tenant compte de la gamme de vitesse de cisaillement.
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Chapitre 6. Regard sur la modélisation des phénoménes de compression et filtration

6.3 Formalisme diphasique basé sur la théorie des mélanges

Pour rendre compte du caractére hétérogéne des pates ou suspensions, une approche théorique
généralement utilisée repose sur la théorie des mélanges [TRUESDELL and TOUPIN, 1960].
Celle-ci considére les diverses phases du mélange comme des milieux continus superposables dans
I’espace. Elle a été utilisée en mécanique des sols pour modéliser le comportement des milieux
poreux drainés [COUSSY, 1991]. Plus récemment, elle a servi & modéliser le comportement de po-
lymeres chargés de poudres métalliques en injection [LANTERI et al., 1996], [DUTILLY, 199§|,
[BARRIERE, 2000], et en extrusion [LOUGE, 1996a|, [CASELLA, 1997|, [RACINEUX, 1999
mais également le comportement d’alliage a 1'état semi-solide [GEBELIN, 2000] et des SMC
[LECORRE, 2001].

6.3.1 Définitions

Pour pouvoir écrire les équations de conservation de la masse et de la quantité de mouve-
ment, il faut définir un volume élémentaire représentatif (VER) du matériau étudié. Le volume
infinitésimal V' entourant le point matériel doit donc étre suffisamment grand vis a vis de la
taille des particules et des molécules de fluide mais suffisamment petit a ’échelle des déforma-
tions [INGUYEN et al., 1994]. Sous I'hypothése d’existence d’un VER, le mélange peut étre décrit
comme un milieu diphasique (Figure 6.1), vu comme la superposition de deux constituants (1’eau
de laquelle on aurait retiré la poudre de ferrite (phase liquide) et la poudre dont on aurait retiré

I'eau (phase solide)).

Les deux phases peuvent donc étre considérées comme des milieux continus poreux su-
perposables. Chaque phase («) (o = s pour la phase solide ou a = [ pour la phase liquide) est

alors décrite par :

— sa densité apparente p(®) = f (O‘)p(a) ol p(q) est la densité intrinseque ou la densité théorique
du matériau 100% dense et f(®) la fraction volumique de la phase o (f(® = V() V),

— sa vitesse de déformation macroscopique D@ = % (gradT 7@ 4 grad 7(0‘)),

— son champ de contrainte macroscopique o(®,

— ses propres conditions aux limites.
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) ::’" Q:
D I‘

Point matériel de la phase o Q G'AW‘F

Milieu diphasique : Pate

ORY0)
IgN P

p®), VO ' 5 .@
N2
?} I“Q@ " % %C

Phase solide : Poudre Phase 11qu1de : Eau

FiG. 6.1 — Représentation schématique de la pate de ferrite vue comme un milieu diphasique.

6.3.2 Lois de conservation

A partir de ces définitions, sont écrits, pour chacune des phases «, les divers bilans thermo-
dynamiques classiques de la mécanique des milieux continus. Les équations de conservation de
la masse et de la conservation de la quantité de mouvement suffisent dans le cas d’un probléme
isotherme. En conditions anisothermes, il faut introduire les équations de conservation de 1’éner-
gie. Nous ne développerons pas ces derniéres équations dans ce manuscrit, néanmoins le lecteur

pourra se référer aux travaux de BOWEN [1976] sur 1’établissement de ce bilan.

6.3.2.1 Conservation de la masse

Le bilan de masse est écrit en considérant que la masse de chacune des phases « reste constante
au cours du temps, sous I’hypothése qu’aucun transfert de masse n’est possible entre les différents
constituants du mélange (phénoménes de diffusion par exemple). Ce bilan aboutit aux équations

locales suivantes :

(5) (s)
AT PO divy ) =0 (6.3)
dt
0 o0
d dt + pVdivo® =0 (6.4)

L d@) e . . .
ol dﬁ est la dérivée particulaire en suivant la phase («).
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Remarque : Si le milieu est saturé, la somme des fractions volumiques doit étre nulle en

tout point du milieu et & tout instant [MODIGELL et al., 1998| :

) 4 ¢ =1 (6.5)

6.3.2.2 Conservation de la quantité de mouvement

L’équation du mouvement de la phase a est obtenue & partir de ’application du principe
fondamental de la mécanique classique pour un milieu continu déformable & une partie D du

systéme étudié [TRUESDELL and TOUPIN, 1960]. Pour chaque phase, ces équations s’écrivent :

9 dITE & P L =)
p T:dwa + 0¥+ (6.6)
50
pwde — div oW 4 5O _ 7 W) (6.7)

.
ot b (@) représente la résultante des forces volumiques extérieures s’appliquant sur la phase a,

et ou 7 (/%) représente Iaction du milieu solide sur le milieu liquide. D’aprés le principe d’action

réaction, les forces d’interaction doivent vérifier :

TWs) L s/ — (6.8)

La théorie des mélanges proposée par BOWEN [1976] suppose qu’il n’y a pas de moment

volumique partiel exercé sur le constituant a, ni de moment d’interaction entre les différentes

phases. Sous ces hypothéses, la conservation de la quantité de mouvement méne a la symétrie
du tenseur o(®.

6.3.2.3 Lois de comportement

La détermination du comportement mécanique du milieu diphasique nécessite dans un pre-
mier temps la connaissance du comportement de chacune des phases. Le tenseur des contraintes

de chaque milieu est généralement décomposé en deux contributions :

o) — U3 | gl f (6.9)

o) — g/ 4 geff (6.10)
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6.3. Formalisme diphasique basé sur la théorie des mélanges

ol/9) et a(s/D sont respectivement la contrainte induite dans la phase liquide par la phase
solide et réciproquement. o(®¢/1 et o(Weff représentent les tenseurs des contraintes effectives
de la phase solide et de la phase liquide respectivement. Dans le cas d’un milieu biphasique
saturé constitué d’'une premiére phase plutét liquide et d’une seconde plutédt solide, présentant
une fraction volumique de la phase solide élevée (f (8) ~ 0.6), les tenseurs ol/9) et (/D sont

généralement exprimés sous la forme :

ol/s) = — &1 (6.11)

o/ = U1 = —(1- f(s))piI (6.12)

ol I est le tenseur unité, p; la pression interstitielle. Ces hypothéses analogues a celles adop-
tées dans les sols saturés, [BIOT, 1955], [COUSSY, 1991], ont été reprises pour modéliser la mise
en forme des alliages métalliques a I’état semi-solide NGUYEN et al., 1994], [MARTIN et al., 95],
[GEBELIN, 2000] mais également le moulage par injection de polymeéres chargés en poudres mé-
talliques [BARRIERE, 2000]. Les lois de comportement de la phase solide et de la phase liquide

sont finalement recherchées sous la forme :

o) = —f6p. 1+ g)el] (6.13)

o = —(1 = fONpI + O] (6.14)

GEBELIN [2000] adopte cette décomposition pour simuler le comportement d’alliage de ma-
gnésium. Il décrit le comportement de son alliage semi-solide & partir de la loi thermoélastovi-
scoplastique initialement proposée par ABOUAF [1986] et GREEN [1972] et également utilisée
a froid par SHIMA et OYANE [1976] selon :

Deg [A B-A
D) = Pea [ A s)essr O tr (o el (6.15)
Ocq |2 6

Il considére expérimentalement que seule la partie hydrostatique du tenseur des contraintes
agit sur le comportement de la phase liquide. Sur le plan numérique, la rhéologie de cette derniére
phase est décrite par un modéle fluide purement visqueux avec une viscosité macroscopique

fonction de la fraction volumique f*) sous la forme suivante :
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Chapitre 6. Regard sur la modélisation des phénoménes de compression et filtration

o Vels = 2 fO DO (6.16)

BARRIERE [2000], pour simuler le moulage par injection de polymeéres chargés de poudres,
adopte la méme loi que celle adoptée par GEBELIN pour la phase liquide. Il considére que la
phase solide peut étre décrite a partir d’'un modeéle de fluide visqueux non newtonien dont la
viscosité dépend de la vitesse de déformation et de la fraction volumique de la phase solide

suivant :

oWl = 2n(f(s), D)D) (6.17)

Enfin LANTERI [1996], pour des pates de céramiques, adopte un comportement viscoplas-
tique et LOUGE [1996b| généralise un comportement de type Cam Clay pour des pates d’alumine.

6.3.2.4 Evolution des masses volumiques

En adoptant les décompositions 6.13 et 6.14 des tenseurs des contraintes de chaque phase, on
introduit une nouvelle inconnue : la pression interstitielle p;. Les problémes sont généralement
résolus de deux maniéres différentes. Une premiére voie adoptée par GEBELIN [2000] considére
la masse volumique intrinséque de chaque phase « lié a la pression insterstitielle p; par une

fonction d’état. La densité macroscopique s’écrit sous la forme :

P\ = F 0 (ps) (6.18)

Une seconde voie généralement utilisée suppose que chacun des matériaux constituant les

phases sont intrinséquement incompressibles :

Vi, o =), (6.19)

6.3.2.5 Terme d’interaction

La loi utilisée pour le terme d’interaction entre les phases est généralement composée de deux
termes résultant des efforts exercés par la différence des vitesses des différentes phases et par les
gradients thermiques. Dans le cas d’une évolution isotherme, le comportement d’interaction entre

les constituants est généralement décrit a partir d’une loi de Darcy :
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6.3. Formalisme diphasique basé sur la théorie des mélanges

TEM = (7 — 7 0) (6.20)

ou k, est le coefficient d’interaction qui s’exprime en fonction de la viscosité du fluide filtrant

n(l) et la perméabilité B du squelette selon :

O]
Ui
k= 21
B (6:21)

Le coefficient de perméabilité B dépend de paramétres géométriques liés & la morphologie du
milieu. Il peut étre déterminé & partir de formules empiriques ou expérimentalement. Dans ce
dernier cas, il faut réaliser des essais de filtration du fluide & travers le squelette solide (sans le

déformer) a différentes vitesses.

6.3.2.6 Bilan équations/inconnues

Les lois générales purement mécaniques spécifiques a la description du comportement du

milieu biphasique sont rassemblées ci-dessous dans les Equations 6.22 & 6.25 :

1. Conservation de la masse la phase solide (milieu poudre)

(5) pls)
de + pPWdivT® =0 (6.22)

2. Conservation de la masse du milieu fluide (eau)

(1) (D)
dd—f + pWdivv® =0 (6.23)

3. Conservation de la quantité de mouvement du milieu poudre

FORHO
dt

p(®) = div (— FEp + o)elT ) + @ 7w (6.24)

4. Conservation de la masse du milieu fluide

dOTO
dt

@

P = div (—(1 = fO)pid + g OIT) 4+ T - 7 (6.25)

Si les lois de comportement de la phase solide, du milieu fluide et du terme d’interaction sont
connues, les inconnues & déterminer sont :

~ la fraction volumique f(*) (1 inconnue),
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— les champs de vitesses 7 et 7®) (6 inconnues),

— la pression interstitielle p; (1 inconnue).

Soit au total, 8 inconnues & déterminer. Les équations & disposition sont :

— les équations de conservation de la masse (2 équations),

— les équations de conservation de la quantité de mouvement (6 équations)

Moyennant la prise en compte des conditions initiales et des conditions aux limites, ces 8

équations permettent de résoudre le probléme.

6.3.3 Vers une application du formalisme multiphasique aux péates ferrites

La Figure 6.2 synthétise la démarche a adopter si 'on souhaite décrire le comportement des

pates ferrites & partir d’une approche diphasique.

Pate de ferrite
(milieu diphasique)

v v
. « Dissociation du milieu en deux phases » ..
Phase solide Phase liquide
-Caractérisation expérimentale (eau)

- Loi de comportement =

- Identification des parametres «

Description des interactions
- passage micro-macro par
homogénéisation

11

e Intégration des équations constitutives dans le code de calcul
¢ Validation numérique
e Simulation

F1G. 6.2 — Représentation schématique de la démarche & adopter pour simuler la compression-

filtration des ferrites & partir d’'une approche diphasique.

La pate est considérée comme un milieu saturé formé de deux phases : I’eau et la poudre. En
adoptant la décomposition 6.13, le comportement de la phase solide peut étre étudié a partir d’une
série d’expérience de caractérisation expérimentale. Pour déterminer le comportement effectif

du matériau, GEBELIN [2000] a effectué sur ses alliages semi-solides un essai de compression
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en matrice drainée & de faibles vitesses de déformation. En effet, dans ces conditions, le
terme relatif & la pression interstitielle devient négligeable et par conséquent l'essai refléte le
comportement effectif de la phase solide. Une autre voie, plus délicate, pourrait consister a
adopter une approche théorique permettant de relier les propriétés microscopiques aux propriétés
macroscopiques, en considérant, & I’échelle microscopique, les grains de poudre entourés d’une
fine couche de fluide. De la méme maniére, & partir de la décomposition 6.14, la rhéologie de la
phase liquide peut étre décrite a partir d’'un modéle de type fluide visqueux newtonien ou étre
considéré comme négligeable suivant la fraction volumique de phase solide en présence. Enfin
la détermination de la forme du terme d’interaction pourra étre obtenue par des considérations

théoriques a partir de passage micro-macro par homogénéisation.

6.4 Développements théoriques basés sur une technique d’homo-
généisation

Les méthodes d’homogénéisation prétendent donner une description compléte & 1’échelle
macroscopique du milieu étudié a partir de la description compléte a 1’échelle microscopique.
La méthode des développements a échelles multiples, introduite par BENSOUSSAN [1978] et
SANCHEZ-PALENCIA [1980], permet d’atteindre ces objectifs. Les détails de la méthodologie
présentés ici, sont donnés par AURIAULT [1991]. Les problémes abordés a I'aide de cette mé-
thode sont nombreux et variés. Il nous semble tout particuliérement intéressant de présenter et
d’interpréter les résultats sur lesquels elle débouche au travers de quelques exemples de la littéra-
ture afin de mettre en évidence les informations qu’elle est susceptible d’apporter pour modéliser
le comportement des pates ferrites au cours de leur mise en forme par compression-filtration sous

champ magnétique.

6.4.1 Meéthode des développements a échelles multiples

La méthode repose sur 'existence d’un Volume Elémentaire Représentatif (VER) du milieu,
trés petit comparé au volume macroscopique. Dans un milieu périodique, le VER. représente la
cellule périodique. Si [ représente la longueur caractéristique du VER et L la longueur caracté-

ristique macroscopique (Figure 6.3), la séparation des échelles impose :

l
7=¢e< 1 (6.26)
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milieu
= macroscopique
équivalent ?

Fi1G. 6.3 — Description schématique du comportement des pates ferrites & partir d’'une méthode

d’homogénéisation.

Les deux longueurs caractéristiques L et [ introduisent deux variables d’espace sans dimension
y= X/l et x = X/L, ou X est une variable d’espace physique. La variable x est la variable
macroscopique (ou lente) et y est la variable d’espace microscopique (ou rapide). La premiére
étape de la méthode consiste & choisir le point de vue : macroscopique ou microscopique. Ils
sont équivalent et leur choix dépend des commodités. On notera cependant que la dérivation

spatiale 10 est différente. Si le point de vue microscopique est adopté, celle-ci prend la forme :

S I (6.27)

Si le point de vue macroscopique est retenu, 'opérateur dérivé devient :

00n considére la grandeur ® fonction des variables d’espace macroscopique @ et microscopique y soit ® =

®(z,y). La dérivation composée, dans le cas ou le point de vue microscopique est adoptée, donne :

de(z,y) 0P 090z

dy ~ 9y Oz dy
Compte tenu de e =1/L, y = X/l et * = X /L, il vient ‘g—z = ¢. Les dérivées s’expriment alors par :

do(@.y) o0 o0
dy Oy +88w

Si ’on considére le point de vue macroscopique :

do(z,y) 0P 020y

de Oz ' Oy oz
Compte tenu de g—g = ¢~ 1, la dérivation composée s’écrit :

de(z,y) _ 0 109
de ~ Ox te oy
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d_0 .0
dz 9z ' ° y

(6.28)

L’étape suivante du procédé consiste & adimensionnaliser les équations qui régissent la phy-
sique du probléme a I’échelle locale. Les nombres adimensionnels évalués en prenant en compte la
physique du probléme, sont exprimés en fonction des puissances de . Les champs de grandeurs

physiques inconnues sont ensuite recherchés sous la forme de développements asymptotiques de

la forme :

o = o(x,y) = 2O(w,y) + 'V (z,y) + 200 (2,y) + ... (6.29)

Ils sont introduits dans la description locale adimensionnalisée. L’identification des termes
de méme puissance de ¢ fait apparaitre différents problémes a résoudre. Une homogénéisation
parfaite est obtenue quand ¢ — 0. En pratique, € prend une valeur finie faible, la description ma-
croscopique équivalente qui est donnée au premier ordre par @0), représente une approximation
du comportement réel avec une précision de 'ordre de . Pour clarifier la méthode et préciser
son intérét ainsi que ces éventuels apports dans le cadre de la modélisation du comportement
des péates de ferrites, nous allons développer plusieurs exemples concrets. Nous avons retenu le
cas des milieux poreux déformables, celui du comportement mécanique des alliages semi-solide

et ’étude des suspensions de particules solides soumises a des forces magnétiques.

6.4.2 La méthode a travers quelques exemples

L’étude par homogénéisation du comportement d’un milieu poreux saturé déformable a été
menée par AURIAULT et SANCHEZ-PALENCIA [1977]. Le milieu, supposé périodique, est
constitué de deux matériaux (Figure 6.4) :

— une matrice poreuse 0,

— un fluide interstitiel Q.

A T’échelle microscopique, les auteurs supposent que le milieu solide est régi par un compor-
tement de type élastique linéaire. La rhéologie du fluide interstitiel est décrite au travers
d’un modéle de type fluide visqueux newtonien. Les auteurs négligent les forces de masse et
les accélérations et considérent que le fluide est incompressible. Les conditions aux limites
du probléme sont telles que sur l'interface, le déplacement et la contrainte normale sont continus.

En admettant que les contraintes & I’échelle macroscopique et les déplacements dans le solide et
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D © o

QS

Fi1ac. 6.4 — Représentation schématique du milieux poreux d’un point de vue microscopique.

le fluide sont respectivement du méme ordre de grandeur, le systéme d’équations du probléme
adimensionnalisé fait intervenir un nombre sans dimension noté Q. Ce terme qui représente le

rapport entre les termes de pression et de viscosité de I’équation de Stockes s’écrit :

_ |grad p|

N

(6.30)

En utilisant la longueur L comme longueur de référence, le nombre adimensionnel @7, est tel

que :

_o(PL
QL=0 (w) (6.31)

Ainsi suivant les ordres de grandeurs de @Qj relativement a e différents cas sont homogé-
néisables. La Figure 6.5 présente les différentes situations ainsi que les diverses descriptions

auxquelles elles conduisent.

A O(?) (™) o(1)
Description macroscopique Description macroscopique Description macroscopique
diphasique monophasique élastique monophasique viscoélastique

Fi1G. 6.5 — Bilan a I’échelle macroscopique des situations homogénéisables et des descriptions

correspondantes en fonction de l'ordre de Q7.

Ainsi lorsque Q7 = O(¢7?), la description macroscopique correspondante est diphasique
similaire a celle décrite par BIOT [1955]. Le comportement de la phase solide est un comporte-

ment élastique. La vitesse relative de la phase fluide est régie par la loi de Darcy. Dans le cas ou

132



6.4. Développements théoriques basés sur une technique d’homogénéisation

QL = 0(5*1), le comportement macroscopique équivalent est décrit par un comportement mo-
nophasique élastique. Le fluide ne se déplace pas par rapport a la matrice solide et interagit
uniquement par l'intermédiaire de sa pression. Enfin, si Q7 = O(1), le milieu macroscopiquement

équivalent est décrit par un comportement monophasique viscoélastique.

La méthode a également été utilisée pour décrire le comportement des alliages semi-solides
[GEINDREAU and AURTAULT, 1999]. Ce dernier est parti d’une description microscopique di-
phasique, le comportement de la phase solide étant régi par une loi viscoplastique de type Odqvist,
celui de la phase liquide par un fluide newtoninen incompressible. L’étude que les auteurs ont me-
née a montré que suivant l'ordre de grandeur d’un nombre adimensionnel défini comme le rapport
du terme de pression sur le terme visqueux de la phase fluide, les descriptions macroscopiques
correspondantes étaient différentes. En particulier, pour des vitesses de déformation faibles, le
comportement macroscopique du semi-solide peut étre décrit par un modéle diphasique. Lorsque
les vitesses de déformation sont élevées, le milieu équivalent est un milieu monophasique incom-
pressible. Pour les vitesses intermédiaires, le comportement du milieu équivalent peut étre décrit

par une loi viscoplastique ou le fluide n’interagit que par sa pression.

Les études menées par LEVY [1984], [1985], [1988] sont également intéressantes si l'on en-
visage d’étudier le comportement des ferrites au cours de leur mise en forme parce qu’elles
concernent le probléme de suspension de particules solides soumises & des forces magnétiques.
LEVY considére un mélange constitué de particules solides en suspension dans un fluide visqueux

— = —
incompressible, soumis & une densité volumique de forces j A B, ou j est le vecteur densité
de courant et B est Iinduction magnétique. A partir d’'une méthode d’homogénéisation, elle
montre que cette densité volumique de forces extérieures modifie la microstructure en particulier
en influencant la rotation des particules élémentaires. Le comportement macroscopique de la
suspension prend alors un caractére non-newtonien. Les forces extérieures agissent directement

sur la forme du tenseur des contraintes au point de le rendre non-symétrique.

De ces différentes études, on constate que la méthode d’homogénéisation présentée ici consti-
tue un outil puissant pour décrire le comportement de structure périodique. Elle permet en effet
de définir la description a adopter en fonction de 'amplitude des grandeurs caractéristiques mises
en jeu et une meilleure compréhension de la physique des phénoménes. De ce point de

vue, en l'appliquant au cas des ferrites, elle permettrait d’affirmer ou d’infirmer les observa-
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tions expérimentales que nous allons présenter au chapitre 7. De telles approches ambitieuses
sont indispensables a long terme, car elles devraient fournir des modéles de comportement plus

réalistes.

6.5 Magnétohydrodynamique

Pour pouvoir prendre en compte le champ magnétique dans la modélisation de la mise en
forme des ferrites, il est nécessaire d’introduire les équations de I’électromagnétisme. Ces lois

sont [MOREAU, 1990] :

1. la loi ’Ohm

—

" =o(E +7 AB) (6.32)

— —
ou j est le vecteur densité de courant, o la conductivité électrique du milieu, E' le champ

L . — .
électrique et v le vecteur vitesse,

2. les équations de Maxwell

— —
rotB = up j (6.33)
—
divB =0 (6.34)
0B
tE=——— 6.35
ro = (6.35)

— —
avec B induction magnétique, H champ magnétique ou excitation magnétique.

En présence du champ magnétique, il apparait une densité volumique de forces 7 A E) ap-
pelées forces de Laplace. Dans le cas de la mise en forme des ferrites, et comme 1’a montré
LEVY, cette force agit comme un couple qui tend & faire pivoter les particules afin de constituer
une direction d’aimantation privilégiée. Si I'on adopte une modélisation du comportement des
ferrites a partir de I’approche diphasique présentée au paragraphe 6.3, cette force doit étre prise
en compte au niveau du terme ?(“) qui représente la résultante des forces volumiques exté-

rieures. La force de Laplace va donc agir tant sur la phase solide (o = s) que sur la phase liquide
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(w = 1). Un des avantages du formalisme diphasique est qu’il permet de dissocier cette action.
Récemment, GEINDREAU [2001al, [2001b] a étudié 1’écoulement d’un fluide conducteur dans un
milieu poreux en présence d’'un champ magnétique. Cette étude qui concerne de nombreuses ap-
plications et en particulier celle de la mise en forme des ferrites a été menée par homogénéisation.
GEINDREAU considére I’écoulement d’un fluide conducteur newtonien incompressible dans un
milieu poreux rigide en présence d’un champ magnétique. A I’échelle des pores, I’écoulement du

fluide est gouverné par le systéme d’Equations 6.36 & 6.41 :

—grad p+ AV + 7 AB =0 dans Qf (6.36)
divv =0 dans Qf (6.37)

ou €y désigne le domaine du VER occupé par le fluide, o le vecteur vitesse, p la pression, u
—
la viscosité du fluide et le B l'induction magnétique. Le vecteur densité de courant 7 est relié

RN
au vecteur vitesse et au champ électrique E par la loi d’Ohm :

—
J

=0 (E+TAB) dans (6.38)

Dans le domaine solide, la loi d’Ohm se réduit & :

—=
J

N
=osF dans Qs (6.39)

Les équations de Maxwell dans le tout le domaine §2 sont également valides :

— — —
divB =0 et B =u"H dans Q (6.40)

avec u* est la perméabilité magnétique supposée isotrope et

rot E=0 dans Q (6.41)

Ces équations sont complétées de conditions aux limites & 'interface. La mise sous forme
adimensionnelle du systéme d’Equations 6.36 & 6.41 permet de définir différents nombres sans
dimensions dont le nombre de Hartman Ha caractérisant le rapport des forces électromagnétiques

sur les forces visqueuses :
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Ce nombre de Hartman est bien connu en magnétohydrodynamique parce qu’il controle en
partie les écoulements des métaux en canalisation fermée et en présence de champ. GEINDREAU
montre que si ce nombre de Hartman est fini, i.e. ¢ < Ha < =1 avec € = /L, ot [ représente
la taille caractéristique des pores du milieux poreux et L la taille caractéristique de I’échantillon,
la loi de filtration obtenue posséde une structure semblable & la loi de Darcy, mais avec un terme
supplémentaire proportionnel au champ électrique macroscopique. Dans la littérature, cette in-
fluence du champ magnétique sur la loi de filtration a été démontrée expérimentalement par Mc
WHIRTER [1998] et WALLACE [1969] mais aussi & partir d’une démarche phénoménologique
par RUDRAIAH [1975]. Ce dernier propose d’introduire directement dans la loi de Darcy un

terme magnétique proportionnel & la force de Lorentz tel que :

k
q = ;(—grad D+ 7 A E) (6.43)

olt ¢ est le vecteur taux d’écoulement, k la perméabilité, gradp le gradient de pression

—
du fluide, 7, le vecteur densité de courant et B l'induction magnétique. RUDRAIAH [1975]
montre que le vecteur taux d’écoulement décroit considérablement quand l'intensité du champ

magnétique est accrue.

Dans le cas de la mise en forme des ferrites, cette loi de Darcy modifiée doit étre prise en

compte dans 'approche diphasique.

6.6 Conclusion

L’étude bibliographique que nous venons de développer montre la diversité des outils mathé-
matiques actuellement utilisés pour décrire le comportement des matériaux et en particulier les

pates, les suspensions, les milieux poreux...

Dans les approches existantes, le comportement des matériaux comme les semi-solides ou les
polymeéres chargés de poudres métalliques est modélisé au cours du remplissage en utilisant des
schémas basés sur un formalisme monophasique. Ces approches sont inaptes & rendre compte

des phénomeénes de ségrégations de phases en particulier parce que le mélange est décrit par
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un champ de vitesse unique. Pour prendre en compte ’éventuelle différence entre les vitesses
des différentes phases, le mélange est alors considéré comme un milieu continu superposable et
un formalisme diphasique est utilisé (théorie des mélanges). Les équations de conservation de
la masse, de la quantité de mouvement de chacun des constituants sont écrites comme pour un
milieu continu classique. Cependant, des termes supplémentaires sont introduits afin de rendre

compte des interactions entre les constituants du mélange.

Les approches micro-macro et en particulier la méthode d’homogénéisation basée sur les dé-
veloppements asymptotiques a échelles multiples constituent également un outil mathématique
puissant pour décrire le comportement macroscopique & partir de la connaissance du compor-
tement microscopique de milieux a structure périodique (milieux poreux, suspensions...) Ces
approches ambitieuses semblent étre indispensable & long terme, car elles assurent une meilleure
compréhension des phénomeénes physiques du probléme étudié et fournissent des formes réalistes

de loi de comportement.

Enfin, en présence d’'un champ magnétique dans un milieu fluide en général, il apparait une
densité volumique de force appelé force de Laplace. Si cette derniére modifie I'orientation de
particules solides en suspensions dans un fluide, elle modifie également la loi de filtration d’un

fluide au travers d’un milieu poreux.

De ces différents points de vue, il est alors possible de tirer quelques conclusions quant a la
modélisation des pates de ferrites au cours de leur mise en forme par compression-filtration sous
champ magnétique. En raison du caractére diphasique des pates d’hexaferrite de strontium, il
semble nécessaire d’utiliser un formalisme diphasique si I’on souhaite rendre compte de I’ensemble
des phénoménes mis en jeu au cours de la mise en forme et prédire la répartition de la phase
solide dans le géteau, la teneur en eau finale, les éventuelles ségrégations de phases... Le champ
magnétique utilisé industriellement pour orienter les grains de poudre et constituer une direction
d’aimantation privilégiée influe également sur la filtration de ’eau pendant 'opération de mise

en forme. Il doit donc étre pris en compte dans la modélisation.
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7.1 Introduction

La premiére partie de ce chapitre est consacrée & I’étude du comportement mécanique du
matériau au cours de sa mise en forme par compression-filtration sous champ magnétique. La
caractérisation expérimentale doit atteindre plusieurs objectifs. Le premier est d’identifier la re-
lation entre la réponse du matériau lorsque celui-ci est soumis & une sollicitation mécanique. En
d’autre terme, on cherche dans notre cas a définir la relation entre les champs de contraintes o ()
et de déformations e(z). Le second est d’acquérir une meilleure compréhension des mécanismes
régissant le comportement du matériau afin éventuellement de pouvoir relier I’approche macro-
scopique & une approche plus physique. Dans ce but, nous avons réalisé des essais de compression
en matrice drainée sur les pates d’hexaferrite Grade A et Grade B présentées au paragraphe 5.4.
Une étude détaillée de I'influence de certains paramétres comme la température ou la vitesse de
compression a été menée afin de mettre en évidence un éventuel comportement viscoplastique.
Ultérieurement, les données expérimentales permettront d’identifier les paramétres du modéle

retenu pour la simulation numérique de la mise en forme.

Dans la seconde partie, le comportement du matériau comprimé est étudié sous une va-
riété de sollicitations thermomécaniques utilisant le dispositif de dilatométrie présenté au pa-
ragraphe 4.3.1. L’un des objectifs essentiels de cette étude est d’apporter une meilleure com-
préhension des mécanismes mis en jeu au cours du frittage par ’observation du comportement
macroscopique du matériau. En particulier, ’anisotropie induite au cours de la mise en forme
par compression-filtration sous champ magnétique est étudiée a partir d’échantillons parallélé-
pipédiques testés axialement et transversalement & I’axe de facile aimantation. D’autre part, les
résultats des divers essais réalisés doivent constituer une base de données afin de fournir la pos-
sibilité d’ajuster les paramétres du modéle retenu pour simuler les changements dimensionnels

au cours du frittage.

7.2 Essai de compression en matrice

7.2.1 Dispositif expérimental

Afin de caractériser le comportement mécanique du matériau au cours du procédé de mise
en forme par compression-filtration sous champ magnétique, nous avons concgu, développé et mis

au point un dispositif permettant de réaliser des essais de compression en matrice drainée. Ce
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dispositif, présenté sur la Figure 7.1, repose sur I’architecture du dispositif utilisé pour caractériser
les poudres de fer et de carbure de tungsténe de la premiére partie. Il se compose d’une matrice
de 50 mm de diameétre, d'un poingon supérieur et d’un poingon inférieur présentant des orifices

de 1.5 mm de diamétre permettant I’évacuation de ’eau pendant la compression.

Poingon supérieur AN

Matrice |

H
]
B

Poingon inférieur

ﬁ
JJ_

Fi1G. 7.1 — Dispositif expérimental d’essai de compression en matrice drainée.

Des jauges de déformation collées sur la paroi externe de la matrice permettent, grace & un
étalonnage préalable, de déterminer la contrainte radiale exercée sur 1’échantillon. Les capteurs

de force supérieur et inférieur et le capteur de déplacement complétent cette information, en
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mesurant 1’état de contrainte du matériau tout au long de la compression. La quantité d’eau
évacuée est mesurée afin de vérifier le bilan de masse. Les essais sont réalisés dans des conditions
expérimentales voisines de celles utilisées industriellement, sauf pour les conditions magnétiques,
en raison de l'incompatibilité des mesures électroniques avec ’application du champ environ-
nant : les essais sont donc réalisés sans champ magnétique. Comme nous ’avons montré
dans la premiére partie de ce mémoire, le frottement du matériau sur les parois de la matrice
rend l’essai non-homogeéne. Pour pallier cet inconvénient, nous avons recours a une modélisation
mathématique de D’essai présentée au paragraphe 2.2.3 et qui est reprise ici. Le coefficient de

transmission des contraintes a est défini selon :

()

Ozs — Oz

& = Oprm

ol 0.5, 0, et opy, sont respectivement les contraintes axiales supérieure, inférieure et ra-
diale moyenne mesurées expérimentalement. Le coefficient de frottement est obtenu a partir de

I’expression suivante :

S 0.5 — 0z

H=PH om

(7.2)

ol P est le périmétre de I’échantillon, H sa hauteur et S sa section.

La procédure expérimentale que nous avons adoptée pour ’ensemble de la campagne de

mesure réalisée est la suivante :

lubrification de la matrice & partir du lubrifiant industriel et obturation des orifices d’éva-
cuation de I’eau du poincon inférieur & ’aide d’un papier filtrant,

— insertion d’une quantité de pate (~ 100 g) a partir d’une seringue de dosage dans la matrice,
— réalisation de l'essai a vitesse de traverse constante,

— mesure de la quantité d’eau évacuée et de la densité de ’échantillon comprimé,

— séchage de I’échantillon et mesure de la densité du comprimé & vert.

L’une des difficultés techniques majeures de ces essais concerne 'opération d’injection de
la pate dans la matrice, opération au cours de laquelle il faut éviter d’emprisonner de lair.
Afin de le vérifier, nous avons mesuré la quantité d’eau évacuée au cours de la compression &
diverses intervalles de temps ¢. Sans présence d’air au sein de la péte, cette quantité d’eau doit

étre proportionnelle au déplacement du piston. La Figure 7.2 présente 1’évolution expérimentale

142



7.2. FEssai de compression en matrice

et théorique de la masse d’eau évacuée en fonction du déplacement du piston. L’évacuation de
lair au sein du matériau semble se faire aux premiers instants de la compression (non linéarité
de la quantité d’eau évacuée vis a vis du déplacement du piston). Par la suite, les mesures
expérimentales sont relativement bien ajustées par une droite de méme pente que celle de la
courbe attendue. Malheureusement ce phénoméne, également présent industriellement, n’est pas
facilement controlable. Nous avons décidé de le négliger notamment lors du calcul de la densité

initiale de la pate au début de I'essai de compression.

35 q
¢ Mesure expérimentale
30 4 | — Calcul théorique
—_ !
‘ -
2 25 A i T
3 Non linéarité | Linéarité
5 - = >
\§ 20 - (Présence d'air) : (Evacuation d'eau seule) /9,/"’
‘ P
: 15 | 2
S | o
Q i 7
2 10 | -
= | L
| P
! ;
5 S
9
0 S T ! T T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Déplacement du piston (mm)

F1G. 7.2 — Comparaison entre les mesures expérimentales et le calcul théorique de 1’évolution de

la quantité d’eau évacuée en fonction du déplacement du piston.

7.2.2 Reésultats expérimentaux

Nous avons étudié le comportement mécanique du matériau en compression en matrice en
faisant varier certains paramétres tels que la vitesse de compression, la température de la pate
mais également sa granulométrie. Les résultats obtenus sont présentés au travers de courbes
donnant la contrainte en fonction de la déformation ou densité relative. Nous ferons également
intervenir le coefficient de transmission des contraintes et de frottement défini au paragraphe
précédent. Avant de présenter les résultats, il est nécessaire de définir clairement la densité

relative dans la mesure ol celle-ci peut revétir deux désignations fonciérement différentes.
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Densité relative humide d;, : La densité relative humide notée dj, est définie comme étant
le rapport de la densité de la phase solide et de la phase liquide divisée par la densité

théorique du matériau fritté (100% dense).

Psolide+liquide
dy, = Pootide tliguide
Pth
Pour Pensemble des calculs, la densité théorique du matériau fritté (100% dense) a été

(7.3)

considérée égale & 5.12 g/cm?. Cette densité cristallographique suppose 100% de phase M.
Densité relative séche d; : La densité relative séche notée dg représente le rapport entre

la densité de la phase solide et la densité théorique du matériau fritté (100% dense).

ds — Psolide
Pth

(7.4)

7.2.2.1 Analyse des résultats d’un essai de référence

L’essai de référence est un essai pour lequel nous avons utilisé des conditions expérimentales

voisines de celles employées industriellement pour la compression des segments de ferrite.

Déformation
0.00 0.13 0.28 0.46 0.67 0.93
50 f f f f {
45 +| —— Contrainte axiale supérieure
40 T|..5-- Contrainte axiale inférieure
= 35+ . .
g & Contrainte radiale
= 30 ¢
(&}
£57
s
i 20 +
5]
O 15+
10 +
5 .
0 ALY
0.29 0.32 0.35 0.40 0.46 0.56

Densité relative séche

Fi1G. 7.3 — Evolution des contraintes axiales supérieure, inférieure et radiale moyenne lors de la

compression en matrice drainée de la pate Grade A.

La Figure 7.3 présente 1’évolution des contraintes axiales supérieure, inférieure et radiale
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7.2. FEssai de compression en matrice

moyenne lors de la compression en matrice drainée a vitesse de traverse constante V.= 0.1 mm /s
de la pate Grade A a température ambiante. L’effort maximum imposé sur ’échantillon a partir
du poingon supérieur a été fixé & 45 MPa. Les incertitudes expérimentales sont estimées & £1

MPa pour les contraintes et £0.005 mm pour les déplacements.

Au début de la compression, les contraintes nécessaires a la déformation et densification du
matériau sont trés faibles puisqu’inférieures & 1 MPa jusqu’a une densité relative séche de 0.45.
Cette zone correspond a la filtration du fluide a travers les particules de poudre. Le nombre de

Reynolds Re local caractéristique de ’écoulement est défini par :

_ Vi
I

Re (7.5)

ol p et u sont respectivement la masse volumique et la viscosité du fluide et V' et [, une vitesse
et une longueur caractéristique de I’écoulement. Dans le cas ot I’on considére que 1’écoulement du
fluide (i.e. 'eau : p = 1000 kg/m3, u = 1072 P1) dans le milieu de longueur caractéristique la taille
des particules (I = 1076 m) s’effectue & la vitesse caractéristique V = 0.1 - 1072 m/s que nous
avons assimilé & celle de la compression, le nombre Reynolds Re est égal & 10~%. L’écoulement
est laminaire puisque Re < 1 et régi par la loi de Darcy. Les efforts ne sont fonction que de la
perméabilité du milieu et de la vitesse de ’écoulement du fluide.

Au dela de cette zone, les particules se sont agglomérées entre elles pour constituer ce que
I’'on appelle couramment le gateau, les efforts exercés sur les poingons en contact avec ce dernier
deviennent de plus en plus importants pour croitre finalement de maniére exponentielle. L’écart
entre les contraintes supérieure et inférieure est relativement faible puisqu’il n’excéde pas 2 MPa.
Il ne justifie pas un faible coefficient de frottement dans la mesure ol ce dernier est défini par
I’Equation 7.2, et dépend de la géométrie de ’échantillon au travers de son diamétre et de sa
hauteur. Son évolution est donnée sur la Figure 7.4.

Malgré une dispersion importante des résultats aux faibles densités, on voit aisément que le
coefficient de frottement croit au fur et & mesure que le matériau se densifie. Cette dispersion des
résultats est inhérente au dispositif expérimental et plus particuliérement aux faibles déforma-
tions mesurées par les jauges collées sur les parois de la matrice et permettant de déterminer la
contrainte radiale. L’écart entre les valeurs mesurées au début de la compression ot p =~ 0.07 et
celles obtenues a la fin de l'essai (u ~ 0.18) est trés important et est fortement influencé par la

teneur en eau. Le coefficient de frottement sera d’un intérét tout & fait particulier lorsque nous
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F1G. 7.4 — Evolution du coefficient de frottement p au cours de la compression de la pate d’hexa-

ferrite de strontium Grade A.

aborderons la simulation numérique de la compression notamment pour définir les interactions
entre le matériau et 'outillage. Les valeurs obtenues sont en adéquation avec celles que ’'on me-
sureraient industriellement, les poingons et la matrice du dispositif expérimental étant réalisés
& partir des mémes matériaux que ceux utilisés in situ. La derniére information que l'essai de
compression en matrice permet de mettre en exergue est celle de I’évolution du coefficient de
transmission des contraintes « en fonction de la densité relative séche de I’échantillon présentée

sur la Figure 7.5.

Sur ce graphique, on constate tout d’abord que la dispersion des résultats est trés importante
tant que la densité relative est inférieure a 0.40. Malgré I'incertitude de ces résultats, nous avons
néanmoins calculé la valeur moyenne des mesures, égale & 0.93. Le comportement de la pate est
donc relativement proche, aux premiers stades de la compression, de celui d’un fluide visqueux
pour lequel le coefficient de transmission des contraintes « est égal & 'unité. Au dela de cette

valeur de 0.4, les mesures, plus précises rejoignent celles obtenues sur les poudres séches.

Le Tableau 7.1 recense les principales caractéristiques de I’échantillon pour lequel nous avons
recalculé le pourcentage d’eau contenu initialement dans la pate afin de vérifier la cohérence avec

les valeurs industrielles. Il est déduit des mesures de la masse initiale de pate et de la masse de
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F1G. 7.5 — Evolution du coefficient de transmission des contraintes a au cours de la compression

de la pate Grade A.

I’échantillon sec selon la formule :

% d’eau initial =

masse initiale pate - masse échantillon sec

masse initiale pate

x 100 (7.6)

Pour 'ensemble des essais réalisés, la teneur moyenne en eau mesurée est de 41.5% alors

que la valeur industrielle de référence est égale a 39%. Cette différence provient probablement

du prélévement de la pate avec la seringue de dosage pendant lequel nous tendons a aspirer

davantage d’eau que de poudre.

Densité de

(g/cm?)

I’échantillon humide

Densité de

I’échantillon sec

(g/cm?)

Pourcentage
pondéral d’eau

initiale (%)

Pourcentage
pondéral d’eau

évacuée (%)

3.25

2.84

41.5

31.8

TaAB. 7.1 — Résultats "caractéristiques" d’un essai de compression en matrice instrumentée.
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7.2.2.2 Discussion des résultats

L’étude de la compression-filtration d’une poudre d’hexaferrite de strontium a été discutée
par quelques auteurs [STRIJBOS, 1974], [KOOLS, 1977|. Lorsque les essais sont réalisés sous
champ magnétique, appliqué parallélement ou perpendiculairement & la direction de pressage, ils

proposent de distinguer différents stades essentiels lors du cycle de compression.

— La premiére étape du procédé correspond & la filtration de ’eau au travers du milieu.
Les grains de poudre restent en suspension par 'intermédiaire des forces de frottement
visqueuses.

— Les efforts croissants de compression engendrés par le déplacement du poingon et la dimi-
nution progressive de la teneur en eau, conduisent & la formation d’un giteau a la surface
du filtre. Ce procédé de filtration sur support avec formation de giteau est décrit par
LECLERC [1988] et repose sur les hypothéses selon lesquelles le gateau est homogene
incompressible et le régime d’écoulement & travers le milieu est laminaire.

— Le dernier stade est atteint lorsque la surface du poingon en mouvement atteint celle
du gateau. Le contact ainsi établit entre le lit de particules et les poingons entraine la
transmission des efforts correspondants dont 1’évolution croit généralement de maniére

exponentielle avec le temps.

Les résultats exposés au paragraphe précédent sur la pate d’hexaferrite de strontium corro-
borent qualitativement les déclarations de ces deux auteurs bien que les essais aient été réalisés
sans champ magnétique. Il semble donc nécessaire de diriger les futures recherches vers un disposi-
tif de caractérisation expérimentale sous champ magnétique afin de pouvoir quantifier clairement
I'influence du champ magnétique tant sur le comportement et la structure du squelette solide
que sur ’écoulement du fluide au sein du milieu poreux. Néanmoins la description macrosco-
pique du matériau tend a s’éclaircir. Le comportement visqueux au début de la compression en
raison de I'importante teneur en eau (75% en volume) tendrait vers celui d’un matériau davan-
tage élastoplastique & la fin de la compression. Nous allons étayer maintenant notre propos en
étudiant successivement l'influence des deux paramétres que sont la vitesse de compression et la

température de la pate.
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7.2.2.3 Sensibilité des résultats a la vitesse de compression

Des essais de compression en matrice sur la pate Grade A ont été réalisés a diverses vitesses
de compression : 0.05 mm/s, 0.1 mm/s, 0.15 mm/s et 0.2 mm/s. La Figure 7.6 montre I’évolution

de la contrainte axiale en fonction de la densité relative humide pour les différents essais.

50 +

—V=0.2 mm/s
A (O V =0.15 mm/s
40 |- V =0.1 mm/s
35 1|==-V =0.05 mm/s

30 A
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15 A

Contrainte appliquée (MPa)

10 4

5,

0 T U U = i \- = i T T T 1
03 035 0.4 045 05— 055 0.6 0.65 0.7

ensité relative humide

Fi1G. 7.6 — Evolution de la contrainte axiale appliquée en fonction de la densité relative humide

de la pate Grade A pour différentes vitesses de compression.

On constate tout d’abord que les courbes sont dépendantes de la vitesse de compression.
Cette dépendance, certes faible, n’est pas conservée de maniére identique tout au long de la
compression. Une analyse plus fine des courbes fait apparaitre deux comportements distincts
suivant que nous nous plagons au-dessous ou au-dessus d’une densité relative humide égale a

0.55 (0.46 en densité relative séche).

— Lorsque nous nous plagons en-dessous de cette valeur, la contrainte axiale est d’autant
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plus importante que la vitesse de compression est élevée. La pate se comporte comme un
matériau visqueux [GEINDREAU, 1996].
— Au dela, l'ordre des courbes est inversé. La fraction de solide est dominante, le comporte-

ment visqueux de la suspension disparait au profit de celui du gateau.

Ce dernier point semble trés controversé dans la littérature si 'on compare les résultats
obtenus par ES-SAHEB [1992] avec ceux de ROURE [1999] sur des poudres séches. L’étude
menée par le premier de ces auteurs, a permis de mettre en évidence une diminution de la
compressibilité du matériau avec la vitesse de compactage. Hors I’étude menée par ROURE tend
a prouver le contraire et serait conforme avec les résultats que nous avons obtenus en ce sens ol
plus la vitesse de compression est élevée, plus le matériau est dense. L’explication de cet effet
repose sur les mécanismes mis en jeu au cours de la compression du matériau. En effet dans le
cas de poudres dures, la densification du matériau n’a lieu que par réarrangement des grains sans
déformation plastique. Hors, le frottement intergranulaire est fortement influencé par la vitesse de
déplacement [ROURE, 1996]. En particulier, il est d’autant plus faible que la vitesse est élevée.
Dans tous les cas, il semble nécessaire pour confirmer cette argumentation de réaliser des essais

complémentaires afin de couvrir une gamme de vitesse de déformation plus importante.

7.2.2.4 Influence de la température de la pate

L’influence de la température de la pate sur les résultats des essais de compression en matrice
a été étudiée a partir de divers essais sur une plage de température variant de 'ambiante a 80°C.
L’obtention d’une pite & une température donnée a constitué la difficulté majeure de réalisation
de ces essais. La démarche initiale, qui fut de porter & température la pate contenue dans un
bécher & partir d’une plaque chauffante, a échoué car nous ne maintenions pas la teneur initiale en
eau constante en raison de son évaporation. La démarche adoptée a été d’amener a la température
désirée une quantité de poudre séche et un volume d’eau V puis de réaliser le mélange a une
teneur en eau de 39%.

La Figure 7.7 présente ’évolution de la contrainte axiale en fonction de la densité relative de
la pate pour les différentes températures de 23°C, 38.2°C, 58.5°C et 74°C.

Si allure des courbes semble étre identique pour chaque température, on constate que la
densité atteinte pour une contrainte donnée est différente. Pour une contrainte axiale donnée, la

densité de I’échantillon est d’autant plus faible que la température est basse. La viscosité de la
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Fi1Gg. 7.7 — Evolution de la contrainte axiale appliquée en fonction de la densité relative de la

pate Grade A pour différentes températures.

pate peut expliquer ce constat dans la mesure ou elle diminue avec la température. La filtration

de 'eau au travers du gateau est donc d’autant plus facile que la température est élevée.

7.2.2.5 Influence de la granulométrie

L’influence de la granulométrie des poudres a été étudiée a partir de deux essais réalisés dans
les mémes conditions expérimentales sur les pates Grade A et Grade B dont la taille moyenne des
particules est respectivement comprise entre 0.9 - 1 um et 0.75 - 0.85 um. L’allure des courbes
de compressibilité des deux matériaux est identique, néanmoins les densités finales atteintes sont
différentes. La densité de ’échantillon humide Grade B est supérieure d’environ 2% de celle
du Grade A. Ce ratio passe a 3.5% lorsque 'on compare les densités des échantillons séchés.
Cela signifie que la teneur en eau dans le giteau issue de la compression de la pate Grade B
est supérieure au Grade A. La filtration de I'eau est d’autant plus difficile que les grains de la

poudre sont fins.
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7.2.2.6 Compactage en matrice de la poudre d’hexaferrite séche

Afin d’analyser et d’étudier I'influence de la teneur en eau sur les résultats d’un essai de
compression en matrice, nous avons réalisé un essai sur la poudre d’hexaferrite obtenue & partir
du séchage de la pate. La Figure 7.8 présente l'évolution du coefficient de transmission des

contraintes o pour la poudre (séche) d’hexaferrite de strontium Grade A au cours de ’essai.

1.4 4

0.8
0.6
0.4 1

0.2

CoefTicient de transmission des contraintes o

S
>

0.3 0.35 0.4 0.45 0.5 0.55

Densité relative seche

Fi1G. 7.8 — Evolution du coefficient de transmission des contraintes o au cours de la compression

pour la poudre d’hexaferrite de strontium Grade A.

Aprés une zone relativement bruitée, I’évolution du rapport des contraintes o, / o, décroit
au cours de la densification de la poudre. La valeur de a est comprise entre 0.50 et 0.35. La
comparaison de ces résultats avec ceux obtenus sur la pate montre clairement I'influence de ’eau
sur la compressibilité du matériau. L’évolution du rapport que nous avions décrit comme partant
d’une valeur proche de I'unité et tendant vers une valeur de 0.4 & la fin de la compression rejoint
bien notre analyse. En effet, dans le cas de la compression de la pate, la teneur en eau a la fin de
Pessai n’est plus que d’environ 10%. Le comportement de 1’échantillon trés peu humide converge
vers celui de ’échantillon sec. La Figure 7.9 présente ’évolution du coefficient de frottement
du matériau sur les parois de la matrice pendant l’essai. On remarque sur ce graphique que le
coefficient de frottement croit pendant la compression de la poudre pour atteindre une valeur

relative élevée a la fin de l'essai p = 0.26. En comparaison avec la valeur obtenue sur la pate
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(b = 0.16 & la méme densité), le comportement frottant est donc fortement influencé par la

présence ou l'absence de I’eau.
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F1G. 7.9 — Evolution du coefficient de frottement g au cours de la compression pour la poudre

d’hexaferrite de strontium Grade A.

7.2.3 Mesure des paramétres élastiques

Le module d’Young FE et le coefficient de Poisson v du matériau ont été obtenus en utilisant
le systéme de mesure GrindoSonic basé sur ’analyse du comportement vibratoire suite a une
excitation par choc, présenté dans la premiére partie de ce mémoire au paragraphe 2.6. Les essais
ont été réalisés sur des échantillons cylindriques de 50 mm de diamétre et 8 mm d’épaisseur
obtenus par compression sous champ magnétique mais également sans champ magnétique de
la pate Grade A. Une partie de ces échantillons a été frittée. La plage de densité testée pour
les échantillons & vert est trés restreinte (2.76 g/cm? - 2.92 g/cm?). En effet, en-dessous d’une
certaine densité, la fréquence de réponse du matériau n’est plus détectée par I'appareil et les
mesures sont impossibles. La Figure 7.10 rassemble les résultats obtenus tant sur les spécimens
a vert (sec) que sur ceux frittés. Ces résultats montrent clairement deux ordres de grandeurs
totalement différentes des valeurs de module d’Young suivant que les échantillons sont frittés ou

non.
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F1G. 7.10 — Evolution du module d’Young F en fonction de la densité relative séche des échan-

tillons d’hexaferrite de strontium Grade A.

Les résultats expérimentaux, dont I’évolution est généralement décrite au moyen d’une fonc-
tion exponentielle [PAVIER and DOREMUS, 1996, [ALVAIN, 2001], ont été ajustés au moyen

de I’équation suivante :

E = Eqyexp( <p>n) (7.7)

Po
avec Fy = 253.65 MPa, pg = 1.39 g/cm? et n = 1.53. Pour pouvoir comparer les résultats
entre eux, nous avons rassemblé dans le Tableau 7.2 les mesures obtenues en valeurs algébriques
moyennes.

Comparaison entre échantillons comprimés avec ou sans champ magnétique :
L’écart sur les modules d”Young des spécimens & vert est de 7% et passe a 15% sur les
piéces frittées. Cette différence est également observée sur les coefficients de Poisson puisque
Pécart est dans les deux cas voisin de 10%. Le champ magnétique qui oriente les particules
pendant la compression, joue donc un réle important sur les propriétés élastiques des piéces.

Comparaison entre état a vert et état fritté :

On constate que globalement la réponse élastique du matériau est fortement dépendante

de I'état de I'échantillon. Le rapport Efpie/Ey vert est en effet compris entre 35 et 45
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Comprimé sous champ magnétique | Comprimé sans champ magnétique

Densité (g/cm?) E (MPA) v Densité (g/cm?) E (MPA) v

2.77 & 2.84 (a vert) 4030 0.18 | 2.76 & 2.92 (a vert) 3740 0.20

4.59 & 4.63 (fritté) 142 700 0.30 4.66 a 4.73 (fritté) 166 300 0.34

TAB. 7.2 — Module d’Young F et coefficient de Poisson v d’échantillon a cru et fritté d’hexaferrite

de strontium (Valeurs moyennes).

suivant que ’échantillon a été comprimé sous champ magnétique ou non. L’influence sur
les valeurs des coeflicients de Poisson est également notable. Ce dernier voisin de 0.18-0.20
a vert tend vers une valeur comprise entre 0.30 et 0.34 a I’état fritté.

Comparaison des résultats avec des données issues de la littérature :
Seuls les résultats obtenus sur les échantillons frittés sont comparables & ceux cités dans
la littérature; il n’existe & notre connaissance aucune valeur sur les piéces & vert. Ainsi
deux valeurs de module d’Young fonction de 'axe d’anisotropie (axe c) sont couramment
données :
— la valeur E parallele a I'axe ¢ vaut 120 000 MPa,
— la valeur E| perpendiculaire & I’axe ¢ est égale & 180 000. MPa.
Les mesures que nous avons réalisées avec I’appareil GrindoSonic ne nous permettent pas
de dissocier ces deux valeurs dans la mesure ot le matériau est considéré comme isotrope.
Néanmoins, les résultats sus-cités encadrent tout particuliérement bien les valeurs que nous

pu mesurer avec notre appareil.

Avant de clore ce paragraphe, plusieurs remarques sont a faire. Des essais de charge et dé-
charge sous chargement triaxial [PAVIER, 1998] ont montré clairement que le module d’Young
était dépendant de la pression isotrope. La détermination expérimentale des paramétres élas-
tiques réalisée a partir de 'appareil GrindoSonic ne tient pas compte de cette influence dans la
mesure ou ’échantillon doit pouvoir vibrer librement sous l'effet de 'impulsion mécanique qu’il a
subi. D’autre part, le comportement élastique anisotrope du matériau que la littérature reporte
mais que nous n’avons pas pu clairement étudier, ne sera pas pris en compte dans la suite de ce
travail. En particulier, il semble étre nécessaire de le prendre en compte si ’on souhaite simuler

correctement les opérations de compression et d’éjection des piéces. Des travaux similaires a ceux
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développés par RIERA [2000] sur des échantillons de poudre de fer pourraient étre entrepris sur
les ferrites. Sur un plan théorique, I’écriture d’une loi élastique anisotrope est actuellement en

cours au sein de notre équipe [FRACHON, 2002].

7.3 Essal de dilatométrie

7.3.1 Dispositif expérimental et principe des essais

Le dispositif expérimental utilisé pour caractériser le comportement mécanique du matériau
au cours de I'étape de frittage est un dilatomeétre, modéle SETARAM TMA92, déja présenté au
paragraphe 4.3.1, permettant de mesurer au cours d’un cycle thermique donné la déformation
axiale de I’échantillon. Dans le cas des ferrites, le comportement anisotrope du matériau nous a
conduit & mettre en place une procédure expérimentale différente de celle utilisée lors de I’étude
des carbures. Les échantillons soumis aux essais sont des échantillons de forme parallélépipédique
d’environ 8 mm de hauteur et de section 6 mm X 6 mm obtenus par découpage a ’aide d’une scie
a fil dans des plaques issues des pates Grade A et Grade B comprimées sous champ magnétique
et séchées. Les retraits sont mesurés au travers de deux essais distincts :

— le premier que nous qualifierons par la suite d’essai ou de retrait axial correspond aux

mesures de la déformation réalisées parallélement a ’axe ¢ de facile aimantation,

— l’essai que nous noterons essai ou retrait transverse correspond aux mesures réalisées dans

le sens perpendiculaire a ’axe c.

Les échantillons sont frittés sous atmosphére oxydante comme les piéces industrielles. Les
résultats, présentés dans les paragraphes qui suivent, portent uniquement sur les échantillons
issus de la compression de la pate Grade A. Les résultats concernant le Grade B sont fournis en

Annexe D.

7.3.2 Reésultats expérimentaux
7.3.2.1 Essai de référence

L’essai de référence consiste & mesurer le retrait axial ou radial d’un échantillon au cours d’un
cycle de température défini a partir des conditions de frittage réelles des piéces industrielles. Le
cycle établi conjointement avec I'industrie UGIMAG se différencie du cycle industriel par une

simplification du profil de montée en température et du temps de maintien a la température
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maximale. Il est présenté sur la Figure 7.11.
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Fia. 7.11 — Evolution du retrait axial et radial au cours du temps du ferrite Grade A suivant le

cycle de référence.

Il comporte une montée en température de 10°C/min jusqu’a 1250°C puis un refroidissement
de 100°C/min jusqu’a retour a ’ambiante. Sur ce méme graphique sont représentées les courbes
de retrait axial et radial réalisées sur deux échantillons différents. On constate que le retrait de
I’échantillon débute & la température de 900°C dans les deux directions et que la densification est
quasiment achevée a 1250°C. Entre chacune de ces deux températures, ’écart entre les courbes de
retrait axial et transversal ne cesse de croitre réguliérement jusqu’a 1250°C. Les mesures de retrait
réalisées a la fin des essais conduisent & un retrait axial de 22.7% pour un retrait transverse
de 13.0% soit un retrait axial mesuré selon l'axe ¢ de facile aimantation quasiment deux fois
supérieur au retrait transverse. Le retrait moyen estimé a partir d’une analyse statistique des
cotes de piéces industrielles produites a partir de la méme nuance de pate donne un retrait axial
de 23.9% et un retrait transverse de 13%. L’erreur relative sur la mesure du retrait axial calculé

selon :

indus. erp.
€ cu
' (7.8)
Ezndus
I

est égal a 5%.
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7.3.2.2 Essai de charge-décharge intermittente

L’objectif de ces essais est de mettre en évidence le comportement visqueux du matériau
pendant le cycle de frittage. Une des méthodes généralement employées consiste & soumettre
I’échantillon & une sollicitation de compression axiale pendant le cycle de température et d’en
déduire la viscosité a partir de ’analyse de la réponse du matériau. L’application de la charge peut
se faire de maniére intermittente ou de maniére continue tout au long de I’essai. Les résultats de
cette deuxiéme approche seront présentés au paragraphe suivant. Afin de découpler les effets de
la température avec ceux du chargement mécanique, nous avons défini un cycle thermomécanique

particulier présenté sur la Figure 7.12.

1300 - - 160
----- Cycle de référence
1250 —— Cycle escalier 1 140
———Charge
1200 + 120
8 1150 ~ + 100
o S0
—
2 o
5 1100 + 80 %0
g 6
£ 1050 - + 60
H
1000 A -+ 40
950 - s 120
. g I
A
900 -l 1L 1 - 0
1.25 2.25

F1a. 7.12 — Cycle escalier défini selon le cycle de référence.

Pendant chaque palier en température, une charge de 150 g est appliquée sur I’échantillon
pendant une durée égale au tiers de celle de 'isotherme et centré sur celui-ci. On observe sur la
Figure 7.13 I'influence de 'application d’un échelon de contrainte sur la vitesse de déformation
dans le cas d’un échantillon sollicité suivant ’axe c. Lorsque la charge est appliquée, la vitesse de
déformation croit brusquement pour atteindre une certaine valeur & partir de laquelle la vitesse
diminue lentement jusqu’au retrait de la charge. Lors du passage de ’état contraint a 1’état non
contraint, la vitesse de déformation subit un saut important que nous allons exploiter afin de

déterminer la viscosité.
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F1G. 7.13 — Evolution de la vitesse de déformation en fonction du temps pour différentes charges

sur un échantillon de ferrite.

Pour atteindre cet objectif, on compare I'état de déformation du matériau pendant I’applica-
tion de la charge et sans. Ainsi si 'on considére que la déformation totale de 1’échantillon est la
somme d’une contribution élasto-visco-plastique P et d’une contribution frittante " traduite

en terme de vitesse de déformation par la relation :

= €° +4eWPyefrq gth (7.9)
négligé =0

la contribution élastique ¢ étant a priori négligeable et le terme &', de déformation ther-

mique, étant nul puisque nous sommes sur une isotherme (AT = 0) alors :

Pendant I’application de la charge : la vitesse de déformation de I’échantillon sous charge
€% est la somme d’une contribution viscoplastique et d’une contribution frittante qui se
traduit par :

g%¢ = gWP 4 T (7.10)

Sans application de la charge : seul le frittage naturel gouverne la vitesse de déformation

libre

libre ¢ soit :

élibre _ éfr (711)
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La différenciation de ces deux états, nous ameéne & :

gsc _ glibre _ svp _ 9z (7.12)
UE

ol o, est la contrainte appliquée et 7, est la viscosité suivant la direction de la sollicitation.

La Figure 7.14 illustre notre propos.

0.0004 +
0.00035 -+
. 0.0003 |
g E M
£ 0.00025 |
- ,
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¢ z
S 0.0001 T
0.00005 +
E Sans charge ) Avec charge 0 Sans charge
0 — T T L e e e B s e e e e ML H e s s e i
1.76 1.765 1.77 1.775 1.78 1.785 1.79 1.795 1.8 1.805 1.81
Temps (h)

F1G. 7.14 — Exploitation du saut de vitesse de déformation induit par ’application d’une charge

dans la détermination des viscosités

Les viscosités sont déterminées ainsi pour chaque palier en température sur la phase de
décharge, des phénoménes transitoires lors de ’application du chargement mécanique rendent en
effet I’exploitation des résultats plus délicate lors de I'application du chargement. L’anisotropie
du matériau mis en évidence au paragraphe 7.3.2.1, nous a conduit a réaliser deux essais différents
comme le montre la Figure 7.15.

Le premier essai correspond au cas ol I’échantillon est soumis a une charge paralléle a son
axe de facile aimantation, la déformation axiale g;; correspondante est mesurée en continu par le
palpeur du dilatométre. Le second essai correspond au cas ou la charge appliquée est perpendi-
culaire a 'axe c, la mesure de la déformation €4 étant réalisée parallélement & la direction de la
charge. La Figure 7.16 présente les résultats expérimentaux obtenus pour les deux échantillons

sollicités axialement et transversalement a leur axe de facile aimantation.
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Axec

F1G. 7.15 — Correspondance entre mesure des retraits et direction de facile aimantation lors de

I’application d’une charge.
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Fi1G. 7.16 — Evolution de la viscosité axiale et transversale en fonction de la température.
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L’évolution de la viscosité axiale et radiale en fonction de la température est donnée pour une
densité relative d’échantillon variant de 0.54 & 0.68. Les courbes sont toutes deux décroissantes
tout au long du cycle de frittage. La température tend & diminuer la viscosité de I’échantillon et
le processus de densification n’arrive pas ici a contrebalancer cet effet. L’écart entre les mesures
axiales et radiales n’est pas constant. La viscosité axiale est en effet trois fois plus importante
que la viscosité transversale & la température de 950°C et ce ratio vaut moins de 2 & la tempé-
rature de 1200°C. L’inconvénient majeur de ces essais réside dans le fait que nous ne dissocions
pas 'influence de la température de celle de la densification de I’échantillon. Pour pallier cet
inconvénient, il faudrait réaliser des essais avec application de plusieurs échelons de contrainte &

température constante.

7.3.2.3 Essai sous charge constante

La réponse du matériau, soumis a une charge constante appliquée tout au long du cycle
thermique, est généralement étudiée afin de pouvoir prendre en compte 'influence du poids propre
pendant le frittage des piéces industrielles. Dans ce but, nous avons réalisé quelques essais sur
des échantillons pour lequel la mesure de la déformation en continu et ’application de la charge
ont été conduits comme précédemment c’est & dire successivement dans la direction axiale de
facile aimantation puis dans la direction transversale (Figure 7.15). La Figure 7.17 présente et
compare ’évolution des retraits axial et transversal obtenus avec les mesures réalisées en frittage
naturel.

L’évolution des retraits au cours du cycle de frittage est identique & celle décrite au para-
graphe 7.3.2.1 & partir des résultats de I'essai de référence. On constate que les retraits observés
tant axialement que transversalement a la direction de facile aimantation sont supérieurs dans le
cas ol la charge de 150 g est appliquée. D’autre part, 'influence de la charge n’est pas identique
dans les deux directions. Les valeurs indiquées dans le Tableau 7.3 le prouvent.

L’écart entre le retrait sous charge et sans charge est 5 fois plus important dans la direction
transversale que dans la direction axiale. Les résultats obtenus ne sont toutefois pas facilement
exploitables si I'on souhaite déterminer I’évolution de la viscosité au cours du cycle de frittage,
pour plusieurs raisons :

— L’effet de la charge sur la vitesse de déformation n’engendre pas des déformations visco-

plastiques suffisamment significatives pour déterminer avec précision les viscosités,

— L’application d’'une charge constante modifie considérablement I’histoire mécanique du
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Fi1G. 7.17 — Retraits axial et transverse mesurés lors de ’application d’une charge constante.

Comparaison avec les résultats de frittage naturel.

Déformation Déformation
longitudinale ¢ transverse ey
Essai sans charge 0.227 0.130
Essai sous charge (150 g) 0.230 0.145
Différence Aey=3x1073 Aey = 1.5 x 1072

TAB. 7.3 — Comparaison des déformations longitudinales et transversales avec et sans charge.
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matériau,
— La vitesse de déformation induite par 'application de la charge s’ajoute a celle de frittage

naturel et tend & accélérer la vitesse de densification dans la direction de la charge.

Nous utiliserons néanmoins ces résultats pour déterminer une viscosité effective dans la me-
sure ol nous simulerons le frittage en considérant uniquement 1’état initial et final de déformation

de I’échantillon.

7.4 Conclusion

Nous venons de présenter dans ce chapitre les essais que nous avons conduits afin de carac-
tériser le comportement mécanique du matériau au cours de la mise en forme par compression-

filtration et frittage.

La caractérisation expérimentale de la pate a été réalisée a partir de I'essai de compression
en matrice drainée sans application de champ magnétique. Les résultats obtenus montrent que le
comportement de la pate est faiblement influencé par la vitesse de compression, la température
et la granulométrie. Ce comportement est relativement complexe puisqu’il se situe & l'interface
d’un fluide plus ou moins visqueux et d’une poudre compressible. Des essais ont été réalisés sur la
poudre séche. La comparaison de ces résultats avec ceux obtenus sur la pite montre clairement
I'importance de la phase liquide sur le comportement du matériau. L’évolution du coefficient
de frottement au cours de la compression est également trés différente dans les deux cas. Les
paramétres élastiques ont été obtenus a partir de mesures dynamiques pour une faible plage de

densité.

La caractérisation expérimentale du frittage a été réalisée a partir de 1’essai de dilatométrie
sur des échantillons comprimés sous champ magnétique fournis par I'industriel. Elle a permis de
mettre en évidence le comportement frittant anisotrope du matériau observé industriellement.
Le comportement visqueux du matériau a été également mis en évidence. La prise en compte de

I’ensemble de ces aspects suggére une loi relativement complexe.
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Chapitre 8. Simulation numérique de la compression et du frittage d’un segment ferrite

8.1 Introduction

La caractérisation expérimentale que nous venons de développer a permis d’établir un en-
semble important de données et d’informations sur le comportement mécanique de la pate d’hexa-
ferrite de strontium. L’étude bibliographique présentée au chapitre 6 a montré qu’il était sou-
haitable d’utiliser un formalisme diphasique si I'on voulait reproduire raisonnablement le com-
portement des pates de ferrite au cours de l'opération de compression-filtration sous champ
magnétique. Dans le contexte du programme MC?, la mise en place d’une telle modélisation n’a
pas été envisagée en raison des importants développements numériques a effectuer (mise en place
du formalisme dans le code de calcul, intégration des lois de comportement et d’interaction...)
Le choix du consortium s’est donc dirigé, dans une premiére approche, vers une modélisation
monophasique. Le comportement de la pate au cours de la compression-filtration est vu comme
un comportement élastoplastique décrit par le modeéle de Cam-Clay. Ce modéle initialement uti-
lisé pour reproduire le comportement des sols et notamment des sols argileux est présent dans
quelques codes de calcul par éléments finis, notamment le code de calcul PreCAD que nous al-
lons utiliser. Les paramétres du modéle sont identifiés & partir des résultats de la caractérisation

expérimentale.

L’étude expérimentale du comportement des échantillons & vert & partir des essais de dila-
tométrie a permis de mettre en évidence d’importants retraits anisotropes au cours du frittage,
également observés industriellement. Dans une premiére approche, le comportement du matériau
au cours du cycle thermique de frittage est décrit & partir d’une loi thermoélastique orthotrope.

Une analogie est opérée entre ce comportement et celui d’un matériau viscoplastique frittant.

8.2 Simulation numérique de la compression d’un segment ferrite

8.2.1 Loi de comportement

La théorie sur laquelle reposent les modéles de Cam-Clay a été initialement proposée par
Schofield et Wroth dans les années 1960 afin d’étudier le comportement des sols et notamment
des argiles & partir d’essais de compression triaxiale [ROSCOE et al., 1958], [1963], [1968]. Le
modéle initial a fait 'objet de nombreuses modifications. Néanmoins, les hypothéses a partir

desquelles ces modéles ont été construits, sont similaires et reposent sur le concept d’état critique
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que nous allons rappeler maintenant !

1. Le Concept d’état critique, développé par Casagrande et Taylor, établit que si un élé-
ment de sol est soumis & une déformation déviatorique croissante, il tend vers I’état critique,
caractérisé par une variation de volume de, nulle et un rapport contrainte déviatorique q

/ contrainte moyenne p constant :

dey>0,  de, =0, q= Mp, V:F—)\ln<§> (8.1)

avec M, T, A constantes matérielles indépendantes du volume initial Vj et du volume V
de I'échantillon, p, contrainte de référence. L’état du matériau est donc déterminé par le

triplet (p, q, V).
2. En compression hydrostatique on admet que l'on a :

V+kln <p> = Vi sip<O0 soit €6 =6y = — = —~ (8.2)
Pa

A — K Pp
-, = su 8.3
o b pp = sup{p} (8.3)

V—i—Aln(p):V,\ sip>0 soitafzs’v—ég:

a
3. Le travail effectué par un incrément de déformation plastique (deb, def) dans un état
de contrainte (p, q) est égal au travail effectué¢ par l'incrément (0, def) a I'état critique

correspondant (p, ¢ = Mp) soit :

dW? = o : de? = pde}) + qdei = Mpde}) (8.4)

Cette hypothése a été réécrite dans le modéle de Cam-Clay modifié suivant :

1/2
dWP = o : deP = pdeP + qded = p [(deg)Q + (Mdeg)z} (8.5)
afin d’obtenir de meilleures prédictions pour les faibles valeurs du rapport ¢/p. Il est alors

possible d’exprimer le potentiel plastique défini par deP = )\g—g et ’on montre que dans le

cas du modéle de Cam-Clay modifié que :

2

q
4 8.6
9p.@) = g TP (8.6)

"Pour plus de détails, le lecteur pourra consulter [DARVE, 1987], [SALENCON, 1987].
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4. On admet que la taille de la surface de charge est controlée par le paramétre d’écrouissage
b, déformation volumique plastique menant a I’équation de la surface de charge suivante

dont la Figure 8.1 donne la représentation graphique :

2

q
f(p7 Q7E€) = M2p +p —DPp (87)
q A
/M
1
Dr Py p

Fic. 8.1 — Surface de charge du modéle de Cam-Clay modifié.

Les deux modéles de comportement élastoplastique que nous venons de présenter, supposent
que le matériau est isotrope écrouissable et que la régle d’écoulement est de type standard, c’est
a dire qu’elle suit la régle de normalité (voir paragraphe 1.3 du chapitre 1). Ils tiennent tous les

deux compte de la notion d’état critique et ne difféerent que par la forme de la fonction de charge.

8.2.2 Identification des paramétres du modéle

Nous nous proposons d’identifier désormais les paramétres du modéle de Cam-Clay implanté
dans le code de calcul par éléments finis PreCAD avec lequel nous avons réalisé la simulation
numérique de la compression du segment ferrite. L’équation de la surface de charge est différente
de celle présentée au travers de 1’équation 8.7 car elle présente un paramétre supplémentaire

permettant de décaler 'ellipse vers I’axe des p négatifs selon :

f.q,p) =+ M*(p—p1)(p— p2) (8.8)
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ol p est le paramétre d’écrouissage. Avec les résultats expérimentaux obtenus, nous ne sommes
pas capable de définir complétement la position de D'ellipse. Pour ce faire, il faudrait envisager
des essais supplémentaires tels que des essais de compression triaxiale par exemple, qui n’ont pas
été envisagés au sein du programme MC?. Nous avons donc délibérément choisi de prendre po
nul ce qui devra étre vérifié. Pour identifier les deux paramétres M et p; & partir des résultats
de 'essai de compression en matrice instrumentée, nous supposons sous les mémes hypothéses
que celles présentées au paragraphe 3.2.2 du chapitre 3 que :

— & une densité donnée, I’état de contrainte de I’échantillon caractérisé par le point My (po,qo)

vérifie I’équation de 'ellipse,

TR . , . 3
— la pente de la tangente & 'ellipse au point My(po.qo) est égale a —5.

Ce qui se traduit par :

at + M?po(po —p1) =0 (8.9)

3

Le systéme de deux équations & deux inconnues M et p; se résout aisément et conduit aux

solutions suivantes :

3p2 + 2
p1 = p() P0qo (811)
3po — qo
3
M2 = (3po ;2610)610 (8.12)
0

A partir des résultats de la caractérisation expérimentale menée a la fois sur la pate (Figure 8.2
a) mais aussi sur la poudre (pate séchée) (Figure 8.2 b), il nous est alors possible d’identifier, a
partir des Equations 8.11 et 8.12, deux jeux de paramétres différents (notés Simulation n°1 dans
le cas de la pate et Simulation n°2 dans le cas de la poudre). Pour pouvoir gérer le probléme
de non conservation de la masse en raison de la filtration de I'eau pendant la compression du
matériau, le paramétre d’écrouissage est ramené dans les deux cas a la densité relative séche du
matériau.

Les Figures 8.3 et 8.4 présentent respectivement 1’évolution des paramétres M et p; en fonc-
tion de la densité relative séche obtenue avec la péate et la poudre d’hexaferrite de strontium

Grade A.
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(a) Pate (b) Poudre

F1G. 8.2 — Photographies de la pate (a) et de la poudre (b).

5
o x Pate d'hexaferrite de strontium
431 o XO @ o Poudre d'hexaferrite de strontium
4 o 0® — Fonction de lissage
[¢]
[e]
3.5 4 °" %
o o
3 4 o y o o
° %
= 2.5 X 0.0

0.25 0.3 0.35 0.4 0.45 0.5 0.55 0.6

Densité relative séche

F1G. 8.3 — Evolution du paramétre M en fonction de la densité relative séche de la pate et de la

poudre d’hexaferrite de strontium.
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40

x Pate d'hexaferrite de strontium
35 4| o Poudre d'hexaferrite de strontium
— Fonction de lissage

30 4

25 4

20 A

p; (MPa)

0.25 0.3 0.35 0.4 0.45 0.5 0.55 0.6
Densité relative séche

F1G. 8.4 — Evolution du paramétre p; en fonction de la densité relative séche de la pate et de la

poudre d’hexaferrite de strontium.

En raison de l'incertitude relativement importante en dessous d’une densité relative séche
inférieure a 0.4, la pente M de la droite d’état critique est considérée constante et égale & 2 pour
chacune des deux simulations. L’évolution de p; a été ajustée dans les deux cas & partir d’une

loi puissance selon :

p1 = 26 (p’;)k (8.13)

ol p, et k sont obtenus par une méthode des moindres carrés tandis que pg est la densité
relative initiale séche du matériau. Le Tableau 8.1 rassemble les valeurs des paramétres p, et k
issus respectivement de la caractérisation expérimentale de la pate (Simulation n°1) et de la

poudre (Simulation n°2).

Pate (Simulation n°1) Poudre (Simulation n°2)
po(MPa) k 00 p. (MPa) k 00
3.64 1073 14.19 0.29 6.12 102 10.03 0.27

TAB. 8.1 — Paramétres matériaux utilisés pour la simulation de la compression.
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On notera 'existence d’une légére différence sur la valeur de la densité relative initiale séche.
En effet, si la mesure de la masse initiale, tant de pate que de poudre, introduit dans la matrice
peut étre réalisée avec précision, le volume initial est beaucoup plus délicat & déterminer. On
estime que l'erreur commise sur le calcul de la densité initiale & partir du rapport de la masse sur
le volume est égale & 5%. Les paramétres élastiques, module d’Young E et coefficient de Poisson
v, sont ajustés a partir des résultats expérimentaux obtenus au paragraphe 7.2.3. Leur valeur
est identique pour chacune des deux approches. L’évolution du module d’élasticité E est décrite

par I’équation :

E = Egexp <p> (8.14)
Po

avec By = 253.65 MPa, n = 1.53 et pg = 0.27. L’incertitude importante sur la détermination

du coefficient de Poisson v nous a conduit & le considérer constant et égal a 0.3.

8.2.3 Reésultats, analyse et discussion

Nous nous proposons de simuler la compression d’une piéce industrielle & partir de ces deux
jeux de paramétres. Les objectifs de ces simulations sont les suivants :

— donner la répartition des densités & cru au sein de la piéce, pour mettre en évidence des

gradients de densité trop importants susceptibles d’induire des fissures pré ou post-frittage,

— quantifier les efforts mis en jeu notamment sur l'outillage afin de pouvoir optimiser leur

forme et le choix des matériaux.

Pour mettre en évidence les qualités et les défauts de I'approche, les résultats numériques
sont comparés avec des mesures réalisées sur un lot de piéces industrielles. La piéce étudiée est
un segment de ferrite (Référence n°8665) présenté sur la Figure 8.5, fabriquée par la société

UGIMAG a l'aide du dispositif filtre-presse introduit au paragraphe 5.3.1.

FiG. 8.5 — Segment de ferrite.

172



8.2. Simulation numérique de la compression d’un segment ferrite

La géométrie et la cinématique de l'outillage présentées sur la Figure 8.6 sont issues des

données industrielles.

Lol 7.4 mm

35.1 mm

Position initiale Position finale

FiG. 8.6 — Modélisation de la compression d’un segment de ferrite.

La hauteur initiale de pate est de 11.6 mm. Le cycle de compression est de type "simple effet",
ce qui signifie que seul le poincon inférieur est en mouvement. Son amplitude de déplacement
est de 4.2 mm, ce qui conduit & une hauteur de segment sous charge, égale a 7.4 mm. La durée
de la compression est de 16 secondes. L’outillage est réalisé dans un acier dont le comportement
est décrit par la loi de Hooke avec un coefficient de Poisson v égal & 0.3 et de module d’Young
E = 210 GPa excepté pour la matrice ou E = 190 GPa. Le coefficient de frottement u entre
I'outillage et le matériau est obtenu & partir des résultats des essais de compression en matrice
du chapitre 7. Une valeur constante moyenne a été considérée pour chacune des deux simulations
(u = 0.13 pour la Simulation n°1, et 4 = 0.17 pour la Simulation n°2). Pour des raisons de
symétrie seulement une moitié de la piéce est simulée. Nous supposons que la déformation dans le
sens perpendiculaire au plan de la feuille est négligeable et menons le calcul en déformation plane.
Le maillage de I'ensemble est réalisé a partir d’éléments triangulaires a trois nceuds (TRI3). La
Figure 8.7 présente les répartitions de densité au sein du segment de ferrite obtenues en fin de
compression, pour chacun des deux jeux de paramétres définis précédemment dans le Tableau 8.1.

On constate tout d’abord que, quel que soit le jeu de paramétre utilisé, les répartitions
de densité au sein du segment sont globalement identiques. Comme conséquence directe de la
géométrie irréguliére du poingon inférieur, le corps et les pieds du segment présentent en fin de

compression des densités différentes. En particulier, le corps du segment est plus dense que les
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3

Y 2.45 o ’ 2.45
Densité (g/cm ) 2'45 Densité (g/cm ) 2 .50
2.50 2.56
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4 ;U
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| 556 | 2.61
2.56 2.66
55 2.66
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2.76 2,
= 2.96
21 2.96
2.86 g.;
2.86 3.0

F1G. 8.7 — Répartition des densités au sein du segment ferrite (Simulation n°1 et Simulation n°2).

pieds. On observe d’autre part un gradient de densité croissant de bas en haut au sein du corps
du segment. Afin d’évaluer et de discuter, la qualité de la simulation, des mesures ' locales de
densité ont été réalisées sur des piéces fabriquées en milieu industriel issues de la méme nuance
de poudre. Chaque segment a donc été découpé initialement en 24 fragments (8 mesures sur le
profil et 3 sur la longueur). Dans la mesure ou les résultats de la simulation ne permettent de
comparer que des densités situées dans le plan du segment (simulation 2D), les mesures réalisées
suivant la longueur ont été moyennées et les résultats ne sont comparés que sur les 8 fragments

référencés Ri avec i = 1 & 8 comme indiqué sur la Figure 8.8.

R2 R3
R6 R7

Partie supérieure

Partie inférieure

. , Corps . )
Pied Pied

F1G. 8.8 — Régions Ri (i = 1 a 8) des mesures expérimentales des densités.

Les densités ont été calculées a partir de la masse de chaque fragment mesurée par pesée

et du volume mesuré par pycnométrie & mercure. En raison de la faible épaisseur du segment,

12Ces mesures de densités ont été réalisées au sein de la société UGIMAG sous la direction de E. Di Marcello.
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les mesures de densité dans I’épaisseur ont été réalisées aprés avoir poncé chaque morceau, la
densité de la couche inférieure étant déduite par différence entre la mesure réalisée sur le fragment
entier et le fragment supérieur. La Figure 8.9 compare les résultats des simulations numériques
avec ces mesures pour lesquelles l'incertitude expérimentale est estimée a 1%. Avant d’analyser
en détail ces résultats, nous tenons & signaler que les densités numériques sont obtenues en
fin de compression, ’éjection n’ayant pu étre menée de fagon satisfaisante. Dans la mesure ou
la densification du segment est relativement faible a la compression (environ 50% en densité
relative), nous avons négligé le rebond élastique et considéré que le volume du segment sous

charge était identifiable au volume aprés décharge.

2.90 -
A Résultats expérimentaux 0 Simulation n°l o Simulation n°2
2.85 1
2.80 1
‘S 275
L =] a
20
2 2.70 A
B
5 2.65 R2 R3 % {, % %
() R1 R4
2.60 - R2 R3 [m] R6 R7 o
ﬁﬂm% Partie supérieure RS R8
255 B — Partie inférieure
I s Corps . .
Pied Pied
2.50 ‘

N° du fragment

Fic. 8.9 — Comparaison entre les densités mesurées expérimentalement et celles obtenues par

simulation numérique.

La Figure 8.9 montre que les résultats des simulations numériques sont quasi identiques que
I’on considére la simulation n°1 réalisée & partir du jeu de paramétres caractérisant la pate ou la
simulation n°2 issue du jeu de paramétres caractérisant la poudre. On constate que les densités
issues des simulations numériques sont globalement fidéles aux observations expérimentales pour
la partie supérieure du segment (fragments R1 a R4). Par contre, les résultats numériques dif-
ferent des mesures expérimentales pour les fragments R5 & R8. En particulier, les résultats des

simulations prévoient des densités plus importantes dans la partie supérieure du segment que
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celles obtenues expérimentalement. L’erreur maximale commise, égale a 3%, se situe au milieu
de la piéce pour les fragments R6 et R7. Le modéle ne semble donc pas prendre en compte tous
les phénomeénes mis en jeu au cours du procédé industriel et notamment celui de la filtration de
I’eau au travers du gateau. En effet, ’eau évacuée industriellement par le bloc poingon supérieur,
entraine des particules de poudre. Ce mouvement de matiére résulte en une densification plus
importante de la partie supérieure de la piéce. Ainsi, comme nous I’avons vu au chapitre 6, un
formalisme diphasique s’impose si ’on souhaite décrire avec plus de précision la répartition de

densité au sein de la piéce.

La Figure 8.10 représente les efforts sur les poingons simulés par les deux approches. On

remarque d’emblée que les résultats sont différents suivant les deux jeux de parameétres considérés.

2000 -
— Mesures expérimentales

1500 | o Simulation n°1 Poingon inférieur
Z 2 Simulation n°2 A °
< 1000 -
2]
g
CS)* 500 -
2,
»n 0 ¢ f
=
= 18
2 -500
72}
5
& -1000
54}

| Poingon supérieur
-1500 .
-2000 -

Temps (s)

F1G. 8.10 — Evolution des efforts sur les poingons au cours de la compression du segment ferrite.

En particulier, les efforts sont surestimés de plus de 15% avec le jeu de paramétres carac-
térisant la poudre (simulation n°2) et d’environ 10% avec le jeu de paramétres issu de la pate
(simulation n°1). Ces écarts relativement conséquents peuvent étre expliqués par le choix des
valeurs de coefficient de frottement retenues au paragraphe précédent. D’autre part, nous com-
parons une courbe d’efforts exercées sur les poingons inférieur et supérieur lors de la compression

de la pate sous champ magnétique en milieu industriel, avec les efforts numériques. Ces derniers
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dépendent des parameétres du modéle qui ont été identifiés & partir de I’essai de compression en
matrice instrumentée sans application de champ magnétique. Il n’est donc pas anormal de trou-
ver une telle différence si 'on congoit que le champ magnétique modifie la structure du matériau

(orientation des particules) et par conséquent son comportement macroscopique.

8.3 Simulation numérique du frittage d’un segment ferrite

L’étude expérimentale du frittage du matériau a mis en évidence une forte anisotropie de
retrait (retrait axial d’environ 23%, pour un retrait transverse de 13%). Pour prendre en compte
ce phénomeéne, nous avions la possibilité de modifier la loi de comportement initialement mise
en place au sein du laboratoire GPM2 par GILLIA [2000] afin de décrire le comportement vi-
scoplastique des alliages WC-Co pour ’adapter au cas des ferrites en tenant compte notamment
de 'anisotropie du matériau. La complexité probable de tel développements nous a conduit a
adopter une démarche plus originale. Celle-ci consiste & utiliser une loi thermoélastique aniso-
trope et a effectuer un rapprochement entre ce comportement et le comportement viscoplastique
généralement utilisé pour décrire le frittage des matériaux. Les parameétres de la loi sont identifiés
a partir des résultats de la caractérisation expérimentale du Chapitre 7 en ne considérant que les
états initial et final correspondant aux dimensions avant frittage et aprés frittage de I’échantillon.
Les avantages de ’approche résident dans des temps de calcul réduits puisque la loi est linéaire,
contrairement aux lois de frittage conventionnelles qui conduisent généralement & des calculs
non linéaires incrémentaux et a des temps CPU beaucoup plus longs. La simulation numérique
est réalisée avec le code de calcul CASTEM2000 et porte sur un segment de ferrite fabriqué
industriellement par la société UGIMAG. La confrontation entre les résultats numériques et les

mesures réalisées sur les piéces industrielles doit valider I’approche.

8.3.1 Equations constitutives

3

La loi de thermoélasticité linéaire classique '3 s’écrit dans le cas d’un matériau homogéne et

isotrope :

13Cette loi s’obtient en choisissant pour potentiel thermodynamique une forme quadratique définie positive
des variables d’état déformation € et température T'. L’hypothése d’isotropie et de linéarité des phénoménes de

déformation et de dilatation, en respectant les écritures classiques, imposent la forme suivante du potentiel 1) :

1L
pl2

Ce

(A\e? +4perr) — (BX + 2u)aATer | — o7

Y= AT? (8.15)
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1
;Vo' — L Tr(o)T +aATOI (8.19)

E =

ouo, e, F, v, aet AT =T — T sont respectivement le tenseur des contraintes de Cauchy,

le tenseur des déformations, le module d’Young, le coefficient de Poisson, le coefficient de dila-
tation isotrope et la variation de température. Dans le cas d’un matériau isotrope transverse,
dit également orthotrope, c’est & dire un matériau linéairement élastique, homogéne, pour lequel

tout plan passant par un axe privilégié est un plan de symétrie (Figure 8.11), la loi s’écrit sous

forme matricielle ou en notation technique de la fagon suivante :

el 1 —Vu —Vu 0

Vo yon yon 0 0 oy Q
et o5 B0 0 0 ot o
v | _ | B OB @ 2(13w) 00 A BV B (8.20)
T 0 0 0 =%— 0 0 Titr 0
Ve 0o 0 0 0 & 0 T 0
Vit 0 0 0 0 0 A T 0

Cette loi comporte cinq coefficients élastiques indépendants :
— le module d’Young longitudinal : Ej,

— le module d’Young tranversal : F,

le module de glissement dans le plan [, t : Gy,
— les deux coeflicients de Poisson : v; et vy,
auxquels il faut ajouter les deux coefficients de dilatation longitunale et transversale a; et

ay¢. D’autre part, la symétrie des coefficients élastiques entraine I’égalité :

Les lois d’états dérivées conduisent par suite & :

¥

o=p_= ATr(e)I + 2pue — (3N + 2u)aATI (8.16)
et
__¢__ ¥ _1 ¢
N p(3)\ +2u)aTr(e) + T AT (8.17)

A l’aide de cette derniére équation, la dérivée (%)E:Cte permet d’identifier le coefficient Cc & la chaleur spécifique
a déformation constante. Par inversion de la premiére loi d’état, on exprime les déformations en fonction des

contraintes et de la température selon :

14w v
€= 50 ETT(O’)I—i—aHI (8.18)
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Axec 1

=) ‘

Echantillon découpé dans une plaque a vert
comprimée sous champ magnétique

FiG. 8.11 — Définition du repére dans le cas d’un matériau orthotrope.

Vit Vil
—- == 8.21
E " E (8.21)
Dans le cas des ferrites, ’axe privilégié correspond a ’axe ¢ de facile aimantation colinéaire

aux lignes du champ magnétique extérieur appliqué au cours de la compression. Cet axe est

perpendiculaire a la surface libre du segment de ferrite.

8.3.2 Identifications des paramétres de la loi
8.3.2.1 Identification des coefficients de dilatation thermique

L’identification des coefficients de dilatation thermique axiale (indice i = [) et transversale
(indice ¢ = t) s’effectue a partir des résultats des essais suivant le cycle thermique de référence,

de telle sorte que :

Lyi—Loi
a; = ﬁ (8.22)
ou Lg et Ly sont respectivement les longueurs initiale et finale des échantillons mesurées a
I'aide d’une vis micrométrique. Tj et T sont respectivement les températures initiale et finale, la
température initiale étant celle de 'atmosphére ambiante lors de la réalisation de ’essai tandis

que la température finale est celle de frittage, c’est a dire 1250°C. On obtient les deux valeurs

suivantes :

ap=—-185x107%c™t a; = —1.06 x 107*°C™! (8.23)
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8.3.2.2 Identification des modules d’élasticités

Les modules d’élasticité longitudinal et transversal sont obtenus & partir des essais sous

chargement constant (Figure 8.12).

Oy Gy
N 7
N/
Ep— t W 1
I 74 > l‘ N >
7 |/ p \
1B N
t ¥ ¥
Oy Gy
(@) (b)

F1a. 8.12 — Schéma de sollicitation des échantillons anisotropes : (a) sollicitation axiale, (b)

sollicitation transversale.

Lorsque ’échantillon est sollicité par une contrainte o; dans la direction longitudinale [
paralléle & son axe de facile aimantation (axe c¢), on écrit a partir de ’'Equation 8.20 les trois

relations suivantes :

1 1
eu=gout AT = 5o el (8.24)
it = —%Uu + AT = —vyep + AT (8.25)
Epy = _%Ull + OétAT = _Vltglel + OétAT (826)

Lorsque I’échantillon est sollicité par une contrainte oy dans une direction perpendiculaire
a l'axe de facile aimantation, il résulte de I’écriture matricielle trois équations analogues. Pour
calculer les modules, nous comparons les retraits finaux mesurés pendant ’essai de frittage naturel
(cycle de référence) avec les mesures obtenues sous chargement constant. Le module Ej est déduit

de ’Equation 8.24 que 'on peut aussi écrire sous la forme :

an
B =70 (8.27)
eu —ejf
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De maniére analogue F; est calculé en utilisant :

B =0 (8.28)
Ett — Egt

ou oy et oy sont respectivement les chargements appliqués lors de ’essai dans le sens axial

et transversal 4 'axe de facile aimantation. gj; et 4 sont les déformations mesurées en fin d’essai
engendrées par le chargement, z-:flh et e/, les déformations mesurées en frittage naturel lors des

essais de références. Les valeurs numériques obtenues sont :

E; =783 MPa ; Ey =1.89 MPa (8.29)

8.3.2.3 Identification des coefficients de Poisson

La détermination des coefficients de Poisson est également réalisée & partir des essais sous
charge constante, en utilisant les Equations 8.25 et 8.26. Les termes élastiques transversaux sont
déduits des déformations totales mesurées a la fin de ’essai auxquelles on soustrait la contribution
frittante rattachée au terme de dilatation thermique (¢§, = 4 —a;AT). Le coefficient de Poisson
vy est par suite obtenu :

e

vy = ——4 (8.30)

e

i
De la méme maniére, en sollicitant I’échantillon suivant la direction transversale, I’écriture
des diverses relations issues de ’écriture matricielle permet de déterminer les deux coefficients
restants :
e
Elryr
vy = ——2 et v = —Lt8 (8.31)

e
Ett €t

14

Les valeurs ** expérimentales obtenues sont les suivantes :

v =034 ;=009 ;=030 (8.32)

Le module de glissement Gj; reste indéterminé dans la mesure ol nous n’avons pas réalisé

d’essai de cisaillement. Pour pouvoir introduire une valeur qui ne soit pas entiérement arbitraire

14 Ces valeurs ne vérifient pas la relation 8.21. La précision des mesures transversales, malgré 'importance des
retraits, peut étre mise en cause. D’autre part, les coefficients identifiés ne sont pas réellement des coefficients de

Poisson élastique mais des coefficients de Poisson visqueux.
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dans le code de calcul, nous avons estimé le module & partir de la formule :

Ey
Gy = ———
T+ )

La valeur moyenne de Gj; que nous avons utilisé est égale & 2.92 MPa. Nous ne manquerons

(8.33)

pas d’étudier par la suite son influence sur les résultats numériques.

8.3.3 Reésultats, analyse et discussion

Le calcul numérique est mené sur un segment de ferrite UGIMAG (Référence n°8665). La
géométrie de la piéce a vert a été mesurée au CEA de Grenoble a ’aide d’une machine tridimen-
sionnelle. La procédure de maillage de la piéce, généralement fastidieuse sous CASTEM2000, a
été effectuée a ’aide du logiciel CATIA. Le fichier obtenu est ensuite simplement lu au début du
fichier de calcul du code par éléments finis. Le maillage, présenté sur la Figure 8.13, comporte
300 éléments triangulaires & trois noeuds (TRI3) répartis sur la demi-section de la piéce. Celle-ci

est soumise & un champ de température uniforme T de 1250°C et & son poids propre. Le calcul

est mené en contrainte plane.

X
N
AN
o
5{
KA
N

A
RYAYAY,
4G
0N/

NN
NN
Ay
i
o
N

</
Kk
D
VO,
VAN
iriey
AVAYive
VAVivey
i
v
A7
A

8
AVAY,
\AA
Y,
KA
VAV
AN
KR
VAVAYAS

o

Fig. 8.13 —.

8.3.3.1 Définition du repére d’anisotropie

La géométrie en forme d’arc des segments de ferrite constitue un obstacle supplémentaire au
développement du calcul numérique des retraits anisotropes au cours du frittage. En particulier,

I’orientation des particules induite par ’application du champ magnétique pendant ’'opération de
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compression-filtration est telle que le retrait radial suit le rayon de courbure du segment. Avant de
procéder a ce calcul, il nous a semblé intéressant de savoir ce que ’on obtiendrait en considérant
un axe d’anisotropie fixe. Dans ce but, nous avons étudié 'influence du positionnement du repére
en comparant le cas ol le repére suit le rayon de courbure de la piece (Figure 8.14, Ref. 1) et le

cas ou il est fixe (Figure 8.14, Ref. 2).

€

|

N

C. Ref. 1 Ref. 2

F1G. 8.14 — Définition des repéres d’anisotropie étudiés (Ref. 1 : le repére suit le rayon de courbure

du segment, Ref. 2 : le repére est fixe).

Cette comparaison est réalisée sur la Figure 8.15, sur laquelle nous avons également reporté
le profil du segment a vert. On s’apercoit sur cette figure que la simulation Ref. 1 est la plus
fidéle dans la description du profil expérimental du segment fritté.

Pour quantifier ces écarts, les résultats numériques sont comparés aux principales cotes contro-
lées expérimentalement en fin de frittage sur les piéces industrielles (Figure 8.16). La fleche f du
segment est calculée & partir de la mesure de la hauteur H selon f = H — e. Les résultats sont
reportés dans le Tableau 8.2. Les mesures expérimentales sont issues du contréle d’un lot de 35
piéces frittées dans le four industriel du site UGIMAG de Saint Pierre d’Allevard. Les valeurs
mentionnées sont les moyennes de ’ensemble des mesures.

On constate que les simulations (Ref. 1 et Ref. 2) différent par la précision atteinte sur la
fléche et la largeur du segment.

La comparaison des résultats numériques avec les mesures expérimentales, reportés dans ce
tableau, confirme la nécessité d’utiliser un repére d’anisotropie qui suit le rayon de courbure de
la piece. On peut noter que dans ce cas la précision des résultats numériques est correcte (erreur

inférieure a 1% sur I'épaisseur e et la largeur [) excepté peut-étre pour la valeur obtenue sur
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x  Profil simulé

—— Profil experimental fritté
------ Profil expérimental a vert

(Unité : mm)

Ref. 1

25

20 A

Ref. 2

F1G. 8.15 — Comparaison entre résultats numériques et profils expérimentaux du segment a vert

et fritté.

Jol T

L

e : épaisseur
H : Hauteur
f: fleche

1 : largeur

F1G. 8.16 — Principales cotes controlées en fin de frittage.

Mesure Mesure piéce | Simulé Ref. 1 | Erreur | Simulé Ref. 2 | Erreur
piéce a vert | frittée (mm) (mm) (%) (mm) (%)
(mm) (Retrait %) (Retrait %) (Retrait %)
Epaisseur e 7.71 5.97 (22.57) | 5.93 (23.08) | 0.67 | 5.93(23.08) | 1.16
Flache f 5.22 4.81 (7.85) 5.03 (3.63) | 4.57 | 3.97 (23.94) | 18.48
Largeur 35.34 20.88 (15.45) | 30.09 (14.85) | 0.70 | 30.69 (13.15) | 2.06

TAB. 8.2 — Comparaisons entre dimensions simulées (Ref. 1 et Ref. 2) et expérimentales.
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la fleche (erreur supérieure a 4.5%). De cette étude nous pouvons conclure que si 'on souhaite
a l'avenir calculer ces retraits au frittage a partir d’une loi plus complexe, le repére d’anisotro-
pie devra étre réactualisé & chaque pas de calcul. La Figure 8.17 présente la répartition de la

contrainte oy au sein du segment dans le cas Ref. 1.

Contraintes ottt (MPa)

3, 19E-03
-2 B5E-03
-2:51E~03
-2.17E-03
-1.83E-03
-1.49E-03
=1 ,.18E-03
-8.09E-04
-4 .68E-04
-1.27E-04
.14E-04
.55E-04
.96E-04
.24E-03
.5BE-03
+92E-03
.26E-03
.60E-03
.94E-03
.2BE-03
.62E-03
96E-03

%)

Wow oW R R R R R om

Fi1G. 8.17 — Répartition des contraintes o4 au sein du segment.

On constate que sous l'effet de la gravité, le segment est comprimé au dessus de sa ligne
moyenne et tendu en dessous. Les résultats de la simulation numérique montrent que la contrainte
oy maximale est environ 5 fois plus importante que la contrainte maximale ;. D’autre part sil’on
compare l'intensité de la contrainte en compression oy simulée avec celle appliquée au cours de
’essai sous chargement constant (charge de 150 g), on s’apercoit que la contrainte expérimentale
est dix fois plus importante que celle obtenue avec la simulation. En effet, l'intensité de la
contrainte en compression oy simulée est inférieure a environ 3 1073 MPa, tandis que la charge

de 150 g conduit & une contrainte expérimentale égale & environ 3 1072 MPa.

8.3.3.2 Influence du poids propre

Les calculs que nous avons développés au paragraphe précédent nous ont permis de mettre
en évidence I'importance du repére d’anisotropie sur le calcul des retraits au cours du frittage.
Il semble intéressant d’étudier également 'influence du poids propre sur les déformations des

segments. La Figure 8.18, qui présente la déformée du segment lorsque celui-ci est soumis uni-
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quement au chargement mécanique, montre que le segment fléchit sous 'effet de la gravité.
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F1g. 8.18 — Influence du poids propre sur la déformée du segment de ferrite (déplacements

amplifiés 20 fois).

Pour quantifier 'importance de ce fléchissement sur la déformation totale du segment, nous
avons effectué deux calculs différents avec le repére d’anisotropie suivant la courbure :
— un calcul thermomécanique complet (i.e. chargement thermique + poids propre),

— un calcul thermique seul (poids propre négligé).

Pour valider les calculs et comparer les résultats numériques avec des mesures expérimentales,
les segments ont été frittés en milieu industriel suivant deux positions différentes, une position
dite "a plat" (Figure 8.19 a) et une position dite "sur champ" (Figure 8.19 b). On comprend
que dans la position sur champ, la gravité agit essentiellement sur la longueur du segment tandis
que dans la position & plat le segment tend a fléchir sous 'effet de son poids. Ces mesures
expérimentales vont donc nous servir & comparer (Tableau 8.3) :

— les résultats numériques du calcul thermomécanique complet avec les mesures obtenues sur

un segment fritté a plat,

— les résultats numeériques du calcul thermique seul (poids propre négligé) avec les mesures

issues d’un segment fritté sur champ.

Les résultats expérimentaux montrent que le positionnement de la piéce modifie ’amplitude
de ses déformations. En particulier si 'on compare les cotes des piéces frittées sur champ ou a
plat, on constate des écarts relativement conséquents sur la fleche (A f = 0.20 mm), sur la largeur
(Al = 0.23 mm) et sur I'épaisseur (Ae = 0.12 mm). Les résultats numériques montrent que dans
le cas du calcul thermique (segment sur champ), la fleche est assez bien calculée (Af = 0.08

mm, erreur de 1.59 %). Dans le cas du calcul thermomécanique (segment & plat), la simulation
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(a) Segment “a plat”

(b) Segment “sur champ”

F1a. 8.19 — Segments ferrites présentés dans deux positions différentes de frittage : (a) segment

"a plat", (b) segment "sur champ".

Mesures Calcul Mesures Calcul thermique
segment & plat | thermomécanique segment sur | seul (mm) (Erreur
(mm) | (mm) (Breeur %) | champ (mm) %)
Epaisseur e 5.97 5.93 (0.67) 6.09 5.93 (2.63)
Fleche f 481 5.03 (4.57) 5.01 5.09 (1.59)
Largeur | 29.88 30.09 (0.70) 29.65 30.06 (1.38)

TaB. 8.3 — Influence du poids propre sur les dimensions d'un segment :

dimensions simulées et expérimentales.

comparaison entre
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prévoit une fleche bien plus importante que celle observée expérimentalement (Af = 0.22 mm,
erreur de 4.57 %). De ce fait, la contribution élastique du modéle sous-estime les déformations
engendrées par le poids propre de la piéce. Les modules élastiques, et en particulier le module

E; puisque nous sommes sous une sollicitation de flexion, sont a priori trop forts.

8.3.3.3 Etude de sensibilité des paramétres

Les résultats des différentes simulations ont montré que si nous étions capable de prédire la
largeur et I'épaisseur du segment avec une précision inférieure a 1%, la fléche était beaucoup
moins bien approchée. Nous avons également montré que cette derniére grandeur dépendait du
poids propre et par conséquent des paramétres élastiques du matériau, en particulier les modules
d’Young E; et E;. Par ailleurs, le manque de résultats expérimentaux sur le comportement en ci-
saillement du matériau ne nous ont pas permis d’identifier correctement le module de cisaillement
Gy;. Nous avons donc souhaité étudier 'influence de ces différents paramétres sur les résultats de
la simulation numérique, pour pouvoir & l’avenir diriger les actions de recherches. Pour atteindre
ce but, nous avons regardé quelles dimensions prenaient les segments lorsque la valeur de ces
paramétres était multipliée successivement par £+ 50, & 10 et + 5, par rapport a leur valeur
de référence. Les résultats sont présentés en normalisant chacun des paramétres F;, E; et Gz a
partir des valeurs utilisées au cours des simulations précédentes (i.e. E; = 7.83 MPa, E; = 1.89
MPa et G = 2.92 MPa). Les Figures 8.20, 8.21 et 8.22 présentent respectivement 1’évolution de
I’épaisseur e, de la fleche f et de la largeur [ du segment en fonction des paramétres E;, E; et
G normalisés (I’axe des abscisses est en échelle logarithmique).

On constate tout d’abord que sur la plage de valeur étudiée, les paramétres E;, F; et G n’ont
aucune influence sur ’épaisseur e de la piéce. Il semble donc que les changements dimensionnels
de cette grandeur soit principalement gouvernés par la contribution thermique. On s’apergoit
d’autre part que si 'influence de E; est la plus grande, en 'occurrence sur la valeur de la fléche,

celle des paramétres F; et G est sensiblement du méme ordre de grandeur.

8.3.3.4 Simulation d’un segment "grand angle"

Nous avons souhaité valider ’ensemble de notre démarche sur un segment dont le rayon de
courbure différe de celui de la piéce n°8665. Ce nouveau segment fabriqué au sein de la société
UGIMAG est référencé sous le n°8511. Nous avons donc repris le jeu de paramétres que nous avons

déterminé précédemment au paragraphe 8.3.2.3 et effectué le calcul thermomécanique des retraits
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F1G. 8.20 — Sensibilité des résultats numériques au paramétre Ej.
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F1G. 8.21 — Sensibilité des résultats numériques au parameétre Ej.
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F1G. 8.22 — Sensibilité des résultats numériques au paramétre Gy.

au cours du frittage a partir du code de calcul CASTEM2000. Le repére d’anisotropie a été défini
de telle sorte que 'axe [ suit le rayon de courbure de la piéce, comme nous 'avons spécifié au
paragraphe 8.3.3.1. La Figure 8.23 présente les profils simulés et expérimentaux obtenus.

On constate que le profil obtenu & partir de la simulation numérique est trés proche de celui
mesuré sur la piéce fabriquée en milieu industriel 1°. Pour quantifier les écarts entre les mesures
simulées et expérimentales, nous avons reporté dans le Tableau 8.4 les différentes grandeurs
caractéristiques de la piéce, & savoir son épaisseur e, sa fléche f déduite de la différence entre la
hauteur H et I’épaisseur e suivant f = H — e, ainsi que sa largeur.

On s’aperc¢oit tout d’abord que si la largeur du segment est relativement bien calculée, les
erreurs commises sur 1’épaisseur et la fléche du segment sont plus importantes puisque supérieures
a 2%. Si lon étudie chacune de ces deux derniéres grandeurs, on constate que ’épaisseur est
sous-estimée de 0.17 mm tandis que la fleche est sur-estimée d’environ 0.3 mm. Au regard de
ces résultats, il semble nécessaire d’utiliser un modéle plus adapté et dont les paramétres ont un
réel sens physique. Cepandant, d’'un point de vue pratique, l'industrie attend un modéle simple

lui permettant de calculer des segments de géométries variées. Dans ce cas, ’approche utilisée

15Le profil du segment n°8511 a été mesuré, comme celui du segment n°8665, au CEA de Grenoble & partir

d’une machine tridimensionnelle.
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50—
------ Profil expérimental a vert
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F1G. 8.23 — Comparaison des profils numériques et expérimentaux du segment & vert (n°8511).

Mesure piéce a Mesure piéce frittée Simulation (mm) Erreur
vert (mm) (mm) (Retrait %) (Retrait %) (%)
Epaisseur e 8.80 6.97 (20.79) 6.80 (22.73) 2.44
Fléche f 17.30 14.51 (16.13) 14.80 (14.45) 2.00
Largeur 83.40 71.69 (14.04) 71.50 (14.27) 0.26

TAB. 8.4 — Comparaisons entre dimensions simulées et expérimentales pour le segment n°8511.
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est peut-étre suffisante mais nécessite un réajustement des diverses coefficients, au moyen d’une

méthode inverse par exemple.

8.4 Conclusion

Le travail que nous venons de présenter dans ce chapitre, qui concerne la simulation numérique
de la compression et du frittage d’un segment ferrite, permet de tirer un certain nombre de

conclusions.

Le comportement au cours de la compression-filtration de la pate d’hexaferrite de strontium,
décrit & partir d’une loi élastoplastique monophasique, ne permet pas de rendre compte de tous
les phénoménes mis en jeu au cours de 'opération. En particulier, les résultats numériques ne
prédisent pas le gradient de densité vertical observé sur les piéces fabriquées en milieu industriel.
La filtration de I'eau au travers de la phase solide constituée des grains de poudres et leur
interaction semblent en effet jouer des roles trés importants sur les répartitions de densités au
sein des piéces. Si ’on souhaite améliorer les résultats numériques, il semble donc nécessaire de se
diriger vers un code de calcul basé sur un formalisme diphasique. Mais cette approche, que 'on
peut espérer plus prédictive, requiert non seulement une bonne connaissance du comportement
de chacun des constituants mais également une description de leur interaction. D’autre part, le
champ magnétique, dont les effets ont été omis tant expérimentalement que théoriquement, doit
faire I'objet d’une étude attentive. De ce point de vue, il semble indispensable d’envisager des
expériences sous champ magnétique. Sur un plan plus théorique, au regard des travaux reportés

au chapitre 6, il nous apparait nécessaire de le prendre en compte dans la modélisation.

N

Le calcul des retraits anisotropes a partir d’une loi thermoélastique présente, en tant que
premiére approche, des résultats quantitativement satisfaisants. L’étude de I'influence des para-
meétres sur les résultats numériques a montré que c’est le paramétre E; le plus important sur la
prévision du fléchissement de la piéce. Les valeurs des coefficients de dilatation thermique o et
oy sont quant & eux directement liés aux retraits anisotropes, anisotropie induite par le champ
magnétique. D’autre part, ’étude a permis de mettre en évidence I'importance de la définition du
repére d’anisotropie pour lequel I’axe longitudinal [ doit suivre la courbure du segment ferrite. La
démarche présente cependant des manques puisqu’elle ne donne que 1’état final de déformation

du segment et ne permet pas d’optimiser complétement 'opération de frittage. Pour combler
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ces lacunes, il est nécessaire de se diriger vers une loi de comportement plus réaliste mais en

contrepartie plus délicate & mettre en ceuvre.
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Conclusion

Le travail que nous venons de présenter répond & un besoin exprimé par un consortium
d’industriels du secteur de la métallurgie des poudres de disposer d’un outil de calcul permettant
de prédire le comportement des matériaux au cours de leur mise en forme par compression et
frittage. Pour atteindre cet objectif, nous avons utilisé :

— une approche expérimentale permettant de caractériser le comportement du matériau en

compression et au frittage,

— une démarche numérique menée avec des codes de calcul par éléments finis & partir de

modéles phénoménologiques relativement simples.

Lorsque ce travail a débuté, la caractérisation expérimentale des poudres était essentiellement
opérée a partir d’essais de compression triaxiale nécessitant un cotit relativement important en
terme de temps d’opération. Les codes présentaient également des temps de calcul conséquents
et les grandes déformations générées pendant la simulation de la compression d’une piéce né-
cessitaient 'utilisation d’une procédure de remaillage inexistante. D’autre part, la confrontation
entre les résultats numériques et les mesures expérimentales ne pouvait avoir lieu que sur quelques
rares piéces industrielles. La mise en commun des compétences et du travail de ’ensemble des
partenaires du programme de recherche MC?, incluant le travail présenté dans ce manuscrit, a
comblé quelques-uns de ces manques et permet & ce jour de mener une simulation numérique
de chacun des procédés de mise en forme (compression et frittage) en un temps beaucoup plus
réduit et surtout de comparer les résultats numériques avec une base de données expérimentale

conséquente.

La démarche proposée dans ce mémoire comporte trois étapes : développement d’essais ex-

périmentaux afin de constituer une base de donnée matériaux, identification des paramétres du
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modéle, confrontation entre données expérimentales et numériques afin de valider la procédure.
Dans la mesure ou la nature des matériaux sélectionnés par les partenaires industriels était fon-
ciérement différente, nous avons néanmoins dissocié le rapport en deux parties : la premiére a
présenté la démarche appliquée sur les poudres conventionnelles "séche", la seconde est propre
aux pates d’hexaferrite de strontium, matériau diphasique constitué d’une poudre de ferrite et

d’eau.

Dans la premiére partie, différents moyens expérimentaux et numériques pour réaliser le tra-
vail ont été mis en ceuvre. L’étude expérimentale développée au chapitre 2 a permis en particulier
d’établir les conditions expérimentales & adopter pour pouvoir approcher le comportement intrin-
séque du matériau. Les résultats des essais de compression en matrice instrumentée, compression
simple et diamétrale ont ensuite été utilisés pour identifier les paramétres du modéle retenu pour
simuler la compression d’une piéce fabriquée en milieu industriel. Des essais complémentaires ont
également été entrepris afin d’étudier notamment le frottement poudre/outils. Le code de calcul
par éléments finis ABAQUS a été utilisé pour simuler la compression de la piéce de référence
"Sloping Upper Punch’ fabriquée par le société FEDERAL MOGUL. La confrontation entre les
données expérimentales et numériques, présentée au chapitre 3, a mis en évidence I'importance
des écoulements de poudres sur la répartition des densités dans le cas d’une piéce complexe telle
que celle étudiée. Le travail développé par le Fraunhofer Institut fur Werkstoffmechanik (Alle-
magne), partenaire de ce programme MC?, qui consiste & modifier le modéle afin de forcer les
écoulements en fin de compression, permet d’améliorer les résultats numériques et répond en
partie au besoin exprimé par les industriels. Néanmoins, d’un point de vue plus scientifique, il
semble nécessaire d’étudier le comportement en compression de la poudre de sa densité initiale a
une densité voisine de 5 g/cm?. Enfin, les résultats des essais de dilatométrie (cf. chapitre 4) sur
le mélange WC-Co de la société CERAMETAL ont permis de constituer une base de données
matériaux conséquente dont l'utilité est essentielle pour identifier les paramétres de la loi de

comportement et pouvoir a ’avenir simuler les retraits des piéces au cours du frittage.

Dans la seconde partie de ce travail, propre aux pates d’hexaferrite de strontium de la so-
ciété UGIMAG, I’étude expérimentale a reposé sur des essais de compression en matrice drainée
et de dilatométrie. Les résultats du calcul monophasique mis en ceuvre au sein du chapitre 8
pour simuler I’opération de compression de la péte, ont mis en évidence les limites de I’approche

dans la mesure ou les gradients de densités observés expérimentalement sur un segment fabri-
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qué industriellement ne sont pas reproduits. Il semble donc nécessaire d’utiliser un formalisme
diphasique (cf. chapitre 6) si ’on souhaite rendre compte de ’ensemble des phénoménes mis en
jeu au cours du procédé et en particulier celui de la filtration de l'eau au travers du gateau.
S’agissant des retraits dimensionnels anisotropes au cours du frittage, issus de 'orientation des
particules induit par le champ magnétique appliqué & la compression, une démarche originale
a été utilisée. Elle résulte de 'impossibilité dans le contexte du programme MC? de mettre en
ceuvre une modélisation complexe du frittage. Cette démarche consiste a calculer les retraits a
partir d’une loi thermoélastique. Le travail mené & partir du code de calcul par éléments finis
CASTEM2000 donne des résultats corrects. Basée sur une caractérisation expérimentale limitée
nécessitant uniquement un dilatomeétre, elle permet & ce jour de calculer les retraits anisotropes
des segments ferrites avec des temps de calcul extrémement réduits. Elle répond en ce sens aux
besoins exprimés par les industriels. Nous avons notamment montré par cette étude I'importance

primordiale de la bonne définition du repére d’anisotropie.

A la lumiére de ces résultats, si les objectifs fixés au début de ce travail sont atteints, les
résultats obtenus ne sont pas tous complétement satisfaisants et la démarche que nous avons

adoptée demande a étre améliorée.
Perspectives

De nombreuses perspectives sont donc envisageables a la suite de ce travail. Elles sont liées

aux problémes soulevés au cours de notre étude et sont d’ordres théoriques et expérimentales.

L’un des premiers points important & améliorer, concerne la précision et la fiabilité de nos
mesures expérimentales aux plages de faible densité. La Figure 7?7 qui présente 1’évolution du
rapport des contraintes radiales et axiales & mi-hauteur de I’échantillon obtenues lors d’un essai
de compression en matrice instrumentée met en évidence une plage de densité variant de la
densité apparente a 62% (soit 4.60 g/cm?) sur laquelle les mesures sont trés dispersées.

Or, le comportement du matériau a ces trés faibles densités est trés important car il condi-
tionne en grande partie les résultats des simulations numériques. Pour pouvoir I’étudier, il pour-
rait étre envisagé de développer un dispositif expérimental spécialement adapté aux faibles den-
sités & partir d’'une matrice instrumentée présentant une épaisseur de paroi extrémement faible.
Une autre voie expérimentale pourrait consister & étudier les écoulements de poudres au sein

d’une matrice transparente & partir d’'un caméra. Ce dernier moyen pourrait également étre
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F1G. 24 — Evolution du coefficient de transmission des contraintes en fonction de la densité

relative moyenne pour la poudre de fer Distaloy AE.

utilisé pour étudier notamment la phase de remplissage qui conditionne en grande partie les

résultats finaux en terme de répartition des densités.

D’un point de vue numérique, si les moyens expérimentaux dont nous disposons pour étudier
le frottement nous permettent actuellement d’en donner une évolution trés précise tout au long
de la compression (cf. chapitre 2), les simulations menées jusqu’alors ne tiennent compte que
d’une valeur constante. Dans ce contexte, il semble nécessaire d’intégrer dans un code numérique
comme ABAQUS, une loi prenant en compte I’évolution du coefficient de frottement en fonction

des différents paramétres qui le gouvernent.

Dans le contexte particulier des pates d’hexaferrite de strontium, si ’étude expérimentale
menée dans ce travail a été conduit sans champ magnétique dans un premier temps, il semble
nécessaire d’étudier son influence sur le comportement du matériau au cours de sa mise en forme

par compression-filtration.

D’autre part, ’approche monophasique utilisée pour simuler la compression d’un segment

de ferrite a montré ces limites. Il faudra donc se diriger vers un formalisme diphasique dans
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lequel le matériau est vu comme un milieu constitué de deux phases, I’eau chargée des particules
solides constituées des grains de poudre. Cette approche, certainement plus prédictive puisqu’elle
permettra probablement de prévoir la formation des ségrégations au cours de la mise en forme,
exige toutefois une mise en ceuvre beaucoup plus délicate que la démarche monophasique. Elle
requiert non seulement une bonne connaissance de chacun des constituants, mais aussi une bonne

description de leur interaction.

L’un des derniers points important & renforcer, est celui du calcul des changements dimen-
sionnels au cours du frittage des segments ferrites. Le calcul thermoélastique linéaire mené dans
une premiére approche au chapitre 8 apporte des résultats corrects avec des temps de calcul
extrémement réduits et répond en ce sens aux exigences de la société UGIMAG. Cependant d’un
point de vue scientifique, la modélisation est discutable. Il pourrait donc étre intéressant par
exemple de reprendre la loi de comportement des poudres de carbure en cours de frittage et de

la modifier afin d’y intégrer la notion d’anisotropie propre aux ferrites.
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Annexe A

Caractérisation expérimentale de la

poudre WC-Co

Cette annexe rassemble I'ensemble des résultats issus de la caractérisation expérimentale de

la poudre WC-Co. Ces derniers proviennent des essais de :

— compression en matrice instrumentée, (Conditions d’essai : contrainte maximale ap-

pliquée de 400 MPa, vitesse de compression 10 mm /min),

— compression simple, (Caractéristiques des échantillons : hauteur H = 18 £ 0.5 mm,

diamétre D = 12 mm, densité 7.10 g/cm?® < p < 8.53 g/cm?, lubrification entre I’échantillon

et les mors de la presse assurée par papier graphite,)

— compression diamétrale, (Caractéristiques des échantillons : épaisseur e = 3 mm, dia-

métre D = 16 mm, densité 7.80 g/cm? < p < 8.85 g/cm?),

— frottement, (Conditions d’essai : contrainte appliquée 50 MPa < o, < 400 MPa, densité

d’échantillon 8.12 g/cm?® < p < 8.81 g/cm?, vitesse de déplacement de la régle 0.1 cm/s <

V <10 cm/s).

Pour les essais de frottement, la régle utilisée est en carbure de tungsténe (91.5% WC et

8.5% Co) ayant une dureté HV; = 1520 et une rugosité Ra = 0.1 pum parallélement au sens de

déplacement. Les résultats présentent 1’évolution de la valeur minimale pg issue de chacune des

courbes, coefficient de frottement p en fonction du déplacement de la régle.
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Déformation
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F1Gc. A.1 — Evolution des contraintes au cours du compactage en matrice.
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F1a. A.6 — Evolution du coefficient de frottement en fonction de la contrainte normale appliquée.
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Annexe B

Caractérisation expérimentale de la

poudre WC-Ti1iCN

Dans cette annexe sont rassemblés les résultats des essais de :

compression en matrice instrumentée, (Conditions d’essai : contrainte maximale ap-

pliquée de 400 MPa, vitesse de compression 10 mm /min),

compression simple, (Caractéristiques des échantillons : hauteur H = 20 4+ 2 mm, dia-

métre D = 12 mm, densité 2.64 g/cm?® < p < 3.82 g/cm?, lubrification entre I’échantillon
et les mors de la presse assurée par papier graphite,)

compression diamétrale, (Caractéristiques des échantillons : épaisseur e = 3 mm, dia-

métre D = 16 mm, densité 3.45 g/cm?® < p < 3.89 g/cm?),

frottement, (Conditions d’essai : contrainte appliquée 50 MPa < ¢, < 400 MPa, densité

d’échantillon 3.56 g/cm® < p < 3.97 g/cm?, vitesse de déplacement de la régle 0.1 cm/s <
V <10 cm/s),

Pour les essais de frottement, la régle utilisée présente les mémes caractéristiques que celles

décrites dans I’Annexe A. Les résultats des essais de dilatométrie sont reportés en Annexe C.

207



Annexe B. Caractérisation expérimentale de la poudre WC-TiCN

Déformation
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Contrainte a la rupture c, (MPa)

FiG.

d’un essai de compression simple.
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B.3 — Evolution de la contrainte a la rupture en fonction de la densité relative au cours

Fi1G. B.4 — Evolution de la contrainte a la rupture en fonction de la densité relative au cours

d’un essai de compression diamétrale.
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Annexe C

Etude expérimentale du comportement
du mélange WC-TiCN au cours du
frittage

Cette annexe rassemble les résultats de ’étude expérimentale du comportement du mélange
WC-TiCn au cours du frittage. Les essais qui ont été réalisés sont analogues & ceux présentés au
paragraphe 4 sur le mélange WC-Co. Ainsi les résultats donnés proviennent de différents cycles
thermomécaniques :

— un cycle de référence,

— un cycle de type "escalier",

— un cycle thermique avec chargement constant (charge de 150 g).

La complexité du comportement du matériau ne nous permet pas actuellement d’entreprendre
une démarche de modélisation similaire & celle développée sur 'alliage WC-Co. Une étude plus

conséquente est nécessaire.
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Annezxe C. Etude expérimentale du comportement du mélange WC-TiCN au cours du frittage
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Fic. C.1 — Evolution du retrait d’'un échantillon WC-TiCN pendant un cycle thermique de

référence.
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Fic. C.2 — Evolution de la vitesse de densification d’un échantillon WC-TiCn au cours du cycle

thermique de référence.
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We-TiCN.
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Annezxe C. Etude expérimentale du comportement du mélange WC-TiCN au cours du frittage
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Fig. C.5 — Comparaison des vitesses de densification en frittage naturel et sous charge obtenues

au cours du cycle thermique de référence sur un échantillon WC-TiCN.
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Annexe D

Etude expérimentale du comportement
de la pate d’hexaferrite de strontium

Grade B au cours du frittage

Cette annexe rassemble les résultats des essais de dilatométrie réalisés sur les échantillons
de pates d’hexaferrite de strontium Grade B. Le comportement au cours du frittage de cette
nuance est identique de celui du Grade A étudié dans le corps du manuscrit excepté pour les
retraits mesurés. Ces derniers sont en particulier plus importants dans le cas présent. Les résultats
reportés ici proviennent de différents cycles thermomécaniques :

— un cycle de référence,

— un cycle de type "escalier" avec chargement intermittent,

— un cycle thermique avec chargement constant.
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Annexe D. FElude expérimentale de la pdite Grade B au cours du frittage
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Fi1Gc. D.1 — Evolution du retrait d’un échantillon ferrite Grade B pendant un cycle thermique de

référence.
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Fic. D.2 — Comparaison entre le cycle thermomécanique de type escalier avec chargement inter-

mittent et le cycle de référence.
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Fi1G. D.4 — Comparaison des retraits axiaux et radiaux mesurés en frittage naturel et sous une

charge constante de 150 g.
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Annexe E

Procédure de pilotage de la presse 10

tonnnes du laboratoire 3S

Cette annexe présente les principales étapes préalable a la réalisation d’un essai avec la presse

10 tonnes du laboratoire. La premiére étape consiste a initialiser et charger les programmes

de gestion de la carte MOOG.

Allumer la carte MOOG et le bloc des tiroirs, puis le PC. Basculer les commutateurs des
tiroirs de maniére a ce qu’ils soient allumés tous les deux.

Aprés le chargement de Windows 98, redémarrer en mode DOS.

Initialiser le logiciel de pilotage de la carte : taper cd .. pour revenir & la racine, cd euiconf
pour aller sur le répertoire "euiconf", lancer le programme "eui" en tapant eui, initialiser
ensuite le logiciel de chargement de la carte en tapant sur la touche F2 : file name : CONF
(la prise COM1 doit étre branchée sur la carte 10 tonnes), quitter le programme
en tapant sur la touche q.

Charger le programme de pilotage de la carte en revenant a la racine cd .. puis taper
cd euid?2 pour aller sur le répertoire "euid2", eui pour lancer le programme "eui" et par
Pintermédiaire de la touche F2 lancer le programmme "CPF" : file name : CPF.

Passer la prise COM1 sur la prise de la carte 50 tonnes et taper shutdn = 0.

Remettre la prise COM1 sur la carte 10 tonnes et quitter le programme en tapant g.

Il s’agit maintenant de charger le programme de gestion de ’essai.

Démarrer le logiciel Lab Windows en tapant successivement cd .. pour revenir a la racine,
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Annezxe E. Procédure de pilotage de la presse 10 tonnnes du laboratoire 35

cd 1w pour aller sur le répertoire "lw" puis 1w pour charger Lab Windows.

— A T'aide de la souris aller sur file/load/Martin puis sélectionner le programme CPF. Dans

le menu déroulant, lancer la commande RUN.

Les essais sont réalisés généralement en Mode Automatique (menu déroulant), donnant par la

suite accés a la fenétre de pilotage du logiciel. Avant d’entrer les consignes d’essai, positionner

la presse manuellement.

— Sélectionner "Cons.essai" et remplir les différents champs correspondant aux paramétres

de l'essai. Le programme de compression consiste tout d’abord a piloter la presse en dé-
placement (vitesse constante) jusqu’a obtenir la force de commutation définie. Une fois
cette force atteinte, la presse passe en pilotage en force, celle-ci augmentant & vitesse de
chargement constant, jusqu’a la force maximum demandée. A tout moment, si le dépla-
cement maximum entré par l'utilisateur est atteint, la montée en force s’arréte. La force
est ensuite stabilisée durant un temps donné par le palier. Puis, la remontée de la presse
s’opére a vitesse de décharge constante jusqu’a la force de commutation de décharge, suivie
alors d’une remontée & vitesse constante. L’essai est alors terminé.

Les différents champs étant remplis, cliquer sur 0K puis sur VISU, la courbe théorique de
I’essai s’affiche. Cliquer ensuite sur ACQUISITION : entrer le nom du fichier. Lancer ’essai
en cliquant sur START puis YES, I'essai se déroule alors comme défini. Il peut étre arrété a

tout moment par STOP (repasse en pilotage manuel). En fin d’essai, cliquer sur QUIT.

L’exploitation du fichier résultat est généralement réalisée sous EXCEL. Aprés avoir quitté

Lab Windows, taper exit pour revenir a 'environnement Windows 98. Le fichier récupéré est

au format *.ttt. Afin d’affecter correctement chacune des données enregistrées & une unique

colonne du tableur, spécifié comme délimiteur ’espace.
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Résumé

L’objectif de ce travail est d’obtenir un outil numérique permettant de simuler et d’optimiser
le procédé de mise en forme par compression et frittage de poudres métalliques. La démarche
proposée repose sur une étude expérimentale du comportement des matériaux, une modélisation
phénoménologique et 'utilisation du modéle dans un code éléments finis. Une étape de validation

des calculs & partir de piéces fabriquées en milieu industriel compléte la démarche.

La premiére partie de ce manuscrit est consacrée a 1’étude de poudres métalliques (mélanges
fer-graphite et carbure de tungsténe-cobalt). Une vaste étude expérimentale a plus particuliére-
ment été entreprise sur le mélange fer-graphite. Les conditions expérimentales & adopter pour
obtenir le comportement intrinséque du matériau ont été étudiées. Une loi élastoplastique iso-
trope a une variable d’écrouissage a été ensuite retenue pour simuler la compression d’une piéce
de référence complexe. La confrontation entre résultats numériques et expérimentaux montre
quelques écarts qui sont discutés. Les déformations au cours du frittage sont étudiées sur les
mélanges de poudres de carbure de tungsténe et de cobalt & partir d’essais de dilatométrie.
Les résultats expérimentaux ont permis d’identifier les parameétres d’une loi phénoménologique

simple.

La seconde partie de ce travail est consacrée a ’étude de péates d’hexaferrite de strontium
destinées a la fabrication d’aimants permanents. Le comportement du matériau a été étudié
sous diverses sollicitations mécaniques et thermiques. Nous avons montré que la simulation de
la compression d’un segment ferrite a partir d’'une approche monophasique était mal adaptée
parce qu’elle n’était pas suffisamment représentative des phénomeénes observés. Enfin les retraits
anisotropes au cours du frittage ont été calculés a partir d’un modéle thermoélastique. L’agrément

obtenu entre les résultats numériques et expérimentaux valide les calculs proposés.

Mots-clés: Essais mécaniques, compression, frittage, mise en forme, modélisation, élastoplasti-
cité, viscoplasticité, thermoélasticité, simulation numérique, poudres, pates, fer, acier, carbure

de tungsténe, ferrites.



Abstract

The objective of this work is to obtain a numerical tool for the simulation and optimization
of the shaping process of metal powders by compaction and sintering. The proposed method is
based on an experimental study of the behaviour of the materials, a phenomenological modelling
and the use of the model in a finite element code. The validation of the calculations from parts
manufactured in industrial environment completes the method.

The first part of this manuscript is dedicated to the study of metal powders (iron-graphite
and tungsten carbide-cobalt mixtures). A wide experimental study has been more particularly
performed on iron-graphite powder. The experimental conditions to be adopted to obtain the
intrinsic behaviour of the material have been studied. An isotropic elastoplastic law with a
single hardening parameter has been then used to simulate the compaction of a complex refer-
ence part. The confrontation between numerical and experimental results shows some differences
which are discussed. The deformations during sintering are studied on tungsten carbide-cobalt
powder mixtures from dilatometric measurements. The experimental results allowed identifying
the parameters of a simple law.

The second part of this work is dedicated to the study of strontium hexaferrite slurries used
in the permanent magnet manufacturing process. The behaviour of the material has been studied
under various mechanical loading and thermal conditions. We showed that the simulation of the
compaction of a ferrite segment from a monophasic approach was poorly adapted because it is
not representative enough of the observed phenomena. Finally anisotropic shrinkages during the
sintering have been calculated with a thermoelastic model. The agreement between numerical

and experimental results validates the proposed approach.

Keywords: Experimental characterisation, compaction, sintering, forming, modelling, elastic-
plasticity, thermoviscoplasticity, FEM simulation, powders, slurry, iron, steel, tungsten carbide,

ferrites.
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