NO

01

02

03

04

05

Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

g«l.a_” Ceedly (:;La_ﬂ ﬁ.ﬁla.ﬁ\ 8,139

Badji Mokhtar Annaba University

Université Badji Mokhtar -

Annaba

Faculté de Technologie

Département Génie Mécanique

7,

/

o A
£
i: E ®;

N4
J

Lz gdoisdl 4l s

2SS A o

These

Présentée pour obtenir le diplome de

Doctorat LMD

Filiére : Génie Mécanique

Spécialité : Construction Mécanique

Par:

KRIBA Abdelmalek

Théme :

Modélisation et simulation des phénomenes

thermomécaniques lors des procédés de déformation

plastique et de solidification

These soutenue le 14/01/2025 devant le jury composé de :

NOM et prénom
LAGRED Ahmed
MECHIGHEL Farid
KADJA Mahfoud
TEKILI Sabiha

BOUCHEHIT Bachir

Grade
Prof.
Prof.
Prof
MCA

MCA

Etablissement

Université Badji Mokhtar -Annaba
Université Badji Mokhtar -Annaba
Université freres Mentouri -Constantine
Université Badji Mokhtar -Annaba

Université 20 aotit 1955 -Skikda

Qualité
Président
Rapporteur
Examinateur
Examinateur

Examinateur



tg 'Lyﬂra,, R
é‘“ . iu/ - ’.})\'A_}



Remerciements

Je tiens a exprimer ma profonde gratitude envers mon
Professeur Favid MECHIGHEL, mon directeur de thése, pour
son soutien exceptionnel, son expertise inestimable et son
encouragement constant. Cette thése n'aurait pas vu le jour

sans sa generosite et sa patience.

Je souhaite aussi exprimer ma profonde gratitude aux
professeurs  LAGRED  Ahmed, KADJA  Mahfoud,
BOUCHEHIT Bachir et TEXKILI Sabiha d’avoir acceptés

d’examiner ce travail.



Dédicace

Bismillah. En commencant par invoquer le nom de Dieu, le Clément et le
Miséricordieux, je souhaite exprimer ma reconnaissance a Allah pour Sa guidance et Son
soutien sans lesquels ce travail n'aurait pas été possible. Je prie pour que cette contribution
puisse étre une modeste part de bienfait pour 'humanité, sous la lumiere de la Tawfiq

divine.

Je fais également la priéve et la paix sur notre Prophéte Muhammad, que la paix et les
bénédictions d'Allah soient sur lui, modele de noblesse, de sagesse et d'illumination pour

toute ['humanité.

A ma mere, dont ['amour inconditionnel et les sacriﬁces ont été ma source de force et
de détermination. Aux membres de ma famille, dont le soutien indéfectible a été une source
de véconfort et d'encouragement. A mes amis, compagnons de joie et de défis, dont [a

présence a rendu ce voyage plus significatif et mémorable.

Que cette dédicace reflete ma profonde gratitude envers chacun de vous, et que ce
travail puisse contribuer humblement au progres du savoir et a ['élévation de ['humanité,

sous le Vegard bienveillant d'Allah.



Table des matieres

INOMENCIATUIE. ...ttt bbbttt e e e et bbb b ens I
LISEE GBS FIGUIES ...eeuvietieiie ettt ettt et e st et e s e be e beesaesreesteennesneenreaneeas I
LiSte des tADIAUX ........oiiiiiicice s i
UBALA iRt E e bRt R et R et e Re bttt e et re e ne e v
RESUMIE ...ttt ettt b e be e s e e s e s e ee st e beebe e b e ebe e st e st e st e e e nteneentenreares \
N 0L = Tod SRS PPR PSRRI VI
INTroduCtion QENEFAIE............cviiiee et 1
Chapitre 1 : Généralités sur les procédés de deformation plastique ............. 4
I 11 £ o [F s { To o OSSPSR 5
1.2. La modélisation du comportement thermomecaniquUe.............cccvevveeeeieerieseeseerie e, 5
1.3. DEformation PIASHIQUE .........coueieriieieieie ettt 6
1.4. Le frittage et la théorie classique de frittage.........cocovrereierieniier s 7
LA, L. DETINITIONS. ...eeieiesie ettt et e et te s resreereeneeneenes 7
1.4.2. La théorie classique de Frittage ........cooerereriiiieiee e 8
1.4.3. Les différentes phases du frittage .........cceoveii e 8
1.4.4. Les mécanismes de densification pendant le frittage...........ccccevvevviiciciicce e, 9
1.4.5. Frittage et croissance des grains des poudres a NnanoStruCture...........ccocceevevvvennenne. 10
1.5. Les procédées de déformation plastiqUe..........c.ccvevveieeieeieciie s 13
1.5.1. Le frittage CONVENTIONNEL ........c.oiuiiiiiiieiee e 13
1.5.1.1. Le compactage de POUAIE .........coiiiiiiieieieiieste et 13
1.5.1.2. Les techniques de COMPACLAGE ........covrrrieieiieiierie e 15
1.5.1.3. La consolidation de POUIE...........coiiiiieieieiese e 15
1.5.2. ThEOIIE e FrIttAgE ......eceeiveeie et 16
1.5.2.1. Lefrittage @ froid ........coveiiiie s 17

a. Les techniques de Frittage a ultra basse énergie (ULES) .........ccccoeveiievieve e, 17
b. Procédé de frittage a froid (CSP) .....coooviiiiiieececeee e 18
1.5.2.2. Le frittage @ Chaud .......c.ocoviiiiiice e s 20

a. Le pressage isostatique a chaud (HIP) ........ccooviiiiiiiieeece e 20
Domaines d’utilisation de proc€d€ HIP ............ccoooviiiiiiii i 21
Les avantages de ProCeAE HIP ..o e 22
b. Le pressage @ Chaud (HP) ......oouoiiiiieeeeee e 22
1.6. Le frittage plasma €tiNCEIE (SPS) ......coviiiiiiie e 25
1.6.1. Mécanisme impliqué dans le proCessuS SPS .........ccceiveiiiie i 25
1.6.1.1. GENAration de PIaSMA......ccueiueiiiiiieieieiee ettt 27

1.6.1.2. Chauffage par effet JOUIE ..o s 27



1.6.1.3. COUANT PUISE ...ttt 28

1.6.1.4. PresSion MECANMIGUE. .......cveertereeeeiirteeeeete sttt et et b e sb e eneenas 28
1.6.2. Avantages de 1a SPS .......cocii it 28
1.6.3. INCONVENIENTS & 18 SPS......ciiiiieciritecee e 29
1.6.4. Analyse des relations constitutives dans le frittage par étincelage au plasma........ 29
1.6.5. Objectifs de la simulation de SPS...........cco i 29
1.6.6. Comparaison entre 'HIP et le SPS.........ccoiiiiiiii 30
1.7. Les résistances de contact thermique et leCtriqUe..........ccovereiieiiinini e, 30
I TR O] o o 113 o] o RSSO 32
Chapitre 2 : Etat de I’art sur les procédés de déformation plastique .......... 33
20 I 1o T L1 T £ o o USSR 34
2.2. Etudes de comparaison entre les techniques de frittage ..........co.oevveeveeeeeerecrerecireeenens 34
2.3. Production de matériaux Par SPS ..o 37
2.4. Etude de comportement de matériaux pendant le frittage SPS .........cccccecvevervvvieseennne. 44
2.5. Etude de propriétés obtenu par frittage SPS.........cocvviereiieeesiceeeieeeeee e 54
2.6. Etude de la microstructure et grains durant le frittage SPS.........coeevveivveieseeeeeeene 58
2.7, CONCIUSTON ...ttt bbbt et e e bbb e st b e nre e s ene e 63
Chapitre 3 : Modélisation mathématique des procédés de deformation
1= 3 o [0 =SOSR 64
200 I 111 T [ o4 £ o o SRS 65
3.2, ELUAE € CONLIAINTES. .....eevieiieiieie ettt ettt bbb be e ne et 65
3.2.1. LS CONLIAINTES ...ttt sttt ettt st st nbeereeneeneeneas 65
3.2.2. Théoreme de Cauchy : équilibre des vecteurs contraintes...........cccccevvveveeivesreenenn, 66
3.2.3. Les contraintes PrinCIPalES.........ccovciuiiieiieie e 68
3.2.4. ElastiCité et PIASLICITE .........coveiieeee e 69
3.2.5. Critere de VON-MiSeS €t 08 TIESCA.......ccveveuerierieriesiesieseeeereeiesiesieseesresressaeeeeenees 70
3.2.6. Transformation du systéme de coordonnées cartésiennes en systéeme de
COOrdONNEES CYIINAIIGUE ......oviiieiieiieeee ettt 74
3.3. Etude de defOrmation...........c.civeiiiieiiee et 75
3.3.1. LS UETOIMMALIONS. .....cuviieieiieeie et ee et te et e sraesneeneesreeee e 75
3.3.2. Les déformations principales et les directions principales ...........cccccoovevviieieennenn, 76
3.3.3. Conditions de compatibilite ............cccooviiiiii i 76
3.3.4. Expression de la déformation équivalente ...........cccocovevveieiiciicce e, 77
3.4. Modele de compaction de POUAIE.........ccueiveiieiieiie ettt 78
3.4.1. Equation fondamentales du compactage des POUIeS..........ccoovvvererenenineninieennns 78
3.4.2. Modele de Drucker-Prager de Cap Modifié.......c.cccovvveiiiieiieeie e, 79

3.5. Modele de frittage SPS.......c.oiiiii e 82



3.5.1. Equation d’équilibre mécanique (loi de comportement) .........ccccecevevvnveinnieerinnnn, 82

3.5.2. Equation du comportement thermolectriqUe..........cccvvvrieiiererere e 83
3.5.3. Equation du transport de Chaleur ............coovveiieie e 84
3.6, CONCIUSION ...ttt sb e bbbt ne et 85
Chapitre 4 : Etude numérique du comportement thermoélectrique et
mécanique pendant le frittage plasma etincelle ..........cccccevvieeievceic e, 86
I 111 (T L1 o4 A T o OO PTRPR 87
4.2. CONSIAEratioNS GENETAIES ......c.eviiiiiiieiieie et 87
4.2.1. Description du dispositif SPS et de ses caractéristiques géométriques .................. 87
4.2.2. Simplification des NYPOthESES.........ccviiiiieiiie e 88
4.2.3. Conditions @UX TIMITES ......ocveiiiiiiiiiiiieie e 89
4.2.3.1. Potentiel électrique et conditions aux limites thermiques............cccccevevvereinennn. 90
4.2.3.2. Conditions aux limites d'équilibre MEcaniquUe ..........cccceeveveiieieere e 90
4.3. Procédure de résolution numérique et validation du modele ...........c.ccocvvvvviveeeiennnn, 91
4.3.1. Etude de sensibilité du Maillage ...........ccooeveeeeveueeeeeeeieeeeieee e, 91
4.3.2. Validation du modéle et confrontation avec d'autres modeles............cccccceervenennen. 92
4.4, RESUIALS €1 AISCUSSION .....vevieeieeieiecie ettt ettt sr e teenaene e e eneens 96
4.4.1. Comportement mécanique de I'ensemble poincon-matrice-échantillon pendant le
PIOCESSUS SPS ..t 96
4.4.1.1. Distribution des contrainteS MECANIGUES .......ccveerveerieieeiieeieiieseesiesreesree e seeeneas 96
a. Distributions des contraintes de Von Mises et de cisaillement...........cccccooveviiiininnn, 96
b. Distribution des contraintes NOIMAIES. ..........ccoiieiiiiiiiereee e, 97
4.4.1.2. Distribution des déformations MEcanique ..........cccccvevereeieereciece e 101
a. Distributions des déformations élastiques et thermiques équivalentes....................... 101
b. Distributions des déformations élastiques NOrmales.............cccooeveieiiieneineneneene. 102
4.4.1.3. Le champ de déplacements MECANIQUE .........ccerveirereeeeiereese e 104
4.4.2. Couplage thermoélectrique dans I'ensemble poingon-matrice-échantillon pendant le
PIOCESSUS SPS ..ottt b et nne s 106
4.4.2.1. Distributions de la température et du flux thermique .........ccoceviiireiininiieen, 106
4.4.2.2. Distributions de la densité de courant électrique et du champ électrique.......... 109
O 0] o Tod [1 1] o] o PSPPSR 112

Chapitre 5 : Etude numérique de I’effet du courant et de la pression
appliqués au dispositif SPS sur son comportement thermoélectrique et

0 TcTor: U o [0 =TSRSS 114
5.1, INTFOAUCTION ...ttt bbbt b et e b sne e b 115
5.2. CoNSIAErations GENEIAIES ..........cccveiiiiieie ettt s sre e sre s 115

5.2.1. CoNAItioNS QUX TIMITES ...oeeeeeie ittt e e e e e e e et e e e e e e e aaeeees 115



5.2.2. Potentiel électrique et conditions aux limites thermiques............ccocovevrerereene. 116

5.2.3. Conditions aux limites d'équilibre MEcanique ..........c.cooevvrireneinenese e, 116
5.2.4. Courant et pression apPIIQUES ........ccveieiieieeie e 117
5.3. DiSCUSSION A& FESUITALS. .......eviiiiiiiiieiieiieee ettt 118
5.3.1. Comportement therMOoEIECIIIQUE .......cc.eiveireiieiie e 118
5.3.2. COMPOrteMENt MECANIGUE ......c.veiveereeieiiesieeiesee e este e steesre e raesae e sraesre e nnes 121
5.3.2.1. Discussion sur la détermination des conditions optimales de courant et de
PreSSION APPIIGUES ... .ot et 121
5.4. Une expérience de frittage au niveau du département de métallurgie......................... 127
5.4.1. Préparation de POUIE ........cooiririiirieieesie ettt 127
5.4.2. Le cOmPACtage 08 POUAIE .......ooveiiiiiiiiiiiieieei ettt 128
5.4.3. L TIIHIAQE ...ttt e 129
5.5, CONCIUSION ...ttt ettt b et nes 131
Chapitre 6 : Etude d’optimisation des conditions mécanique pendant le
FrITEAgE SPS ... 132
RESUME ...ttt ettt b et s e s et e s aesae s aeeReeRe e s e e st e e et e teateebeereaneaneenes 133
COoNCIUSION GBNEIAIE ..o 134

BIDHOGrAPNIES. ... 137



Nomenclature

F Force (N)
E Module de Young (MPa)
v Coefficient de Poisson
I Courant électrique (A)
K Module de compressibilité (MPa)
G Module de cisaillement (MPa)
or Limite d’élasticité en traction (MPa)
p Pression (MPa)
F Force de frottement (N)
F. Force normale (N)
L Longueur (mm)
D Diametre (mm)
H Hauteur (mm)
o Contrainte mécanique (MPa)
Oxx» Oyy» Oz Contrainte normal (MPa)
T Contrainte de cisaillement (MPa)
01,071,011 Contraintes principales (MPa)
? Critére de Von-Mises (MPa)
n Vecteur unitaire
bij Symbole de Kronecker (matrice d'identité)
€ Déformation mécanique (mm/mm)
I A Déformation normale (mm/mm)
Y Déformation tangentielle (mm/mm)
Ex:Ey) €7 Déformation principale (mm/mm)
€e Déformation équivalente (mm/mm)
gth Déformation thermique (mm/mm)
[D] Matrice d'élasticité
Al Les parameétres de Lamé

-

J Densité de courant électrique (A m2)



E Champ électrique (V/m)

Oy Conductivité électrique ()
17} Potentiel électrique (V)
Pel Résistivité electrique (Ohm m)
T Température (K)
Tref Température de référence (K)
p Masse volumique (kg m=3)
Cp Capacité thermique (J.g1.K™?)
Q Chaleur générée (par effet Joule) par unité de volume (J)
Gy Densité de flux de chaleur (W/m?)
k Conductivité thermique (W /m.K)
a Coefficient de dilatation thermique (K1)
Coefficient de convection thermique (W m2K™)
t Temps (S)
(r,9,2) Coordonnés du systéme cylindrique
(X, ¥,2) Coordonnés du systeme cartésien
(u, v, w) Composants du vecteur de déplacements selon les axes (X, y, 2),

respectivement
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« Modélisation et simulation des phénomeénes thermomeécaniques lors

des procedes de déformation plastique et de solidification »

Résumé

Ce travail de these se concentre sur la modélisation et la simulation du comportement
thermomécanique pendant les proceédés de déformation plastique et de solidification,
particulierement les techniques de frittages. Les chapitres de la thése couvrent le
comportement thermomécanique des matériaux lors des procédés de frittage, notamment le
frittage plasma étincelle (SPS). Chaque chapitre apporte une contribution spécifique, couvrant
des aspects tels que la théorie classique de frittage, les différentes techniques de frittage, la
modélisation mathématique des procédés, et des études numériques détaillées sur le
comportement thermoélectrique et mécanique pendant le frittage SPS. L'objectif final est
d'offrir une compréhension approfondie de ces processus complexes et d'ouvrir la voie a des
perspectives futures dans le domaine de la fabrication de matériaux avancés.

Les applications réalisées dans ce travail se concentrent sur la modélisation et les
simulations numériques 3D développées a l'aide du logiciel ANSYS pour examiner le
comportement des couplages thermiques, électriques et mécaniques au cours du processus
SPS. Les résultats obtenus offrent une compréhension approfondie des interactions entre ces
phénomenes physiques pendant le frittage et comment les propriétés des matériaux affectent
le comportement thermoélectrique et mécanique pendant ce processus.

D’autre part, des études d’optimisation des parameétres du dispositif SPS ont été
effectuée en utilisant le modéle développé. Ces dernieres se concentrent sur I'effet du courant
et de la pression appliqués et les dimensions de I’échantillon au dispositif SPS, visant a
déterminer les valeurs optimales de ces parametres pour produire des échantillons avec des
caractéristiques améliorées. Une expérience de frittage conventionnel est également présentée,
ajoutant une dimension pratique aux résultats théoriques.

Mots clés : Modélisation ; Simulation ; Comportement mécanique ; Déformation plastique ;
Frittage.



« Modelling and simulation of thermomechanical phenomena during

plastic deformation and solidification processes »

Abstract

This thesis focuses on the modeling and simulation of thermomechanical behavior
during plastic deformation and solidification processes, particularly sintering techniques. The
chapters of the thesis progressively explore the field, from the thermomechanical behavior of
materials to the specific processes of sintering and spark plasma sintering (SPS). Each chapter
makes a specific contribution, covering aspects such as classical sintering theory, different
sintering techniques, mathematical modeling of the processes, and detailed numerical studies
of thermoelectric and mechanical behavior during SPS sintering. The ultimate aim is to
provide an in-depth understanding of these complex processes and pave the way for future
prospects in advanced materials manufacturing.

The applications carried out in this work are based on 3D numerical modelling and
simulations developed using ANSY'S software to examine the behaviour of thermal, electrical
and mechanical couplings during the SPS process. The results obtained provide an in-depth
understanding of the interactions between these physical phenomena during sintering and how
material properties affect thermoelectric and mechanical behavior during this process.

In addition, optimization studies of the SPS device parameters has been carried out
using the model developed previously. The latter focuses on the effect of current and pressure
applied and the dimension of the sample at the SPS device, aiming to determine the optimum
values of these parameters to produce samples with improved characteristics. A conventional
sintering experiment is also presented, adding a practical dimension to the theoretical results.

Keywords: Modelling; Simulation; Mechanical Behaviour; Plastic Deformation; Sintering.



Introduction générale



La fabrication de piéces solides a partir de poudre, en particulier a travers les procédés de
déformation plastique et de densification, constitue un domaine de recherche dynamique et
prometteur. Ces procédés offrent une multitude d'applications dans divers secteurs industriels,
de la meétallurgie a la céramique, en passant par la fabrication de matériaux avancés. Au coeur
de cette exploration se trouve le frittage, un procédé qui combine la déformation plastique et

la densification pour créer des objets solides a partir de particules de poudre.

Le présent travail s'engage dans une étude numérique du comportement thermomécanique
lors du procédé de déformation plastique et de densification, avec une focalisation particuliere
sur le frittage. Ce choix n'est pas fortuit, car le frittage est lié a la déformation plastique et a la

densification, en faisant ainsi un sujet central de cette recherche.

La recherche déployée dans cette thése s'articule autour de six chapitres, chacun apporte

une contribution spécifique a la compréhension approfondie de ces processus complexes.

Dans le premier chapitre, nous abordons le comportement thermomécanique des
matériaux, en mettant en lumiére les aspects de déformation plastique. En plus de fournir une
introduction générale a la déformation plastique, nous examinons diverses techniques de
frittage, du traditionnel au moderne, avec une analyse détaillée des mécanismes impliqués.
L'objectif est d’établir les bases nécessaires pour comprendre comment la déformation

plastique et la densification interviennent dans le processus de frittage.

Le deuxieme chapitre se porte sur une analyse comparative des différentes techniques de
frittage, conduisant & une exploration approfondie du Frittage Plasma Etincelle (SPS en
anglais). Ce chapitre présente un état de I'art, basé sur une collecte des travaux scientifiques
existants, mettant en lumiére les études comparatives, les nouvelles possibilités de matériaux,
et les investigations sur les aspects thermomécaniques et électriques liés au frittage SPS.
L'objectif est d'orienter les chercheurs vers les axes de recherche prometteurs tout en

identifiant les défis et les zones nécessitant une étude approfondie.

Le troisieme chapitre aborde a la modélisation mathématique des procédes de déformation
plastique. En définissant un modéle 3D, nous cherchons a décrire le comportement du
couplage thermoélectrique et mécanique lors du processus SPS d'un matériau polycristallin.
Cette approche permettra une analyse numérique approfondie des effets de I'intensité du
courant électrique et de la pression uniaxiale sur le comportement thermoélectrique et

mécanique du matériau.



Dans le quatrieme chapitre, nous présentons en détail le modéle 3D developpé en chapitre
3. Les équations régissant le modéle de densification SPS, ainsi que les propriétés
thermophysiques et mécaniques de I'échantillon, sont incorporees et résolues a l'aide du code
ANSYS. L'analyse numérique permettra une compréhension approfondie des interactions

entre le couplage thermoélectrique et mécanique pendant le processus SPS.

Le cinquiéme se penche sur 1’étude de I'effet du courant et de la pression appliqués au
dispositif SPS. L'objectif est de déterminer les valeurs optimales de ces parameétres pour
produire des échantillons avec des caractéristiques améliorées. Une expérience de frittage
conventionnel, menée au département de métallurgie a I'université de Badji Mokhtar Annaba,

est également présentée dans cette these.

Une étude d’optimisation des paramétres SPS a été menée dans le sixieme chapitre. Dans
ce travail, nous avons utilisé le modele d’optimisation de BOX BEHNKEN pour trouver les
valeurs optimales de la pression appliquée, du diamétre et de la hauteur de 1’échantillon afin

d'obtenir un matériau avec des propriétés améliorées.

En conclusion, cette these offre une exploration approfondie du comportement
thermomeécanique lors des procédés de déformation plastique et de densification, en mettant
en avant le frittage comme exemple central. Chaque chapitre contribue a élargir la
comprehension de ces procédés, ouvrant la voie a de nouvelles perspectives dans le domaine

de la fabrication de matériaux avancés.
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Chapitre 1 : Généralités sur les procédés de déformation plastique

1.1. Introduction

Ce travail explore les processus de déformation plastique et de solidification, en se
concentrant sur I'étude des phénomeénes thermomécaniques associes a la fabrication de piéces
solides a partir de poudre. Une introduction est proposée dans ce chapitre sur le comportement
thermomécanique des matériaux, en mettant particulierement l'accent sur les processus de
déformation plastique et les diverses techniques de frittage. Les différentes méthodes, du
frittage conventionnel aux technologies modernes comme le Frittage Plasma Etincelle (SPS),
sont analysées en détail dans chaque section, incluant les mécanismes opérationnels ainsi que

les avantages et les limites de chaque méthode de frittage.

1.2. La modélisation du comportement thermomécanique

La modélisation constitue une étape cruciale pour résoudre des problémes mécaniques,
thermiques, électriques et physiques. Elle met en évidence le sens de l'observation, le "sens
physique", ainsi que les connaissances théoriques de I’ingénieur. Pour aborder ces problémes
par la modélisation, il est nécessaire d'adopter certaines hypotheses simplificatrices afin de

transposer un probléme réel en termes mathématiques.

Dans notre contexte, la modélisation du comportement thermomécanique est un domaine
complexe et fondamental en ingénierie. Elle vise a comprendre et a prévoir la réaction des
matériaux soumis a des contraintes mécaniques et thermiques simultanées. Cette approche
s’appuie sur des principes clés de la mécanique des matériaux, de la mécanique des milieux
continus, de la résistance des matériaux, de la thermodynamique, ainsi que des transferts
thermiques et de chaleur pour expliquer comment les matériaux réagissent aux contraintes

mécaniques et aux variations de tempeérature simultanées.

En résumé, la modélisation du comportement thermomécanique permet de comprendre en
profondeur les matériaux dans des conditions réelles de fonctionnement en utilisant des
équations mathématiques complexes basees sur les principes de conservation de I'énergie et

de la quantité de mouvement [1].
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1.3. Déformation plastique

Tout objet soumis a des forces extérieures subit une déformation, déplacant ainsi les
atomes de leur position d'équilibre. Cette déformation provoque un changement dans la forme
ou les dimensions de l'objet. Des forces de rappel émergent alors, s'opposant a la déformation

et tendant a ramener le solide & sa forme initiale une fois que les sollicitations cessent.

Divers essais en laboratoire permettent d'examiner les manieres dont les matériaux se
déforment (par exemple : traction, compression, torsion), en adoptant une perspective
macroscopique et phénoménologique. lls permettent également de déterminer les contraintes
nécessaires pour induire une déformation spécifique. Lors de l'analyse de la réponse
mécanique d'un matériau, on identifie généralement le domaine d'élasticité et le domaine de
plasticité. La transition entre ces deux domaines est appelée la "limite d'élasticité”. Si une
décharge se produit dans le domaine élastique, le comportement est réversible et le matériau
retrouve sa forme initiale. En revanche, au-dela de la limite d'élasticité, la déformation

plastique devient irréversible.

Le comportement macroscopique d'un matériau découle en réalité de déformations qui se
produisent localement a une échelle microscopique. Cette dimension microscopique couvre

une importance fondamentale dans la compréhension physique des phénomenes.

Les différents phénomeénes observés pendant une sollicitation peuvent étre classifiés

comme suit :

Les phénomenes observés lors d'une sollicitation peuvent étre classifiés ainsi : les
déformations élastiques, qui impliquent des variations des espaces interatomiques et des
mouvements réversibles de dislocations ; les déformations visqueuses, se manifestant par la
continuation de la déformation sous une charge constante, créant un déséquilibre, ou le temps
et la vitesse de déformation jouent un réle crucial, souvent décrites comme un écoulement de
fluage en raison de l'activation thermique ; les déformations permanentes, représentant des
déplacements irreversibles des dislocations par glissement dans les plans cristallographiques ;
et enfin, I'écrouissage, aussi appelé consolidation, qui est l'augmentation du nombre de points

de blocage des mouvements de dislocations [2, 3].
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1.4. Le frittage et la théorie classique de frittage

1.4.1. Définitions

Le frittage est un procédé thermique utilisé pour densifier des poudres a des températures
inférieures a leur point de fusion. Ce procéde permet aux particules de poudre de se lier aux
points de contact, formant ainsi une piece solide. Les matériaux céramiques réfractaires, tels
que l'alumine et la zircone, qui possédent des points de fusion trés élevés (au-dela de 2000°C),
bénéficient particulierement de cette technique car elle permet leur densification a des
températures plus basses. Le frittage peut étre réalisé sans application de charge (frittage
naturel) ou sous pression externe (uniaxiale ou isostatique). De nombreuses techniques de
frittage existent, y compris le pressage a chaud, le frittage sans pression et la technique de
frittage par plasma (SPS) [4 - 7].

La figure 1.1 montre les types de frittage qui utilisent une pression mécanique et
I’emplacement de la technique SPS parmi ces types. Dans notre étude nous allons éviter de

discuter le frittage sans pression car il est un domaine hors sujet.

Le frittage a froid | Les techniques de Frittage a
(Cold sintering) "| ultra basse énergie (ULES)
Le frittage Le pressage isostatique
a chaud (HIP)
Le frittage a ?haud Le chauffage indirect par résistances
(Hot sintering) al'extérieur du moule
Le pressage

Le chauffage par induction

a chaud (HP) dans le moule

Le chauffage direct du matériau a
I'intérieur du moule (SPS)

Figure 1.1. Les différents types de frittage.
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1.4.2. La théorie classique de frittage

La théorie du frittage classique est fondée sur l'idée que les particules de poudre peuvent
étre consolidées en un solide cohérent en utilisant de la chaleur et de la pression. Le processus
de frittage débute par la mise en contact des particules de poudre qui sont souvent revétues
d'une fine couche d'oxyde. Au cours du frittage, cette couche d'oxyde est réduite, permettant
aux particules de poudre d'entrer en contact direct les unes avec les autres. L'application de
chaleur et de pression permet une diffusion de matiére entre les particules, ce qui conduit a la
formation de liaisons solides entre elles. Ces liaisons solides augmentent la densité du

matériau, qui est essentielle pour obtenir les propriétés souhaitées du matériau final.

Pendant le processus de frittage, le déplacement des matiéres est principalement gouverné
par la diffusion, qui est influencée par la taille et la répartition des particules ainsi que par la
température du frittage. La diffusion peut se produire a la surface ou a l'intérieur des
particules. A mesure que les particules se lient, les vides entre elles diminuent, ce qui

augmente la densite, la conductivité thermique et la résistance mécanique du matériau [8].

1.4.3. Les différentes phases du frittage

Lors du frittage, des évolutions morphologiques sont possibles (voir Fig. 1.2).

: )\ S 6‘055'\598
X ) (1)

e (2) q

Figure 1.2. Les différentes évolutions possibles lors du traitement thermique d’un compact

granulaire [9].

Croissance anormale des grains : Les grains grossissent sans liaisons, réduisant la

réactivité et empéchant la densification. La surface spécifique (SSA) diminue fortement et la
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densité relative change peu, surtout dans les échantillons avec une taille de particules

dispersee et une faible compacité initiale.

Consolidation : Des liaisons se forment entre les grains sans augmentation significative de
leur taille, renforcant le matériau. La SSA diminue légerement et la porosité est résorbée par

diffusion de matiére.

Favoriser la consolidation est possible avec des grains fins et homogénes. Le frittage se

déroule en trois étapes (Fig. 1.3) :

1. Formation et croissance des ponts entre les grains.
2. Elimination de la porosité ouverte.
3. Elimination de la porosité fermée.

Ces processus menent a la densification du matériau.

Elimination de la porosité fermeée

0,92+ (o]
QO o

Densité relative

Elimination de la porosité ouverte
0,651 o

Formation des ponts o

0,55 T 8 %

O

P

Temps

Figure 1.3. Evolution de la densité relative au cours des étapes de densification [4, 5, 9].

1.4.4. Les mécanismes de densification pendant le frittage

Le frittage consiste a consolider un matériau en poudre en appliquant une pression
mécanique qui peut étre axiale ou isostatique comme il est montré dans la figure 1.4 et
I’application simultané¢ d’une température inférieure a son point de fusion. L'objectif de ce
processus est de diminuer I'énergie de surface du matériau dispersé en réorganisant sa
distribution [4, 5].
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Compression uniaxiale Compression isostatique

v L

Figure 1.4. Représentation des sollicitations en compression: a) Uniaxiale b) Isostatique. [4].

Durant le frittage, divers mécanismes de diffusion facilitent le déplacement des particules.
Les particules peuvent migrer par diffusion superficielle ou par diffusion intergranulaire. En
I'absence de cycles thermiques, comme dans le frittage & froid, les grains subissent des
contraintes mécaniques et la consolidation se réalise principalement par déformation plastique
ou diffusion superficielle. Ces mécanismes favorisent la croissance des liaisons entre les
grains initialement en contact. A des températures plus élevées, la diffusion devient
intergranulaire, permettant aux atomes de se déplacer a travers le réseau cristallin [4, 5, 10].

1.4.5. Frittage et croissance des grains des poudres a nanostructure

Le frittage est un processus qui consiste a transformer une poudre en un corps solide grace
a la chaleur, sans la faire fondre. Cette technique permet d'assembler des particules pour leur
donner résistance et intégrité. La température employée lors du frittage est en dessous du
point de fusion des principaux constituants de la poudre compacte. Initialement maintenu par
une liaison a froid, le compact est ensuite chauffé a la température de frittage afin de favoriser
la formation et I'élargissement des liaisons & ces points de contact (voir Fig. 1.5 et Fig. 1.6).
Ce procéde est couramment utilisé pour controler la taille des grains dans les métaux. Il existe
deux types de frittage : le frittage a I'état solide et le frittage en phase liquide (LPS). Les pores
sont une composante structurelle du corps solide fritté, qui a une densité inférieure a 100% de
sa densité théorique. Le frittage est un processus complexe qui implique plusieurs processus

simultanés.
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Phase initiale Phase intermédiaire Phase finale

[~ | [ ] |
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L’orientation des particules " Croissance du contact L Croissance du grain
Deéveloppement du contact Développement de la limite Guérison des pores
de grain

Figure 1.5. Les phases de frittage a 1’état solide.

;01 Limite des grains
Pore Phase 3 : évolution des
Phase 1 : avant le frittage Phase 2 : formation de cols cols et des joints de grains

et élimination des pores

Pore fermeé

Phase 4 : isolation des pores

Figure 1.6. Formation de pores pendant le frittage.

Le frittage joue un réle crucial dans le raffinement de la taille des grains des métaux et
dans la consolidation des nanopoudres en piéces aux propriétés specifiques. Cependant, la
densification des nanopoudres présente des défis significatifs en raison de l'agglomeration et
de [linstabilité thermodynamique des nanoparticules. Il est crucial de parvenir a une

densification avec un minimum de grossissement microstructurel et/ou de transformations

11
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microstructurelles indésirables. La tendance a réduire la surface excessivement grande par
unité de volume des poudres nanocristallines est le mécanisme qui dirige le processus de

frittage a I'échelle nanométrique.

L'énergie de surface (y) d'une particule ayant un rayon de courbure (R) peut étre exprimée

en termes de contrainte (o) par 1'équation de Laplace ci-dessous.

o=t (L.1)

Le frittage des nanopoudres peut étre effectué a des températures inférieures et avec une
vitesse accrue par rapport aux poudres conventionnelles, ce qui favorise une densification plus
importante et attendue en raison de la taille des grains. Cependant, les nanoparticules ont
tendance a s'agglomérer, il est donc important de les disperser pour maximiser les avantages

des propriétés uniques des matériaux nanostructures.

En 1950, Herring (1950) a développé la regle d'échelle classique, corrélant I'effet de la
taille des particules sur le temps de frittage. Le temps, t, pour atteindre la méme condition de
frittage est corrélé a la taille des particules de poudre, d, donnée par I'équation ci-dessous.

b (L) (1.2)

T; d;
Dans I'équation ci-dessus, I'exposant n dépend du mécanisme de frittage. Compte tenu de
I'expression d'Arrhenius pour la température, la dépendance de la température de frittage par
rapport a la taille des particules est la suivante.

n(®) =2l @

da n T

Ou Q est I'énergie d'activation pour le mécanisme de frittage prédominant, R est la
constante des gaz, d1 et d2 sont les différentes tailles de particules de poudre pour la matrice

et le renfort et T1 et T2 sont leurs températures de frittage respectivement [11].

Lors du processus de frittage d'un échantillon, les mécanismes menant a une densification
se produisent principalement par la diffusion des especes a I'intérieur du solide, parfois aussi
par voie gazeuse. Il existe plusieurs voies de diffusion possibles, regroupées en deux

catégories : les mécanismes densifiants et non-densifiants, comme illustré dans la Figure 1.7

[9].
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\

f : 2 | | Mécanisme | Chemin de diffusion Source de Type de
*\ Joint de grains | matiére | mécanisme
\ / 1 Diffusion en volume Surface Consolidation
\ 2 2 Diffusion en volume Surface Consolidation
l\‘/§ l " 3 Transport en phase vapeur Surface Consolidation

o V& ——2A'g 4 Diffusion au joint de grains | Joint de grains Densifiant

3 ( g \ } b 5 Diffusion en volume Joint de grains Densifiant

6 ' 5 6 Diffusion en volume Dislocations Densifiant

/ TT

[ \

Figure 1.7. Représentation des différents chemins de diffusion lors du frittage [9, 11].

1.5. Les procédées de déformation plastique

1.5.1. Le frittage conventionnel

1.5.1.1. Le compactage de poudre

Le compactage des poudres est une étape cruciale dans la fabrication des piéces
métallurgiques par frittage conventionnel. La théorie du compactage analyse comment les
particules de poudre s'‘organisent et se compriment sous l'action d'une force de compression,
en prenant en compte divers paramétres tels que la taille, la forme et la distribution des
particules, ainsi que la nature des surfaces et les conditions ambiantes. Les déformations
plastiques et élastiques subies par les particules pendant le compactage jouent un réle crucial
dans la densification du matériau. Les modéles bases sur la théorie du compactage permettent
de prédire la densité finale de la piece et d’optimiser les paramétres du processus de
compactage. Ce processus implique I'application de pression pour former une piece appelée

compact vert.

Le compactage des poudres métalliques peut étre réalisé par différentes méthodes,

notamment le pressage uniaxial conventionnel (voir Fig. 1.8). Cette méthode offre une
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fabrication rentable de produits quasi nets avec une faible densité de poudre initiale. Pour
assurer une densité uniforme et prévenir la formation de fissures internes dans les compacts
verts, il est crucial de réduire au minimum les gradients de densité et les fissures lors du
processus de compactage. Les presses actuelles offrent des mouvements multiples qui
permettent de varier la force et le taux de compression, offrant un controle plus précis de la
solidification et une uniformité de densité accrue. Ces avancées technologiques permettent la
fabrication de compacts présentant une grande complexité géométrique avec une densification
plus homogene, réduisant ainsi la distorsion et le rétrécissement des compacts verts lors des

étapes suivantes.

Sabot :
d'alimentation [~

: Entrée du
ﬁ poingon supérieur

Compact

|

l4
|1
1
LJ

Ejection
Bemplirla Position de Compactage
position
pressage

Figurel.8. Le cycle de compactage [15].

Le pressage peut étre uniaxial a double ou simple action (voir Fig. 1.9), avec une
distribution de densité plus symétrique dans le cas d’une double action. Les lubrifiants sont
utilisés pour faciliter I'éjection du compact de la matrice et réduire la charge radiale. Les
lubrifiants couramment utilisés, a base d'acide stéarique, doivent étre éliminés avant le
frittage. L'équilibre des lubrifiants est ajusté pour minimiser la charge radiale et maximiser les
propriétés du compact vert. La résistance du compact vert doit étre suffisante pour étre
manipulée, mais elle est inférieure a celle obtenue aprés le frittage. Localement, des
changements brusques de densité peuvent résulter de I'impact du frottement sur la

densification des poudres a la surface des compacts [12-15].
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Poingon
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Figurel.9. Le pressage uniaxial a double et a simple action [15].

1.5.1.2. Les techniques de compactage

Le compactage des poudres est un procédé couramment utilisé pour la production de
piéces en grande quantité sans gaspillage de matiere. Les techniques de compactage les plus
répandues sont le compactage uniaxial, le moulage par injection de métaux et le pressage
isostatique a chaud ou a froid. Le compactage uniaxial utilise un poingon pour comprimer la
poudre dans une matrice rigide. Cette technique peut étre modifiée en changeant la
configuration des poingons et leurs calendriers de déplacement. Le pressage isostatique utilise
une matrice flexible qui est scellée avec de la poudre a l'intérieur et qui est immergée dans
une chambre de fluide qui est ensuite pressurisée hydrauliquement. Cette technique crée une
pression uniforme de tous les cbtés de la piéce, ce qui se traduit par une distribution plus
uniforme de la densité. Le compactage triaxial combine le compactage uniaxial et le pressage
isostatique, mais il est principalement utilisé pour la recherche et le développement de
parametres de matériaux pour les modeles de compactage de poudre par eléments finis.
Cependant, cette méthode est difficile et chronophage, et peu d'installations sont équipées

pour la détermination des paramétres des poudres métalliques [12-15].

1.5.1.3. La consolidation de poudre

De maniére générale, le compactage consiste a comprimer les particules de poudre,

réduisant ainsi l'espace vide entre les particules d'une poudre en vrac. Les étapes du processus
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de compactage (voir Fig. 1.10) sont en général similaires en termes de densification de la

poudre.

déformation localisée

Compression
® homogeéne
Q
|-
~Q ’
= Réarrangement
—
Q
a |

Densité apparente

Pression de compactage

Figure 1.10. L évolution de la densité pendant le compactage.

Tout d'abord, les particules elles-mémes commencent & se réorganiser en une configuration
plus serrée, ce qui entraine une augmentation rapide de la densité. Une fois que les particules
sont aussi serrées que possible, les contacts ponctuels entre les particules commencent a se
déformer sous I'effet de la pression de compactage et le nombre de particules touchant une
particule donnée augmente. La phase de déformation homogéne commence alors et les vides
entre les particules commencent a s'effondrer, et les particules commencent a prendre une
forme polygonale au fur et a mesure que la déformation plastique s'installe. Les particules
commencent a s'endurcir et a se fragiliser. L'étape de déformation en vrac du compactage
n'offre que trés peu d'avantages en termes d'augmentation de la densité du compact vert, avec
seulement I'effondrement de trés petits pores. Un autre aspect du compactage en filiere qui

doit étre pris en compte est I'effet du frottement entre la filiére et la paroi [14].

1.5.2. Théorie de frittage

Le frittage est un processus clé de la métallurgie des poudres qui consiste a chauffer les
piéces métalliques compactées pour les faire fondre et les fusionner ensemble. Pour obtenir
des piéces de qualité et durables, le processus de frittage doit &tre bien maitrisé. La théorie du
frittage se concentre sur les mécanismes qui régissent la fusion des particules de poudre au

cours du processus de frittage.
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A mesure que les particules de poudre sont chauffées, elles se déforment et fusionnent. Les
particules les plus petites fondent en premier et se lient aux particules plus grandes, créant
ainsi des ponts de liaison entre les particules. A mesure que la température augmente, ces
ponts de liaison se renforcent et les pores entre les particules diminuent de taille, entrainant

une augmentation de la densité de la piéce finale.

Des modeles de simulation numérique basés sur la théorie du frittage sont utiles pour
prédire le comportement de la poudre sous différentes conditions de frittage. 1ls peuvent aider
a optimiser les paramétres du processus de frittage pour obtenir une densité et une
microstructure optimales, ce qui peut améliorer la résistance et la durabilité de la piéce. En
somme, la théorie du frittage est un domaine clé de la métallurgie des poudres qui permet de
mieux comprendre les mécanismes de fusion des particules de poudre au cours du processus
de frittage. Cette théorie aide a optimiser les parametres du processus de frittage pour obtenir
des pieces métalliques de qualité avec une densité et une microstructure optimales, ce qui

ameliore leur résistance et leur durabilité [12].

1.5.2.1. Le frittage a froid

a. Les techniques de Frittage a ultra basse energie (ULES)

La réduction de la consommation d'énergie a stimulé les chercheurs a développer des
méthodes de frittage fonctionnant a des températures plus basses (300°), ce développement a
réalisé le frittage a ultra basse énergie (ultra low energy sintering (ULES)) qui est défini par
quatre parameétres principaux - liquide, poudre, chaleur et pression. Plusieurs techniques
ULES ont été développées au cours des dernieres années, et toutes ont pour caractéristique
commune la consolidation a basse température en utilisant une pression élevée (des centaines
de MPa) en présence d'une phase liquide transitoire, qui accélére la plasticité, la diffusion aux

joints de grains/surface et le transport de masse [16, 17].

Ces techniques apparaissent dans I'ordre suivant : Frittage par réaction hydrothermique
(Hydrothermal Reaction Sintering (HRS)) en 1976 ; Frittage a froid (Cold Sintering (CS)) en
1979 ; Pressage a chaud hydrothermique (Hydrothermal Hot Pressing (HHP)) en 1984 ;
Densification hydrothermique réactive en phase liquide (reactive Hydrothermal Liquid-Phase
Densification (rHLPS)) en 2007 et Procédé de frittage a froid (cold sintering process (CSP))
en 2016.
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Par la suite de cette partie, nous allons detailler uniquement la technique de ULES la plus
moderne, nous allons parler au Procédé de frittage a froid CSP [16].

b. Procédé de frittage a froid (CSP)

Définition de CSP

Le procéde de frittage a froid (CSP) est un procédé de consolidation récemment
développée, il est assisté par une pression uniaxiale a basse température, utilisant des
solutions aqueuses comme solvants transitoires pour effectuer une densification par un

processus de dissolution-précipitation [18].

Nous pouvons aussi définir le frittage a froid CSP comme le processus par lequel une
poudre inorganique est densifiée en présence d'une phase liquide transitoire contient
généralement de l'eau. La consolidation est effectuée sous une pression de I'ordre de quelques
centaines de MPa et une température entre la température ambiante et une température au-
dessus du point d'ébullition du liquide par 200°C [19]. Cependant, les taux et les temps
optimaux d'application de la pression et de la température sont spécifiques aux matériaux
[17].

La figure 1.11 présente le processus général de frittage a froid [16]. Le frittage a froid
nécessite un frittage transitoire assisté par un liquide sous une certaine pression, qui montre
ensuite un processus de densification similaire a celui du frittage en phase liquide, et donc, le
mouillage uniforme est critique dans le processus de frittage a froid [20]. Le mélange est
préparé en utilisant 4-25% en poids de liquide en utilisant les méthodes de mélange

traditionnelles, telles que le broyage a billes et I'agitation mécanique [19, 20].

Poudre
humidifiée

Chaleur

Figure 1.11. Le procéde de frittage a froid (CSP) [16].
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Les étapes de frittage a froid (CSP)

La CSP peut étre divisée en deux étapes selon la disposition des particules dans la phase
liquide. L’¢étape 1 se poursuit jusqu'a ce que les particules solides entrent en "contact" et

forment un réseau solide continu. L’étape Il commence a la fin de I’étape 1.

Pendant I'étape I, I'application d'une pression au milieu liquide entraine une compression
isostatique des particules. Au cours de I'étape I, quatre phénomenes principaux sont

intéressants se produisent :

Q) le matériau est partiellement dissous dans le liquide;

(i) une augmentation de la taille moyenne des particules;

(iii) des phénomenes de recristallisation peuvent se produire (entrainant la
formation de nouveaux cristaux ou de nouvelles phases a partir du liquide);

(iv) I’échantillon commence a sécher.

Pendant I'étape Il, la pression externe est maintenue et les particules solides entrent en
contact en formant une structure rigide. Au cours de cette étape, quatre phénomenes se

produisent [19]:

Q) le réarrangement des particules dd a la présence d'un liquide (analogue

a tous les procédés de frittage en phase liquide);

(i) I’évaporation du liquide;
(iii) la précipitation des solides a partir d'une solution sursaturée;
(iv) le frittage, associé au transport de masse et & la modification de la forme

des particules.

Les avantages de Procedé de frittage a froid (CSP)

La Procéde de frittage a froid (CSP) est technique de fabrication durable de matériaux

avancés qui permet de [16, 18, 19] :

» fritter a froid des polymeres thermoplastiques et des materiaux céramiques.

> produire des materiaux et des composites uniques qui ne peuvent étre fabriqués avec
d'autres techniques;

» d’intégrer des céramiques a des matériaux organiques qui permet la fabrication d'une

nouvelle classe de composants hybrides (organiques/inorganiques);
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> obtenir des propriétés fonctionnelles améliorées;
» I’intégration possible dans lI'impression 3d;
» produire de nouvelles catégories de matériaux qui ne peuvent étre fabriqués par les

voies conventionnelles.

1.5.2.2. Le frittage a chaud

a. Le pressage isostatique a chaud (HIP)
Définition

Le pressage isostatique a chaud (HIP), illustré dans la Figure 1.12, est un processus crucial
pour la consolidation de poudres utilisé intensivement dans la recherche et le développement
de divers matériaux tels que les métaux et les céramiques. Il a été inventé en 1955 pour des
applications de collage par diffusion dans l'industrie nucléaire. Le pressage isostatique a
chaud (HIP) trouve des applications majeures dans la métallurgie des poudres, la céramique,
la réparation des piéces moulées et I'assemblage par diffusion. Il est basé sur I'application
simultanée d'une pression isostatique et d'une température élevée a une piece, ce qui a pour
effet de consolider la piece. Le moyen de pression utilisé est un gaz inerte tel que I'argon ou
I'azote, qui est pompé dans un récipient sous pression et pressurisé jusqu'a 200 MPa, tandis
qu'un four dans le récipient produit des températures allant jusqu'a 2000°C. La piece est

généralement encapsulée dans une capsule sous vide en tble, en céramique ou en verre [7, 21].

Poudre

Matrice

Alimentation
en pression

Poingcon

Eléments
chauffantes

Figure 1.12. Présentation schématique de la technique de pressage isostatique a chaud [7].
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L’HIP implique l'application de cycles a haute température et pression, dont il existe quatre

types de base, comme suite [21, 22]:

cycle 1. Un cycle de chargement a froid, ou la température est augmentée quelque temps
apres la pression, les deux atteignant leur pic en méme temps : cela donne un bon contréle

géomeétrique dans I'encapsulation de la tole;

cycle 2. Un cycle de chargement a chaud, ou la pression est appliquée apres que la
température a atteint la valeur désirée : ceci est particulierement important pour les produits
encapsulés dans du verre, car une application précoce de la pression fissurerait I'encapsulation

fragile du verre;

cycle 3. La température est augmentée seulement aprés avoir atteint la pression requise,
favorisant ainsi la recristallisation des particules de poudre grace a la déformation plastique,

ce qui permet d'utiliser une température plus basse;

cycle 4. Un cycle rentable, Augmentant conjointement la pression et la température, ce

processus vise a diminuer la durée du traitement.

Domaines d’utilisation de procédé HIP

Le procédé HIP peut étre utilisé directement pour consolider une poudre ou en complément
pour densifier une piéce pressée a froid, frittée ou coulée. Ainsi que pour optimiser les
propriétés des derniéres générations de pales moulées a la cire perdue monocristalline et a
solidification dirigée. Le pressage a chaud peut également étre utilisé pour rajeunir les aubes
de turbine en éliminant la porosité de fluage développée pendant le service. Une autre
application fondamentale du procédé HIP est le gainage. Le gainage est le collage sélectif de
matériaux de rechargement sur diverses surfaces de substrat. Un matériau moins colteux est
recouvert d'une fine couche de métal en poudre, créant ainsi un tampon sur sa surface d'usure.
Cela permet de réduire les codts en placant les matériaux colteux et résistants a l'usure
uniquement la ou ils sont necessaires. En conséquence, les propriétés de résistance a l'usure

sont améliorées sans encourir de pénalités financieres inutiles [21, 22].
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Les avantages de procédé HIP

Le procéde HIP offre plusieurs avantages par rapport aux procédés conventionnels, dont
beaucoup résultent de la nature isostatique de la pression appliquée [21]:

e les poudres sont consolidées a des densités plus élevées a des températures plus basses;
e des formes tres complexes peuvent étre traitées;

e les piéces fabriquées par I’HIP ont une densité homogeéne;

e les matériaux fragiles peuvent étre traités en raison du chauffage plus uniforme;

e |’amélioration des propriétés mécanique;

e lapossibilité de fabriquer des piéces composites

b. Le pressage a chaud (HP)
Définition

La technique de pressage a chaud (Hot pressing HP) est un procédé de frittage de poudres
métalliques, céramiques et aussi divers matériaux composites. Pendant le processus de
frittage, la densification est obtenue en chauffant et en pressant simultanément la poudre a
haute pression, haute température et faible taux de déformation. La poudre est placée dans une
matrice, puis chauffer par un systeme de chauffage. Nous chauffons la poudre et en
appliquant simultanément une pression élevée sur les pistons supérieur et inferieur ou sur le
piston supérieur et en fixant le piston inférieur (¢ca dépend de la machine utilisé). En général,

la densification est due au réarrangement des particules, a la déformation plastique, a la

diffusion aux limites des grains et a I'élimination des pores [23-25].

Les types de technique de pressage a chaud

1- Chauffage indirect par résistances a I’extérieur du moule

Le chauffage indirect par résistance (voir Fig. 1.13) est consisté a chauffer le moule ou la
matrice par convection. Donc le moule est placé a l'intérieur d'un four chauffé par des
éléments chauffants en graphite qui sont chauffés par un courant électrique. Cette technique
permet d'atteindre des températures élevées de maniére homogeéne, quelle que soit la
conductivité électrique et thermique du moule, ainsi que la chaleur et la pression a l'intérieur
de celui-ci. Ces avantages donnent la possibilité de préparer de trés grands échantillons dont
le diameétre peut atteindre 150 mm. Malgré les avantages de cette technique et le simple
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principe de fonctionnement, mais elle nécessite un temps lent pour accomplir 1’opération et un
chauffage prolongé a haute température qui va augmenter la taille des grains du matériau

obtenu, ce qui affecte sa dureté et sa ténacité et ses propriétés mécaniques [25].

:\ Des éléments
chauds en

7 graphite
O

Pistons en
graphite

Figure 1.13. Pressage a chaud par chauffage indirect par résistance [23].

2- Chauffage par induction dans le moule

Dans le chauffage par induction (voir Fig. 1.14), le moule est en graphite ou en acier
¢lectriquement et thermiquement conducteur, il est placé a D’intérieur d’une bobine
d'induction branchée sur un générateur électrique. La bobine produit de la chaleur sous I'effet
d'un champ électromagnétique haute fréquence. La pression est appliquée par un ou deux
cylindres sur les poingcons (les pistons). En plus, la pression appliquée et la puissance
inductive sont indépendantes. Cette technique permet de traiter des poudres ayant une phase
liquide en appliquant des pressions faibles si nécessaire, mais la diffusion de température ne
réalise qu’avec ’effet de la conduction thermique a travers le moule et cela limite la vitesse
de chauffage [23-25].
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Figure 1.14. Présentation de la machine de HP et ses composants [26].

3- Chauffage direct du matériau a ’'intérieur du moule (SPS)

Dans le pressage a chaud direct, le chauffage est provoqué par le passage du courant
¢lectrique dans le moule. La résistance ¢lectrique du moule et de I’échantillon en poudre

génére de la chaleur par effet joule. C’est la méthode de frittage plasma étincelle SPS

Le SPS également connue sous les noms de Technologie de frittage assisté par le terrain
(Field Assisted Sintering Technology (FAST)), Frittage activé par plasma (Plasma Activated
Sintering (PAS)) et Frittage activé/assisté par courant électrique (Electric Current Activated/
Assisted Sintering (ECAS)), est une technique de densification de poudre combine
I'application simultanée d'une contrainte mécanique uniaxiale et la circulation d'un courant

électrique de forte intensité et de faible tension.

Le systeme SPS est composé de poingons supérieur et inférieur, électrodes supérieur et
inférieur, d'une matrice, d'un générateur de courant continu pulsé et d'un thermocouple pour
contréler la température. Tous ces composants sont placés dans une chambre a vide. La
poudre a mettre en forme est introduite dans une matrice conductrice, généralement en
graphite. La pression est parfois appliquée sur les électrodes supérieur et inférieur et parfois
sur I’¢électrode supérieur et en fixant 1’¢lectrode inférieur (tout dépend de la machine utilisée,

(voir Fig. 1.15).

Le courant électrique traverse la matrice, les poincons et la poudre. Si la poudre est

conductrice, elle chauffe par effet Joule ; si isolante, elle chauffe par conduction depuis
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I'outillage. Le chauffage volumétrique par effet Joule permet un chauffage rapide, réduisant le

temps de frittage a quelques minutes au lieu de plusieurs heures [5, 6, 10, 27, 28].

P

P

Electrode

Contre

Echantillon

(A) (B)

P

Figure 1.15. Présentation schématique de la machine SPS et ses composants, (A) machine

Appui fixe

avec application d’une pression sur 1’électrode supérieur, (B) application de pression sur les

deux électrodes supérieur et inferieur.

1.6. Le frittage plasma étincele (SPS)

1.6.1. Mécanisme impliqué dans le processus SPS

Les mécanismes de densification pendant la SPS sont difficiles a mettre en évidence et ils
sont jusqu'a aujourd’hui un sujet majeur de discussion entre les chercheurs, mais la théorie la
plus communément acceptée est la théorie des micro-étincelles/plasma qui repose sur le

phénomene de décharge électrique.

Lors du frittage par SPS et pendant une décharge électrique, les ions migrent d'une
particule a une autre en produisant ce que nous appelons un plasma. Les particules subissent
la fusion et la vaporisation en surface, tandis que I'application d'une pression favorise la
création de liaisons chimiques entre elles. Ce mécanisme est montré dans la figure 1.16 et

nous pouvons le décomposer en cing étapes comme la suite :
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1- Stade initial de la décharge d'étincelles.
2- Geénération d'un plasma.
3- Actions de vaporisation et de fusion sur les surfaces des particules.
4- Géneration de la pression d'impact de [I'étincelle. Pulvérisation des particules
vaporisées/fondues.
5- Formation de liaisons chimiques (cols) entre les particules de la poudre.
b ;
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Génération d'une pression d'impact de I'étincelle.
Pulvérisation des particules vaporisées/fondues.

Formation d'un cou par le plasma d'étincelles

Figure 1.16. Les mécanismes de frittage pendant le SPS [29, 30].

Dans certains cas de frittage de métaux et en présence d'un courant électrique élevé nous

distinguons un autre mécanisme qui pourrait se produire que nous I’appelons « I'électro-

migration ». Dans ce mécanisme, les électrons se déplacent en créant des vides et des tensions

d'un coté et des compressions de l'autre. En plus, la taille du col augmente avec

I’augmentation de 1'intensité du courant. Cependant, I'électro-migration est dominante pour les

grandes particules (> 10-um) et la faible porositeé [29, 31].
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1.6.1.1. Génération de plasma

Le processus SPS implique la décharge de micro-étincelles entre les particules de poudre
voisines. Selon les inventeurs du procédé, ces impulsions électriques générent des décharges
de plasma entre les contacts des particules, créant une pression impulsive qui facilite la

diffusion des atomes au niveau des contacts.

Le plasma est un gaz chaud ionisé composé d'ions et d'électrons, soumis aux champs
électriques et magnétiques qui se développent en son sein. Les forces exercées par ces champs
sur les particules chargées conferent a ces particules une propriété cohérente et collective qui
les différencie des gaz neutres, faisant du plasma le quatrieme état de la matiere (voir Fig.
1.17).

Solide Liquide Gaz Plasma
".‘ ©O0 Ooo .O ’OO
o . © o o 0° @
@ Q .0° @
< Température / énergie —_—
©] o O o .

Molécule Molécules excentrées Particule Ion Electron

Figurel.17. Les états de la matiére.

1.6.1.2. Chauffage par effet Joule

Le chauffage rapide des particules dans le processus SPS est obtenu grace a I'effet Joule,
qui se produit lorsqu’un courant é€lectrique traverse un métal. Ce phénomene facilite le
soudage des particules sous la pression mécanique, améliorant ainsi le taux de consolidation.
En outre, le courant électrique génére un plasma, nettoyant les surfaces des particules et
optimisant le frittage. Pour garantir un frittage homogene, il est essentiel de réduire les
gradients de température au sein de I'échantillon, ce qui dépend de sa conductivité électrique.
Afin d'éviter tout contact direct entre les pieces en graphite et I'échantillon, tout en assurant un

contact électrique efficace entre toutes les parties, des papiers de graphite sont utilisés.
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1.6.1.3. Courant pulsé

Le procédé SPS utilise un courant continu pulsé & haute intensité pour activer la
consolidation. Des décharges électriques sont créées entre les particules, entrainant
I'élimination des impuretés et facilitant le transfert de matiére. Le processus se déroule sous
vide ou dans une atmospheére de gaz inerte. Lorsqu'une décharge d'étincelles survient, un état
local a haute température est induit, entrainant I'évaporation et la fusion a la surface des
particules de poudre. Des liaisons intergranulaires sont favorisées par la formation de cols
autour des zones de contact entre les particules. La méthode d'excitation par impulsion
provoque des décharges d'étincelles successives, multipliant ainsi les positions ou les cols se

forment.

1.6.1.4. Pression mécanique

Le procédé SPS utilise une pression de chargement maximale de 80 a 140 MPa, combinée
a la température pour obtenir une densification presque compléte a une température inférieure
de 200 a 250 °C par rapport aux procédés de frittage conventionnels. Pendant le processus
SPS, une pression axiale est appliquée simultanément dés le début du cycle de frittage, en
méme temps qu'un courant électrique continu pulsé passe entre les électrodes de graphite. La
déformation plastique du matériau chauffé se produit sous une charge uniaxiale pendant le
processus de frittage. Le SPS est une combinaison de trois étapes : le chauffage par plasma, la
fusion des particules et la diffusion, qui entrainent une densification de la poudre compacte a
plus de 99 % de sa densité théorique [11].

1.6.2. Avantages de la SPS

* La méthode de frittage SPS est classée parmi les techniques de frittage a basse
température. En général, la température employée est inférieure a celle requise par les
méthodes de frittage traditionnelles.

» Cette technique permet également de fabriquer des matériaux composites et des
matériaux en couches avec une microstructure plus homogene.

» Latechnique SPS permet de fritter des matériaux dissemblables sans les faire fondre

» Un co(t de production inférieur a celui des techniques de frittage conventionnelles.

« En outre, l'utilisation d'impulsions de courant continu permet d'augmenter le taux de

diffusion.
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* Le SPS présente a la fois un rendement énergétique €levé et une facilité d’utilisation.

» Une haute vitesse de chauffage qui limite Les réactions indésirables.

» La SPS permet d'utiliser une pression plus élevée que dans les techniques de frittage
conventionnelles, ce qui permet d'atteindre des densités élevées en peu de temps et a
basse température.

» Le temps de densification de la SPS est considérablement réduit a quelques minutes
par rapport aux heures nécessaires pour les techniques de frittage conventionnelles [6,
11, 27, 28].

1.6.3. Inconvénients de la SPS

» |l est possible de préparer uniquement des formes symétriques simples.
» Un générateur de courant continu pulsé colteux est nécessaire pour cette technique.
* Pour les matériaux en poudre de moins de 100 nm, il est possible d'obtenir une

densification non uniforme en raison la température de frittage élevé [6, 11, 27, 28].

1.6.4. Analyse des relations constitutives dans le frittage par étincelage au plasma
Le modéle constitutif du frittage plasma étincelle est basé sur les hypotheses suivantes :

a. Le champ électrique n'affecte que le schéma de chauffage et donc la distribution de la
température dans I'ensemble de I'outillage SPS et du compact poreux en générant de la chaleur

Joule in-situ.

b. La consolidation du compact poreux en poudre dans le SPS est un processus de
densification assisté par des contraintes (mécaniques et de frittage) régi par la loi de puissance

du fluage et la théorie du continuum du frittage a haute température.

c. La déformation de I'outillage des SPS est régie par la théorie de I'élasticité.

1.6.5. Objectifs de la simulation de SPS

Des études de modélisation et de simulation sur le processus SPS ont été menées

généralement pour deux objectifs :
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= Vérifier le role des parameétres critiques supposés du procédé et faire des prédictions
sur leurs effets;

= expliquer les observations obtenues dans le traitement de divers matériaux par cette
technologie;

= la modélisation et la simulation aideront les concepteurs a optimiser le processus pour
obtenir de meilleures propriétés des matériaux et une plus grande efficacité de
fabrication;

= étudier les mécanismes de densification, et améliorer notre compréhension des aspects

fondamentaux du processus SPS.

1.6.6. Comparaison entre I’HIP et le SPS

Le pressage a chaud utilise le transfert de chaleur par rayonnement dans le vide, et le
transfert de chaleur par rayonnement et convection dans une atmosphere inerte. La masse
thermique est relativement plus importante (y compris I'élément chauffant, I'espace de la
chambre, I'outillage en graphite et I'échantillon) que celle de la SPS (outillage en graphite et
échantillon uniquement). Par conséquent, son chauffage est lent et son efficacité énergétique
faible.

Bien que I'on constate que le mécanisme de chauffage de la SPS est différent de celui du
pressage a chaud, ces deux technologies partagent également une quantité significative de
similitudes en termes d'aspects mécaniques. Elles utilisent toutes deux un outillage en
graphite et utilisent une pression uniaxiale pour densifier I'échantillon de poudre dans la
matrice en graphite pendant le chauffage. Par conséquent, il est raisonnable de considérer la
SPS comme un dispositif similaire a la presse a chaud mais avec une vitesse de chauffage

beaucoup plus flexible [7].

1.7. Les résistances de contact thermique et électrique

Toutes les surfaces présentent une certaine topologie et rugosité, empéchant ainsi un
contact parfait et continu entre elles. Par conséquent, la surface portante est plus petite que la
surface apparente. La Figure 1.18 illustre la rugosité de deux surfaces en contact a une échelle

microscopique. Lorsqu'un courant électrique ou un flux thermique traverse ce contact, il doit
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passer par de petites zones de contact locales plutot que par I'ensemble de I'interface (voir Fig.
1.19). Cela entrave la circulation du courant et du flux thermique, phénoméne désigné sous le
terme de résistance de contact électrique (ECR) pour le courant électrique et de résistance de

contact thermique (TCR) pour le flux thermique.

En cas de sollicitation mécanique de compression perpendiculaire a la surface de contact,
des déformations et fractionnements locaux des matériaux peuvent se produire. Ces
déformations augmentent les zones de contact entre les surfaces, tandis que les fragments
comblent les espaces vides, augmentant ainsi la surface réelle de contact et réduisant la
résistance [4, 27, 32].

Figure 1.18. La rugosité de deux surface en contact a I’échelle microscopique.

Figure 1.19. Passage du courant électrique (lignes rouges) a travers une interface de contact

rugueuse [4].

Deux types d’interfaces peuvent étre distingués dans une machine SPS. Le premier type
dépend du matériau des piéces en contact, tels que graphite/graphite, graphite/cuivre (le
matériau de 1’électrode), et graphite/échantillon. Le second type est déterminé par la position

de la surface de contact, qu’elle soit horizontale ou verticale. En général, les interfaces de
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contact dans une installation SPS incluent électrode-contre-piston, contre-piston-piston,
piston-échantillon, piston-matrice, et échantillon-matrice .

Bien que I’application d’une pression élevée réduise les résistances de contact, 1’effet des
résistances de contact verticales demeure important. En effet, ces derniéres ne sont soumises
qu'a une pression tres faible, résultant de 1'expansion thermique du piston et de 1’échantillon
[4, 27, 32].

1.8. Conclusion

Le présent chapitre définir en profondeur le domaine du comportement thermomécanique,
mettant particulierement l'accent sur les procédés de déformation plastique. La théorie
classique de frittage et ses étapes ont été examinées, ainsi que les mécanismes de
densification, et I'influence sur la croissance des grains des poudres. Les techniques de frittage
conventionnel, a froid et a chaud ont été détaillées avec une analyse comparative entre les
différents techniques de frittage en mettant 1’accent sur la technique de frittage plasma
étincéle. En outre, une introduction sur les résistances de contact thermique et électrique qui

sont des phénomeénes a comprendre pour bien contréler les techniques de frittage a été mené.
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2.1. Introduction

Le frittage est un processus au cours duquel des matériaux tels que les métaux et les
céramiques sont compactés, transformant des matériaux en poudre en objets solides par
I'application de chaleur et de pression a des températures inférieures a leur point de fusion.
Dans ce chapitre, une analyse comparative entre différentes techniques de frittage sera
entreprise. Cette analyse orientera notre attention vers la technique de frittage plasma étincelle

pour la suite de ce chapitre.

Dans ce chapitre, plusieurs travaux scientifiques ont été compilés. Certains ont choisi de
réaliser des études comparatives entre le SPS et d'autres techniques de frittage, tandis que
d'autres ont exploré le potentiel du SPS pour la fabrication de nouveaux matériaux. De
nombreux chercheurs se sont concentrés sur le comportement thermomécanique et électrique
au cours du frittage, cherchant a maitriser les gradients électriques, thermiques et mécaniques.
D'autres encore ont étudié les effets de la technique de frittage plasma étincelle sur les

propriétés des matériaux frittés et sur leur microstructure.

Le but de ce chapitre est de rassembler les travaux passés pour créer un état de 1’art sur les
techniques de frittage en se concentrant sur le frittage plasma étincelle et montrer ses
principaux axes de recherches en étudiant les expériences des chercheurs précédents et leurs
résultats. Ainsi, nous abordons les complexités et difficultés qui existent dans ce domaine et
les points qui nécessitent une étude plus approfondie afin de faciliter la tache pour les

chercheurs qui souhaitent mener des études dans ce domaine pour améliorer cette technique.

2.2. Etudes de comparaison entre les techniques de frittage

Plusieurs études comparatives ont été menées par de nombreux chercheurs afin de
déterminer les avantages et les inconvénients de chaque technique de frittage. Par la suite,

nous allons présenter quelques études qui ont passé par ce chemin de recherche.

Munir et Anselmi-Tamburini [33] ont examiné de maniére critique les caractéristiques

importantes du processus de frittage activé par champ SPS. Ils ont constaté que, dans la
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majorité des travaux, les échantillions produits par SPS présentent une taille de grain plus
petite, une densité plus élevée, des joints de grain plus nets et autres propriétés intéressantes.
Les contributions intrinseques du courant au transport de masse ont recu peu d'attention, mais

leur réle dans les procédés SPS est clairement démontré dans des études récentes.

Hayun et al [34] ont fabriqué du carbure de bore par SPS sans aucun additif de frittage
dans le but de déterminer ses propriétés mécaniques statiques et son comportement
dynamique en compression. lls ont utilisé un appareil SPS (type HP D5/1, FCT System,
Rauenstein, Allemagne) sous une pression de 32 MPa en variant la température de frittage
entre 1900 et 2200 °C. Finalement, ils ont constaté que le carbure de bore fritté par la
technique SPS présente une structure a grains fins avec une densité proche de la densité
théorique. En plus, il montre des propriétés mécaniques avancées, tant statiques que
dynamiques, et le temps de traitement est beaucoup plus court que celui requis pour le
matériau ordinaire pressé a chaud. En résumé, le traitement SPS des céramiques en carbure de
bore permet une fabrication plus rapide et moins codteuse du produit final sans perte de

performance mécanique.

Guillaume et al [35] ont fritté une poudre de zirconium granulé TZ3Y par pressage a
chaud sous une pression de 100 MPa. Puis, ils ont compareé les résultats obtenus avec la méme
poudre frittée par SPS, en changeant la vitesse de chauffage et en gardant la méme valeur de
pression. lls ont observé des cicatrices claires dans la microstructure des échantillons traités
par SPS. Ces petites cicatrices dans la microstructure expliquent pourquoi la conductivité
ionique des échantillons TZ3Y traités par SPS est meilleure que celle mesurée pour des

échantillons ayant un développement microstructurel similaire mais frittés par HP.

Ashutosh et al [36] ont étudié la possibilité de densifier la composition HAp-20 % en
poids de mullite par SPS, ainsi que 1’utilit¢ de SPS pour limiter les réactions de frittage et
accélérer la densification. lls ont utilisé une machine SPS (SPS Syntex INC, modéle : SPS-
515S, Kanagawa, Japon) avec un courant continu de 0,5 & 1,5 kA a une température de 100-
1200 °C sous une pression de 30 MPa. Enfin, ils ont obtenu un composite HAp-20 % en poids
de mullite entiérement dense (98 %) a 1100 °C. En revanche, la méme composition de
matériau nécessiterait un frittage sans pression a 1350 °C pendant 2 heures pour atteindre une
densité équivalente. De plus, les réactions de frittage ont pu étre complétement limitées dans

les echantillons frittés par SPS. Enfin, la dureté du matériau obtenu par SPS a 1100 °C
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pendant 5 minutes est de plus de 7 GPa, tandis que la dureté maximale du frittage sans
pression est de 3,5 GPa.

Zalite et al [37] ont realiseé une étude comparative entre la production de céramiques
SIAION nanostructurées par la méthode SPS et par le frittage sans pression. Ils ont utilisé
I'équipement Toshiba (Dr. SINTER, SPS-825.CE) pour la méthode SPS, avec une pression de
30 MPa et une vitesse de chauffage de 100 °C/min jusqu'a 1600 °C, puis 50 °C/min de 1600
°C a 1700 °C, avec un temps de séjour isotherme a 1700 °C de 5 minutes. Pour les
échantillons frittés sans pression, ils ont utilisé une vitesse de chauffage de 10 °C/min, une
température de frittage de 1700 °C, et un temps de séjour de 2 heures. Finalement, ils ont
constaté que les échantillons obtenus a 1700 °C par la méthode SPS et par le frittage sans
pression présentent des caractéristiques similaires, ne différant que par le temps de traitement
: avec la méthode SPS, I'échantillon a été obtenu en 23 minutes (100 °C/min ; 5 min.), tandis

qu'avec le frittage sans pression, cela a pris 290 minutes (10 °C/min ; 120 min.).

Wang et al [38] ont fabriqué des aimants a base de NdFeB par frittage plasma étincelle
(SPS) et par une méthode conventionnelle. 1ls ont constaté que les spécimens fabriqués par
SPS possédent les mémes excellentes propriétés magnétiques et de meilleures propriétés

mécaniques que ceux fabriqués par la méthode conventionnelle.

Rajesh et Ranjit [39] ont consolidé le titane commercialement pur par SPS pour obtenir
un compact entierement dense tout en étudiant les microstructures et les propriétés
mécaniques du matériau traité a température ambiante. 1ls ont suivi un processus de frittage en
trois étapes : a) Chauffage de la température ambiante a 600 °C a 100 °C/min pour assurer
I'élimination de tous les composés volatils présents dans la poudre ; b) Chauffage a 1100 °C a
une vitesse de 25 °C/min et maintien pendant 5 minutes ; c) Chauffage de 1100 & 1200 °C a la
méme vitesse et maintien pendant 5 minutes ; d) Chauffage a 1300 °C avec un temps de
maintien de 10 minutes suivi d'un refroidissement sous vide dans la chambre SPS. Enfin, ils
ont découvert que le titane CP dense et de haute qualité peut étre traité en peu de temps par
SPS, et que les problémes tels que I'oxydation, la faible densité et la mauvaise microstructure
rencontrés dans le traitement conventionnel du titane peuvent étre facilement évités grace au
processus de frittage en trois étapes. De plus, ce processus de frittage a permis une
densification a 100%, et la quantité de b-Ti résiduel a également été réduite avec cette
méthode.

36



Chapitre 2 : Etat de I’art sur les procédés de déformation plastique

Mohamed et al [40] ont comparé la cinétique de densification des particules de titane
frittées par SPS selon deux schémas expérimentaux différents : assisté par courant et isolé par
courant. Ces schémas ont été realisés sur le méme appareil SPS (SPS LABOX 650 Sinter
Land, Japon). Enfin, ils ont confirmé que les conditions SPS fournissent des taux de
densification plus élevés que le chauffage conventionnel, surtout au cours des étapes initiales
du processus de frittage. En plus, la densification se déclenche a une température plus basse

pour le schéma assisté par courant.

Le frittage plasma étincelle (SPS) est une technique de traitement en une seule étape qui
combine la technique de frittage par champ électrique et la technique de formage par pression
uniaxiale. Cette technique présente de nombreux avantages par rapport a d'autres méthodes.
Ces avantages incluent une vitesse de chauffage élevée et un temps de maintien permettant de
minimiser le processus de croissance des grains et d'obtenir des matériaux avec des propriétés
améliorées [41, 42]. Pour ces raisons, nous allons nous concentrer sur cette technique dans le

reste de ce chapitre.

2.3. Production de matériaux par SPS

Le frittage plasma étincelle ouvre la porte a la production d'une grande variété de
matériaux céramiques, métalliques et composites. Par la suite, nous allons présenter des
travaux passés qui ont été intéressés par la possibilité de produire des matériaux spécifiques

par SPS au cours des années précédentes.

Seung et Soon [43] ont fritté par SPS la poudre de carbure cémenté (WC) mélangée a des
liants métalliques tels que Co, Fe et Ni dans I’objectif de trouver le processus nécessaire pour
maintenir la taille des grains fins et d'étudier les propriétés mécaniques du matériau obtenu.
IIs ont utilisé un systeme SPS (Sumitomo Coal Mining Co., Ltd.) avec un courant électrique
de 1000 A et une pression de 50 MPa et une vitesse de chauffage de 100 °C/min. Enfin, le
WC sans liant a été fritté avec succes par SPS a 1700 °C et la densité relative a dépassé 98%

lorsque la température du SPS était de 1700 °C sous une pression de 50 MPa.

Tomonari et al [44] ont appliqué la méthode SPS (Spark Plasma Sintering) pour préparer
des électrodes composites LiFePO4/C applicables aux batteries rechargeables au lithium-ion

cyclées a haute densité de courant, et examiner leurs densités de charge, leurs distributions de
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taille de particules et leurs propriétés de charge/décharge par rapport a celles des poudres
LiFePO4 + C mélangées de maniere conventionnelle. Ainsi, ils ont utilise une machine SPS
(SPS-515S, Sumitomo Coal Mining) a une température de 600 °C pendant 5 minutes.
Finalement, les chercheurs ont préparé avec succés des électrodes composites denses
LiFePO4/C par la technique SPS. De plus, un traitement thermique & 600 °C pendant le
processus SPS peut étre avantageux pour éliminer les espéces chimiques nuisibles a la surface
de LiFePO4.

Dustin et al [45] ont créé des cermets d'aluminium au carbure de bore a gradient
fonctionnel continu a l'aide d'un frittage au plasma par étincelle (SPS) dans le but de
déterminer quantitativement a la fois I'étendue et la nature physique du gradient de
température a l'intérieur du SPS lors de l'utilisation de la méthode de décalage de matrice
(figure 1) et de déterminer la distribution chimique des matériaux fonctionnellement gradués
(FGM) en utilisant I'énergie spectroscopique dispersive (EDS). Avant le SPS, le bore amorphe
et le carbone amorphe étaient pressés a froid dans la matrice a I'aide d'une pression uniaxiale
de 48 MPa. Les échantillons ont ensuite été soumis au SPS en utilisant les paramétres d'un
appareil SPS Dr. Sinter 1050 (Sumitomo Coal Mining Co., Japon). La pression a été
maintenue a environ 53 MPa et le rapport cyclique d'impulsion de courant continu a été fixé a
12 impulsions On et 2 Off. Aprés le SPS, les compacts partiellement poreux ont été infiltrés
avec de I'aluminium fondu pur. lls ont effectué une modélisation numérique par éléments finis
en négligeant les pertes de chaleur latérales par conduction ou convection et en considérant
que les échantillons sont denses a 100 % pendant toute la simulation. lls ont constaté que la
densité des compacts poreux aprés le SPS varie quelque peu, mais s'est avérée généralement
proche de 70 % de la valeur théorique. L’effet de recuit du processus d'infiltration par fusion
et la formation de petites quantités d'AI3BC peuvent diminuer la concentration des défauts.
Les résultats de la modélisation informatique confirment la présence d'un gradient de

température important lors du décalage de la matrice par rapport aux poingons.
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Figure 2.1. Présentation schématique de la matrice et le piston du dispositif SPS utilisé par
Dustin M. et al [45].

Liwen et al [46] ont préparé une poudre hautement frittable de zirconium stabilisé a
I'oxyde d'yttrium par un procédé glycine-nitrate combiné a un broyage a billes a haute énergie
dans le but d'étudier les effets de la température de calcination sur les poudres précurseurs et
du processus de frittage sur les propriétés optiques et la microstructure. lls ont fritté les
spécimens avec un appareil SPS Dr. Sinter 1050 (Sumitomo Coal Mining Co., Japon) a une
température de frittage de 1200-1350 °C pendant 5 minutes sous une pression maximale de
100 MPa. Enfin, des céramiques 8YSZ transparentes ont été préparées par frittage SPS a 1300

°C pendant 5 minutes avec une croissance extensive des grains.

Etienne et al [47] ont étudié la densification de poudres de siliciure de magnésium par le
procédé de frittage plasma étincelant SPS. Cela semble trés problématique pour fritter avec
succes les nanoparticules de Mg2Si, car la taille nano favorise I'oxydation aux joints de
grains. lls ont utilisé une machine SPS (FCT HP D 25/1). La température et la pression
maximales utilisées sont 775 °C et 50 MPa respectivement. La température et la pression sont
élevées simultanément & leurs valeurs maximales. A la fin de la recherche, ils ont obtenu des
composites denses qui présentent des microstructures originales a petits grains répartis de
maniere homogéne dans une matrice a gros grains. La densité relative des pastilles frittées est

d'environ 75%.

Seung-Wook et al [48] ont tenté de développer un électrolyte solide et une batterie
rechargeable au lithium a I'état solide traitée par SPS en se concentrant sur la caractérisation
de I'électrolyte soumis a la SPS et sur la faisabilité d'un assemblage ASSB avec I'électrolyte
caractérisé et les électrodes Li4Ti5012 (LTO). lls ont utilisé une machine SPS (Dr. Sinter
SPS-511S, Sumitomo Coal Mining Co. Ltd.) avec une température de 300 a 1000 °C, avec
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une vitesse de chauffage de 50 °C/min sous une pression de 50 MPa. Enfin, la batterie
présente une structure bien organisée avec un bon chemin de percolation de diffusion du
lithium et une faible résistance de contact solide sans aucun défaut ni réaction indésirable
résultant de la méthode de frittage. De plus, le matériau présente eégalement une bonne
stabilité structurelle, ce qui est un défi critique rencontré dans les matériaux structurés en

grenat traités dans des conditions de processus SPS séveres.

Sicong et al [49] ont combiné l'alliage mécanique (AM) et la SPS pour préparer des
alliages multi-composants a haute entropie (HEAs) Al0,5CrFeNiCo00,3C0,2. lls ont utilisé la
méthode de frittage par plasma d'étincelles Dr. Sinter Model SPS-825 (Sumitomo Coal
Mining Co. Ltd) a une température de 1273 K sous une pression de 30 MPa pendant 8
minutes. Finalement, ils ont fabriqué le matériau avec succes, présentant une résistance a la

compression de 2131 MPa, un taux de compression de 3,0%.

Radek et al [50] ont réalisé une étude expérimentale dans le but de trouver des conditions
de frittage optimales. Ils ont choisi I'aluminure de fer (FeAl) pour la premiére phase, et
comme phases secondaires, ils ont utilisé deux céramiques : I'alumine et la zircone stabilisée a
I'oxyde d'yttrium, ainsi qu'une poudre métallique (acier inoxydable 316L), en utilisant
I'instrument SPS 10-4 (Thermal Technology LLC, USA). La température de frittage était de
1100 °C, en un temps de 5 minutes et une pression de de 60 MPa. A la fin de I'étude, ils ont
constaté que le frittage avait conduit a une trés bonne densification pour le FeAl, car aucun
pore n'a été observé, et les grains ont montré une forme polygonale. De plus, un bon frittage a
été obtenu pour I’échantillon, avec une annihilation de la plupart des joints de grains
observée. Ainsi, les conditions de frittage trouvées ont été optimisées avec succes, et les
propriétés mécaniques de base (dureté et résistance a la flexion) ont permis une comparaison

mutuelle de I'efficacité du renforcement de la matrice et du processus de frittage.

Maxim et al [51] ont utilise le frittage plasma étincelant a haute pression (HPSPS) pour
fabriquer des spécimens polycristallins entierement denses de Nd:YAG en étudiant les effets
des paramétres HPSPS sur la microstructure et les propriétés mécaniques et optiques. Les
expériences ont été réalisées a l'aide d'un appareil SPS (FCT Systems, Rauenstein,
Allemagne) avec des parametres variés. Les résultats de cette étude indiquent que le procédé
HPSPS, peu codteux et rapide, permet la fabrication de spécimens polycristallins Nd:YAG
avec une microstructure submicrométrique, des proprietés mécaniques élevées et des

propriétés optiques adaptées aux applications laser. De plus, ils ont trouvé que les parameétres
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HPSPS optimaux pour le frittage de la poudre Nd:YAG étaient une vitesse de chauffage de 50
°C/min, une température de frittage de 1300 °C et une pression de 300 MPa.

Dariusz [52] a mené une étude expérimentale dans le but d'obtenir des composites MMCs
Mg-SiC presque entierement denses en peu de temps et de déterminer certaines propriétes
mécaniques des composites obtenus par la méthode de frittage par plasma étincelant. A la fin
de I'étude, il a constaté que le SPS est une technique efficace pour obtenir des composites Mg-
SiC caractérisés par une densité presque complete (plus de 98%), une dureté atteignant 111

HVO0.5 et une résistance a la compression allant jusqu'a 346 MPa.

Ali et al [53] ont préparé des structures de diamant de taille nanométrique par le procédé
de frittage plasma étincelle. Ils ont utilisé une machine SPS (modéle Dr. Sinters SPS-2080,
Sumitomo Coal mining Co., Japon) avec une température de frittage de 1700 °C, une vitesse
de chauffage de 100 °C/min sous une pression de 100 MPa, et un courant continu appliqué
denviron 700 A. Enfin, ils ont réussi a préparer des structures de diamant de taille
nanométrique sans catalyseur en convertissant directement les SWCNTSs dans le processus
SPS. De plus, des nanoparticules en forme de polyedre avec un diamétre moyen d'environ 10

nm ont été générées avec succes et étaient entourées de couches graphitiques.

Kap et Soon-Jik [54] ont fabriqué des alliages TAGS-85 en utilisant la densification
rapide et le frittage plasma étincelle pour obtenir des propriétés physiques et mécaniques
exceptionnelles. lls ont appliqué la microscopie électronique a transmission a haute résolution
(HRTEM) pour analyser les jumeaux et les structures de domaine formés en raison des
transitions de phase impliquant des structures cubiques Bl a haute température et des
structures rhomboédriques a basse température. Finalement, ils ont constaté que I'échantillon
fritté avait une densité relative de 99,8 %, et aucune impureté ou changement de phase n'a été
observé lors du processus de frittage. L'échantillon fabriqué par solidification rapide a montré

une structure de domaine complexe.

Elzbieta et al [55] ont discuté de la faisabilité de la technique SPS dans la densification de
poudres d'alliage Fe-Mn-Cu-Sn-C broyées a la bille, destinées a la fabrication d'outils
diamantés utilisés pour le traitement de matériaux abrasifs. Ils ont utilisé un systeme SPS de
type HP D5. Enfin, ils ont consolidé avec succes les poudres d'alliage Fe-Mn-Cu-Sn-C a une

densité proche de la pleine densité.
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Kazakova et Grigoryev [56] ont réaliseé des études expérimentales sur le frittage de
ceramiques par SPS & base de poudre de carbure de bore dans le but de déterminer ses
propriétés physico-mécaniques (densité, microdureté, durabilité) et de decouvrir les modes
optimaux pour la production de ces céramiques a haute densité en utilisant une machine SPS
de la marque « Labox-625 ». Le frittage a été effectué a quatre températures et pressions de
compactage différentes (1800, 1850, 1900 et 1950 °C) (30, 45, 60 et 75 MPa) De plus, la

croissance des grains lors du frittage est pratiquement absente.

Anna et al [57] ont reéalisé une simulation mathématique de la technologie de frittage au
plasma par étincelle (SPS) dans le but d’optimiser les condition de frittage d’un échantillon de
de carbure de silicium. Un spinelle d'alumine-magnésie a été ajouté a la matrice a base de
carbure de silicium pour obtenir un matériau composite de composition MgAI204 — 45 % en
poids. Le SiC représente 55 % en poids. Le frittage du composite avec la composition SiC-
MgAI204-CNT a été réalisé par la méthode de frittage au plasma a étincelle a une pression de
15 kN, chauffage a 1 550 °C pendant 3 minutes, puis chauffage a 1 700 °C pendant 3 minutes
avec un maintien de 5 et 10 minutes. Le progiciel Honeywell UniSim Design (v.3.9)
(Koltsova et al., 2016) a été utilisé pour construire un flux graphique pour la production de
composite céramique SiC-CNT en condition de laboratoire. Ils ont conclu que le régime
optimal de frittage par plasma d'étincelle d'un composite SiC-CNT avec une porosité
inférieure a 15 % peut étre obtenu avec une teneur en NTC de 1,5 % en poids et une vitesse de
chauffage de 366 °C/min et une température maximale de 1 700 °C avec une exposition de 10

minutes.

Mingliang et al [58] ont utilisé le SPS pour fabriquer des alliages en utilisant des poudres
mélangées de Co, Cr, Cu, Ni et Al, tout en étudiant les microstructures et les propriétés de
compression obtenues. De plus, ils ont présenté une approche de broyage a billes en deux
étapes pour traiter les poudres brutes afin d'améliorer simultanément la résistance et la
ductilité. Ils ont fritté les poudres a l'aide d'une machine SPS (Modele : SPS-332LX, Fuji
Radio Engineering Machinery Co.) avec une température de frittage de 1100 °C pendant 8
minutes sous une pression uniaxiale de 40 MPa. Enfin, ils ont constaté que le faible taux de
refroidissement apres le SPS facilite la formation de phases stables dans les HEA, notamment
de phases intermétalliques fragiles, qui nuisent aux capacités de déformation et aux propriétés

mécaniques des HEA frittés.
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Weijun et al [59] ont réussi a coller par soudage par diffusion assisté par SPS un acier
rapide a métallurgie des poudres. Les aciers rapides (AR), également connus sous le nom
d'aciers rapides (HSS), sont des aciers a outils ayant la capacité de conserver leur trempe a
haute température. Ils ont étudié les effets de la température, du temps et de la pression sur la
microstructure et les propriétés mécaniques des matériaux de liaison, expliquant ainsi les
caractéristiques des zones de soudage pour une compréhension approfondie des mécanismes
de soudage. lls ont appliqué une température de 1050-1150 °C pendant 15-60 minutes sous
une pression de 15-30 MPa. Enfin, ils ont constaté que la résistance de collage augmente avec
le temps de collage. De plus, une résistance a la traction comparable a celle du matériau de
base peut étre obtenue a 15 MPa/1100 °C/60 minutes. Cependant, lors d'un soudage a 30
MPa/1100 °C/30 minutes, un échantillon avec une résistance a la traction de 2183,5 MPa peut

étre obtenu, ce qui est supérieur a celui du matériau de base.

Raja et al [60] ont fabriqué des composites a matrice métallique (MMC) de I'aluminium-
diborure de titane AI-TiB2 (l'alliage de I'aluminium Al-6061 qui contient principalement du
magnésium et du silicium) par frittage a I'état solide en utilisant la technique de frittage du
plasma étincelant (SPS) a l'aide d'une machine SPS, modele « DR. Sinter four», avec une
température de frittage de 500 °C et 550 °C et a faible pression uniaxiale (30 MPa). lls ont
utilisé comme matériau de matrice la poudre d'alliage d'aluminium 6061 synthétisée par la
méthode d'atomisation au gaz avec une granulométrie d'environ ~100 um et du TiB2 comme
renfort, ayant une densité de 4,52 g/cm3. A la fin de I'étude, les composites d'Al-6061 et de
TiB2 ont été fabriqués avec succes par frittage a I'état solide, présentant une microstructure

tres dense, une excellente valeur de dureté et une liaison métallurgique compleéte.

Ziyang et al [61] ont mené une étude sur les influences de la température et du temps de
frittage sur la microstructure et les propriétés mécaniques des composites AIN/AI (poudres de
nitrure d'aluminium et poudres d'aluminium) fabriqués par broyage et fritté par SPS, avec un
rapport marche-arrét de 2:1. lls ont utilisé des températures cibles de 550 °C, 575 °C, 600 °C
et 625 °C pour étudier I'effet de la température de frittage. Pendant la phase de chauffage, la
pression est d'abord montée a 10 MPa, puis a rapidement augmenté jusqu'a 20 MPa, la
pression finale atteignant 40 MPa lorsque la température de frittage a atteint la valeur cible.
Ils ont constaté qu'il est possible de préparer des composites Al avec une forte variation de la
teneur en renfort par la méthode SPS en une étape, offrant ainsi une nouvelle méthode pour la

préparation de composites gradués.
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2.4. Etude de comportement de matériaux pendant le frittage SPS

La SPS est caractérisée par des inhomogénéités de température et de contrainte qui peuvent
éventuellement produire des inhomogéneités dans la microstructure de I'échantillon. Ainsi,
une compréhension plus approfondie de ces gradients peut étre réalisée grace a I'établissement
d'un modele numérique. De plus, la simulation permettra également de réduire le nombre
d'essais expérimentaux nécessaires pour optimiser les conditions de frittage et les géométries
d'outillage afin de produire des échantillons frittés présentant des propriétés homogeénes et
améliorées. Récemment, plusieurs travaux ont utilisé la méthode des éléments finis pour
étudier le comportement thermomécanique et électrique dans le SPS, contribuant ainsi par
leurs résultats au développement de cette méthode.

Ensuite, de nombreux chercheurs se sont concentrés sur ces travaux portant sur le
comportement thermoélectrique et mécanique pendant le frittage plasma étincelant. Pour
comprendre cette technique, nous devons traiter tous les effets principaux et secondaires afin
de pouvoir exercer un contréle total sur la manipulation et produire tout type de matériaux
avec les caractéristiques souhaitées. Enfin, nous allons présenter quelques travaux de
recherche qui étudient le comportement thermoélectrique et mécanique pendant un traitement
SPS.

Antonios et al [62] ont examiné I'évolution de la température au cours du frittage activé
sur le terrain a la fois par des études expérimentales et la modélisation par éléments finis. Ce
dernier fournit un cadre de modélisation de la température et I'optimisation des processus pour
les pieces complexes. Enfin, ils ont constaté que la réduction citée des températures de frittage
par rapport a d'autres techniques telles que le pressage a chaud ou I’HIP peut étre au moins
partiellement attribuée aux températures beaucoup plus basses mesurées sur la surface de la
filiere que celles qui existent réellement dans I'échantillon. Ainsi, les résultats expérimentaux
et numériques obtenus montrent qu'il existe une corrélation linéaire entre la tempeérature de

surface et la température de 1’échantillon.

Chen et al [63] ont étudié le role des pulsations sur la réactivité dans le SPS sur un
assemblage multicouche Mo — Si — Mo. lls ont utilisé un appareil SPS modele Sumitomo1050
avec une pression de 30 MPa et trois températures differentes (1070, 1170 et 1270 °C) et un
courant électrique pulsé (ON/OFF). Enfin, ils ont trouvé que les pulsations se présentent sous
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la forme de pics de 3 ms, et I'ampleur des pics (tension) augmente avec 1’augmentation du
temps «off» par rapport a I'neure de «marche». Ensuite, l'interaction entre les éléments de
I’échantillon conduit a la formation d'une couche de produit qui était principalement MoSi2,
avec Mo5Si3 formant une couche mineure. Finalement, la direction du courant n‘avait aucun
effet sur I'épaisseur du produit couche et le taux de croissance du produit n'a montré aucune

dépendance sur le modele d'impulsion.

Anselmi-Tamburini et al [64] ont fait une simulation de deux échantillons (alumine et
cuivre) avec des conductivités électriques tres différentes fritté par SPS pour étudier le
comportement thermoélectrique. lls ont utilisé un appareil SPS (Sumitomo, Modéle 1050).
Enfin, ils ont trouvé que la distribution avec les pertes de chaleur par rayonnement ont un
impact singnificatif sur le comportement thermique. En plus, dans le cas de 1’échantillon de
I'alumine, le chauffage initial de I'échantillon n'est pas fait par le courant, contrairement au cas

de I'échantillon de cuivre ou le chauffage Joule commence immédiatement.

Cincotti et al [65] ont utilise une stratégie dans leur étude, consistant a déduire le modéle
de la théorie du champ de I'analyse du circuit électrique associé, en tirant parti des variables
macroscopiques mesurées : courant total instantané circulant a l'intérieur du systéeme SPS et
tension dans la partie étudiée de la boucle du circuit électrique. lls ont utilisé un appareil
modele SPS 515S (Sumitomo Heavy Industries Ltd., Kanagawa, Japon) avec un courant et
une tension électriqgue maximum égaux respectivement a 1500 A et 10 V sous une charge
mécanique appliquée a travers le systéme hydraulique pouvant varier entre 3-50 kN. Enfin, ils
ont trouvé que la mesure du courant efficace est nécessaire pour évaluer correctement
I'échauffement Joule ou la dissipation d'énergie dans le systeme SPS. De plus, la valeur
efficace du courant électrique circulant dans I'appareil SPS est seule responsable du
comportement thermique du systeme car la chaleur Joule est I'effet unique fourni par un
courant continu pulsé circulant a travers un systeme SPS donné sans poudres. Finalement, la
géométrie de I'échantillon est egalement modifiée et, par consequent, une génération de
chaleur Joule différente devrait produire une distribution de température différente. De
maniere constante, le déplacement résultant de la dilatation thermique varie avec les écarts de

température par rapport a la valeur initiale.

Devesh et al [66] ont réalisé une analyse par eléments finis thermoélectrique entierement
couplée a l'aide d'ABAQUS et de MATLAB pour différents compacts de poudre de

conductivité thermique et pour I'état d'entrée de différentes puissances dans le but de
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comprendre certains aspects du frittage au plasma par étincelle (SPS). En plus d'étudier les
mécanismes de consolidation spéciaux du processus SPS pour optimiser les parametres de
traitement, ainsi que le développement des applications potentielles de la technologie SPS.
Les solutions aux éléments finis ont été obtenues ultérieurement a l'aide des solveurs
explicites et implicites d/ABAQUS. La géométrie a été utilisee comme base pour effectuer
I'analyse thermoélectrique. Les conditions apparentes de contact, calculées pour les
differentes interfaces, affectent le flux électrique, la genération de chaleur et le transfert de
chaleur. La perte de chaleur par conduction et convection est négligée car le processus se
déroule sous vide. Il faut reconnaitre ici que le contact imparfait se traduit par une résistance
thermique et électrique. lls ont trouvé que pour une faible puissance d'entrée, la chute de
température du centre au bord est basse. Une puissance d'entrée plus élevée produit plus de
trois fois la chute de température par rapport a une faible puissance d'entrée, et un matériau a
faible conductivité thermique permet a la chaleur de circuler avec moins de résistance, d'ou
une baisse significative de la température est observée lorsque I'on s'éloigne du centre de
I'échantillon. En fin de compte, le niveau maximum de densité de courant électrique est atteint
dans la partie centrale de la zone d'interface poingcon/matrice en graphite a I'état d'équilibre
(450 s) ; cependant, la densité de courant maximale s'étend davantage aux deux régions
d'extrémité de la zone interfaciale poingon/matrice en graphite. Les résultats de la simulation
indiquent également qu'une condition de flux de chaleur plutt uniforme peut étre réalisée
pendant I'état stable a la zone d'interface matrice/poingon et qu'une non-uniformité peut étre
observée vers la zone de contact du poincon en graphite/plaque de graphite (électrode

superieure/inférieure).

Guy et al [67] ont choisi d'appliquer le modéle de X. Wang et al [68] au domaine des
hautes températures en considérant les glissements mécaniques aux interfaces entre
I'échantillon et la matrice en graphite, pour développer une méthodologie combinée
expérimentale/numérique pour déterminer le courant, la température et les distributions
mécaniques lors du traitement de frittage du plasma étincelant (SPS) de l'oxycarbure de
zirconium. lls ont également adopté le cycle thermique utilisé lors de la procédure
expérimentale pour effectuer les simulations. Il consiste en un chauffage jusqu'a 1950 °C avec
une une charge appliquée (100 MPa) en un temps de 5 min. En raison de la symétrie axiale de
I'appareil, une seule moitié de la section transversale du domaine du systéme est necessaire
pour la modélisation. Les principales propriétés physiques de la filiere en graphite entiérement

dense sont supposées uniformes, le moule en graphite et I'échantillon sont traités comme des
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solides denses isotropes dans le modéle. Les simulations ont été effectuées en supposant un
glissement pur sans frottement mécanique a l'interface échantillon/filiére grace a la feuille de
graphite. Ils ont remarqué que I'échantillon pousse la paroi de la matrice provoquant des
déformations lorsque la température augmente. Le gradient de température au sein de
I'échantillon et son homogénéité microstructurale pourraient étre contrdlés par les pertes de
chaleur par rayonnement. De plus, ils ont trouvé que les contraintes radiales et angulaires (600
MPa) depassent la contrainte verticale (100 MPa) en raison de la charge appliquée, et les

gradients de contrainte dans I'échantillon sont supérieurs au gradient de température (6 %).
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Figure 2.2. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par Guy et al.

Mechighel et al [69] ont réalisé une étude numérique sur les parametres clés de la
technique SPS dans le but d'obtenir des résultats conduisant a lI'optimisation de la géométrie
de la matrice utilisée dans le systeme SPS. L'étude s'est effectuée sur COMSOL Multiphysics,
ou ils ont considéré que le systeme SPS a un courant continu de 1000 A sous une charge de
8,72 MPa. Enfin, ils ont trouvé que les gradients thermiques ne sont pas tres significatifs dans

la géométrie et les dimensions modélisées pour le systeme en cuivre et en alumine.
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Figure 2.3. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par F. Mechighel et al.

Salvatore et al [70] ont mené une expérience pour étudier la corrélation entre la pression
appliquée et les différences de température dans I'ensemble poincon/matrice/échantillon le
long du rayon en utilisant une machine SPS-1050 équipée d'une presse uniaxiale de 100 kN
(Syntex Inc., Japon). La matrice, le poingon et I'échantillon ont été fabriqués en graphite
moulé GS-203 a faible résistance. Les résultats ont montré que différentes valeurs de la
pression appliquée ont induit des changements significatifs dans les champs électriques et
thermiques globaux, y compris le chauffage par effet Joule. La résistance de contact verticale
entre le poingon et la matrice affecte directement la différence de température le long du
rayon dans I'ensemble poingon/matrice/échantillon.

Munoz et al [71] ont introduit un modéle d'éléments finis qui utilise une analyse
transitoire compléte couplée a trois voies développée dans le code commercial d'éléments
finis ANSYS, capable de simuler les comportements thermique, électrique et mécanique en
fonction du temps. lls ont utilisé un appareil SPS SYNTEX 2050 pour fritter deux
¢chantillons d’alumine et de cuivre avec une charge mécanique constante de 11,5 kN
appliquée a I'électrode supérieure et maintenue pendant toute I'expérience. Les expériences
ont été réalisées en maintenant le courant constant a I = 1000 A pendant 600 s. L'alimentation
électrique est ensuite coupée, et le courant I = 0 A est maintenu de 600 a 900 s. Pendant
I'évolution du procédé, les différences de température dans les échantillons augmentent
linéairement et atteignent des valeurs maximales a la fin de la rampe de chauffage. De plus,

pour les deux types d'echantillons (cuivre et alumine), des distributions de contraintes non
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homogenes ont été observées. Dans le cuivre, la distribution des contraintes est tres
homogeéne, sauf au bord de I'échantillon, ou un important gradient de contraintes (38% de

différence) dans la direction axiale est observé.

Electrode

Spacer

Punch
Die

Sample

120
Figure 2.4. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par S. Munoz et al.

Yi et al [41] ont présenté un nouveau modele FEM couplé thermique-électrique-
mécanique adapté au processus SPS de formation en une étape d'un matériau en poudre.
L'objectif était d'étudier l'influence du processus de solidification sur le comportement
thermomécanique. Ils ont choisi d’utiliser une matrice en nitrure de silicium plutot que la
matrice genérale en graphite dans le but d'obtenir un gradient de température
intentionnellement élevé dans I'échantillon. Enfin, ils ont constaté que la température de
frittage est réduite en augmentant la pression externe de 20 & 60 MPa. La résistance thermique
du contact vertical échantillon/matrice limite efficacement le gradient de température dans la

direction du rayon, en particulier sous une pression plus €élevée.

Sai et al [72] ont établi un modele d'éléments finis couplé électrique-thermique-mecanique
pour étudier systématiquement les distributions de température et de contrainte dans un
matériau a gradient fonctionnel (FGM) a base de Ti et TiB pendant un processus de frittage
par plasma d'étincelles (SPS) en utilisant une matrice avec une section transversale. Ils ont
considéré le spécimen comme un solide dense isotrope. Enfin, ils ont constaté que la
contrainte et le gradient de contrainte au fond de I'éprouvette sont significativement plus
importants que ceux au cceur de 1'éprouvette, en plus, ils sont positivement liés a la vitesse de

chauffage.
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Figure 2.5. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par Sai et al.

Maniere et al [73] ont déterminé les résistances électriques du contact
graphite/Papyex/graphite afin de suivre le comportement du contact avec la température et la
pression par la thechnique de frittage plasma étincelle. Enfin, ils ont constaté que les
impulsions de courant ont montré que l'augmentation de la température est obtenue en
augmentant l'intensité maximale de I'impulsion tout en respectant le schéma d'impulsion
souhaité. De plus, I'ECR existe et diminue avec la pression et la température (I'ECR diminue
de facon asymptotique jusqu'a zéro prés de 800 °C et 50 MPa). Ensuite, les ECR sont
négligeables autour de I'échantillon car les températures et les pressions sont plus élevées.
Finalement, les contacts électriques entre les poingons et la matrice se trouvent dans un lieu

de trés faible pression (inférieure a 10 MPa) et devraient avoir un réle plus important.
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Figure 2.6. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par C. Maniere et al.
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Maniere et al [74] ont utilisé I'analyse inverse pour identifier les phénoménes de contact
Graphite-Papyex-Graphite au cours du frittage par plasma étincelant (SPS) d'alumine a toutes
les interfaces de I'outil en utilisant la distribution de température révélée expérimentalement et
modélisée par des calculs aux éléments finis. Les expériences ont été realisées sur une
machine Dr. Sinter 2080, SPS Syntex Inc., Japon, avec des échantillons entierement denses et
une pression élevee (100 MPa). Les feuilles de graphite (Papyex) ont été placées aux deux
interfaces poincon/échantillon et pour couvrir la paroi intérieure de la matrice. L'étalonnage
des différents ECR (Eléments de Contact Résistif) et TCR (Thermocouples de Contact
Résistif) aux interfaces soulignées dans les deux configurations, rapportées sur la Fig. 2, a été
réalisé pas a pas a l'aide d'un modeéle électrothermique développé sur un code éléments finis
(COMSOL).

IIs ont constaté que, pour un échantillon isolant (alumine), le Papyex subit un fort
échauffement localisé, alors que pour un matériau conducteur (cuivre), ce n'est pas le cas. De
plus, en régime de température croissante, les poincons sont plus froids que les filieres et la
température maximale est observée au niveau de I'échantillon ou se révéle un point chaud
(pour I'échantillon d'alumine). En revanche, dans un échantillon conducteur (cuivre), la
distribution de température montre un moindre effet du contact d0 au Papyex, probablement
parce que le courant traverse principalement le poingon et I'échantillon. Ainsi, le gradient
thermique le long du Papyex observé dans le modéle est essentiellement di a la partie

électrique du modele.

Pour valider les données déterminées, ils ont réalisé une simulation 3D correspondant a
I'expérience sur la filiere ouverte contenant une pastille d'alumine dense. Ils ont constaté que
les grandeurs des gradients simulés concordent avec celles observées expérimentalement. En
fin de compte, ils ont trouvé que les résistances électriques de contact sont responsables d'une
élévation de température de I'ensemble du systeme (matrice, poingons et échantillon)
d'environ 100 °C. La résistance thermique de contact de part et d'autre du Papyex maintient
une petite partie de la chaleur générée a l'intérieur de celui-ci, expliquant ainsi I'échauffement
localisé observé sur I'image thermique le long de 1’interface poingon/matrice. La conductivité
thermique dans le plan du Papyex semble étre considérablement augmentée probablement en
raison de I'étape de stratification effectuée avant son introduction dans la filiére. Ceci est
srement responsable du point chaud présent dans la filiere a proximité de I'échantillon

observé. Finalement, cette méthodologie est tres simple puisqu'elle n'utilise que peu de
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données de température, recueillies a certains endroits stratégiques, pour calibrer les
phénomenes de contact qui sont trés difficiles a obtenir par des mesures a haute température.

Electrode

Spacer

Punch
Die

Sample

Figure 2.7. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par C. Maniére et al.

Diatta et al [42] ont développé un modele électro-thermo-mécanique du procédé SPS
résolu par le logiciel d'éléments finis COMSOL Multiphysics, validé par comparaison avec
des mesures expérimentales réalisées sur une poudre d'alumine alpha submicrométrique pour
étudier I'évolution des gradients de température et de contrainte pendant le traitement SPS.
Deux geométries cylindriques de la filiére graphite ont été considérées avec des diamétres
intérieurs de 20 et 50 mm. Les calculs permettent d'analyser I'évolution du champ de
contraintes pendant le traitement SPS, et en particulier de mettre en évidence le fait que les
contraintes induites thermiquement sont substantielles. Elles contribuent fortement au
processus de densification de la poudre d'alumine et atteignent jusqu'a deux tiers de la

pression hydrostatique subie par la poudre.
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Electrode

150

Figure 2.8. Présentation schématique du dispositif SPS utilisé par Diatta et al.

Bubesh et al [28] ont examiné le processus de frittage par plasma d'étincelles SPS pour
comprendre ses différents parametres. Enfin, ils ont trouvé que I'effet électro-plastique dans
les métaux est la définition des dislocations des obstacles paramagnétiques par le champ
magnétique induit par le courant électrique. Finalement, trouver des parameétres optimaux

pour le processus SPS est la clé pour obtenir des produits frittés solides.

Eszter et Zoltan [75] ont étudié la fabrication d'une microstructure d’un matériau a
gradient fonctionnel (I’alumine (A1203)) par frittage plasma étincelles (SPS) en déterminant
la relation entre le gradient de température et les principaux parameétres de frittage. lls ont
utilise un équipement SPS (HPD25, FCT System GmbH, Allemagne) avec douze
configurations SPS ; trois configurations d'outils en graphite comme ils sont montrés sur la
figure 1 et deux températures de frittage (1200 °C et 1300 °C) et deux pressions uniaxiales
(25 et 50 MPa). Enfin, ils ont trouvée que les plus grandes différences de température ont été
enregistrées pour la configuration 3, avec une température de 1300 °C et une pression de 25
MPa appliquée. Ensuite, une plus grande asymétrie et une température de frittage plus élevée

ont toutes deux augmenté la différence de température entre la partie opposee de I'échantillon.
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Configuration 1 Configuration 2 Configuration 3

Figure 2.9. Les déférents configurations d'outils en graphite utilisé par Eszter et Zoltan.

2.5. Etude de propriétés obtenu par frittage SPS

Nous passons maintenant par des travaux qui ont étaient intéresses par les propriétés
obtenus dans les matériaux frittés et les principaux effets qui ont une influence directe sur ces

caractéristiques.

Wei et Sui-Lin [76] ont préparé avec succes des composites Ti3SiC2/3Y-TZP (polycristal
de zircone tétragonale stabilisé a 3 % molaire d'Yttria) par frittage plasma étincelle a 1300 °C
sous vide en prenant la couche structurée de Ti3SiC2 comme renfort, pour renforcer la
zircone tétragonale stabilisée a I'yttrium. Finalement, ils ont trouvé que l'augmentation de la

teneur en Ti3SiC2 diminue la dureté Vickers et la résistance a la flexion.

Binghong et al [77] ont produit avec succes des composites de TiB2-TiC par SPS. Ainsi,
ils ont étudié I'effet du processus de frittage sur la densification, la dureté et I'évolution des
phases du composite. lls ont utilisé la machine SPS (modéle SPS1050, Sumitomo Coal
Mining Co.) avec une température de 800-1100 °C et une pression de 30 MPa. lls ont trouvé
que la température de frittage et le temps de maintien ont des effets significatifs sur la
solidification. De plus, lorsque le composite est fritté a 1050 °C pendant 5 min, la densité
relative et la dureté maximales sont de 99,2 % et 83,8 HRA, respectivement. Finalement, ils
ont remarqué une distribution homogene des fines particules de TiB2 et TiC dans la matrice

d'acier qui améliore la résistance a l'usure.
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Koji et al [78] ont examiné I'effet du plan de chargement sur la transmission des
polycristaux de spinelle et ont discuté du mécanisme de densification par SPS. Ils ont fritté
une poudre steechiométrique de spinelle MgAI204 a l'aide d'une machine de frittage plasma
étincelles (SPS-1050, SPS Syntex, Inc., Kawasaki, Japon) a 1300 °C pendant 20 min sous une
charge de 80 MPa appliquée dans plusieurs conditions. Enfin, ils ont trouvé que
l'augmentation de la température de charge pendant le traitement SPS peut réduire la porosité

résiduelle dans un spinelle.

Gang et al [79] ont utilisé le frittage par plasma d'étincelles (SPS) pour fritter une poudre
de FeAl renforcée par une dispersion d'oxyde (ODS) afin de préparer des pieces
nanostructurées denses pour étudier I'effet des conditions de fittage sur la microstructure et les
propriétés mécaniques obtenues. Ils ont utilisé une machine SPS modéles 1050 et 2080
(Sumitomo Coal and Mining Co., Ltd.) sous une pression uniaxiale constante de 100 MPa
pour tous les essais avec un taux de chauffage de 150 a 200 °C/min jusqu'aux températures
sélectionnées allant de 800 a 1000 °C et maintenue pendant 3,5 ou 10 minutes. Finalement, ils
ont trouvé que le traitement SPS de la poudre broyée permet d'obtenir une hétéro-
nanostructure contenant des grains nano, ultrafins et micrométriques quelle que soit la
température de frittage et le temps de maintien utilisé qui va faciliter I'augmentation de la
dureté avec des grains ultrafins jusqu'a I'échelle sub-micrométrique. Cependant, la ductilité est
considérablement affectée par les défauts et les artefacts de I'échantillon avant que la
contribution de I'hétéro-nanostructure a la bonne ductilité promise puisse étre détectée. Enfin,
en améliorant le niveau de pureté des particules de poudre et en éliminant toute attaque

d'oxygene vont nous donner une meilleure ductilité.

Chul-Hee et al [80] ont utilisé le MPC (compactage magnétique pulsé) en combinaison
avec le processus SPS pour incorporer les deux propriétés dans les matériaux
thermoélectriques Bi2Te3-Bi2Se3 et étudier les changements des propriétés de transport avec
la température de frittage. Pour le MPC, ils ont utilisé une pression de 3 GPa ; pour le SPS, ils
ont utilisé une pression axiale de 50 MPa a 350, 400 et 450 °C. Enfin, ils ont trouvé que les
valeurs les plus élevées des propriétés mécaniques ont été mesurées le long de la direction

verticale.

Wang et al [38] ont fabriqué des aimants a base de NdFeB par frittage par plasma
d'étincelles (SPS) et par une méthode conventionnelle pour étudier les proprietés mécaniques

et magnétiques et la microstructure du NdFeB. Ils ont utilisé un équipement de frittage SPS-
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3.20-MK-V fabriqué par la société japonaise Sumitomo Coal Mining Co. Au cours du
processus SPS, chaque spécimen a été fritté a la température maximale pendant 5 a 10
minutes, puis refroidi a la température ambiante et recuit dans un four a tube sous vide a la
température de 1050°C pendant 2 heures. Pour comparer les propriétés magnétiques et
mécaniques, un spécimen de la méme composition a été préparé en utilisant la méthode
conventionnelle de métallurgie des poudres. lls ont trouvé que la SPS offre un matériax avec

une résistance a la flexion élevé mais en utilisant une température bien étudier.

Davide et al [81] ont présenté une expérience pour obtenir des informations sur le
traitement pour la conception de tribocomposants en ZrC électriquement conducteurs et ont
étudié l'effet de diverses stratégies de traitement sur la résistance a l'usure par glissement
lubrifié des ZrC densifiées sans additifs par frittage plasma étincelle SPS. Les poudres ont été
frittées par une machine SPS (Dr. Sinter SPS-2050, Sumitomo Coal Mining Co., Japon) sous
vide dynamique en utilisant des matrices en graphite, sous une pression uniaxiale de 75 MPa.
La température cible et le temps de maintien étaient de 1950 °C et 11 min pour une poudre
achetée, 1950 °C et 8 min pour une poudre broyée a la bille de 5 min, et 1850 °C et 0 min

pour une poudre broyée a la bille de 60 min.

Aslan et al [82] ont étudié I'évolution de l'interface de la paire de bi-métaux Al/Ti, ainsi
que son effet sur les propriétés des bi-métaux fabriqués a I'aide de la technique SPS en
caractérisant la résistance au cisaillement des spécimens dans diverses conditions. lls ont
utilisé une machine SPS de type HP D5/1 (FCT System, Rauenstein, Allemagne) avec une
température de frittage de 450, 500 et 550 °C pendant 1 a 480 minutes sous une pression
uniaxiale de 15 MPa. Enfin, ils ont trouvé que méme aprés un court temps de traitement
d'environ 1 minute, une couche intermétallique TiAl3 continue s'est formée a l'interface Al/Ti.
De plus, la couche TiAl3 s'est développée principalement dans la partie Ti, tandis que seuls
quelques grains individuels se sont développés dans la partie Al. Finalement, aucun effet du
courant électrique et du mode d'impulsion de I'appareil SPS sur la résistance au cisaillement

des bi-métaux n'a été observé.

Yuan et al [83] ont présenté une céramique de siliciure a haute entropie (HES) préparée
par frittage réactif par plasma d'étincelles (R-SPS) a partir de matiéres premiéres élémentaires
en caractérisant ses propriétés mecaniques de maniere préliminaire. Ils ont mélangé les
éléments de titane (Ti), zirconium (Zr), niobium (Nb), molybdéne (Mo), tungstene (W),
silicium (Si) et les ont utilisés comme poudre de départ, puis la SPS a été réalisée dans un four
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(FCT, KCE®-FCT H-HP D 250, Allemagne) a différentes températures allant de 900 a 1300
°C pendant 5 minutes sous une pression de 30 MPa. Enfin, ils ont trouvé que les éléments, a
I'exception du Zr, sont uniformément distribués dans le HES. De plus, une petite quantité de
zirconium et des régions enrichies en oxygene ont été détectées comme impuretés en raison

de la contamination par I'oxygene dans les matiéres premiéres et pendant le traitement.

Geuntak et al [84] ont démontré l'effet du courant électrique sur la déformabilité du
matériau pendant le processus de solidification des poudres de ZrN en analysant les
parametres constitutifs liés au courant électrique a partir de trois expériences spéciales en
mode SPS permettant la déconvolution de la contribution du courant électrique des effets
thermiques. lls ont utilisé une machine SPS fabriqué par SPS Syntex Inc. (Dr. Sinter SPSS-
515, USA) avec une configuration d'outillage en graphite (EDM-4, Poco Graphite, Inc., TX,
USA). La figure 1 présente les 3 modes SPS utilisés dans cette expérience. Finalement, ils ont
trouvé que l'ajustement par I'équation constitutive SPS des trois expériences en mode SPS
menées sous différents niveaux de densité de courant électrique a démontré que le courant
électrique influence la déformabilité des poudres pendant le frittage assisté par courant
électrique. De plus, ils ont observé que lI'augmentation de la densité de courant électrique

diminue la résistance a la rupture.
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Figure 2.10. Schémas de l'installation de frittage par plasma d'étincelles permettant le passage
de différentes densités de courant dans les poudres de ZrN. Les couleurs noire, grise, dorée et
bleue indiquent le composant graphite, le papier en graphite, ZrN, et nitrure de bore
respectivement. (a) Mode densité de courant électrique normal, (b) Mode densité de courant
électrique élevé (nitrure de bore appliqué sur toute la surface du papier graphite) et (¢) Mode
isolation (nitrure de bore appliqué sur la surface du papier graphite prés des poudres ZrN)

Geuntak et al.
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Michael et al [85] ont résumé prés d'une décennie de recherche sur le frittage par plasma
d'étincelles (SPS) et ont montré qu'une compréhension plus approfondie des mécanismes
impliqués dans les SPS ouvre de nouvelles voies pour les développements scientifiques futurs,
tout en fournissant une base de connaissances efficace pour les aspects pratiques de la
fabrication ayant une pertinence industrielle. Ainsi, pour exploiter les avantages de la SPS, les
profils de frittage et de pression doivent étre soigneusement choisis et optimises afin d'éviter
les effets secondaires indésirables tels que les défauts microstructuraux et les instabilités
thermiques. En particulier, les défauts a I'échelle atomique induits par la pression peuvent
jouer un réle important dans de nombreuses propriétés physiques des matériaux céramiques et

dans leur stabilité lors de I'exposition thermique post-frittage.

2.6. Etude de la microstructure et grains durant le frittage SPS

Enfin, nous allons finir ce chapitre en présentant les travaux qui étudient la microstructure

et la densification ainsi que la croissance de grains pendant le frittage SPS.

Anselmi-Tamburini et al [86] ont présenté une analyse de densification en utilisant un
exemple de frittage par plasma étincelant (SPS) et deux exemples de synthese simultanée et
de densification. Ils ont rapporté les résultats d'une étude cinétique détaillée sur la réaction
entre les tranches de Si et les feuilles de Mo dans des conditions SPS pour déterminer si la
direction du courant a une impact sur les taux de croissance des produits. Les expériences ont
été réalisées dans un appareil Sumitomo, Dr. Sinter, modéle 1050 SPS. Cet appareil se
compose d'une presse uniaxiale avec une force maximale de 100 kN et une puissance
d’alimentation capable de produire un courant continu puls¢ avec un maximum de 5000 A a
10 V. L'échantillon était composé d'un systeme Mo-Si-Mo a trois couches, avec une tranche
de Si placée entre deux feuilles de Mo. Ils ont utilisé trois systemes pour étudier l'aspect de
déplacement du processus SPS. Dans un systeme, le déplacement est di au frittage
uniquement ; dans les deux autres, la synthése et la densification simultanées de deux
céramiques, I'une avec une faible enthalpie de formation exothermique, et l'autre avec une
enthalpie correspondante modérée. lls ont trouvé que I'échantillon subit une certaine
densification a basse température, en dessous de 300 °C, probablement en raison du
réarrangement des particules di a I'effet de la pression. Le déplacement ne cesse pas a environ

1300 °C, mais continue jusqu'a la température la plus élevée de cette expérience.
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Jiang et al [87] ont préparé des composites magnétoélectriques en vrac de ferrite et de
titanate de zirconnate de plomb (PZT) par SPS dans le but d'étudier la possibilité de retarder
les réactions possibles entre les composants du matériau obtenu. Ils ont utilisé un appareil SPS
(Dr. Sinter 2050, Sumitomo Coal Mining Co. Ltd., Japon). Enfin, ils ont trouvé que la
condition SPS a une influence essentielle sur les propriétés magnétiques et diélectriques. De
plus, le temps court et la basse température nécessaires a la densification pendant le processus

SPS diminuent la possibilité de réaction indésirable.

Eugene et al [31] ont développé un modéle constitutif de frittage par plasma étincelant
(SPS) prenant en considération la contribution directe du courant électrique au transport de
masse par diffusion, conduisant a la densification, et cela peut sensiblement modifier le
comportement des matériaux pendant le SPS.

Jiang-Tao et al [88] ont fabriqué des composites daluminium par SPS pour étudier sa
microstructure et ses propriétés dynamiques. Les poudres pré-mélangées ont été préparées par
deux procédés différents ; I'un consistait & mélanger les poudres de SiC et d'Al dans une fiole
conique en utilisant un agitateur mécanique, et l'autre était le procédé d'alliage mécanique en
utilisant un broyeur a billes planétaire dans un flacon WC. A la fin de cette expérience, ils ont
trouvé que ces composites sont sensibles a la vitesse de déformation. De plus, les composites
qui n'ont pas été completement densifiés ont une microstructure tres lache et des propriétés

mécaniques médiocres.

Diletta et Mats [89] ont utilisé la technique de SPS pour fritter des borures et carbures a
base de zirconium avec l'ajout de MoSi2 comme additif de frittage dans le but d'exploiter le
potentiel de la technique SPS, en tentant la densification de ces composés avec le moins d'aide
au frittage possible. Ils ont utilisé un appareil SPS (Dr Sinter 2050, Syntec Inc., Kanagawa,
Japon) et deux types d’essais ; le premier avec 1’additif (avec une température maximale de
1700-1900 °C sous une pression de 100 MPa), et le deuxiéeme sans additif de frittage (la
pression entre 60-75 MPa). Enfin, ils ont trouvé que l'ajout de MoSi2 a amélioré la
densification méme dans des quantités aussi faibles. De plus, ils ont obtenu des matériaux
denses ou presque entierement denses a des températures d'environ 300-400 °C inférieures a
celles nécessaires pour les matériaux non dopés, avec un affinement conséquent de la

microstructure.
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Ligiong et al [90] ont étudié I’effet de conditions de frittage sur microstructure et les
propriétés obtenus du corps transparent en oxyde de lutécium (Lu203). lls ont utilisé un
appareil SPS (SPS-210 LX, SPS SYNTEX, Japon). La température a été portée a 873 K en
180 s, puis a 1473 K en 720 s et maintenue pendant 300 s. Ensuite, elle est augmentée a 1723
K pendant 2700 s a différentes vitesses de chauffage comprises entre 0,03 et 1,67 Ks-1. La
pression appliquée a été variée de 10 a 100 MPa a température ambiante jusqu'a la pression
finale de 100 MPa en 60 s. Enfin, ils ont trouvé qu’avec 1'augmentation de la pression de 10 a
100 MPa, les grains sont devenus plus petits avec une distribution plus étroite. De plus, la
combinaison de la faible vitesse de chauffage et de la pression en deux étapes a permis

d'obtenir une transparence élevee en inhibant la formation de défauts et en éliminant les pores.

Liwen et al [46] ont préparé une poudre hautement frittable de zirconium stabilisé a
I'oxyde d'yttrium par SPS. Ils ont constaté que, pour les spécimens frittés a 1200 °C et 1250

°C, de nombreux gros pores étaient observés a la limite du grain.

Aslan et al [91] ont examiné les parameétres de traitement de la technologie SPS pour le
collage de I’alliage Ti-6Al-4V a un acier au carbone faiblement allié (0,3 % en poids de C) et
ont présenté la microstructure et les propriétés mécaniques des joints obtenus. Ils ont utilisé
une machine SPS équipée d'une presse uniaxiale de 50 kN, de type HP D5/1 (FCT System,
Rauenstein, Allemagne). Le processus de frittage a été réalisé a 850, 900 et 950 °C pendant
3600 s sous une pression uniaxiale de 35 MPa. Enfin, ils ont trouvé que la technique SPS est
une approche efficace pour lI'assemblage des alliages de titane a I'acier au carbone, avec une
résistance a la traction des joints d'environ 250 MPa atteinte pour un collage a 950 °C pendant
3600 s. Ensuite, ils ont observe la formation d'une fine couche interfaciale de carbure de titane
qui sépare les métaux joints et empéche la formation des intermétalliques Fe-Ti, avec une

épaisseur qui ne dépend que légérement de la température d'assemblage.

Claire et al [92] ont fabriqué des éprouvettes de cuivre en forme d'os de chien par SPS. Ils
ont utiliseé une machine SPS (Dr. Sinter 2080, SPS Syntex Inc., Japon) et ont chauffé
I'échantillon de la température ambiante a 700 °C (50 °C/min) en 6 minutes sous une pression
maximale de 8 MPa. Enfin, ils ont trouvé que tous les échantillons présentaient une
microdureté Vickers élevée et une résistance a la traction ultime élevée. De plus, les
caractérisations microstructurales montrent que les échantillons préparés a l'aide de la filiere
WC-Co presentent une taille de grain plus importante, ce qui indique qu'ils ont atteint une
température plus élevée pendant le cycle SPS (50 °C).
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Koji et al [93] ont optimisé les conditions de SPS pour obtenir une microstructure dense a
grains fins et sans pores en utilisant le spinelle MgAI204 comme matériau de référence. lls
ont utilisé une machine SPS (SPS-1050, Fuji Electronic Industrial Co., Ltd, Saitama, Japon) a
une pression uniaxiale d'environ 80 MPa et a plusieurs vitesses de chauffage. Enfin, ils ont
trouvé que le traitement SPS a vitesse de chauffage lente (10 °C/min) permettait d'obtenir un

spinelle suffisamment dense pour présenter une transmission optique.

Alexander et al [94] ont traité deux échantillons de Sm(Co, Fe, Cu, Zr)z par SPS et par
frittage conventionnel sans pression (CS) puis les ont étudiés a l'aide de la microanalyse par
sonde électronique (EPMA) afin d'obtenir des cartes élémentaires précises et de réaliser une
analyse quantitative du carbone a la surface et a l'intérieur des deux séries d'échantillons. Ils
ont utilisé des conditions de frittage bien étudier pour obtenir la densité maximale de
I'échantillon. A la fin de ’étude, ils ont confirmé la présence d'une quantité significative de
carbone a la surface de 1’échantillon, ce qui indique que la contamination par le carbone est
due au contact de la poudre avec le papier graphite pendant le frittage SPS. En plus, le
carbone de surface provenant du processus SPS pourrait potentiellement se déplacer au-dela
de la profondeur de 10 mm et entraver la génération de la microstructure souhaitée. Ainsi,
I'élimination de ce carbone de surface est recommandée pour les matériaux traités par SPS

avant de subir un traitement supplémentaire.

Charles et al [95] ont étudié le frittage par la technologie du frittage du plasma étincelant
d'une poudre submicronique d'alumine et ont modélisé son comportement a l'aide d’un
modele mathématique. Enfin, ils ont généré une forme complexe et utilisé le modele FEM
dans un code COMSOL Multiphysics (version 4.3b) pour expliquer la densité relative et les
hétérogénéités de microstructure observées dans la partie réelle. La modélisation du
compactage uniaxial d'une forme complexe montre un trés bon accord entre I'expérience et la
simulation et met en évidence le probleme des différences de retrait en hauteur pour
minimiser la porosité. Ils ont montré que le retrait d'épaisseur avec différentes hauteurs
engendre des inhomogénéités de densification. Ils peuvent utiliser leur méthodologie
empiriqgue pour déterminer les parameétres de frittage d'un matériau avec de simples
expériences SPS. L’avantage principal de cette méthode est sa capacité a obtenir rapidement
les parametres de frittage d'un matériau avec peu d'expéeriences SPS par rapport aux etudes
classiques qui utilisent beaucoup d'essais mécaniques impliquant de longues expériences et

caractérisations.
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Charles et al [96] ont proposé une étude visant a réduire le temps de frittage a quelques
secondes, en appliquant la technique de frittage par plasma d'étincelles de forme nette
(NSFSPS) a l'aide d'échantillons de nickel, zircone et alumine sur une machine de frittage par
plasma d'étincelles (SPSS DR. SINTER Fuji Electronics modele 5015). Ils ont constaté que la
densification rapide était accompagnée d'une cinétique de croissance des grains
exceptionnellement rapide. Finalement, ils ont obtenu des échantillons entiérement denses en

utilisant la technique NSFSPS développée.

Koji et al [97] ont étudié la contamination par le carbone pendant le traitement SPS dans le
spinelle (MgAI204), I'alumine (a-Al203) et la zircone (3Y-TZP). lIs ont utilisé une machine
SPS (SPS-1050, Fuji Electronic Industrial Co., Ltd) avec plusieurs vitesses de chauffage, et a
des températures de frittage différents et en fixant la valeur de pression & 80 MPa pendant 20
min. Enfin, ils ont trouvé que le comportement de contamination par le carbone changeait de

maniére sensible avec les conditions SPS et les matériaux cibles.

Raja et al [60] ont observé, lorsqu'ils ont fabriqué des composites a matrice métallique
(MMC) de I'aluminium-diborure de titane Al-TiBz, que les microstructures composites frittées
a 500 °C avec une grande surface de phase légere sont apparues par rapport aux compacts
frittés a 550 °C, ou la raison est que la température n'était pas suffisante pour que I'aluminium
se tasse complétement autour des particules de TiB2. lls ont constaté que méme sans atteindre
la température de frittage en phase liquide de I'Al-6061 (~600 °C), les échantillons ont atteint
une densité de 99,8 % a 550 °C avec l'ajout de 2,5 % en poids de TiB2.

Simone et al [98] ont réalisé une expérience en utilisant le Flash Spark Plasma Sintering
(FSPS) pour fritter rapidement du diborure de titane pur (TiB2). Dans le but de faire une
analyse microstructurale des zones centrales pleines et denses des matériaux. Le TiB2 pur a
été pré-fritté a lI'aide de SPS conventionnel puis consolidé par Flash Spark Plasma Sintering
dans une configuration sans matrice en 20 ou 40 s, sous une pression de 25 MPa pour éviter la
formation de fissures pendant le processus et un courant de 2-2,5 kA circulant entierement a
travers I'échantillon en utilisant une Machine « four Chenhua 10-20 SPS, Chine ». Les
densités apparentes ont été mesurées par la méthode d'Archimede. lls ont utilisé deux
échantillons, le premier est le TB1, fritté avec 7 V et 40 s, présentant des zones a trés forte
densité, dépassant 98 % et avec une granulométrie moyenne de 14,4 um. Le deuxiéme est
I'échantillon TB2, fritté sous la puissance de créte de 22 kW pendant seulement 20 s,

présentant des grains plus fins de 9,5 um associés a une ségrégation de phase significative au
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niveau des joints de grains. Donc, ils ont constaté que le taux de chauffage rapide de FSPS
(jusqu'a 6000 °C/min) a confirmé la possibilité de consolider les céramiques TiB2 en peu de

temps et avec un apport énergetique remarquablement réduit.

Saravana et al [99] ont fabriqué des alliages a base de titane Ti contenant un additif de
molybdene Mo par SPS dans le but d'étudier I'influence de la teneur en Mo sur la densité
relative, I'évolution des phases et les caractéristiques microstructurales des alliages Ti-Mo
obtenus. Ils ont fritté cing alliages a base de titane, contenant 4, 8, 12, 16, et 20 % en poids de
molybdéne a 1200 °C. Enfin, ils ont trouvé que I'augmentation de I'additif de Mo augmente la
densité relative jusqu'a l'alliage Ti-16 % en poids de Mo qui avait la densité relative la plus
élevée (99,91 %), mais a légérement baissé dans I'échantillon contenant 20 % en poids
d'additif. De plus, la dissolution compléte du Mo a eu lieu a la plus faible quantité de Mo (4 %
en poids), ce qui a donné un alliage biphasé a base de Ti avec trois morphologies de phase

différentes.

Ziyang et al [61], dans leur expérience, ont trouvé que lorsque le temps de maintien a été
prolongé de 10 min a 30 min, la densité relative est passée de 81,5 % a 96,1 % et les pores ont
diminué progressivement, presque aucun pore n'a pu étre observé dans 1’application en un
temps de 30 min. En plus, la croissance du grain et la réaction d'interface deviennent plus
fortes avec l'augmentation du temps de maintien, donc la préparation la plus appropriée du
temps pour ce papier est de 30 min.

2.7. Conclusion

En conclusion, ce chapitre a examiné I'état actuel des techniques de frittage, en se
concentrant particulierement sur le Frittage Plasma Etincelle (SPS). Il a inclus des
comparaisons détaillées entre différentes méthodes de frittage, I'étude de la fabrication de
nouveaux matériaux, ainsi que des analyses approfondies du comportement, des
caractéristiques et de la microstructure. Cette étude ouvre la voie a une exploration

approfondie du frittage et spécifiquement du frittage SPS.
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Chapitre 3 : Modélisation mathématique des procédés de déformation plastique

3.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons créer un modele mathématique pour expliquer comment se
comportent les matériaux pendant le frittage. Nous allons parler des contraintes, des
déformations, et des conditions d'équilibre. Ensuite, nous allons aborder comment la poudre
est compressee avec des équations simples. Nous allons aussi explorer un modéle spécifique
qui s'applique au frittage SPS, incluant les équations pour [I'équilibre mécanique, le
comportement thermoélectrique, et le transport de chaleur. Comprendre ces aspects
mathématiques sera essentiel pour bien saisir les processus de compactage, de frittage et de
frittage SPS.

3.2. Etude de contraintes

3.2.1. Les contraintes

Les contraintes représentent les forces internes infinitésimales qui s'opposent aux
déformations du solide, assurant ainsi sa cohésion et son intégrité [1-5]. Pour déterminer ces
forces internes, il est nécessaire d'effectuer une coupe virtuelle du solide étudié, comme
illustré dans la figure 3.1 [1-8].

Considérons un solide (E) soumis a un ensemble d'actions mécaniques extérieures ﬁ en
équilibre (Fig. 3.1), et supposons que nous voulons analyser les forces internes en un point M.
On peut virtualiser cette division du solide en deux parties (E1) et (E2) par un plan P [1-5].
Comme (E) est en équilibre, alors (E1) doit également étre en équilibre. Pour maintenir cet

équilibre, il est nécessaire de considérer les actions mécaniques de (E2) sur (E1), notées fc;

,réparties sur la section S. Ces actions mécaniques sont les forces internes de cohésion [1-8].

Si AS représente une petite surface appartenant a S autour du point M, avec une normale
extérieure 7, alors la force de cohésion agissant sur cet élément de surface AS est AF (Fig.

3.1). Le vecteur contrainte 3 (M, i) est ainsi défini par :

AF dﬁ

Z(M n) = 11m ST s 3.1
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La dimension d’une contrainte est donc homogeéne a une pression et est exprimée en Pa [1-

5].

(c)

£ (M, ii)

Figure 3.1. (a) Coupure fictive, (b) détermination des efforts de cohésion et (c) du vecteur

contrainte.

3.2.2. Théoreme de Cauchy : équilibre des vecteurs contraintes

Supposons un cube infinitésimal de matiére de longueur dl tel que le montre la figure 3.2
[1-8].

011 €1
—> —_—

/

4,

Figure 3.2. Composantes du tenseur des contraintes dans un cube infinitésimal de longueur
dl.
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Les forces appliquées sur les facettes de normales e7, e, et e; sont [1-3]:
F, = Y(My,)dI% = (01,85 + T1,6, + T1383) dI? sur la facette de normale ;

F, = Y (My, &) dI? = (t4,6; + 65,8, + T,383) dI? sur la facette de normale e, 3.2

F; = ¥ (Ms,@3)dl* = (13,8 + 13,8, + 033¢3) dI? sur la facette de normale e;

De méme, les forces appliquées sur les facettes —e;, —e, et —e; sont :

F,=Y(M,y,—e))dl? = —(0_,_18 + T_1_28; + T_1_3€3) dI? sur la facette de normale — &
F,=Y(My—6)dl? = —(T_y_18; + O_y_r65 + T_y_s83) dI? sur la facette de normale — &, 3.3
F s =Y(Ms, —3)dI? = —(T_3_18; + T_3_28; + O_3_3€3) dI? sur la facette de normale — &

Dans la notation oj; et T, i et j désignent respectivement :
e i:1’indice du vecteur normal de la facette.

e j:Il’indice de I’axe a considérer projeter le vecteur contrainte.

On remarque que pour les contraintes normales i=j, et que pour les contraintes tangentielles

1#]

Le volume étant supposé infinitésimal et la matiére étant supposée continue, il est possible

d’écrire que :

Y(M;,e) =3 (M,e) 3.4

De plus, a partir du théoreme de réciprocité de Cauchy :

Y(M,—¢€) = -3 (M,e) 35

En supposant le cube a 1’équilibre puis en appliquant le théoreme de la résultante statique,

nous obtenons :

O'ij = G—i—j et Tij = T—i—j 3.6

67



Chapitre 3 : Modélisation mathématique des procédés de déformation plastique

En appliquant le théoréeme du moment statique au centre du cube M, nous obtenons :

Tij = Ti 3.7

Cette relation finale illustre la réciprocité des contraintes de cisaillement. Cette propriété
joue un réle crucial dans le developpement de la théorie de la résistance des matériaux. Suite a

cette démonstration, la matrice des contraintes obtenue est la suivante :

Ox Txy Tzx
{o} =|Txy Oy Tyz 3.8
Tzx Tyz Oz

Oxx = Oy, Oyy = Oy et 0,, = 07 sont les contraintes normales, oy, = Txy, Ox, = Tzx €t

oy, = Tyz SONt les contraintes tangentielles.

3.2.3. Les contraintes principales

Le tenseur des contraintes se définit dans un systéme de coordonnées arbitraire X, y et z.
Dans certains cas, il est pratique de choisir un repere de maniére a ce que les contraintes de
cisaillement Ty; soient nulles, laissant uniquement les contraintes normales non nulles. Ce
repére est appelé repére principal, et les contraintes normales correspondantes sont appelées
contraintes principales. Cela démontre qu’il est possible, en un point donné du milieu continu,
d'orienter une surface AS de telle maniére que le vecteur contrainte T(ﬁ) soit perpendiculaire

a cette surface. Si cette condition est remplie, toutes les contraintes seront alors
perpendiculaires a cette surface [1-8].

Si : 71 est le vecteur unitaire perpendiculaire a AS ;

alors : T; est paralléle a n;;

donc :
T; = [o]n; = [6]6;jn; = oyjn; 3.9
(Gij - [G](Su)nj = 0. 3.10
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Cette équation possede trois composantes en n dont 1’existence de solution non triviales est

soumise & la condition :
det(Gij - G6ij) = |Gij - G6ij| =0 3.11
o sont les valeurs propres de la matrice [o]. Noté o;,0,; et o;;; ,. Elles correspondent aux

directions 71, 7;; et 7;;; qui sont les vecteurs propres correspondants définissant des surfaces

n’admettant que des contraintes normales.

Noté que o;,0,; et o, appelés les contraintes principales, sont les solution de 1I’équation
3.11.

Sachant que &;; est le symbole de Kronecker appelé aussi la matrice identité |

10 0
1=[5U]=[0 1 o]; 3.12
001

Si un référentiel est choisi de telle sorte que les vecteurs propres 7i;, 71;; et 71;;; soient

orientés suivant des axes, alors la matrice contrainte prendra la forme :

op O 0
o= [0 Orr 0 ] ; 313
Avec :

o;,0;; et oy @ les contraintes principales;
n;, n;; et 1y, o les directions des axes principaux correspondants.

3.2.4. Elasticité et plasticité

La limite élastique est défini par la contrainte unidimensionnelle notée £, telle que si :
o<?¥ déformation est élastique;

oc>7¥ déformation est plastique.
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Pour une combinaison tridimensionnelle des contraintes, la genéralisation de ce concept se
traduit par 1’existence d’une fonction scalaire qu’on notera f liée a la limite élastique de telle

sorte que pour :
f<® Le comportement est élastique.
f=°¢ La deformation plastique commence.

Si en plus le matériau est isotrope, f sera une fonction des invariants du tenseur des

contraintes [2].

Les invariants du tenseur des contraintes oy; sont représenté par les contrainte principales

solution de 1’équation 3.11.

Si 0;,0;; et oy sont les solution de 1’équation 3.11, alors :

—03+ 1502 —10+1;,=0 3.14
Avec :

I =07 +0y +05 =0y 3.15

Is = 0,04 + 011011 + 0101 = %(Giiojj — 0;;0ji) 3.16

Ilc'r = 0,001 = |0ij| 3.17

Les relations 3.15, 3.16 et 3.17 définissent les invariants du tenseur des contraintes.

3.2.5. Critéere de Von-Mises et de Tresca

L’expérience montre que, vu la structure cristalline des matériaux, le mécanisme réel de la

déformation plastique est essentiellement dd aux dislocations représentées par des
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discontinuités des lignes atomiques des matériaux. Ces dislocations sont dues principalement

aux contrainte tangentielles.

Un état de contrainte donné est complétement spécifié si les contraintes principales et leurs
orientations sont connus. Sous I’hypothése d’un milieu isotrope, la connaissance de

I’orientation n’est plus nécessaire et les contraintes principales suffisent [1-3].

L’expérimentation confirme que les déformation plastiques initiale et ultérieur ne

dépendent pas de la pression hydrostatique définie par :

1 1
P=_§0ii=_§(01+0”+0-1”) -

11 est donc logique d’assumer que la fonction scalaire fest indépendante de la pression.

Soit maintenant le tenseur des contraintes réduit défini par :

, 1
Gij = Gij — Ecmm6ij 319
Alors :
1
A
I6 = 0j; = 04 = 5 Ommbii = Oy = Oppm = 0 3.20

Et donc les invariants de o; ne dépendent plus de P.

La fonction fest donc fonction de seulementl/et I;(I, = 0) de telle sorte que le critére

d’écoulement devienne :

fL,,1,)="¢ 3.21

Le comportement de f sera déterminé a partir d’expérimentations.
Pour notre Cas d’étude ou nous avons une sollicitation de compression simple :

011 =17f
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Pour ce cas :
2
0-{[1 = 011 - O—TnTm(sll = ig‘g 322
o 1 1
0’22 =022_%622 2_5011 =i§‘£ 323
o 1 1
0%3 = 033 — _r;m 633 = _5011 = i;‘e 324

o= =342 1 =+ =47 3.25
Et:

L, 1) =¢ 3.26
Devient :

fo(iesie)-o

La forme la plus simple de 7 serait de I’assumer indépendante de I/,. Dans ce cas on

prend :

f=y=3, = [(-3)(¢2) =V =¢ 3.28

L’équation 3.28 représente le critére de VVon-Mises. En fonction des contraintes principales

il s’exprime :

[ rr ror
&' = 010 + 0,0y + 01,0y, 3.29

72



Chapitre 3 : Modélisation mathématique des procédés de déformation plastique

oy, 0y, et oy étant les contraintes principales réduites, 1’équation caractéristique ou propre

s’écrira :
|G:] - Glaij| =0 3.30
Gij_%Tmsij_Glgij| =0 3.31

oy — (222 +6') 8| = 0 3.32

o= (2 )] o = (2224 0)] o = (224 )] =0
Donc

GI—Gme—G}:O 3.34
Impliquant :

o = o — 2 3.35
Mais :

Omm = O0ji = lg = 07+ 0 +0pp1 3.36

= (012 (=222 (22 (o =22 e —22) (o =) 397

En développant, on trouvera :

ro_ 2 2 2
3l = of + oy + 07y — 0,0y — 0101 — 0110 3.38

73



Chapitre 3 : Modélisation mathématique des procédés de déformation plastique

Le critére de Von-Mises défini auparavant par la relation 3.28, devient :

_ [ 2 2
t = \/01 + 07 + 05y — 0,01 — 0,0y — OO0y 3.39

Qui peut s’écrire :

t= \/% [(0;—01)? + (0;—0y)?+(0—07;)?] 3.40

Ou encore sous forme tensorielle :

’ 1 1
lor =5 (0ii0); — 03j07:) = =3 (07;07) 341

Finalement :
3 A A
= ’E(O-ijo-ji) 3.42

Il'y a aussi un autre critere dd & Tresca et Saint-Venant qui s’exprime en fonction des

contraintes principales comme :
t = Max{|o;—oy|, |o;—ol, lo—ol} 3.43
La différence entre deux contraintes principales équivaut a deux fois la contrainte de

cisaillement maximale. Souvent désigné comme le critere de la contrainte de cisaillement

maximale, le critere de Tresca stipule que la déformation plastique se produit lorsque la
. . . . , N4 N .
contrainte de cisaillement maximale atteint une valeur égale a 2 comme I'illustre la relation

3.43.

3.2.6. Transformation du systeme de coordonnées cartésiennes en systeme de

coordonnées cylindrique

Tenseur des contraintes dans le systéme de coordonnées cylindriques est donné par :
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Or Tre Trz]
3.44

{o} = [Tre Og Toz
Trz Toz 0y

La matrice de transformation des contraintes du systéme de coordonnées cartésiennes vers

le systéeme de coordonnées cylindriques est :

(0, = 0xC0s?0 + oysin?0 + 2Txy sind cosO
0g = 0xSin%0 + oycos?0 — 2Txy sind cosO
0, = 0z
T,g = —Oy sind cosB + oy sinB cosO + Txy(cos?0 — sin?0)
Tz = Tyz C0SO — Tzx sinb
\T;, = Tyz SinB + 1t7x cosO

3.45

3.3. Etude de déformation

3.3.1. Les déformations

La déformation € est la mesure relative du changement de forme du matériau. Elle peut étre

calculée en divisant la variation de longueur AL par la longueur initiale L, [1-3]

g =L 3.46
Lo
Le champ de déformation noté[g] :
€&x &y €z
{e} = [Sxy Eyy Syz] 3.47
€xz Syz €22
Oou
€  Yxy VYxz
{e}=|yxy & VYyz 3.48
Yxz Yyz €z
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Exx = Ex, Eyy = €y Bl €,, = gz sont les déformations normales, ey, = yxy, €,x = Yzx €t

€yz = Yyz Sont les contraintes tangentielles

3.3.2. Les déformations principales et les directions principales

Les déformations principales ainsi que leurs directions se calcule en résolvant le systeme

d’équation suivant [1-3] :

Det([e] = A[I]) =0 3.49

Ou [g] est le tenseur de déformations, [I] est la matrice d’identité et A est la valeur propre

cherchée, correspondant a la déformation principale.
Ceci nous ramene a résoudre 1’équation caractéristique d’ordre trois :

e —E e +E,e+E; =0 3.50

E,, E, et E5 sont respectivement les invariants linéaires, quadratique et cubiques donnés

par :

Ey=¢ tete3=¢exteytey

2
E; = —(g18; + €283 + £38¢) = _(Sxxsyy t Eyy €y + Szzsxx) + (sxx)z + (Syy) + (SZZ)Z 3.51
E; = g,€,e5 = det|g]

3.3.3. Conditions de compatibilité

Les composantes de la déformation a un point donné sont entierement définies par les trois
fonctions u, v et w qui représentent les composantes de déplacement. Ainsi, ces fonctions ne

sont pas arbitraires par rapport a X, y et z, mais dépendent des deux relations suivantes [1-3] :

__0Ou
& = &
av

&y =1 3.52
e, = 22
0z
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Jdu ov

(YXY = 5 + ox = 28xy
du ow
QYXZ = 3z + ax = 28xz 3.53

ov = ow
= — —_—= 28

En envisageant une structure initialement composée de petits cubes, avant déformation,
chaque élément subissant une contrainte quelconque se transforme en parallélépipéde.
L'organisation de ces éléments pour former un corps déformé continu peut alors poser
probléme. Pour garantir cette continuité, les composantes de la déformation doivent respecter
certaines relations appelées équations de compatibilité. La forme tensorielle de cette condition

de compatibilité est la suivante :

azsik aZSjk _ azsu 6281'1
Ox;0xj  0x;0x; - Ox0xj  0xp 0x;

(k#1) 3.54

On aura donc six équations de compatibilité :

( 0%y azsy Ozyxy
dy? 0x2 ox dy
0%e, | 0%,  0%Yys
0z2 0x2 0x 0z
0%y | 0%g, _ 0%y,
0z2 oy? dy 0z
& — i (_ 0Yyz + 0Yxz + OYXY)
dy 0z ady 0x ady 0z
0282 — i (ayyz _ 0Yxz + ayx}’)
dx dy dy \ 0x dy 0z
0%, 0 (ayyz 0Vxz ayxy)

% ady o 5 0x ay 0z

3.55

A

Ces relations entre les composantes de déformation assurent la continuité du matériau en

respectant les conditions initiales d'homogénéité.

3.3.4. Expression de la déformation équivalente

L’expression de la déformation équivalente est donnée par :
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_ ( 1 )\/ (ex—ey) " +(ey—€z) 2 +(ez—€x)*+6(Eky +e¥z +€5x)
e = 3.56

1+v 2
3.4. Modeéle de compaction de poudre

3.4.1. Equation fondamentales du compactage des poudres

Prenons en compte un cylindre compact de diamétre D et de hauteur H illustré dans la
figure 3.3. La pression appliquée en haut est P, tandis que la pression transmise en bas est P,,.
La force normale est représentée par F,, et le coefficient de friction entre la poudre et la paroi
du moule est noté u. La section transversale est désignée par A, et la force de friction par Fy.
La distribution de la pression, allant de I'axe vers le radial, indiquée par z, varie en fonction de

la densité du compact [16, 17].

Donc :
YF=0=A(P, — P) + uf, 3.57
F, = nzPDdH 3.58
Fr = ntuzPDdH 3.59

Pression )
appliquée A=mD74

Pression
transmise

Figure 3.3. lllustration d'un compact cylindrique.
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Si I'on substitue I'équation 3 a I'équation 1, dP = P — P, = —4uzPdH /D, l'intégration du
terme de pression par rapport a la hauteur donne la pression a n'importe quelle position x sous
le poingon (piston) :

4uzx

P, = P exp(— T) 3.60

L'équation 4 décrit le compactage a simple action. Pour le compactage a double action,
cette équation est également valable, mais la distance x est la distance au poingon le plus
proche. Dans les deux cas, la pression diminue avec le rapport entre la hauteur de compactage
et le diamétre du poingon.

La moyenne des contraintes de compactage est influencée par la géométrie (rapport H/D),
par la distribution de la pression entre lI'axe et le radial (z), ainsi que par le coefficient de

friction (u) entre les poudres et les parois du moule.

La contrainte moyenne de compactage peut étre estimée comme sulit :

B P [1 — 2uz (%)] Action unique

o 3.61

- P [1 —uz (%)] Action double

Le rapport uzH /Dest un indicateur du pressage de la filiére. Une meilleure performance de
pressage est obtenue lorsque ce rapport est faible. Un autre facteur important est le rapport
entre la hauteur et le diamétre. En général, lorsque le rapport hauteur/diameétre dépasse 5, le

compactage échoue [16, 17].

3.4.2. Modéle de Drucker-Prager de Cap modifié

Le comportement d'un matériau soumis a une déformation permanente est modélisé par le
modeéle de Cap de Drucker-Prager modifie. Ce modéle se compose de trois éléments : une
surface de rupture en cisaillement linéaire, qui indique une augmentation de la contrainte de
cisaillement avec l'accroissement de la contrainte moyenne ; une "calotte" incurvée, traversant

a la fois la surface de rupture en cisaillement et I'axe de la contrainte moyenne ; ainsi qu'une
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surface de transition, assurant une intersection fluide entre la calotte et les surfaces de rupture.
Les équations qui définissent ces trois surfaces dans le plan de contrainte de pression

équivalente - contrainte déviatorique sont formulées comme suit :

1 : Surface de rupture en cisaillement F;,
F,=q—ptanf—d=0 3.62
g représente la mesure de la contrainte déviatorique, également connue sous le nom de
contrainte équivalente de Von Mises. La variable p désigne la contrainte de pression

hydrostatique, d représente la cohésion du matériau, et B représente l'angle de frottement,

selon les références.

2 . compression de Cap F,,

Rq
1+a—o/cosB

FC=\/(p—pa)2+( )Z—R(d+pa tanB) =0 3.63

ou R est le rapport entre I'axe horizontal de la calotte elliptique et I'axe vertical de la calotte
elliptiqgue, o est un parametre numérique définissant une intersection de rendement de
transition lisse entre la calotte et les surfaces de rupture, et p, est un parametre d'évolution
pour I'écrouissage/le ramollissement plastique volumétrique de la calotte sous I'effet de la

déformation.

3 : Surface de transition F;,

(04

F, = \/(p —p)? + [q - (1 - ) (d + patcm,[i‘)]2 —a(d + pgtanB) =0 3.64

cosf

Pour les poudres d'alliage ferreux, la déformation volumétrique plastique augmente en
compression avec l'augmentation de la pression hydrostatique. La figure 3.4 illustre un faible

durcissement typique définissant la relation entre la limite d'élasticité en compression
hydrostatique p;, et la déformation volumétrique plastique el . Le parameétre d'évolution p,

vol *

peut étre relié a p,, par :
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Py = _Pp_Rd_ 365

T 1+R tanf

ou p,, est lié a la contrainte axiale o, par I'équation suivante :

D, = — (14+R tanB)o, 366

o \12
)
3R

1+R tanf |1+

-

o

vel lg

+e” 4 {_ )

Vo Vo

- (¢

Figure 3.4. Loi de durcissement

Le durcissement volumétrique est déterminé en déplacant le bouchon le long de l'axe
hydrostatique. Lorsque la force de compression axiale est appliquée, la valeur de p, est
calculée. Cette nouvelle valeur de p, induit un ajustement correspondant de p, et modifie la

configuration du bouchon. Cela visualise clairement I'évolution de la surface de la calotte lors

de la simulation de la compression. La déformation plastique volumétrique sfj:)l est
directement liée a la limite d'élasticité de la compression hydrostatique p, par la loi de
durcissement, et ces surfaces de calotte reflétent cette loi de durcissement du matériau. La
relation entre la loi de durcissement et les constantes matérielles W et D peut étre exprimée
selon les références [14, 15] par la formule suivante :

el = W[1— exp(—Dpp)] 3.67

vol —
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3.5. Modéle de frittage SPS

3.5.1. Equation d’équilibre mécanique (loi de comportement)

Dans I'hypothése ou I'on ne considére que de petites déformations élastiques linéaires
(déplacement/déformation), I'équilibre mécanique du systéme est régi par I'équation suivante
[27, 29, 30, 32, 100] :

—V.{o}=F 3.68

ol {6} est le tenseur des contraintes et F est la charge appliquée.
Le comportement mécanique étant supposé élastique, la loi de Hooke s'écrit :

{o} = [D]{e} 3.69

ou [D] est la matrice d'élasticité et {€} le tenseur de déformations élastiques.

A+ 2u A A 0 0 O
A A+ 2u A 0 0 O
_ A A A+2u 0 0 O
[D] = 0 0 0 L0 0 3.70
0 0 0 0O pu O
0 0 0 0 0 pl
Ou
1—v \Y \Y 0 0 0 1
Y 1—v \Y 0 0 0
Y \Y 1—v 0 0 0
E 1-2v
=— = 10 0 0 0 0
[D] (1+v)(1-2v) 2 1y 3.71
0 0 0 0 = Y0
0 0 0 o o %
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Ou A et p sont les paramétres de Lamé donnés respectivement par :

_ Ev e
T (1+v)(1-2v)

3.72

tu

- 2(1+v)’
D'autre part le tenseur de déformation est composé de tenseur de déformation mécanique et

tenseur de déformation thermique [27, 29, 100] :

{e} = {e + &} 3.73
Le tenseur de déformation di a la dilatation thermique o pour un matériau isotrope est

donné par :

{eM} = a(T — Tye){8} 3.74
ou {8}est le tenseur de Kronecker (matrice d'identité), T est la température, T,..¢est la

température de reférence (a I'état de référence) du systeme, et a est le coefficient de dilatation
thermique [30, 32, 100].

(X(T - Tref) 0 0

{eM} = a(T — Tyep){8} = 0 (T — Tref) 0 3.75
0 0 O((T - Tref)

En tenant compte du couplage thermique, le tenseur des contraintes global s'écrit comme
suit

{o} = [D]{e + £} 3.76

3.5.2. Equation du comportement thermoélectrique

Equation de continuité (équilibre des charges électriques)

A partir des équations de Maxwell, le flux de courant électrique direct dans le systéme peut
étre ecrit [27, 29, 30]:

vj=0 3.77
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ol la densité de courant électrique, J, est donnée par la loi d'Ohm :
J=0uE+], 3.78

ou a,; est la conductivité électrique, J, est la densité de courant externe générée (négligée

dans la présente analyse comme indiqué précédemment) et E est le champ électrique qui est
donné par [27, 29, 30, 100] :

E=-Vp 3.79

ou ¢ est le potentiel électrique.

En combinant les équations ci-dessus, nous pouvons réécrire I'équation (8) (exprimant

I'équilibre de la charge électrique) comme suit [27, 30, 32, 100] :

V. =V.(0,E) = V.(~0,,Vp) = 0 3.80

Ainsi, I'équation de conservation du potentiel électrique est donnée par
V.(—0,Vp) =0 3.81
3.5.3. Equation du transport de chaleur

Le transport transitoire de chaleur par conduction dans le systéme est donné par [27, 29,
30, 32, 100] :

pCy o — V.(KVT) = Q 3.82
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Le flux de chaleur est représenté par -kVT (le gradient de température), ou T désigne la
température. Les grandeurs K, p et C, représentent, respectivement, la conductivité thermique,
la densité et la capacité thermique du systeme. Quant a Q, il désigne la chaleur générée par
unité de volume en raison du courant circulant dans le systeme (effet Joule), comme décrit
dans les réferences [29, 30, 129].

Q=J.E=JE 3.83

3.6. Conclusion

En conclusion, ce chapitre a développé un modéle mathématique pour comprendre
comment les matériaux se comportent pendant le frittage. Des études approfondies sur les
contraintes, les déformations, et le comportement mécanique des matériaux ont été menees.
L'introduction du modéle de compaction de poudre et du modele spécifique au frittage SPS
apporte une perspective mathématique a notre exploration. Ces outils seront importants pour
notre analyse numérique dans les prochains chapitres, ouvrant ainsi la voie a une

compréhension approfondie du comportement thermoélectrique pendant le frittage SPS.
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Chapitre 4 : Etude numérique du comportement thermoélectrique et mécanique pendant le

frittage plasma étincelle

4.1. Introduction

Dans ce chapitre, un modéle 3D pour décrire le comportement du couplage
thermoélectrique et mécanique pendant le processus SPS d'un matériau polycristallin a été
présenté. Le modele est appliqué a la densification (processus SPS) d'échantillons métalliques
(cuivre) et céramiques (alumine). Les équations régissant le modele de densification SPS et
les propriétés thermophysiques et mécaniques de I'échantillon (poudre) ont été incorporées et
résolues a l'aide du code ANSYS afin d'analyser numériquement les effets de I'intensité du
courant électrique et de la pression uniaxiale appliquée sur le comportement du couplage
thermoélectrique (densité du courant électrique, distributions de la température et du flux de
chaleur) et mécanique (champs de contrainte-déformation et de déplacement).

4.2. Considérations générales

4.2.1. Description du dispositif SPS et de ses caractéristiques géométriques

La configuration du systeme (dispositif SPS) étudiée ici et présentée a la figure 4.1 a été
choisie sur la base de modeles de dispositifs SPS existant dans la pratique et qui ont été
largement étudiés dans des travaux expérimentaux et/ou numériques antérieurs, par exemple
dans les travaux de [100-113]. Dans cette configuration, I'échantillon (cuivre ou alumine) est
placé a l'intérieur d'une matrice en graphite, et le systeme se compose principalement de deux
poincons (Pistons) cylindriques en graphite, situés en haut et en bas de I'échantillon et
protégés chacun par une entretoise (Matrice), et de deux électrodes placées aux extrémités
supérieure et inférieure du systéme. Les dimensions (caractéristiques géométriques) du
systeme sont indiquées a la figure 4.1, tandis que les propriétés thermophysiques et

mécaniques de tous les matériaux utilisés figurent au tableau 4.1 [106].

Dans le dispositif SPS, un courant continu pulsé d'une intensité de (1000 A) traverse
I'ensemble poingon-matrice en graphite qui contient la poudre (échantillon) afin de la chauffer
et, en méme temps, une pression uniaxiale d'une amplitude de 8,72 MPa est appliquée a

I'électrode supérieure du systeme (dispositif). L'application simultanée d'un courant électrique
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et d'une pression uniaxiale permet a obtenir des échantillons tres denses en un temps plus
court en utilisant la technique SPS que ceux obtenus par les méthodes de frittage
traditionnelles. Les valeurs précédentes de courant continu pulsé et de pression uniaxiale ont

été choisies sur la base de travaux expérimentaux realisés precédemment [68].

4.2.2. Simplification des hypotheses

L'échantillon est supposé étre un matériau entierement dense (c'est-a-dire un solide avec
une densité relative de 99%), tous les matériaux utilisés sont considérés comme des matériaux
homogénes et isotropes, seule la petite  déformation élastique linéaire
(déformation/déplacement) a été prise en compte et le comportement mécanique est supposé
étre quasi-statique. En outre, les transferts de chaleur par rayonnement et le transfert de
chaleur transitoire par conduction sont supposés. Enfin, aucun flux de courant externe vers

I'intérieur et aucune source de courant externe ne sont pris en compte [67, 100].

O 76 mm

© 19 mm

O 44 mm
P

(a) une vue 3D avec maillage (b) vue de coupe avec les caractéristiques géométrique
Figure 4.1. Représentation schématique du dispositif SPS étudié (machine) : En se référant au
cadre de référence (X, Y, Z) représenté ici, le point "A" est placé au milieu de I'échantillon :
ses coordonnées sont donc (XA=YA=0 mm) ; tandis que le point B est placé au bord de

I'échantillon et a pour coordonnées (XB =11 mm et YB =0 mm) [67].
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Tableau 4.1. Propriétés de matériaux utilisés [100].

Propriétés Graphite Alumine Cuivre
Module de Young, E /MPa 2.5 x 10* 3.245 x 10° 1.2962 x 10°
Coefficient de Poisson, v 0.22 0.24372 0.34496
Module de compressibilité, 1.4881 x 10* 2.1103 x 10* 1.3934 x 10*
K /MPa
Limite d’¢élasticité en 1.1 x 10? 3.12 x 10? 2 x 107
traction, oyt /MPa
Densité, p /kg m3 2229.8 3692.8 8940
Chaleur spécifique, Cp /J | —398.17 + 4.58T | —126.53 + 8.19T 355.3+0.1T
kg™t K™ —~352x1073T2 | — 6.1 x 1073T2
+1.28x107°T3 | +2.31 x 107°T3
—1.82x10719T* | —3.42 x 10710T*
Conductivité thermique, k 90 —9.54 76.44 — 0.189T 420.66 — 0.07T
W m K x 1072T +8.16 | + 1.959
x1075T2 —32 | X 107*T? — 8.94
X 1078T3 +4.77 | x 1078T3 + 1.49
x 10~12T* x 10711T*
Coefficient de dilatation 1.6062 x 107° 7.2255 x 107 1.7341 x 107°
thermique, o /Kt
Résistivité électrique, p,;/ Q 3.47 x 1077 1 x 1014 2x1078
m

4.2.3. Conditions aux limites

Le systeme d'équations aux dérivées partielles ci-dessus peut étre résolu si les conditions
initiales et les conditions limites correspondantes bien posées sont définies. Avant de

commencer le processus a l'instant t = 0 s, les conditions initiales suivantes sont appliquées
[68] :

Le potentiel électrique initial est fixé a zéro, la température initiale de lI'ensemble du
systéme est supposée égale a la température ambiante et prise égale a 300 K, et les champs de

contrainte et de déformation sont initialement nuls.

D'autre part, le systeme est soumis aux conditions limites suivantes (ces conditions limites

sont similaires a celles utilisées dans le travail expérimental):
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4.2.3.1. Potentiel electrique et conditions aux limites thermiques

- Toutes les surfaces extérieures du systeme (dispositif SPS) sont supposées étre
électriquement isolées, a I'exception de la surface supérieure de I'électrode supérieure, qui est
soumise a un courant électrique (DC) de 1000 A [68], et de la surface inférieure de I'électrode

inférieure, qui est soumise a un potentiel électrique.

- les résistances de contact électrique et thermique sont négligées. Ces hypothéses
irréalistes peuvent étre justifiées par les expériences réalisées dans [100]. D'autre part, il a été
souligné dans plusieurs travaux antérieurs que les effets de ces résistances sont minimes
(négligeables) [100].

- Sur toutes les surfaces externes, le transfert de chaleur par rayonnement est négligé dans
ce travail pour deux raisons : la premiére est due a la symétrie horizontale de I'empilement
formé par l'outil en graphite ; les pertes radiatives sur les faces horizontales/verticales
(surfaces de la machine SPS) sont supposées étre absorbées par les faces opposées.
Deuxiemement, la machine SPS est recouverte d'une chambre fermée (isolée de son
environnement). En outre, le transfert de chaleur par rayonnement est négligé, comme dans la

plupart des travaux antérieurs [68, 101].

- sur toutes les surfaces exterieures, le transfert de chaleur par rayonnement est pris en

compte

- Sur toutes les surfaces verticales externes, le transfert de chaleur par convection de toutes
les surfaces externes du dispositif SPS est pris en compte. Un coefficient de transfert de

chaleur, h, est estimé ici égal a5 W m-2 K-1.

-Sur les surfaces supeérieure et inférieure de I'électrode, la température est fixée a 300 K
[68].

4.2.3.2. Conditions aux limites d'équilibre mécanique

- Toutes les surfaces externes du systeme sont considérées comme des surfaces libres a
I'exception de I'extremité supérieure de I'électrode supérieure qui est soumise a une pression et

de I'extrémité inferieure de I'électrode inférieure qui est considérée comme un support fixe. En
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d'autres termes, I'électrode supérieure est soumise a une pression uniaxiale égale a 8,72 MPa
[68]; tandis que la face inférieure de I'électrode inférieure est fixe (I'électrode est placée sur le
sol).

- Le frottement est négligé dans ce travail afin de simplifier la simulation. En outre, le
frottement entre toutes les autres surfaces de contact restantes du dispositif est négligé. Cette
hypothése peut étre justifiée par le fait que la force appliquée est perpendiculaire a presque
toutes les surfaces de contact (c'est-a-dire les surfaces de contact horizontales qui sont les plus
nombreuses). Cette hypothese peut également étre justifiée en se référant aux expériences
réalisées dans [106, 107].

4.3. Procédure de résolution numérique et validation du modeéle

4.3.1. Etude de sensibilité du maillage

Il est bien connu que le choix du maillage est une étape essentielle dans la procédure de
résolution numérique du probléme et le bon choix sera celui qui permet d'avoir des résultats
convergents et précis avec un minimum de codt de calcul ; il est donc nécessaire de calculer
les différents champs (principalement température, densité de courant électrique, contrainte-
déformation, déplacement) du probléme étudié en un point donné a l'intérieur du systéme en
utilisant différentes résolutions de maillage et de comparer les résultats obtenus entre elles. En
prenant par exemple les points A et B, choisis au hasard dans le systeme (voir Fig. 4.1), et en
effectuant le calcul en utilisant les résolutions de maillage suivantes : le premier maillage
"Maillage (1)" est composée de 108950 nceuds et 73873 éléments, le deuxiéme maillage
"Maillage (2)" est composée de 128305 nceuds et 87342 éléments, et le troisieme maillage
"Maillage (3)" est composée de 150583 nceuds et 102890 éléments, on peut obtenir les
résultats présentés dans le tableau 4.2. A noter que : dans les trois cas de maillage, le maillage
a été effectué de maniere a ce que la section de maillage la plus fine soit située dans

I'ensemble poingon-matrice-échantillon (Fig. 4.1).

La comparaison entre les résultats présentés dans le tableau 4.2 montre gu'il existe une
légére différence entre les résultats obtenus a partir des trois types de résolution de maillage

(une petite erreur relative entre la valeur maximale et la valeur minimale obtenue par chaque
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cas de maillage). On peut alors juger utile de choisir le deuxieme maillage (Maillage 2) dans
tous les calculs effectués par la suite. Ce choix nous permettra d'obtenir des resultats plus
précis dans un temps de calcul relativement réduit [100].

4.3.2. Validation du modéle et confrontation avec d'autres modeles

Comme mentionné précédemment, [68] ont réalisé une étude expérimentale ainsi qu'une
étude numérique pour étudier un dispositif SPS similaire a celui présenté dans la Fig. 4.1 ;
mais leur modéle numérique était bidimensionnel (2D) et dans lequel les auteurs ont
également négligé l'effet des échanges de chaleur par convection au niveau des surfaces
externes du dispositif SPS puisque celles-ci sont exposées a l'air ; ces simplifications ne sont
pas réalistes et peuvent conduire a des imprécisions dans les résultats numériques prédits. Au
lieu de cela et pour remédier a ces lacunes, nous avons réalisé dans ce travail une étude
numérique en 3D dans laquelle nous avons pris en compte I'effet de convection, ce qui nous

permet d'effectuer une simulation plus réaliste et plus précise [100].

La présente simulation utilise les mémes données expérimentales/numériques que celles
réalisées précédemment dans le travail de [68], a savoir : un courant électrique d'intensité
"1000 A" et une pression mécanique uniaxiale de magnitude "8,72 MPa" appliqués au
systeme (dispositif SPS) pendant l'intervalle de t = 0 s a t = 600 s et les résultats de la

simulation et de la comparaison sont présentés dans les figures 4.2 et 4.3 [100].
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Tableau 4.2. Résultats obtenus de déférents modeles de maillage.

échantillon| Maillage (1) Maillage (2) Maillage (3) | L’erreur
relative
maximale
Contrainte de | alumine 193.07 195.97 195.5 1.47 %
Von-Mises - 5
(Point A), culvre 98.433 99.126 98.578 0.69 %
Oca /|\/|Pa
Température |alumine 1060.9 1061.9 1062.8 0.17 %
(Point A), T, -
K cuivre 1050.3 1051.3 1052.2 0.18 %
Flux de alumine 94.346 93.88 94 0.49%
chaleur i 2 15 954.2 109
(Point B) g, | CUIVr® 929.80 915.07 4.27 4.10 %
/W m2
Densité du | alumine 1.2992 x 1071 | 1.3126 x 107 1* | 1.3046 x 107* | 1.02%
courant . c c c 5
(Point A), /, cuivre 1.0263 x 10 1.023 x 10 1.022 x 10 0.41 %
IA m2
Temps de calcules 5.5 heurs 6 heurs 6.5 heurs

La figure 4.2 montre I'évolution de la température au point "A" au cours du temps des deux
échantillons. Ces évolutions ont été mesurées expérimentalement dans [68] et calculées
numériquement dans cette analyse. 1l convient de noter que les résultats expérimentaux
obtenus dans [67, 68] sont presque similaires. En effet, la différence maximale entre la valeur
mesurée et la valeur calculée ne dépasse pas 35% pour les deux cas, c’est a cause des valeurs

des propriétés des matériaux.

De méme, la figure 4.3 montre les variations de contraintes axiales dans la direction radiale
(r) a partir du point A vers la paroi de la filiere pour 1’échantillon de cuivre. Les valeurs de
contrainte ont été mesurées dans [68] et calculées ici, respectivement. Dans ce cas, nous
pouvons observer une différence entre les résultats numériques actuels et les mesures
experimentales. Cette différence a été soulignée dans une multitude de travaux expérimentaux
et/ou numériques antérieurs, comme le montre le tableau 4.3. En fait, la différence entre les
résultats ci-dessus peut étre attribuée a plusieurs facteurs tels que I'imprécision des propriétés

mécaniques des matériaux utilisés dans les calculs et la taille de I'échantillon (voir tableau
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4.3). En effet, dans les expériences et/ou les études numeériques citées, les propriétés

mécaniques des matériaux et la taille de I'échantillon ont des valeurs proches mais pas

nécessairement identiques a celles choisies ici (voir tableaux 4.3 et 4.4).
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Figure 4.2. Evolution temporelle de la température au point "A" pendant l'intervalle de

frittage pour (a) I'alumine et (b) le cuivre. Comparaison entre les résultats numériques actuels
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Figure 4.3. Variations de la contrainte axiale "normale" (6z) dans la direction radiale (r) (a

partir du point "A" vers la paroi de la filiere) pendant le frittage de I'échantillon de cuivre.

Nous pouvons observer une différence entre les résultats numériques actuels et les mesures

experimentales comme le montre la figure 4.3, en particulier au niveau de l'interface

échantillon/matrice (point B de la figure 1). A I'exception de la région de l'interface

échantillon/matrice, un accord acceptable peut étre observé entre les valeurs de contrainte

calculées et celles mesurées expérimentalement dans [100].
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Tableau 4.3. Valeurs maximales des contraintes prédites et/ou mesurées (aux points "A" et

"B" de la figure 4.1) dans diverses études antérieures.

Référence | échantillo | Contrainte radial”, | Contrainte axial, Contrainte
n o,./MPa o,/MPa hydrostaticque™,
O'hyd/MPa
Point | PointB | Point A | PointB Point A Point B
A
La présente | Alumine | o, oy o, o, =106 250 135
simulation =315 | =149 =119
[100] Cuivre or or=7 | 0, =60 |0, =102 45 39
= 38
[68] Alumine - - - - - -
Cuivre Or = o, =144 - - -
=72
[106] Alumine - - - - ~-70 ~-32
Cuivre - - - =~ -330 ~ =355
[107] Cuivre - - - La contrainte principale
maximale dans
I’échantillon = 360
[92] Cuivre - - - La contrainte principale
maximale dans
I’échantillon = 365
[101] Alumine - - 51 58 - =
[102] Zirconium | o, o, =500 100 100 - -
= 600
[45] Alpha (0r)max = 45 (02)max = 60 B .
alumine
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Tableau 4.4. Valeurs des pressions appliquées, des propriétés mécaniques et de la taille des

échantillons utilisés dans cette simulation et dans diverses études antérieures.

Référence échantill Pression Taille de Module de Young, E /GPa Coeffic
on appliquée, p |I’échantillon ient de
/MPa (D, H) /Imm Poisson
La présente | alumine 8.72 D=19,H= 324.5 0.24
simulation 4
[100] cuivre 872 | D=19,H= 1296 0.34
4
[68] alumine 8.72 D=19,H= = =
4
cuivre 8.72 D=19,H= - -
4
[106] alumine 1.016 D=19,H= 215 0.32
3
cuivre 1.016 D=19,H= 110 0.33
3
[107] cuivre 50 D=20,H= - -
5
[92] cuivre 8 Dog-bone - -
[101] alumine 3.125 D=20,H= 300 0.22
4

4.4. Résultats et discussion

4.4.1. Comportement mécanique de I'ensemble poingcon-matrice-échantillon pendant le

processus SPS

4.4.1.1. Distribution des contraintes mécaniques

a. Distributions des contraintes de VVon Mises et de cisaillement

Les figures 4.4 (a) et 4.4 (b) présentent les distributions des contraintes de Von-Mises

calculées respectivement pour les échantillons de cuivre et d'alumine frittés a t = 600 s. Dans

le cas de I'échantillon de cuivre, la contrainte maximale se concentre sur la paroi du poingon
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(piston)particulierement a proximité de I'entretoise (contre piston) ; tandis que dans le cas de
I'échantillon d'alumine, la contrainte maximale est située dans la zone proche du bord de
I'ensemble poingon-matrice-échantillon et sa valeur est supérieure a celle calculée pour le

premier cas (échantillon de cuivre).

En outre, les figures 4.4 (c) et 4.4 (d) montrent les distributions des contraintes de
cisaillement pour les deux cas a t = 600 s. Pour le cuivre, les contraintes de cisaillement
importantes se trouvent dans les surfaces de contact poingon-matrice-échantillon et dans la
paroi du poingon, ou elle présente des valeurs élevées dans ces régions, mais des valeurs
faibles dans le reste du systéeme. En revanche, pour d'alumine, les contraintes de cisaillement
se localisent dans la surface de contact entre le poincon et I'échantillon. En notant que
I'intégralité du systéme présente des contraintes de cisaillements faible comparent a celles de
Von-Mises, Cette observation montre que les deux matériaux ont des comportements
mécaniques différents, en mettant en lumiere des zones spécifiques de préoccupation

mécanique pour chaque cas.

b. Distribution des contraintes normales

D'autre part, les figures 4.5 (a) et 4.5 (b) montrent les distributions de la contrainte normale
dans la direction Z (contrainte axiale) pour les deux échantillons. Pour le cuivre, la contrainte
axiale est principalement localisée dans la zone de contact entre le poingon et I'entretoise. En
outre, des contraintes axiales significatives ont été remarqué dans la partie supérieure de la
surface de contact poingon-matrice, spécifiguement dans la zone ou le poingon rencontre la
matrice (voir la zone (C) illustrée dans la figure 4.1). Cependant, malgré ces observations, les
valeurs de contrainte normale (oz) restent relativement faibles dans I'échantillon parce que le
cuivre a un rapport de Poisson éelevé et un faible coefficient de dilatation thermique. En
revanche, pour le cas de I'échantillon d'alumine, les valeurs de la contrainte normale dans la
direction Z se révélent élevées dans I'ensemble du systéme par rapport au cas de I'échantillon
de cuivre, en particulier dans I'échantillon lui-méme et dans la partie du poingon proche de
I'échantillon ; c'est dans cette derniére zone du poingon se trouve les valeurs de la contrainte
radiale les plus élevees. En effet, pour les deux cas d'échantillons (cuivre et alumine) il y a
une accumulation de contraintes normales (6z), dans les deux poingons, limitée au niveau de

la surface de contact poingon-échantillon et elle se réduit le long du poingon.

97



Chapitre 4 : Etude numérique du comportement thermoélectrique et mécanique pendant le

frittage plasma étincelle

En outre, il est pertinent de noter que la contrainte normale (cz) n'atteint pas des niveaux
significatifs dans les deux eéchantillons ; ceci est attribué aux caractéristiques
thermomécaniques totalement différentes des deux matériaux (cuivre et alumine) en
particulier le coefficient de Poisson (voir Tableau 4.1), ces différences dans la répartition des
contraintes soulignent I’effet des propriétés des matériaux sur le comportement mécanique
[100].

| S ENENEEEE

Vue de coupe Vue 3D
(b) contrainte de Von-Mises (échantillon de cuivrg) 7
ﬁ’;:: '_.-»vv -,,- RO

Vue de coupe Vue 3D
(b) contrainte de VVon-Mises (échantillon d’alumine)

98



Chapitre 4 : Etude numérique du comportement thermoélectrique et mécanique pendant le

frittage plasma étincelle

Global Coordinate Seitem
Tirme: 600

110.47 Max
W4T
TR
£3.1%
47434
.67
15.914
015356
15,606
31366

(c) contrainte de cisaillement (échantillon de (d) contrainte de cisaillement (échantillon
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Figure 4.4. Distributions des contraintes de VVon-Mises et de cisaillement dans le dispositif
SPS, calculées respectivement pour les échantillons de cuivre et d'alumine au temps de
frittage t = 600 s.

Dans cette représentation et dans toutes les représentations suivantes, l'accent est mis sur la
zone d'assemblage poincon-matrice-échantillon. Il convient de noter que les contraintes
effectives et de cisaillement (ce et Txy) sont présentées dans le cadre de référence de la figure
4.1.

Les figures 4.5 (c) et 4.5 (d) fournissent des détails sur la maniére dont la contrainte
normale dans la direction X (ox) (contrainte radiale) se répartit pour les deux cas. Pour le
cuivre la contrainte radiale est faibles dans I'échantillon, tandis qu'elle atteint des valeurs
élevées dans le poingon, avec une concentration maximale dans la zone de contact entre
I'entretoise et le poincon. Cependant, dans le cas de I'échantillon d'alumine, la zone critique
pour la contrainte radiale se trouve dans les bornes échantillon-matrice; en outre, il y a de
grandes valeurs pour la contrainte axiale dans le poingon. Par conséquent, d'une part, la
contrainte maximale se trouve dans la zone ou il y a la plus grande variation de la section
transversale. La contrainte radiale maximale pour I'alumine se trouve dans la zone de contact
entre le poingon et I'échantillon. D'autre part, la contrainte normale (ocx) diminue
uniformément dans la filiere (du centre vers les parois) avec un rayon croissant dans les deux
cas. Ces observations mettent en évidence les variations importantes dans la maniére dont les

contraintes normales sont distribuées.
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Le coefficient de dilatation thermique plus élevé dans I'alumine par rapport au cuivre, ainsi
que le coefficient de Poisson plus élevé dans le cuivre par rapport a I'alumine (comme indiqué
dans le Tableau 4.1), sont les principaux facteurs qui permettent aux contraintes oz de se

développer librement pour le cas de 1’alumine que pour le cuivre.

(a) contrainte normal dans la direction Z (o) (b) contrainte normal dans la direction Z (o)
(échantillon de cuivre) (échantillon d’alumine)

(échantillon de cuivre) (échantillon d’alumine)

Figure 4.5. Distributions des composantes de la contrainte normale (dans les directions X et
Z) dans I'ensemble poingon-matrice-échantillon calculées respectivement pour les
échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s. Les composantes de la contrainte normale sont
prédites dans le cadre de référence (X, Y, Z) illustré a la Fig. 4.1. Les résultats actuels

montrent également que les distributions (cy) sont presque similaires a (ox).

100



Chapitre 4 : Etude numérique du comportement thermoélectrique et mécanique pendant le

frittage plasma étincelle

4.4.1.2. Distribution des déformations mécanique

a. Distributions des déformations élastiques et thermiques équivalentes

Les figures 4.6 (a) et 4.6 (b) nous présentent les répartitions des déformations élastiques
équivalentes (ge) pout les deux échantillons. Pour les deux cas d'échantillonnage, nous
pouvons voir que les déformations élastiques équivalentes sont presque similaires dans les
deux poingons mais complétement différentes dans la zone d'assemblage poingon-matrice-
échantillon. Dans le cas de I'échantillon de cuivre, nous observons que la déformation prend
de faibles valeurs dans I'ensemble poincon-matrice-échantillon ; alors que pour I'alumine, les

déformations significatives se trouvent dans les bornes de I'échantillon.

De plus, les distributions de la déformation thermique radiale sont présentées dans les
figures 4.6 (c) et 4.6 (d) pour les deux échantillons. Ces distributions révélent I'impact crucial
du coefficient de dilatation thermique de I'échantillon. En effet, la figure 4.6 c illustre que le
coefficient de dilatation thermique du cuivre joue un role essentiel dans la distribution de la
déformation thermique radiale. En revanche, dans le cas de I'échantillon d'alumine, les valeurs
de la deformation thermique radiale sont faibles dans la matrice et dans I'ensemble du
systeme, a l'exception de I'échantillon (voir Fig. 4.6 (d)) ou I'on observe que sa valeur est
supérieure a la valeur maximale de la déformation thermique dans le cas de I'échantillon de

cuivre.
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direction horizontale" dans I'ensemble poincon-matrice-échantillon calculées respectivement

frittage plasma étincelle
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pour les échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s.

b. Distributions des déformations élastiques normales

De méme, les figures 4.7 (a) et 4.7 (b) illustrent les distributions de déformation radiale

pour les deux échantillons. Pour le cuivre, la déformation maximale (ex) Se localise dans la

paroi libre du poincon et nous pouvons observer que le poingon est la piéce qui se déforme

avec une maniere plus significative parce qu'elle a une petite section, et que cette derniére est

I'élément qui fait la différence dans ce cas car les coefficients de dilatation thermique du

cuivre et du graphite ont presque la méme valeur. Pour le deuxiéme cas ou nous utilisons un

échantillon d’alumine, la déformation maximale se trouve dans la zone de contact échantillon-
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matrice. Ceci est di au coefficient de Poisson qui est le premier critéere permettant a
I'échantillon de se déformer dans la direction perpendiculaire a la direction de I’application de
force et ce coefficient (rapport) oblige la matrice a se déformer dans la direction horizontale
(dans la région proche de sa surface de contact avec I'échantillon). En outre, des déformations
importantes peuvent étre observées dans le poincon, qui commencent a partir de sa surface de
contact avec I'échantillon et qui diminuent progressivement dans la direction axiale ; cette
tendance est due a la déformation de la matrice et de I'échantillon. En effet, lorsque la zone de
la matrice, proche de I'échantillon et en contact avec le poincon, est déformée sous I'effet des
déformations radiales de I'échantillon, elle devient faible et permet au poincon de se déformer

radialement).

En outre, les figures 4.7 (c) et 4.7 (d) montrent la distribution de la déformation axiale pour
le cuivre et d'alumine a 600 s. On peut observer que les déformations (gz) dans les parties
libres du poincon, qui contiennent la déformation maximale (dans la paroi du poingon), sont
presque similaires dans les deux cas d'échantillons parce que les criteres dans ce cas sont : le
matériau utilisé dans le dispositif SPS (le graphite), les conditions aux limites et la pression
appliquée ; ces critéres étant les mémes pour les deux cas d'échantillons. Nous pouvons
également observer que les contraintes dans I'ensemble poincon-matrice-échantillon sont
différentes. En effet, dans le cas de I'échantillon de cuivre, les grandes déformations sont
localisées dans la partie horizontale de la paroi de la matrice et prennent de faibles valeurs
dans I'échantillon ; alors que pour I’alumine, les déformations importantes se trouvent dans la

surface de contact matrice-échantillon.

Il est important de noter que les observations et les remarques sur les distributions des
déformations é€lastiques sont également applicables aux distributions des contraintes

élastiques, en raison du lien direct entre la contrainte et la déformation selon la loi de Hooke.
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(a) déformation normal dans la direction X (b) déformation normal dans la direction X
(échantillon de cuivre) (échantillon d’alumine)

(c) déformation normal dans la direction Z (d) déformation normal dans la direction Z
(échantillon de cuivre) (échantillon d’alumine)
Figure 4.7. Distributions des déformations élastiques normales "horizontales" et "verticales"
dans I'ensemble poingon-matrice-échantillon calculées respectivement pour les échantillons

de cuivre et d'alumine a 600 s.

4.4.1.3. Le champ de déplacements mécanique

Les figures 4.8 (a) et 4.8 (b) montrent la composante "horizontale™ des champs de
déplacement (U) pour les deux échantillons. Pour cuivre, les distributions des contraintes et
des déformations permettront a la matrice d'avoir les déplacements "horizontaux" maximaux,
ce qui oblige I'échantillon a avoir les déplacements minimaux ; c'est I'explication de ce que
I'on peut voir sur la figure 4.8 (a) : "la paroi de la matrice a des valeurs maximales de
déplacements et ces déplacements diminuent uniformément avec le rayon de I'échantillon ".
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Cependant, pour I’alumine, les déplacements "horizontaux" maximaux se situent dans la
zone de contact matrice-échantillon avec une extension de forme parabolique vers les
extrémités de la machine. En outre, les figures 4.8 (c) et 4.8 (d) montrent les champs de
déplacement "verticaux" (W) pour les deux échantillons. Ici, on s'attend a observer des
déplacements verticaux dans la direction de I'application de la charge (pression) dans la partie
supérieure de la machine (dispositif SPS) et des déplacements verticaux dans la direction de la
réaction dans la partie inférieure de la machine. En effet, pour les deux cas d'échantillons,
nous observons des petits déplacements verticaux dans la direction axiale (direction de

I'application de la force) [100].
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Figure 4.8. Distributions des déplacements directionnels ("horizontaux™ et "verticaux™) dans
I'ensemble poingon-matrice-échantillon calculés respectivement pour les échantillons de

cuivre et d'alumine a 600 s.

4.4.2. Couplage thermoélectrique dans I'ensemble poincon-matrice-échantillon pendant
le processus SPS

4.4.2.1. Distributions de la température et du flux thermique

Les figures 4.9 & 4.11 montrent respectivement les distributions du champ thermique et des
flux thermiques “total™ et "directionnel” dans le dispositif SPS pour les deux cas. Pour
I'échantillon d'alumine, nous pouvons voir que la température atteint une valeur remarquable
de (1061 K) ; surpassant celle de I'échantillon de cuivre qui s'éléve a (1051 K) (voir les
figures 4.9 (a) et 4.9 (b)) a cause de la resistivité électrique différentes des deux échantillons.
Bien que la température soit plus élevée dans I'alumine que dans le cuivre, on observe que le
flux thermique total est plus important dans le cas de I'échantillon d'alumine (voir les figures
4.10 (a) et 4.10 (b)). Cela s'explique par la différence de conductivité thermique des deux
échantillons et par la température atteinte (plus élevée dans le cas de I'alumine que dans celui
du cuivre). Cette observation s'explique par les divergences de conductivité thermique entre
les deux échantillons, conjuguées a la température plus élevée atteinte dans le cas de

I’échantillon de l'alumine par rapport au cuivre.

En outre, pour les deux échantillons, le flux de chaleur dans la direction verticale surpasse

celui dans la direction horizontale, comme illustré par les figures 4.11 (a) et 4.11 (c) 4.11 (b)
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et 4.11 (d). Cette tendance découle directement du sens de circulation du courant électrique
dans la machine. Dans le méme sens, il convient également de noter que les zones présentant
des variations de section importantes provoquent une obstruction de la conduction thermique,
ce qui pousse également le flux de chaleur a atteindre les valeurs les plus élevées dans ces
zones. Enfin, il convient de noter que la présente étude montre que la résistivité électrique est
le paramétre le plus important qui permet d'obtenir la température la plus élevée par rapport a
la conductivité électrique. Ces résultats soulignent I'importance des propriétés électriques des
matériaux dans le contexte des applications thermiques, offrant des perspectives significatives
pour I'optimisation des dispositifs SPS [100].
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Figure 4.9. Distributions de température dans I'ensemble poingcon-matrice-échantillon,
calculées respectivement pour (a) les échantillons de cuivre et (b) les échantillons d'alumine a
600 s.
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Figure 4.10. Distributions du flux thermique total dans I'ensemble matrice-poingcon-
échantillon calculées respectivement pour les échantillons de cuivre (a) et d'alumine (b) a
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Figure 4.11. Distributions des flux de chaleur directionnels ("verticaux™ et "horizontaux")
dans I'ensemble matrice-poingon-échantillon calculées respectivement pour les échantillons

de cuivre et d'alumine a 600 s.

4.4.2.2. Distributions de la densité de courant électrique et du champ électrique

Les figures 4.12 et 4.13 présentent les distributions de densité de courant électrique "totale"
et "directionnelle™ dans le dispositif SPS, spécifiguement calculées pour les échantillons de
cuivre et d'alumine a l'instant t = 600 secondes. Nous pouvons voir que la densité de courant
totale a une valeur plus élevee dans I'échantillon de cuivre que dans I'échantillon d'alumine
(figures 4.12 (a) et 4.12 (b)) ; cela est d aux différences de résistivités et de conductivités
électriques du cuivre et de l'alumine. Les figures soulignent que la différence de distribution
de la densité de courant électrique se localise principalement dans I'ensemble poingcon-
matrice-échantillon ou le changement de matériau de I'échantillon a eu lieu. En outre, dans les
deux cas, en raison des conditions limites et de la direction du mouvement du courant
électrique, on constate que la valeur absolue de l'intensité du vecteur de la densité de courant
est plus grande dans la direction verticale que dans la direction horizontale comme illustré par
les figures 4.13 (a), (b), (c) et (d). Dans la direction verticale, le courant électrique traverse
librement I'échantillon de cuivre, un bon conducteur électrique, tandis que l'alumine, en

agissant comme un isolant, sert d'obstacle au courant électrique.
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Figure 4.13. Distributions de la densité de courant électrique directionnelle ("Horizontale" et
"Verticale") dans I'ensemble matrice-poingon-échantillon calculées respectivement pour les

échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s.

De méme, la figure 4.14 expose de maniere détaillée les distributions d'intensité du champ
électrique total dans le dispositif SPS, calculées respectivement pour les deux cas
d’échantillonnages, le cuivre et I'alumine a I’instant 600 s. Nous pouvons constater qu'il existe
une grande différence entre les deux cas, que ce soit au niveau des valeurs ou au niveau de la
facon de la distribution de l'intensité du champ électrique. Ceci est tout a fait évident et
attendu puisque le cuivre est un bon conducteur électrique par rapport a l'alumine, qui agit
comme isolant. Ainsi, dans le cas de I'échantillon de cuivre, le courant électrique circule
librement dans I'échantillon et l'obstruction du flux du courant électrique aura lieu juste au
niveau du poingon en raison de la grande variation de section ; cela explique l'observation
selon laquelle I'intensité du champ électrique atteint des valeurs maximales aux positions des
deux poingons. En revanche, pour le cas de I'échantillon d'alumine, nous avons deux obstacles
qui génent la circulation du courant électrique : la grande variation de section au niveau du
poincon ; et la variation importante de section au niveau de I'échantillon lui-méme, dans ces
deux zones (poincon et échantillon) nous observons les valeurs maximales de I'intensité du
champ électrique. Cette analyse approfondie des distributions d'intensité du champ électrique
apporte des éclaircissements sur la maniére dont les caractéristiques électriques des matériaux
influent sur la propagation du courant électrique dans le processus SPS, soulignant ainsi

I'importance de considérations électriques dans la conception et I'optimisation des dispositifs.
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Figure 4.14. Distributions de l'intensité totale du champ électrique dans I'ensemble poingon-

échantillon calculées respectivement pour les échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s.

4.5. Conclusion

Des simulations numériques ont été réalisées pour étudier le comportement des couplages
thermiques, électriques et mécaniques. Ces physiques sont entiérement couplées pendant le
frittage SPS de matériaux céramiques et métalliques. Cette étude a été realisee dans le but de

mettre en évidence le comportement du couplage lui-méme.
D’apres cette étude nous pouvons conclure que :
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Le flux de chaleur et le flux de courant électrique démontrent une dépendance significative
a la nature spécifique de I'échantillon. En plus, I'échantillon de cuivre présente un flux de
chaleur plus prononcé et une densité de courant électrique plus élevée par rapport a
I'échantillon d'alumine.; mais ces différences ne suffisent pas a avoir une température plus
élevée dans le cuivre que dans I'alumine. Cela peut étre interprété par le fait que, bien que la
conductivité thermique de I'échantillon ait une grande influence sur la distribution du champ
de température et le flux de chaleur dans I'échantillon, sa résistivité électrique se révéle
comme le paramétre prédominant pour obtenir la valeur maximale de la température dans
I'échantillon. Par conséquent, la résistivité électrique donne une plus grande contrainte

thermique dans I'échantillon d'alumine que dans I'échantillon de cuivre.

La valeur du coefficient de Poisson régit la répartition des contraintes dans I'échantillon. Il
influence non seulement l'accroissement des contraintes dans la direction radiale mais
également la diminution des contraintes dans la direction axiale. Cette constatation souligne
I'importance des considérations mécaniques, notamment du coefficient de Poisson, dans la

compréhension et la modélisation des contraintes résultant du processus de frittage SPS.
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Chapitre 5 : Etude numérique de I’effet du courant et de la pression appliqués au dispositif SPS

sur son comportement thermoélectrigue et mécanique

5.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons faire une étude sur I’effet du courant et la pression appliqués
au dispositif SPS dans le but de trouver les valeurs optimales de ces derniers pour pouvoir
produire des échantillons avec des caractéristiques améliorées. Nous avons utilisé le modéle
du chapitre quatre avec les mémes conditions et les mémes échantillons et en changeant juste
les valeurs de pression et du courant électrique. Dans la deuxiéme partie de ce chapitre nous
allons présenter une expérience de frittage conventionnel que nous avons fait au niveau du

département de métallurgie a I’université de Badji Mokhtar Annaba.

5.2. Considéerations générales

Dans cette partie, une attention particuliere doit étre accordée a la détermination des
meilleures conditions de fonctionnement du dispositif SPS, qui permettront d'obtenir un
produit plus dense et plus homogéne dans un temps plus court. La détermination des
conditions optimales de courant et de pression appliquées au dispositif SPS constitue I'objectif
de cette tache. Ces conditions permettent d'expliquer et de justifier les parametres de
fonctionnement utilisés expérimentalement (1000 A et 8,72 MPa) dans les travaux précédents.
Pour mener & bien la tdche susmentionnée, il est nécessaire d'étudier les effets du courant
électrique et de la pression appliquée au systeme (dispositif SPS) sur son comportement
thermoélectrique et mécanique [100].

5.2.1. Conditions aux limites

Nous avons utilisé les mémes conditions aux limites de chapitre quatre sauf les valeurs de

pression mécanique appliquée et du courant électrique.

Le potentiel électrique initial est fixé a zéro, la température initiale de l'ensemble du
systeme est considérée égale a la température ambiante de 300 K, et les champs de contrainte

et de déformation sont initialement absents.
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5.2.2. Potentiel électrique et conditions aux limites thermiques

- Toutes les surfaces extérieures du systeme (dispositif SPS) sont supposées étre
électriquement isolées, a I'exception de la surface supérieure de I'électrode supérieure, qui est
soumise a un courant électrique (DC) varier, et de la surface inférieure de I'électrode

inférieure, qui est soumise a un potentiel électrique de 1 V.

- Dans ce travail, les résistances de contact électrique et thermique sont négligées. Ces
hypothéses irréalistes peuvent étre justifiées par les expériences réalisées dans [101, 102].
D'autre part, il a été souligné dans plusieurs travaux antérieurs que les effets de ces résistances

sont minimes (négligeables) [106, 107].

- Sur toutes les surfaces externes, le transfert de chaleur par rayonnement est négligé dans ce
travail pour deux raisons : la premiere est due a la symétrie horizontale de I'empilement formé
par I'outil en graphite ; les pertes radiatives sur les faces horizontales/verticales (surfaces de la
machine SPS) sont supposées étre absorbées par les faces opposées. Deuxiemement, la
machine SPS est recouverte d'une chambre fermée (isolée de son environnement). En outre, le
transfert de chaleur par rayonnement est négligé, comme dans la plupart des travaux
antérieurs [68, 101].

- Sur toutes les surfaces verticales externes, le transfert de chaleur par convection de toutes les
surfaces externes du dispositif SPS est pris en compte. Un coefficient de transfert de chaleur,

h, est estimé ici égal a5 W m2 K2,
-Sur les surfaces supérieure et inférieure de I'électrode, la température est fixée a 300 K [68].

5.2.3. Conditions aux limites d'équilibre mécanique

- Toutes les surfaces externes du systeme sont considérées comme des surfaces libres a
I'exception de I'extremité supérieure de I'électrode supérieure qui est soumise a une pression et

de I'extrémité inferieure de I'électrode inférieure qui est considérée comme un support fixe.

- Le frottement est négligé dans ce travail afin de simplifier la simulation. En outre, le
frottement entre toutes les autres surfaces de contact restantes du dispositif est négligé. Cette

hypothése peut étre justifiée par le fait que la force appliquée est perpendiculaire a presque
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toutes les surfaces de contact. Cette hypothése peut également étre justifiée en se référant aux

expeériences réalisees dans [101, 102].

5.2.4. Courant et pression appliqués

Pour cette étude nous avons résume les valeurs de courant électrique et de la pression

mécanique appliqués en deux cas comme suite :

Cas 1 : pour étudier I’effet du courant électrique appliqué nous avons fixé la valeur de la
pression appliquée a 8,72 MPaet en augmentant le courant appliqué a 1500 A puis en le
diminuant jusqu’a les valeurs de 1000A et 500 A,

Cas 2 : pour étudier I’effet de la pression mécanique appliquée nous avons fixé la valeur du
courant électrique appliqué a 1000 A MPa et en augmentant la pression appliquée a 15 MPa

puis en le diminuant jusqu’a les valeurs de 8,72 MPa et 5 MPa.
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Tableau 5.1. Expeériences numériques réalisées pour déterminer les conditions optimales de

courant et de pression appliqués [100].

Courant | Pression | échantillon | Contrainte max | Contrainte min La Température | Condition d’opération
appliqué, | appliquée, (Von-Mises), | (Von-Mises), | différence | Max, Tmax /K
MPa o, _IMPa o, . IMPa | relative”
A max min
Effet du courant électrique appliqué (Cas 1)
500 8.72 Alumine |193.05 18.278 90.531% |493.15 Acceptable
Cuivre 138.4 68.429 50.557% |490.29 Optimal
1000 8.72 Alumine |454.52 83.026 81.733% |1061.9 Utilisé dans
I’expérience de [68]
z cuivre 136.3 66.094 51.508% | 1051.3 Utilisé dans
) I’expérience de [68]
1500 8.72 Alumine |974.01 224.71 76.929% | 1804.3 Inacceptable
cuivre 133.87 63.031 52.916% |1787.6 Refusé (température
max dépasse la
température de fusion)
Effet de la pression appliquée (Cas 2)
1000 5 Alumine |488.36 109.88 77.500% |1061.9 Optimal
cuivre 77.071 36.557 52.567% |1051.3 Acceptable
1000 8.72 Alumine |454.52 83.026 81.733% |1061.9 Utilisé dans
I’expérience de [68]
N
§ cuivre 136.3 66.094 51.508% |1051.3 Utilisé dans
I’expérience de [68]
1000 15 Alumine |461.13 38.615 91.626% |1061.9 Acceptable
cuivre 236.45"" 115.96 50.957% |1051.3 Refusé (déformation
plastique)

5.3. Discussion de résultats

5.3.1. Comportement thermoélectrique

Les courbes de la figure 5.1 montrent les évolutions temporelles de la densité de courant

pour les deux échantillons dans les deux cas de courant appliqué de 1500 et 500 A,

respectivement. Rappelons que les prédictions ont été faites pour une pression appliquée de
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8,72 MPa. Pour I’alumine, la densité de courant demeure nulle a I'intérieur de 1'échantillon
dans tous les cas, du fait de la nature isolante électriquement de I'alumine. En revanche, pour
le cuivre, la densité de courant augmente dans I'échantillon avec I'augmentation du courant, en

raison de la conductivité électrique du cuivre [129].

Les modifications préalablement mentionnées dans la densité du courant électrique
exercent une influence sur le comportement thermique au sein des échantillons. En effet, les
courbes de la figure 5.2 montrent les évolutions temporelles du flux de chaleur dans les
échantillons. Ces courbes mettent en évidence I'impact substantiel du passage du courant
électrique a travers I'échantillon, particulierement sur le flux thermique, résultant de la
génération de chaleur par effet Joule ; en effet, lorsque le courant appliqué est multiplié par 3,
le flux thermique augmente d'environ dix fois dans le cuivre et d'environ cing fois pour
I’alumine. Par ailleurs, les courbes de la figure 5.3 montrent les évolutions temporelles de la
température dans les échantillons. Contrairement aux variations précedentes du flux de
chaleur, indiquant des valeurs supérieures dans le cuivre par rapport a I'alumine, I'évolution de
la température atteint des valeurs plus élevées dans I'alumine que dans le cuivre. De plus,
I'augmentation du courant appliqué de trois fois provoque une hausse de plus de quatre fois de
la température. Cette analyse conduit a la conclusion que la circulation du courant électrique a
travers I'échantillon n'exerce pas une influence majeure sur le comportement thermique des
échantillons. Au contraire, c'est la resistivité électrique qui émerge comme le principal facteur
déterminant de ce comportement. Ces résultats mettent en évidence l'importance de la
résistivité électrique dans la génération de chaleur, soulignant ainsi la nécessité de prendre en

compte ce paramétre dans la conception et I'optimisation des processus SPS [100].
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Figure 5.1. Evolution temporelle de la densité de courant électrique dans les échantillons de
cuivre et d'alumine prédite pour les deux cas d'application du courant de 1500 et 500 A,
respectivement (cas 1).
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Figure 5.2. Evolution temporelle du flux de chaleur dans les échantillons de cuivre et
d'alumine prédite pour les deux cas de courant applique de 1500 et 500 A, respectivement
(Cas 1).
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Figure 5.3. Evolution temporelle de la température dans les échantillons de cuivre et
d'alumine prédite pour les deux cas de courant appliqué de 1500 et 500 A, respectivement (cas
1).

5.3.2. Comportement mécanique

Les figures 5.4 a 5.7 montrent les distributions de "contraintes de Von Mises" et de
déformations "équivalentes" pour tous les cas. Les calculs ont été effectués pour le cas 1 et le
cas 2 respectivement, comme indiqué dans le tableau 4.

5.3.2.1. Discussion sur la détermination des conditions optimales de courant et de

pression appliqués

-Les figures 5.4 a 5.7 montrent que les distributions des contraintes et des déformations sont
similaires dans les deux cas d'échantillons car elles sont directement liées par la loi de Hooke.
Dans tous les cas, les valeurs maximales des contraintes et des déformations sont situées sur

les bords de I'échantillon (tout type d'échantillon).

-L'exposition des echantillons étudiés aux conditions des cas 1 et 2 conduit a des modeles tres
différents de distribution des contraintes et des déformations dans I'échantillon. Ces modeles

peuvent étre résumés comme suit :
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Cuivre dans les conditions (cas 1 et cas 2)

Pour le cuivre, on observe une variation importante de contrainte et de déformation entre
les bords et le centre de I'échantillon lorsque le courant électrique est élevé (cas 1 avec
1500A, voir figures 5.4 (a) et 5.5 (a) et tableau 5.1) ou lorsque I'on applique une faible
pression (cas 2 avec 5 MPa, voir figures 5.6 (a) et 5.7 (a) et tableau 5.1). Cependant, dans
notre cas, l'application d'une pression élevée de 15 MPa (cas 2) a donné une valeur de
contrainte elevée (environ 236 MPa) qui est supérieure a la limite élastique du cuivre (voir
tableau 4) ; cela nous incitera a conserver la valeur de pression appliquée de 8,72 MPa et a
appliquer un courant de 500 A comme les meilleurs choix pour obtenir un meilleur état des

contraintes et des déformations dans I'échantillon.
Alumine dans les conditions (cas 1 et cas 2)

Pour I’alumine, on observe une grande variation de contrainte et de déformation entre les
bords et le centre de I'échantillon lorsque le courant de 500 A est appliqué (cas 1 avec 500 A)
et lorsque la valeur de pression la plus élevée est appliquée (c.-a-d. cas 2 avec 15 MPa). Par
conséquent, l'augmentation du courant électrique et la diminution de la pression appliquée se
traduisent par un meilleur état de contrainte et de déformation dans I'échantillon. Cependant,
dans notre cas, l'application d'un courant électrique de 1500 A (cas 1) a donné une valeur de
contrainte élevée (environ 1185 MPa), ce qui est considéré comme inacceptable ; cela nous
incitera a conserver la valeur de courant appliquée de 1000 A et la pression appliquée de 5
MPa comme les meilleurs choix pour obtenir un meilleur état (distribution) de contrainte et de

déformation dans I'échantillon d'alumine.

Dans cette partie du présent travail, lI'objectif est de trouver la distribution la plus
homogéne des contraintes et des deformations dans I'échantillon ; nous concluons donc que
les meilleures conditions pour obtenir un meilleur état de contrainte et de déformation sont les

suivantes :

* Un courant appliqué de 1000 A et une pression de 5 MPa sont les meilleures
conditions pour I'échantillon dalumine.
* Un courant appliqué de 500 A et une pression de 8,72 MPa représentent les meilleures

conditions pour I'échantillon de cuivre.
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Figure 5.4. Vues en coupe des distributions des contraintes de von Mises dans les
échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s. Le systéme est soumis a différentes intensités de

courant électrique et la pression est fixée a 8,72 MPa (cas 1).
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(f) échantillon d’alumine (500A et 8.72MPa)

Figure 5.5. Vues en coupe des distributions de déformation de Von Mises dans les

échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s. Le systéme est soumis a différentes intensités de

courant électrique et la pression est fixée a 8,72 MPa (cas 1).
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(a) échantillon de cuivre(1000A et 5MPa) (b) échantillon d’alumine (1000A et SMPa)

(c) échantillon de cuivre(1000A et 8.72MPa)  (d) échantillon d’alumine (1000A et 8.72MPa)

(e) échantillon de cuivre (1000A et 15MPa) (f) échantillon d’alumine (1000A et 15MPa)

Figure 5.6. Vues en coupe des distributions de contraintes de VVon Mises dans les échantillons
de cuivre et d'alumine a 600 s. Le systeme est soumis a différentes pressions et le courant est
fixé a 1000 A (cas 2).
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Figure 5.7. Vues en coupe des distributions des deformations de Von Mises dans les
échantillons de cuivre et d'alumine a 600 s. Le systéme est soumis a différentes pressions et le
courant est fixé a 1000 A (cas 2).
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D'aprés cette étude, nous avons trouvé que :

A une valeur constante du courant appliqué, l'augmentation de la pression appliquée
n'affecte pas le champ de température dans I'échantillon, mais elle entraine une
augmentation de la valeur de la contrainte dans I'échantillon et sa distribution n'est pas
homogéne. Cependant, avec une valeur constante de la pression appliquée,
l'augmentation du courant électrique appliqué augmente la température qui a son tour
contribue a augmenter la valeur de la contrainte dans I'échantillon mais sa distribution
n'est pas homogene.

» Pour obtenir un matériau plus homogene par la méthode SPS, il est nécessaire de tenir
compte du fait que I'échantillon est un matériau électriquement conducteur ou non
conducteur. En effet, la circulation du courant électrique dans I'échantillon joue un
réle important dans les caractéristiques obtenues de I'échantillon.

« L'étude numérique est en bon accord avec l'expérience. En effet, elle montre que les
meilleures conditions SPS pour obtenir un matériau plus homogene sont un courant de
1000 A et une pression de 5 MPa pour I'alumine, un courant de 500 A et une pression

de 15 MPa pour le cuivre.

5.4. Une expérience de frittage au niveau du département de métallurgie

Pour approfondir le contenu de cette these, nous avons effectué une expérience
significative de frittage conventionnel au sein du département de métallurgie de l'université
BADJI MOKHTAR ANNABA. Cette démarche visait a élargir nos connaissances sur les
techniques de fabrication des matériaux par les procédés de déformation plastique. Pour la
suite de ce chapitre, nous allons discuter les différentes étapes méthodologiques pour

transformer une poudre fine en pastilles consolidées par la methode de frittage conventionnel.

5.4.1. Préparation de poudre

Durant cette étape, la sélection des types de poudres et de leurs quantités est effectuée sur
la base de nos objectifs spécifiques et le type d'alliage que nous souhaitons d'obtenir par le
processus de frittage. La détermination précise de ces parametres est d'une importance pour la

réussite de I'expérience, influengant directement les propriétés finales des pastilles résultantes.
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Une fois les choix établis, les quantités de poudres sont déplacé vers le broyeur, ou le
processus de mélange est commence. La, les poudres subissent une transformation
minutieuse, nécessitant plusieurs heures d'opération pour garantir une homogénéité parfaite de

la poudre finale. La durée de cette étape peut varier en fonction des types de poudres utilisées.

Il convient de souligner que cette étape est importante pour le frittage d'alliages, ou la
composition précise des poudres influence directement la structure et les propriétés
mécaniques du matériau résultant. Cependant, dans le cas de poudres composées d'un seul

type de matériau, cette étape sera négligeable.

5.4.2. Le compactage de poudre

Dans le processus de fabrication, I'étape cruciale suivante consiste a transformer la poudre
préparée, obtenue par un processus de broyage minutieux, en une forme solide et cohérente.
Cette métamorphose s’effectue au sein d'une matrice en acier robuste, encadrée par deux
pistons, I'un supérieur et l'autre inférieur, comme illustré dans la Figure 5.8 L’utilisation d'une
presse hydraulique, présentée par la Figure 5.9, est essentiel a cette étape. La presse
hydraulique, que nous avons utilisé dans cette expérience, est une machine de la marque
américaine "CARVER". Cette unité a la capacité d'appliquer une pression extréme allant
jusqu'a 7000 PSI (48 MPa) grace a une force de 100 kN.

L'objectif fondamental de cette opération est de donner a la poudre une forme définie,
permettant ainsi d'obtenir une structure solide et cohérente. La pression mécanique appliquée
lors du compactage est étudiée, visant a garantir non seulement la consolidation efficace de la
poudre, mais également la préservation de ses propriétés. Cette phase de compression
hydraulique est cruciale pour garantir la qualit¢ du produit final, assurant ainsi les
spécifications requises. La précision de la presse hydraulique "CARVER™ constitue un
élément clé de notre démarche, offrant une assurance supplémentaire quant a la réussite du

processus de mise en forme de la poudre.
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Figure 5.9. La machine de compactage utilisé.

5.4.3. Le frittage

L'étape de frittage qui succéde au compactage constitue une phase fondamentale dans notre
processus de fabrication, ou la poudre deviendra une structure solide et cohérente. Cette étape
est réalisée a un four de pointe de la marque allemande NABERTHERM GMBH (figure 5.10)
avec une vitesse de chauffage de 50°C/min, déclenchant une séquence thermique précise et
efficace.
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Cette étape consiste a mettre les echantillons dans un tube de frittage en céramique, qui est
représenté dans la figure 5.11. Au cours de l'opération de frittage, un flux régulé de gaz
d’argon est introduit pour évincer toute présence d'oxygéne. Cette étape vise a contrer les
effets déléteres de I'oxydation, préservant ainsi l'intégrité des échantillons et leur composition

chimique.

L'approche de frittage sous vide autorise 1’évacuation de l'air a l'aide d'une pompe,
instaurant un environnement dépourvu d'oxygene tout au long du processus. Cette méthode,
bien que moins courante, offre une perspective intéressante pour des applications spécifiques,

nécessitant un contréle encore plus poussé des conditions atmosphériques.

L'étape de frittage, nécessitant pres d'une journée, commence par un traitement thermique
de cing heures. A la cl6ture de cette phase intense, la machine est méthodiquement éteinte,
mais le ballet thermique ne s'achéve pas brusquement. Les échantillons, immergés dans la

convection libre, suivent un refroidissement naturel.

Le frittage lui-méme est un acte en deux parties. La premiére consiste a élever la
température a 600°C, offrant une période de deux heures pour la consolidation structurale.
Puis, la température s'éleve de 600°C a 900°C, prolongeant cette immersion a une durée de
trois heures supplémentaires. A l'apogée de cette séquence, la machine s'éteint, mais les
échantillons persistent dans leur voyage thermique, se laissant envelopper par la convection

libre, bercés par la constance apaisante de I'argon.

Figure 5.10. Le four de frittage utilisé avec I’installation de 1’alimentation de 1’argon
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Figure 5.11. Les pastilles compacté dans le tube de céramique

5.5. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons déterminé que les meilleures conditions SPS permettant
d'obtenir un matériau plus homogéne pour notre cas d'étude sont les suivantes : un courant
d'entrée de 1000 A et une pression appliquée de 5 MPa pour I'échantillon d'alumine, ainsi

gu'un courant de 500 A et une pression de 15 MPa pour le cuivre.

Pour la suite du travail, nous avons réalisé une expérience au sein du département de

métallurgie de l'université de Badji Mokhtar a Annaba pour améliorer ce travail.
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Chapitre 6 : Etude d’optimisation des conditions mécanique pendant le frittage SPS

Résumé

Ce chapitre, initialement prévu dans cette thése, a été retiré car il est toujours en cours
d'évaluation pour publication dans une revue scientifique. Bien que son contenu ne soit pas
détaillé, il aborde une étude approfondie sur l'optimisation des parameétres du procedé de
frittage par plasma d'étincelles (SPS) pour améliorer I'nomogénéité des propriétés mécaniques

et thermiques de I'alumine.

L'objectif de ce travail était de minimiser les écarts de contrainte de Von-Mises dans les
échantillons frittés en utilisant une approche de modelisation numérique basée sur le plan
d'expériences de Box-Behnken. Les principaux paramétres étudiés comprennent la pression
appliquée, la hauteur et le diamétre de I'échantillon. Les simulations ont permis d'identifier les
conditions optimales pour obtenir une distribution de contrainte plus homogéne, assurant ainsi

une amélioration des propriétés du matériau final.

Les résultats ont montré que l'augmentation de la hauteur et du diamétre, combinée a une
pression adaptée, réduit significativement les écarts de contrainte, favorisant une meilleure
homogénéité mécanique et thermique. La densité de courant électrique a également été
analysée, révélant que des diameétres plus grands réduisent les gradients thermiques, tandis

que des hauteurs plus grandes les augmentent.

En résumé, cette étude met en évidence que des parametres tels qu'une pression de 20
MPa, une hauteur de 8 mm et un diametre compris entre 34,5 mm sont optimaux pour
améliorer la qualité des éechantillons frittés SPS. Ces résultats offrent des perspectives
intéressantes pour le contrle de ce procédé, mais leur inclusion dans la thése n'est pas

possible immédiatement en raison du processus de publication en cours.
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Conclusion générale :

Ce travail consiste a une modélisation numérique du comportement thermomeécanique au
cours des procedés de déformation plastique et de solidification, en mettant particulierement
I'accent sur le frittage et le frittage SPS, a été le fil conducteur de cette thése. A travers cing
chapitres distincts, notre exploration a couvert une gamme diversifiée d'aspects liés a ces

processus complexes.

Dans les premiéres parties, nous avons posé les bases nécessaires en abordant le
comportement thermomeécanique des matériaux, explorant les différents procédes de
déformation plastique et de solidification, et élaborant un modéle mathématique pour

comprendre le couplage thermoélectrique et mécanique lors du frittage.

Les derniéres parties se sont concentrées sur la mise en ccuvre du modéle 3D développé
précédemment. A travers des simulations numériques en utilisant le logiciel ANSYS, nous
avons examiné en détail le comportement des couplages thermiques, électriques et
mécaniques pendant le processus SPS. Nous avons approfondi notre exploration en se
penchant sur l'optimisation des paramétres du dispositif SPS. Utilisant le modele déeveloppé
précédemment, nous avons analysé I'effet du courant et de la pression appliqués au dispositif,
ainsi que les dimensions de 1’échantillon. Les résultats obtenus ont révélé des éléments

cruciaux :

e Le flux de chaleur et du flux de courant électrique dépendent significativement a la
nature spécifique de I'échantillon.

e Les différences entre I'échantillon de cuivre et celui d'alumine en termes de flux de
chaleur, densité de courant électrique, et distribution de température.

e L'influence de la résistivité électrique sur la température maximale dans I'échantillon,
mettant en lumiére son réle crucial dans le processus de frittage SPS.

e Le coefficient de Poisson a un impact crucial sur la distribution des contraintes,
soulignant I'importance des considérations mécaniques dans la modélisation des
contraintes résultant du frittage SPS.

e A une valeur constante du courant appliqué, l'augmentation de la pression appliquée
n'affecte pas le champ de température dans I'échantillon, mais elle entraine une
augmentation de la valeur de la contrainte dans I'échantillon et sa distribution n'est pas

homogeéne.
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e Cependant, avec une valeur constante de la pression appliquée, I'augmentation du
courant électrique appliqué augmente la température qui a son tour contribue a
augmenter la valeur de la contrainte dans I'échantillon mais sa distribution n'est pas
homogeéne.

e L'effet différencié de la pression et du courant sur le champ de température et la
distribution de contraintes dans I'échantillon.

e La nature conductrice électriquement ou non conductrice de I'échantillon a une
importance cruciale pour obtenir un matériau homogene par la méthode SPS.

e Pour notre cas d’étude et pour notre configuration SPS, les meilleures conditions SPS
pour obtenir un matériau plus homogeéne sont un courant d'entrée de 1000 A et une
pression appliquée de 5 MPa pour I'échantillon d'alumine, un courant d'entrée de 500
A et une pression appliquée de 15 MPa pour I'échantillon de cuivre.

e L’augmentation de la hauteur assure une certaine homogénéite dans la distribution de
contrainte axiale et donc une homogénéité dans les propriétés du matériau obtenu.

e |l est crucial de choisir soigneusement les parameétres (pression appliquée, diametre et
hauteur de I'échantillon) pour obtenir une distribution plus homogéne des contraintes
et donc des propriétés plus homogenes dans le matériau final.

e Nous avons trouvé que les valeurs optimales des paramétres de frittage plasma
étincele d’un échantillon d’alumine en appliquant un courant électrique de 1000 A
sont: P =20 MPa; H=8mm ;D =34,5mm

Cette thése offre ainsi une contribution substantielle a la compréhension approfondie du
comportement thermomécanique dans les procédés de déformation plastique et de
solidification, avec le frittage comme point central. Les résultats déetaillés ouvrent la voie a
des perspectives futures et a I'optimisation pratique de ces processus, contribuant ainsi au

domaine de la fabrication de matériaux avancés.
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