UNIVERSITE DE SAAD DAHLAB DE BLIDA

Faculté de Technologie
Département de Génie Mécanique

MEMOIRE DE DOCTORAT

Spécialité : Génie mécanique

ETUDE DE LA TEMPERATURE D’EQUILIBRE DANS LE

PROCESSUS DE MECANOSYNTHESE

Par
Djilali ZIDANE

Devant le jury composeé de :

Y.BENKHEDDA Professeur, U.S.D, Blida Président
A.KELLOU Professeur, U.S.T.H.B, Alger Examinateur
M.BOUNAZEF Professeur, U.D.L, Sidi Bel Abbes Examinateur
M.AZZAZ Professeur, U.S.T.H.B, Alger Examinateur
M.HADJI Professeur, U.S.D, Blida Directeur
S.BERGHEUL Professeur, U.S.D, Blida Co-directeur

Année universitaire 2012-2013



RESUME

La mécanosynthése est un procédé meécanique d’atabodes nanomatériaux, il
est basé sur le choc répété des billes contrpdeiules de poudre élémentaire ou pré-
alliée a l'intérieur d’une enceinte étanche.

Nous présentons dans cette étude, l'influenceedmins parametres de broyages
(géométriques, dynamiques et thermophysiques) sasuerhpérature d’équilibre, qui est
intimement liée au processus de diffusion thermidaes la structure cristalline pour la
synthése des poudres d’Al et de Ti dans un broplamétaire « type PM 400 ».

Ce travail a pour objectif de corroborer des étumlgeerimentales sur la technique
de la mécanosynthese par des études théoriquasayment le calcul de la température de
contact au point d’'impact des billes avec et samsdpe compacte, en présentant deux
modeéles mathématiques ainsi que le calcul de lmpdeature de refroidissement de la
poudre, d'autre part un autre modéle mathématiglegifr au calcul du phénoméne de

diffusion des lacunes a été développé.



ABSTRACT

Mechanical alloying (MA) is a ball milling procesgere particles powder placed
in the ball mill is subjected to high energy cadis from the balls.

We present in this study, the influence of somengsdacal, dynamic, and
thermophysical parameters on the equilibrium tempee of milling which is interrelated
to thermal diffusion process in crystalline struetto synthesis Al and Ti powders in PM
400 planetary ball mill.

This study aims to corroborate experimental studiresnechanical alloying by
theoretical studies, especially the calculationthed contact temperature of balls impact
with and without powder by showing two mathematicaldels, and also the calculation of
cooling temperature of the powder, in addition,thkeomathematical model for computing

vacancies of diffusion phenomenon was developed.
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INTRODUCTION

Depuis une dizaine d’années, les nanomatériaux [fobjet d’une considération
importante en raison que, cette nouvelle classaatériaux offre une gamme de propriétés
tres prometteuses que celle des matériaux classiguegrain micrométrique dues
essentiellement a la réduction importante de l#letales grains jusqu'a I'échelle

nanometrique.

La particularité de ces matériaux est qu'ils préssnune amélioration simultanée
des propriétés physiques et mécaniques, par corspara celles du matériau massif. Par
exemple dans le domaine aéronautique, les équigsrdergénie électrique et magnétique
a base de nanomatériaux, en plus de leurs grapddgermances, possedent un volume et
un poids trés réduit ainsi qu'une stabilité a tlastes températures. C’est un facteur

déterminant dans le choix des équipements embarqués

De nombreuses méthodes d’élaboration de ces matésie sont développées et
parmi celle-ci la mécanosynthése ou le broyageausehénergie. Elle permet d’envisager
une production a I'échelle industrielle en rais@enswn faible colt de mise en ceuvre et la
facilité avec laquelle on peut élaborer de grargieantités de matériaux. Cette technique
d’élaboration constitue aujourd’hui un des modeélatioration d’alliage amorphe de
composeés intermétalliques ainsi que certains sysadtifficiles a aboutir par des méthodes
classiques telle que la fusion-solidification.

Notre travail consiste essentiellement de faire émee générale sur I'évolution de

I'aspect thermique de la techniqgue de mécanosyathieson processus de diffusion.

Notre travail a été scindé en quatre chapitres :
Une revue bibliographique a été menée au chapiére lue de mieux assimiler les

connaissances actuelles sur les nanomatériauxs l@uopriétés et leurs modes
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d’élaboration, plus précisément la mécanosynthéseseconde partie du chapitre 1 porte
sur I'évolution des connaissances de la tempéraleifgroyage a I'intérieur de la jarre par
utilisation de moyens électroniques de détectiod'@tregistrement et la troisieme partie
de ce chapitre traite le phénoméne de diffusioadi@rocessus de mécanosynthese.

Le chapitre 2 est consacré a la détermination deerdgpérature de broyage a
I'intérieur d’'une jarre en se basant sur deux mesléhathématiques de deux billes en
collision avec et sans poudre compacte et en tec@mpte de certains parametres de
broyage de types géomeétriques, dynamiques et tipdrysmues ou le broyeur planétaire
utilisé est du type « PM 400 ».

Dans le chapitre 3, nous étudions le phénomeéndfiisidn des lacunes dans les
particules de poudre durant le processus de mégathése, un modéle mathématique a
éte adopté afin d’évaluer le taux d’annihilationsdacunes en fonction du temps de
broyage et de la température qui, elle méme estdiéa vitesse de choc des billes ainsi
gu’en fonction des variables thermodynamiques.

Le chapitre 4 donne une étude de modeélisation etodeeption d’'un systeme de
broyeur plus efficace, qui ne consomme pas assézedjie durant le broyage de la
poudre. La seconde partie de ce chapitre exard@wellition du gradient de température a
travers la poudre broyée et le temps de refroidisse de cette derniere a la température
ambiante.

Une conclusion générale résume les résultats obtenu
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CHAPITRE 1
ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1. Introduction des nhanomatériaux

Les nanotechnologies englobent toutes les techsipelmettant la manipulation et
I'élaboration de matériaux & I'échelle du nanomét@°® m) .C'est un domaine privilégié
d’étude en ce début de 21eme siécle, car ses appiis potentielles dans I'industrie sont

nombreuses et extrémement variées [1].

1.2. Définition des nanomatériaux

Les matériaux nanostructurés ou nanomatériauxpaordéfinition des solides dans
lesquels un parametre au moins (orientation duatéseistallin, composition chimique,

(densité atomique) varie sur une échelle nanomtrigomme montre la figure 1.1.

Figure 1.1: Représentation schématique d’une iarabsre 2D, ou les grains

cristallisés (en blanc) saés Ipar des joints de grains (en orange).
Source : P.Baviera, S.Harel, H&Baet M.Grosbras, « Elaboration and
structure of nanostructured TiCXRD and HRTEM Study », Laboratoire de
Métallurgie Physique, vol. 44, I9°pp. 2721-2727, 2001.

La définition des nanomatériaux regroupe ainsirdagriaux dont les structures et

les propriétés physiques sont tres diverses etsmntent caractéristiques de la technique
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d’élaboration. Malgré cette diversité, tous ces ématix partagent 3 caractéristiques
fondamentales :
» Des domaines atomiques confinés a moins de 10Cams al moins une
dimension ;
» Une fraction significative d’atomes associés amwirennement interfacial,

» Des interactions entre ces différents constituants.

1.3. Généralités sur les nanomatériaux

Un des résultats basiques de la physique et dditaiec du solide est que les
propriétés des solides dépendent de la microsteictla composition chimique,
I'arrangement des atomes et de la dimension ddesoBi un ou plusieurs des parameétres
cités changent, alors les propriétés du solide gdwn aussi [3]. De ce fait, les
nanomatériaux avec une taille de grains réduitemethaute densité d’interfaces acquierent

des propriétés qui souvent different de cellesnaai®riaux conventionnels [4].

1.3.1. Propriétés optigues

Dans le domaine optique, la taille réduite des utéfanodifie profondément les
propriétés optiques, vers plus de transparences [Baocas des matériaux ferroélectriques,
comme le titanate de baryum la combinaison d’eftitsensionnels (la taille des grains
devient inférieure a une taille typique de domaieel’effets surfaciques (I'énergie de
surface modifie la stabilité des phases) et la ératpre de curie permet de définir une
taille de grains optimale pour la permittivité éiérique [5].

1.3.2. Propriétés chimigues

Les matériaux de taille nanométriques ont des @t&Es chimiques qui different de

celles des matériaux massifs [6].

1.3.3. Propriétés électrigues

On peut moduler la résistivité des nanocompositescantrélant la taille des
particules métalliques et la distance entre elles. composites préparés par Abeles et al
[7] ont trouvé des applications comme résistanages das circuits électroniques. Un des
problemes fondamentaux les plus étudiés est celladransition métal-isolant dans les

particules métalliques nanométriques.
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1.3.4. Propriétés magnétiques

Parmi les propriétés magnétiques améliorées, lianadlon du champ coercitif et
'aimantation rémanente dans les alliages nandsirég lorsqu’on diminue la taille des
particules.

En effet, 'augmentation de la fraction atomiquéelia la surface et/ou interface
entraine un effet de plus en plus important suplepriétés magnétiques .De méme, les
propriétés intrinseques du matériau (aimantatiamgmée, anisotropie magnétocristalline)
sont fortement influencées par la taille des pales. Récemment, Murali [8] a observé un

effet magnétique trés élevé dans des nanocompasditase de grenats de gadolinium.

1.3.5. Propriétés mécaniques

Dans le domaine mécanique, la présence d’'une oustite joints de grains et de
région intergranulaire en fraction volumique presqussi importante que celle des grains
eux-mémes peut conduire, dans les métaux et leamagues, a une dureté
considérablement accrue ou, au contraire, a de limges températures a de la

superplasticité. C’est 'une des motivations impotés des efforts actuels.

1.4. Classification des nhanomatériaux

Les nanomatériaux peuvent étre regroupés en c@&sgoaractéristiques de la
dimensionnalité de la nanostructure. On distingasi gur (figure 1.2), les nanostructures
0-D (clusters d’atomes), 1-D (multicouches mondatises), 2-D (surcouche

polycristalline) et 3-D (matériaux nanophaseés) [9].

Figure 1.2 : Classification des nanostructuresrskdor dimensionnalité.
Source : H. Guérault, «fRrétés structurales et magnétiques de poudresiaieifes
nanostructurées ;Wl=Fe, Ga) obtenues par broyage mécanique », Td&sdectorat,
université du Maine, Fran@000.
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1.5 Technigue d’'élaboration des nhanomatériaux

lls sont classés en 3 grandes catégories : voisigung; voie chimique et procédés

meécaniques (mécanosynthese).

1.5.1 Technique par voie physique

L’élaboration des nanoparticules peut étre réalidépartir d'une phase vapeur
extraite d'un matériau source par chauffage (fugioncreuset ou sans creuset) ou par
bombardement (faisceau d'électrons, pyrolyse laBems la plupart des cas, la vapeur du
solide que I'on souhaite former est refroidie palisions avec un gaz neutre et le matériau

est collecté sur une paroi froide.

1.5.2 Technigue par voie chimique

Plusieurs techniques de fabrication sont courammi#igées dans l'industrie. Dans
les réactions en phase vapeur, les matériaux @& vaporisés sont introduits dans un
réacteur CVD (Chemical Vapor Deposition) dans |édegmolécules de précurseurs sont
adsorbées a la surface d'un substrat maintenu teonerature adaptée.

Les réactions en milieu liquide donnent lieu a sigghéses et sont le plus souvent
effectuées a partir d'une solution aqueuse ou aygancontenant les réactants. La
précipitation des nanoparticules est obtenue pa mmodification des conditions de
I'eéquilibre physico-chimique, soit par co-précifia.

Enfin, les techniques sol-gel permettent de praddies nanomatériaux (optique,
magnétique, électronique, catalyseur, rém capteurs...) par le biais de réactions de

polymérisations inorganiques.

1.5.3. Technique par voie mécanique

Parmi les techniques d’élaboration par méthode nigoe, la technique dite
mécanosyntése consiste généralement a broyer ddsegamicrométriques qui en général,
varie de 1 a 3@m d’un ou de plusieurs alliages.

C’est la technique dont nous nous sommes basés miatings étude, pour la
réalisation d'une thése de Doctorat, en s'intémaissparticulierement sur l'aspect
thermique de la mécanosynthése.
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1.6 Mécanosynthése ou le broyage a haute énergie

1.6.1 Introduction

Contrairement au broyage classique utilisé deplaigoréhistoire pour réduire en
poudre les matériaux, le broyage a haute énergimgiede synthétiser, a température
ambiante, des matériaux organisés a I'échelle namigme, difficiles, voire impossibles a
obtenir par des méthodes classiques telles quadianf-solidification. Cette nouvelle
méthode de synthése a été développée par J. Berjiams les années 60 afin de disperser
de tres fines particules d'oxydes (O.D.S. = Oxidsp&rsion Strengthening) dans une
matrice métallique, dans le but d'améliorer sepnetés mécaniques [10]. A partir des
années 80, le broyage a haute énergie connaitritablé essor. On découvre en effet qu'il
permet de synthétiser toutes sortes de matériages:alliages amorphes [11-12], des
solutions solides sursaturées a partir d'élémentsmiscibles a I'équilibre
thermodynamique, des composés quasicristallins 1{]3-des alliages métalliques
désordonnés [15].

Deux terminologies sont employées pour définir leyhge a haute énergie : on
parle de mécanosynthesenéchanical alloyindg, quand les poudres initiales ont une
composition différente de celle(s) d'arrivée, et "deechanical milling", dans le cas

contraire.

1.6.2 Principe
La mécanosynthése ou le broyage a haute énerggistmi agiter plus ou moins

violemment, une poudre et des billes contenues da@snceinte étanche. Sous l'effet des
collisions, les grains de poudre sont alternativenugformés plastiqguement, fracturés et
recollés les uns aux autres, conduisant a un meldeg différents constituants. C'est le
rapport des fréquences de fracture et de collagdixqula taille finale des agrégats de
poudre (figure 1.3). Ces trois phénomenes sorragihe de I'obtention d'une structure
nanocristalline [16].

Cette technique, découverte au début des annéds 187ermis par des chocs
successifs crées a lintérieur des broyeurs du typPlanétaire », « Attriteur » ou
« Horizontal » d’obtenir des poudres constituéesratériaux composites souhaités.

Il est admis, qu'en mécanosynthése quatre élémeatgd nécessaires pour
I'élaboration des nanomatériaux, a savoir :

» Des poudres élémentaires ou pré-alliées constitagrbduit a élaborer ;

* Un moyen de choc : des billes ou des barreaux suladechnique adoptée ;
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* Un type de mouvement permettant des chocs sucsessdibcs aléatoires par
des palettes (cas des « Attriteur ») ou mouvemembllage-décollage (cas des
broyeurs planétaires, broyeurs horizontaux et tdlnes) ;

* Un conteneur, dans lequel se fait la mécanosyatless constitué de :

a) Jarres dans le cas des broyeurs planétaires ;
b) Cylindres dans le cas des broyeurs horizontaux ;

c) Cellules dans le cas des broyeurs vibratoires pb #y/spex ».

AN N T

Crenset

Figure 1.3: Schéma de principe du broyage a hengggie : alternance de déformations

plastiques, fractures, collages

Source : E. Gaffet, F. Bernard, J.C. Niepce, F.rioheC. Gras, G. Le Caér, J. L.
Guichard, P. Delcroix, A Mocellind®. Tillement, « Some recent developments in
mechanical activation and mechanth®sis », Journal Materials Chemical, vol. 9, pp.
305-314, 1999.

La poudre subit donc, au cours du broyage, de sg\d&formations plastiques qui

engendrent la formation de nombreux défauts potsflacunes, interstitiels...), ainsi que

des bandes de cisaillement constituées de réseauwdistbcations. Les dislocations se

réorganisent en parois par annihilation et recoaibon pour former des sous-joints, et des

sous- grains [17-18]. On parle alors de polygomsatdes grains. Comme le montre la

figure 1.4, on remarque qu’au fur et a mesure degimentation du temps de broyage, la

taille des grains a tendance a diminuer [19].

De méme en mécanosynthese, la contrainte minimgl&cessaire pour déformer

plastiqguement un matériau peut s'écrire selomiadé Hall-Petch [20] :

g, =0, +ﬁ (1.2)

» =% Ja
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0,: Limite d'élasticité du monocristal, Nfm
ko : Coefficient qui dépend du matériau;
d : Diametre du grain, nm.

Lors du broyage, la contrainte de déformationtglae o,augmente au fur et a
mesure de la diminution de la taille du grain drdoue o, devient supérieure a la

contrainte appliquée lors des chocs, cette dermistalors insuffisante pour plastifier le

matériau : la taille des sous-grains atteint alore valeur limite, comprise usuellement

entre 6 et 30 nm (figure 1.4). Cette valeur lindtgpend aussi de la nature du matériau
broyé [21].
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Figure 1.4 : Taille des grains de poudre d'alunmmide nickel et de palladium purs en
fonction du temps de broyage.
Source: J.Eckert, J.C.Holzer, &l 11l and W.L. Johnson, « Structural and thershynamical

properties of nanocrystalline foetals prepared by mechanical attrition », JouvhMaterials
Researc, vol. 7, pp.17-176, 1992

Une autre particularité de la mécanosynthése, lgsunétaux purs, on observe que
la taille des grains est une fonction monotoneadernpérature de fusion (figure 1.4).

Sous broyage, le taux de déformation plastique anggnénormément, ce qui
entraine, d'une part, une augmentation considédabla dureté du matériau avec le temps

de broyage (figure 1.6) [22-23]. D'autre part, omstate un stockage important d'énergie
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(de l'ordre de 1 a quelques dizaines de KJ/mol&)ng pourra étre libérée que lors de
recuits post-broyage [24].

247 Potdre AF (20-23.75) nm & T= 600 K

- Poudre Cu: (1723.5) nm & T= 1300 K
Poudre Ni (9.5/14.5) nma T= 1750 K

- Poudre Pb: (5-8) nm & T= 1850 K

Poudre Bh: (8.5-8Byna T= 2250 K
Poudre Irp (5-7) rm a T= 2800 K

Taille limite des grains (hm)
w = m R oo @
1 1 1 1 1 1

=3
|
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Température de fusion (K)

Figure 1.5: Taille limite des grains de poudre deCG\u, Ni, Pd, Rh et Ir en fonction de

la température de fusion.

Source: J.Eckert, J.C.Holzer, Gl I, and W.L. Johnson, « Structural and
thermodynamical properties ofaaystalline fcc metals prepared by mechanical
attrition », Journal of Materiddgsearch, vol. 7, pp.175-176, 1992.
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Figure 1.6 : Evolution en fonction du tempslhi®yage, de la dureté Vickers du fer pur
broyé dans un broyeur planétair

Source :Y. Kimura and S. TakarMierostructural changes during annealing of worklesed
mechanically milled metallic powder, Materials Transactions. JIM, vol. 36, pp.288;21995.
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Lorsque la taille limite de grains est atteinte,taux de déformation diminue
légérement du fait des recombinaisons des distotatiors de la phase de désorientation
des (sous)-grains les uns par rapport aux autnes sp stabilise (figure 1.7) [25-26].
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Figure 1.7 : Evolution de la poudre du fer punféradans un broyeur planétaire en fonction de
la dureté Vickers, a) du taexddformations et b) de la taille des grains.
Source: Y.H. Zhao, H.W. sheng and K. Lu, « Micresture evolution and thermal properties in
nanocristalline Fe duringahanical attrition », Acta Materialia, vol. 49,.p§5-375, 2001.
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Aprés un certain temps de broyage, le matériaunattem état dit "stationnaire",
caractérisé par des propriétés structurales (tdélgrains, paramétre d'ordre a courte ou
longue distance, concentration d'éléments en solutaux de matériau amorphisé...) qui
ne varient plus. Celles-ci, ainsi que le temps s&giee pour atteindre I'état stationnaire,
dépendent de la composition chimique du matériadest conditions expérimentales du
broyage. L'état stationnaire semble ne pas dépetariétat initial du composé broyé
[27-28].

1.6.3 Type de broyeur

Il existe 04 types de broyeurs utilisés dans te@s de mécanosynthese:

Tableau 1.1 : Caractéristiques de quatre typdsageurs utilisés en mécanosynthése.

_ Broyeur Broyeur vibrant
Attriteur o :
planétaire Pulverisette 0 Spex
Nombre de billes > 1000 5~12 1 4~10
Diamétre de billes
2~10 10~ 20 20~70 ~10
(mm)
Mouvement des
_ Roulement| Roulement/chgc  Choc Choc
billes
Vitesse des billes
0~0,8 25~4 0,14 ~ 0,24 <3,9
(m/s)
Energie cinétique
N <1 1~40 0,3~3 <12
(10 J/bille)
Fréquence de choc¢ > 1000 ~ 100 15 ~50 200
Puissance
. <0,001 0,01~0,8 0,005 ~ 0,14 <0,24
(W/gl/bille)
T moyenne de jarre
. 150 50 ~ 120 <35 60
Q)
AT microscopique
_ <1 287 <1 170
maximum (°C)
T maximum de la
_ 150 300 35 230
jarre (°C)
Atmosphére gaz Gaz Gaz ou vide Gaz
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Broyeur type Attriteur, broyeur vibratoire, broyetnorizontal et le broyeur

planétaire.
Le tableau ci-dessus, extrait d’'un article de Céeal. [29], permet de visualiser

rapidement les caractéristiques des différentsstgeebroyeurs.

Concernant notre travail, les études expérimergatbéorique ont été menées sur

un broyeur planétaire type « PM 400 » (voir figrg) [30].

a)
B
| - > .--T-h""“';-plateau
\'.
moteur
électrique
Mouvement du
plateau
b)

auel g) ap uonejoYy

Force centritug

-Section harizontale-

Figure 1.8: a) Schéma simplifié d’'un broyeur plairétavec deux (02) jarres montées sur le

plateau et b) mouvements dedidl I'intérieur de la jarre.
Source: C. Suryanarayana, « Mechanical alloyirtraitling », Progress in Materials Science, vol.

46, pp.1-184, 2001.
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1.7 L'effet thermigue de la Mécanosynthése

En mécanosynthese, la température estsaaice pour provoquer une diffusion,
néanmoins cette derniere ne doit pas étre tresriarge sinon il y'a risque de fusion,
c’est le cas des méthodes classiques (fusion-Badition).

L'influence des paramétres de broyage dans le brgynétaire, en particulier sa
géomeétrie, le rapport de fréquence de rotatioradarte et du plateau, et la puissance de
choc, jouent un réle important dans la synthese rdatériaux et 'augmentation de la
température. Afin de déterminer la température mydge au cours du processus de la
mécanosynthese, plusieurs modeéles théoriques antutlisés pour évaluer cette
température [31-32]. L’écoulement du nitrogéne itlguet I'échauffement électrique sont
des méthodes usuelles pour diminuer ou augmentemigérature dans la jarre [33-34]. La
température est généralement surveillée au moyes theermocouples insérés aux parois
de la jarre ou 'augmentation de la températurelestessentiellement aux collisions bille-

bille et bille-paroi de la jarre.

J. Schilz et al [35] ont étudié I'évolution desaagdismes de formation dans un
broyeur planétaire des alliages thermoélectriqeesiconducteurs Si-Ge, Mg et Mg
(Si,Sn). D’'un point de vue macroscopique, ils estim que la géométrie du broyeur et le
rapport des vitesses angulaires de la jarre etldee-forme jouent un rdle crucial sur
I'efficacité du broyage. lls ont montré que la maisce de choc des billes en broyage est un
parametre important pour la synthese des matérilexpermet une augmentation de la
température dans les jarres, I'élaboration desgdh en poudre peut étre ainsi achevée
avec un minimum d’énergie. lls ont trouvé aus® gkes broyeurs planétaires sont plus
avantageux par leur grande accélération du plajeawoffre une intensité importante de
collision des billes.

La méme équipe [35] a établi desirbes normalisées de la puissance de
broyage en fonction du rapport des vitesses datiootdes jarres et du plateal/ Q ou
le rapportr / R représente les rayons des jarres et du plateaasgpris comme paramétre
variable. A ce stade, les auteurs ont remarque legibilles n'ont aucune influence entre
elles. Chacune est entrainée par la rotation sausment ou sans glissement (condition de
non-glissement) par rapport a la position ou |k lakt éjectée.

lls ont aussi constaté, d’aprés la figure 1.9.il gta moins de choc lors d’'une
diminution du rapportr /R, ceci est normal puisque I'énergie cinétique deilla devient

petite en diminuant le rayon de la jarre.
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Figure 1.9 : Puissance de broyage normalisée entidondu rapport des vitesses de rotation

des jarres et du plateaU,Q avecr/Rcomme parametre.
Source: J. Schilz, M. Riffel, K. Pixius and H.J. y¥e, « Synthesis of thermoelectric materials by
mechanical alloying in planetaall mills », powder technology, vol.105, pp.14941%999.

Par contre, I'équipe de Young-soon et al [36] iisétla méthode calorimétrique
pour mesurer et enregistrer la température déssk@h acier dur inoxydable a I'intérieur
de la jarre d'un broyeur planétaire au moyen d'Uison constituée d'un circuit
électrigue a deux résistances sensitives placéeslda tuyaux d’eau de refroidissement
du broyage. Les mesures ont été faites aprés dueyage ait atteint le régime permanent
(approximativement 15 min).

A partir de la variation de la température d'eau rd&oidissement, I'énergie
dissipée peut étre calculée ainsi que la tempéraderla paroi interne de la jarre en
connaissant la conductivité thermique du matérmaladgarre. Ensuite, une valeur moyenne
de la température a été choisie afin de calcalerulantité de chaleur a l'intérieur de la
jarre. Finalement, les températures des billes saitulées en faisant la difféerence entre la
quantité de chaleur du calorimetre et celle cak@ddintérieur de la jarre. Généralement,
cette quantité de chaleur calculée au moyen duricatre au profit des billes, est
inférieure de 10% a celle accumulée dans la jairées billes sont en mouvement de

broyage.
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Les résultats obtenus par ces auteurs sont illusdens la figure 1.10, elle
représente la variation de la température dessbitn I'absence de poudre, en fonction

du temps de broyage pour difféerents diametiedpilles.
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Figure 1.10 : Température des billes en fonctiotetiops de broyage dans le cas d’absence de tagou

dans la jarre pour: 0,1 M&agaz d’argon et une charge de billes degZjadre.
Source: Y.S.Kwon, B.G.lstamtin and S.K.Yoon, « Ball temperatures durireghanical alloying in
planetan mills », Journal of Alloys and compaods, vol. 346, pp.2+281, 200z

L’allure générale des pentes des courbes de laefigulO montre que 80 % de
I'énergie fournie est dépensée pour le réchmdfe des billes lors du broyage
mécanique. L’élévation de la température est digssa I'augmentation des diametres des
billes.

A linverse, quand le mélange de poudre magnésiiokel (Mg-Ni) a été
synthétisé par broyage mécanique par la méme éqUige derniers notent la présence
d’une structure lamellaire de diamétre 5 mm et ai'ggeur 0,3 mm avec une température
des billes en deca de celle obtenue précédemmentegstiltat est tout a fait prévisible,
puisque les billes aprés broyage sont revétug®dere compacte.

Dans le méme contexte, I'équipe coréenne a congtetd’étape ou la température

initiale de broyage de I'alliage MgNi33 avec les conditions expérimentales suivantes:
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* Untemps de broyage de 10 min ;
* Une vitesse angulaire du plateau de 1094 tr/min ;
* Une vitesse angulaire de la jarre 2220 tr/min ;
* Un diametre de billes égal a 7 mm ;
* Une vitesse de choc de 8,09 m/s ;
» Une pression de 0,1 Mpa d’argon dans la jarre.
Etait de 360 °C en comparaison avec la tempérakeirés07 °C obtenue pour les
mémes billes sans la présence de la poudre.
D’autre part, Swati M. Umbrajkar et al [37] ontaléoré la synthese de [lalliage
Al7o Mgsp par broyage mécanique dans un broyeur planétaipe t« Retsch PM 400-
MA », plusieurs variations de températures onooéténues dans des jarres équipées d’'un
systeme de détection sans fil de température afisudveiller le processus thermique. Un
systeme d’air conditionné est y installé pouraiglir entierement le broyage. Le produit
recueilli est analysé en phase intermédiaire eldimpar microscope électronique et par
diffraction de rayons X. Les résultats sont donaéliss la figure 1.11, celle-ci représente la
variation de la température en fonction du tempbkrdgage de l'alliage AbMgso.
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Figure 1.11: Comparaison de tracé de températimegjistrées au cours de la mécanosynthesi

de AfMgsp et la ligne de fond du sable a la place de la@dp=a
Source: S.M. Umbrajkar, M. ScherR. J .Steven and E L. Dreizin, « Effect ahfgerature on
synthesis and properties of ahium », Journal of Alloys and compounds, vol. 408,70-77, 2005.
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De méme, sur cette derniere figure, on remarquoedsence d’'un repere constitué
d’une ligne de fond correspondant au broyage dleshh température du sable augmente
rapidement durant les 20 a 30 premiéres minutebrdgage, au-dela, elle tend a se
stabiliser.

Concernant le tracé de la température de I'allialgeMgso synthétisé, on remarque
une similitude avec celui du sable. Il se caras¢épar une augmentation brusque de la
température durant les 20-30 min de broyage.

Les auteurs ont constaté que la température cone@edécroitre aprés environ 30
min de broyage a l'identique de celle de la ligedahd (sable).

Néanmoins, au-dela de 40 min de broyage un pidedgérature de grande
amplitude apparait, il est représenté sur la figutd par I'expression « Picl», il s’étend
sur un intervalle de temps de 20 a 30 min.

L’équipe du professeur M. Umbrajkar a remarquéappremier «Picl» est :

* Toujours reproductible lors de leurs différentepariences;

* Son apparition intervient durant la premiére haeledroyage;

e |l estinstantanément suivi par une températurestamte sur des longues
durées de broyage qui peuvent atteindre 11 heures.

Au-dela de 11h de broyage, ils notent la présativa deuxieme pic indexé
«Pic2x»:

» N’apparait pas systématiquement lors des difféseepériences;
» Sadurée de vie est comprise entre 50 a 60 min.

Apres le «Pic2», la température reste généralepratiguement constante jusqu’a
la fin de I'expérience. En conclusion de leur étuldle Umbrajkar et al [37] expliquent
I'apparition des pics de températures durant leydge, par les variations des propriétés
meécaniques de la poudre synthétisée qui atteird en@ment 1a, un taux de dissipation

d’énergie important.

Pour pouvoir étudier les écoulements de chaledtatliage AlgsNisCeCo, réalisé
par la mécanosynthese par calorimetre de scaliffinentiel (DSC), A. Réveész et al [38]
ont établi une étude sur l'influence des tempéeatule broyage sue les écoulements.

Les auteurs ont constaté que chaque courbe présmatehaleur exothermique
correspondant a une température de valeur 550iesdiun pic endothermique dans
I'intervalle 650-750 K (figure 1.12).
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Figure 1.12 : Courbes obtenues par la calorimdt&iscanner différentiel & la vitesse

d’échauffement de 20 K/mehpour différentes durées de broyage.
Source : A. Révész, Pnitteand Zs. Kovacs, « High temperature behavidraditmilled Al-Ni
-Ce-Co alloys », Journal of alloys and compour, vol. 14522, pp.-4, 2006

A linverse des autres auteurs, A.K.Bhattachary&.Arzt [39] ont pu étudier la
déformation plastique et ses influences sur legssus de diffusion, ou cette derniere est
intimement liée a I'élévation de la températurebdeyage de la poudre au cours de la

mécanosynthése.

Par ailleurs, ces auteurs ont pu, par la suitepgeer une étude théorique sur
'augmentation de la température durant le proe@snécanosynthése en établissant des
modeéles mathématiques, en particulier le modeleésemtant deux billes en collision
avec la poudre compacte entre elles.

Pour I'ensemble de leur étude, les auteurs asptédes hypothéses suivantes:

* Le temps d’'impact est évalué par la théorie hartmedes impacts élastiques et
qui est de I'ordre 108s ;

* Le flux de chaleur a la surface de la poudre conepast uniforme sur toute la
surface de contact, il est considéré comme congpanir des périodes

inférieures au temps d’'impact ;
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* L’énergie cinétique est dissipée en déformatiosti&ae dans les deux billes et
en déformation élastique ou plastigpeur la poudre compacte ;
« L'énergie cinétique totale de chaque bille est1#2 m ol m est la masse de

la bille et v est sa vitesse relative au momeritiaipact.

En outre, une analyse réalisée par D.R.MauriCeht Courtney [40] montre que
seule une petite fraction de I'énergie disponibkt atilisée dans le processus de
déformation plastique, ainsi, ils assument queefgie plastigue dissipée est totalement
convertie en chaleur pendant la collision, ca¥@ =yE; qui se manifeste a chaque zone

de contact.

1.8 Diffusion dans la mécanosynthése

1.8.1 Introduction

Deux facteurs importants jouent un réle dans legssus de la mécanosynthese,
ces derniers sont :

» L’énergie d’activation est liée a la formation dé&fauts de particules de
poudre en broyage ;
» Tailles des particules nanocristallines.

En effet, la théorie de la thermodynamique, la dution de I'énergie d’activation
résulte & une augmentation de la diffusivité a température constante. De plus, une
diminution de I'’énergie d’activation est équivaie’d une augmentation de la température.
Une grande diffusivité peut étre obtenue par lssgmée d'un grand nombre de défauts
pendant la mécanosynthese. En outre, la formagoaridtallites de tailles nanométriques
pendant le processus répété de soudage et fratggrparticules de poudre, favorise la
diffusion & travers les nombreux joints de graorsnés [41].

Par conséquent, les éléments qui diffusent maers peuvent étre synthétisés en

utilisant cette technique.

La mécanosynthése s’effectue généralement souatmuesphére inerte. C’est une
technique alternative a la production de poudresncigues et meétalliques.

La plus grande application de cette techniquesapaedécouverte par Schwartz et
Koch [42], est destinée a la formation de matériaomorphes qui présentent actuellement

une grande importance dans la branche de la mrgjialide poudre.
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Les particules de poudre durant le broyage mécarsqut soumises a une grande
énergie de collision [43] qui entraine soudurerattfire entre elles. Les phénoménes de
soudage et fracture permettent aux particules delrpod’étre toujours en contact entre
elles. A ce stade, leurs propres surfaces se tnb@vene distance minimale permettant la
diffusion.

D’un point de vue microstructural, la mécanosynghéseut étre divisée en trois
étapes :

1°® ETAPE:

Les particules de poudre sont soudées entre afiesde former une structure
laminée, la composition chimique du composé forargevde maniere significative.

2™ ETAPE:

La structure laminée est affinée davantage graeenaultiplication des fractures
des particules, I'épaisseur ainsi diminue. La cositmm chimique des particules de
poudre ne reste pas homogene, cette situatiortadRila présence d’une tres fine taille
cristalline.

3™ ETAPE:

Les structures lamellaires deviennent fines epata@ssent éventuellement dans
certains cas. Une composition chimique homogenatésinte pour toutes les particules.
On obtient alors la formation d’un nouvel alliage.

En général, les réactions entre solides entrail@efdrmation d'une ou plusieurs
phases du produit a élaborer. Le taux de réactboependant limité.

Il est influencé par la surface de contact initielda diffusion a travers les phases
du produit [44].

Concernant la mécanosyntheése, la réaction a is&tiade augmente généralement
avec la durée de broyage et les différents changgsnde phases créées durant le processus
[45]. Le phénomeéne répété de fracture et soudagpadicules de poudre provoque,
'augmentation des surfaces de réaction.

Des lors, le taux de diffusion se voit augmentgnigicativement suite a I'action
alternative de la déformation plastique sous depégatures relativement faibles.

L’objectif de notre travail est d’étudier I'énergiactivation et la taille cristalline
des particules de poudre et de prédire la variatitn la diffusivité durant la

mécanosynthése.
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1.8.2 Rappels théoriques sur la diffusion

La diffusion est un processus fondamental de laam@synthése. Au cours des
transformations du processus de diffusion, I'éreetipre de Gibbs diminue d’'une quantité
importante. A I'équilibre du systeme:

» La diffusion est stoppée;
* Le potentiel chimique des atomes est le méme.

Il existe en général deux mécanismes communsesguéls les atomes peuvent
diffuser a travers le solide. lls dépendent esskatnent du type de site occupé dans le
réseau cristallin :

* Les atomes substitutionnels diffusent généralempanmécanisme vacant
(lacune);

* Les petits atomes interstitiels migrent en for¢aats chemins entre les
grands atomes.

Ces mécanismes jouent aussi un role dans la famda nouveaux alliages durant
le processus de mécanosynthése bien que ce d€effectue a une température ambiante.

Le processus de diffusion peut étre présenté suiaaformule de la %€ |oi de
Fick :

oC _ D 0°C 0°C 9°C

ot o By ay? *D. 0z° (1.1)

C : Concentration des atomes en solution;
Dy: Diffusivité par rapport a la direction x;
D,: Diffusivité par rapport a la direction y;
D, : Diffusivité par rapport a la direction z;

t : Temps de diffusion.

Lors d’'une diffusion homogene :
D,=D,=D,=D (1.1a8)
Finalement, I'équation (1.1) peut s’écrire alors:

ac _ _(9’C 9C 9C
—=D + +
ot x> ay* 0z

(1.2)
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L’équation (1.2) indique que le taux de diffusiat fonction de la diffusivité D. En
général, la diffusivité [46] est une fonction det&mpérature exprimée par I'équation
ci-dessous de type Arrhenius :

D =D, ex;{%] L
Ou:

Do: Diffusivité du matériau, fos™ ;

AQ : Energie d’activation, J/mole ;

Ro : Constante des gaz parfaits, égale & 8,314 Jkote

T : Température, K.

Dans le cas d'une dissolution commune de deux systémes d’élélaatithysivité

est une fraction de deux diffusivités différenteg,dd D5 :

D =DuVs + Deya (1.3a)

Avec,
==A 1.3b
Va C (1.3b)

Ce
== 1.3¢c
Ve C (1.3c)
Oou:

Ca: Concentration de I'atome A;
Cg: Concentration de I'atome B.

Durant la diffusion, I'atome interstitiel est déplacé a un intastidjacent. Pour

cela, une grande énergie doit étre franchie comme le montre la figura. 1.13

L’augmentation de I'énergie libre est li@aine augmentation de I'énergie d’activation.

Cette méme énergie d’activation est égale a la somme des énergies @activat

pour la formation des lacunes et leurs déplacements.
AQ=AQ +AQ, 05
Ou:

AQ;: Energie d’activation pour la création des vacants (lacunes);

AQm: Energie d’activation pour le déplacement des vacants (lacunes).
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Il apparait que dans la plupart des processus de mécanosyntheseglatiem est
probablement un facteur faible, puisque la températre engendrée par la collision des

billes, est loin d’atteindre la température de diffusion des phasgsoduit.

Energie
Energie
Energie

AQm

(@) (b) (€)

Figure 1.13 :Variation de I'énergie d’activation suivant la direcKgoour trois
potentiels d’énergie : a), b) et c).
Source: D.A. Porter, K.E. Eastgrland M. Sherif, #hase transformations in
metals and alloys, Third Edition, Handbookpp.1-500, UK, 2009.

Par contre, il existe un autre facteur important (diffusivité), quna influence
dans les modes de diffusion. En mécanosynthese, on remarqugaddsurs de la

diffusivité le long :

* Dujoint de grain (I);
« De la surface libre (D ;

» Du réseau cristallin ({p

Elles sont classées dans cet ordre :
D, >D, > D L.

La figure 1.14 ci-dessous montre la relation entre la diffusion viarface, le joint
de grain et le réseau cristallin.
Ainsi, on peut remarquer que:
e La diffusion du réseau cristallin présente une pente plus imponpante

rapport a celle qui est plus faible pour la diffusion de la surface;
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» La diffusion de la surface est plus faible, car c’est une région etadint
en désordre;
* L’énergie d'activation dans les joints de grains est généralemest pl

grande en comparaison avec celle de la surface.

Il est admis que les énergies d’activation sont de I'ordre deugeel électronvolts
(eV).

En conclusion, on peut affirmer :

» Pour de faibles températures, la diffusion de la surface est plus amigort
gue celles du joint de grain et du réseau cristallin.

* Plus la température augmente, plus la diffusion est importantdedgomt
de grain.

» A des températures plus élevées, la diffusion du réseau cristallantifyi

mode principal du processus de mécanosynthese.

Réseau cristallin

Log D

Surface

1/T (T en Kelvin)

Figure 1.14 : Diffusion de la surface, du joint de grain et deaésristallin en fonction de

I'inverse de la température.
Source: H.V. Atkinson and B.AcRnson, «The Adam hilger Series on new manifaotur
processes and materials », Atidger, pp.34-38, Bristol, Philadelphia and New ¥01991.

En mécanosynthése, le changement d’'un mécanisme de diffusion par eapport
autre, dépend de la nature des joints de grains et des surfacegtéeinerle changement,
une formule simple peut étre utilisée, en fait c’est une relation l&agitfusivité le long

du joint de grain et les surfaces libres.
D, =(1-F)D, +FD, (1.7)



40

Ou:
Det : Diffusion effective;
F : Fraction de surface du joint de grain dans le plan peqéaie a la direction
de la diffusion.
Si le diamétre du grain est d, et I'épaisseur du joint de gesinseg, alors F peut
étre égale a:

F =% (1.8)

En général, la valeur de F est plus grande que celle donnée dansdigdqlag),

car l'influence des dislocations doit étre considérée comme un augrdeygiffusion.

1.8.3 L’énergie d’activation et la diffusivité

La mécanosynthése est un processus permettant la formation d’'dmgrabre de
défauts inévitables qui sont des microfissures a travers les surfaoes lisquelles
conduisent a une augmentation importante de I'énergie interne. A dauseformation
d’'un grand nombre de défauts durant la mécanosynthese, I'énergie atiantivécessaire

pour la diffusion peut étre faible, voir la figure (1.13c) du pardgrdp8.2.

|— -4 T=373K — - 4 T=400K |

15—_ l

10 S

_,_.-—_,_.-_:——'_

Diffusivité 10 > (s ')
R

S

. e ——

N,

_——___—-

5 10 15 20 25
Taille cristalline (pz:)
Figurel.15 : Variation de la diffusivité en fonction de Idgairistalline.
Source: L.Lu and M.O.Lai, erfhation of new material in solid state
by mechanical alloying », Mé&iés Design, vol.16, pp. 33-39, 1995.
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De méme, le processus de meécanosynthese favorise une dimidetiGnergie
d’activation par la formation de plusieurs surfaces, joint de graissustjoint de grains.

Ces derniers participent & I'augmentation de la température de diffdgjon

La figure 1.15 montre la variation de la diffusivité en fonctiena taille cristalline

et de la température.

On remarque que la diffusivité est tres importante lorsque la tedlecdstallites
est d’'ordre nanométrique, de méme on remarque que la températurdantument sur la
diffusion des petites tailles de grains de poudre.

En comparant la diffusivité d'un grain deun avec celui de 2@m pour des
températures de 373 K et 400 K, on constate que la diffusivité eaigm

approximativement de huit fois.

Caou Cg

\

-X 0 +X
(@) (b)

Figure 1.16: Variation de la concentration d’atome pour, (a) diffustable et (b)

diffusion apres fracture des particules ddngo
Source: L.Lu and M.O.Lai, « Formation of new matkim solid state by
mechanical alloyin », Materials Design, vol.16, pp. -39, 199t

La figure (1.16a) représente la variation de la concentratioontéat dans le cas

d’une diffusion normale, représentée par I'équation (1.2). A la différenca dbffusion
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en meécanosynthése, cette derniére est stable et differe de [I'@ydéibconcentration

d’'atomes.

En conséquence, des surfaces nouvelles dont la composition est dhfféren
s'unissent entres elles pour former de nouveaux couples de diffusimmd ges

particules de poudre commencent a se souder entre elles.

La figure (1.16b) représente l'allure de la nouvelle forme de diffusDn peut
observer ainsi que le processus de mécanosynthése atteint a cengtaaeilleure

diffusion.

1.8.4 Conclusion

La diminution de I'énergie d’activation et la variation du mode iffesion, jouent
un role tres important dans la mécanosynthése, bien que 'augmertatia température
puisse aussi améliorer le processus de diffusion.

Les caractéristiqgues spécifiques de la diffusion dans la mécanosyptbsmt
étre comme suit :

» L’énergie d’activation est faible ;

e La diminution de I'énergie d’activation joue un rdle principand le
processus de diffusion. L'aspect thermique induit la diffusion,di&auts des réseaux
cristallins peuvent disparaitre rapidement conduisant ainsi a mneution du coefficient
de diffusion. lls contribuent probablement a une augmentation bEnsinétiques
d’homogénéisation. Cependant, la densité des défauts durant la nyéthéss augmente
avec le temps de broyage qui, joue ainsi un réle prépondérant damindtisues
d’homogénéisation ;

e La diffusion thermique est un processus d'équilibre, la coucher-int
diffusion est fracturée par broyage permettant la création des surfaceslesavec des
compositions différentes. Finalement, le processus répété de fractaedage augmente
d’une part, les surfaces de diffusion, d’autre part les cinétiquesfdsidaiif ;

» Selon les différents auteurs, la diffusivité croit lorsqu’on réduit) ddté, la
taille des grains et la création de plusieurs surfaces libres, dncié, 'augmentation
de la température ;

e Pour le broyage a des températures relativement faibles, on utilise la

mécanosynthese.
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CHAPITRE 2
INFLUENCE DES PARAMETRES DE BROYAGE DANS LE PROCEDE
DE MECANOSYNTHESE

2.1 Introduction

La mécanosynthese est un processus complexe qui s’opére pour une optimisation
de plusieurs paramétres de broyage afin d’obtenir un mélange de poudre final. Certains de
ces parametres ont un impact sur la nature du produit final qui, en général le matériau
constituant les jarres et les billes, ces paramétres définissent:

e La dureté qui va implicitement affecter la puissance de choc comme facteur
d’efficacité. Il faut toutefois noter qu’un matériau trés dur est efficace en terme
de transfert de choc, mais s’abrase trés rapidement. Ce phénomeéne peut
entrainer une contamination trés importante ;

e Le rapport masse des billes / masse de poudre qui est explicitement relié a la
fréquence de choc ;

e La masse des billes qui joue sur la puissance de choc ;

e Lavitesse de rotation des plateaux et jarres.

Pour ce qui est de la nature de la poudre, sa dureté par rapport a celle des billes et

des parois du container vont affecter la taille finale des cristallites.

2.2 Le niveau de remplissage des billes dans le procédé de mécanosynthese

Les auteurs Burgio et al [48-49] estiment que I’énergie cinétique des billes
diminue en fonction d’un coefficient li¢ au taux de remplissage de la jarre pour un
nombre de billes supérieur a un, et ce a cause des interactions de ces billes dans leurs

mouvements de choc. L’énergie cinétique de chaque bille est alors:

1
E, =Embv§ 2.1)

Ou:
mp : Masse de la bille ;

Vp, : Vitesse absolue de la bille.
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Afin de calculer I’énergie transférée a la poudre compacte, la bille doit étre soumise
a une vitesse relative qui entre en choc avec la poudre en se basant sur la modéle
mathématique de la poudre compacte entre deux billes en collision afin d’évaluer cette
énergie. Selon I’¢tude menée par B. S. Murty et al [50], la poudre est supposée immobile,
seule la bille est en mouvement a la vitesse vp,.
Quand on a plusieurs billes dans la jarre, I’énergie cinétique de chaque bille peut
étre écrite par :
El; =k, (2.2)

et, ¢ est le coefficient de remplissage des billes, définit par :

¢, =1-n; (2.3)
ou:
& Exposant du taux de remplissage des billes dans la jarre ;

n : Taux utile de remplissage des billes dans la jarre avec un arrangement

cubique simple, et est donné par :

n, = @4

Vv - .
nb,v

Avec,

n: Nombre de billes, utilisé dans la jarre pour effectuer le broyage ;

n : Nombre total de billes que la jarre peut en contenir dans un arrangement

b,v

cubique simple.

Dans note étude, on suppose que la poudre remplit le vide entre les billes
disposées dans I’arrangement cubique simple a 1’intérieur de la jarre, et que la poudre ne
doit pas y occuper un surplus d’espace.

Selon Burgioetal, n — peut étre exprimé par :

_//H, (2.5)

n
" 4d]

Avec:
D, : Diametre intérieur de la jarre ;
H, : Hauteur de la jarre;

dy : Diameétre de la bille.
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D’aprés B. S. Murty et al, lorsque les grandeurs D,, H, et d, prennent

respectivement des valeurs 50 mm, 50 mm et 15 mm, n atteint 29 billes. Mais, dans

certains cas, il a été observé que la jarre ne peut pas prendre plus de 12 billes, car
I’équation donnée ci-dessus définie le volume total du nombre de billes que la jarre de
forme cylindrique peut en contenir. Cependant, une des approches logiques pour un
arrangement cubique simple, doit considérer le plus grand parallélépipede que peut
contenir la jarre comme un espace disponible pour les billes.

Or, les conditions aux limites du coefficient ¢ sont:
e ¢ =0 quand n =1, c.-a-d. quand la jarre est complétement remplie de billes ;
e ¢-=1 quand n ~0ou quand il y’a seulement une bille ;

e $=095 quand n =1, c.-a-d. quand le tiers du volume de la jarre est remplie de

billes.

Ou, n est définit par :

n
n, =—>
nb,s

(2.6)

Avec ;

n : Nombre de billes nécessaire dans un arrangement cubique simple pour un tiers

b,s

du volume de la jarre et, est donné par :

N (D, —d,)H, 2.7)
" 3d’

Burgio et al, ont par la suite évalué et estimé que &= 2,742 qui se substitue dans

1I’équation (2.3).

2.3 Etude cinématique du mouvement de la bille dans un broyeur planétaire

Dans notre étude, nous adoptons 1’effet cumulatif d’impact de plusieurs billes a
une seule grande bille sur la paroi de la jarre ; les mouvements des billes ne sont pas
supposés s’interférer entre eux, d’ou 1’étude cinématique et dynamique d’une seule bille, et
pour I’estimation de I’effet d’une collision simple, on suppose que 1’énergie cinétique

d’impact est conservée sans prendre la poudre en collision.



46

On représente dans la figure 2.1 la position d'une bille a un instant t matérialisée par
un point M dans un broyeur planétaire type Retsch PM 400.

Avec:

R: Distance entre le centre du plateau et le centre de la jarre ;
r : Rayon de la jarre ;

o : Angle de rotation de la jarre ;

Q: Vitesse angulaire du plateau ;

. Vitesse angulaire de la jarre ;

@ : Angle de rotation du plateau égal de 0 a 2 .

Figure 2.1 : Géométrie du broyeur planétaire type Retsch PM 400.

2.4 Vitesse absolue de la bille avant son décollage

A partir de la figure 2.1, la position de la bille matérialisée par le point M est

donnée par :

—_—

OM = (Rcos@+rcosa)i +(Rsin@—rsina)] (2.8)
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Sa vitesse absolue V, est la dérivée par rapport au temps du vecteur OM :

V, = R%(— sinéh + coséf)+ r%—f(—sin ol —cosaj) (2.9)

AVec : %:Q et d_a:_w
dt dt

L’expression finale de la vitesse absolue de la bille dans le repére cartésien

-

(O,T, j,IZ) ainsi qu’en module sont les suivantes:

b d

V, = (= RQsin 8+ rosin a)i +(RQcosd +rocosa)j (2.10)
[7.] = V(RQY +(ro) + 2rRa2cos(a + 6) (2.11)
2.5 Accélération absolue de la bille avant son décollage
L’accélération absolue y, de la bille matérialisée par le méme point M, est :
_ v, d(-Rasin0+rasina) +(RQcoso + rocosa)j)
y = a_ (2.12)
dt dt
Aprés développement et simplification, 1’équation (2.12) devient :
7, = (— RO? cos —re’ COSa)T + (— RO sin @ + re’ sin a)i (2.13)
L’amplitude de I’accélération absolue, est le module de I'équation (2.13),
7. = JRQ?f +(re? f +2RQ%re? cos(a + 0) (2.14)

Pour une meilleure compréhension, I’expression (2.14) est illustrée sur

la figure 2.2 [51-52].

2.6 Condition de décollage de la bille

D’apres le principe fondamental de la dynamique relatif au moment de décollage

de la bille, est exprimé en fonction de la réaction de la jarre par :

F

réaction

my, =0 (2.15)
D’aprés la figure 2.2 et en tenant compte de la décomposition de 1’accélération

absolue et de la réaction de la jarre dans la base (U p,Ua), I’équation (2.15) peut étre ecrite

sous la forme d’un systéme de deux équations de la fagon suivante :
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—RQY?

p=-r1—(a-0)
7,=—-RQ%U

71, = Rsin(a —0)Q%0,
7., =—Rcos(a—0)Q%
@) V,=—To’l,

Figure 2.2 : Décomposition de I’accélération absolue 7, de la bille avant I’instant de

décollage dans la base (Up,Up) .

Source : M. Abedellaoui et E.Gaffet, « Structure and properties of Cu », Acta
Metallurgica et Materialia, vol. 26, pp.2921-2931, 1992.

R, - m(— RQ? cos(a — 0) —r e’ )jp =0 (2.15a)

F, - m(RQZ sin(a — 9))3a

0 (2.15b)

Pour avoir le décollage de la bille de la surface intérieure de la jarre, d’aprés le
principe de I’action et réaction, la composante radiale de la réaction de la jarre doit

s’annuler, 1’équation (2.15a) du systéme précédent devient alors:
—m(~RQ2 cos(a — ) —re? i, =0 (2.16)

En simplifiant I’équation (2.16), on obtient I’expression suivante:

row*

RQO?

cos(a —6) = — (2.17)
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L’équation (2.17) donne la condition de décollage de la bille de la surface

intérieure de la jarre.

2.6.1 Vitesse de décollage et accélération de décollage de la bille

En remplagant 1’équation (2.17) dans les équations (2.11) et (2.14), et en tenant
compte du rayon R, de la bille avec r' =r—R ,et 6 =0ou 27, les équations (2.11)

et (2.14) seront :

o= (R + (of1-22) o1

) =VR2?f - (o (2.19)

On peut méme a partir de 1’équation (2.17) tirer ’angle « puis le remplacer dans

I’équation (2.11), la vitesse de choc de la bille devient :

* 2
= \/(RQ)Z +(r'm)® + 2RQar” cos( ngz J (2.20)

2.6.2 Détermination de I’angle d’incidence de la vitesse de choc de la bille

Ce dernier peut étre déduit de 1’équation (2.9). Cette équation correspond a la

décomposition de la vitesse absolue suivant deux composantes : composante radiale et
composante tangentielle par rapport au repére absolu (O,T, T,IZ) :
vV, =—RQsin 0+ r wsin a (2.21 a)
V, = RQcosO+r mcosa, (2.21 D)
Avec: I’ =r—R, et a4 de’équation (2.17) devient :

*

I’ w?
a4 =arccos(— 02

)+6 (2.21¢)

Si I’on désigne 4 comme angle d’incidence de la vitesse de choc de la bille, celui-

Ci peut étre exprimé par 1’équation (2.21 d) :

A= arctan(v—t] = arctan[ RQcosf+r wcosa, J (2.21d)
Vr

—RQsin @+ r’ wsin a,

On remarque que 1’équation (2.21d) est fonction de la variable & qui est I’angle de

rotation du plateau, lequel varie de 0°a 360°.
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2.6.3 Calcul de la vitesse apres collision de la bille

La vitesse de la bille aprés collision peut étre déduite de 1’équation (2.11) de la
vitesse absolue, lorsque 1’angle o de la jarre est égal a 2w, la nouvelle équation est la

suivante:

||\7a||aprés = \/ (RQ)? + (r'w)® + 2RQax” cos(27 + 6) (2.22)

Dans le cas particulier ou I’angle 6 estégal a 0 ou a 2z, I’équation (2.22)

prend la forme suivante:

9] e = v/ (RQ)? + (r'w)” + 2RQax” (2.23)

2.7 Condition de non décollage

La condition de non-décollage peut étre déterminée selon une certaine position

angulaire de la bille dans la jarre.

Dans le cas limite ol (o —6)=—z, le vecteur U va étre égal au vecteur (-0 ).
Alors la décomposition de 7, donnera :
e 7,=RQ%, et 7,=0
De ces conditions, 1’expression de ’accélération absolue sera alors réduite a :
Va= (RQ2 - ra)z)]'p
On Suppose que ro® >RQ’. Dans ce cas 1’accélération absolue sera toujours
centripete par rapport au centre de la jarre et la bille sera toujours soumise & une force

centrifuge non nulle. Bien évidemment, d’aprés le principe de ’action et réaction, la

réaction de la jarre Iflp ne peut jamais étre nulle et le décollage ne peut guére se réaliser.

2.8 Fréquence de choc

La fréquence de choc représente le nombre de choc ou de collision par seconde.
Ainsi, la connaissance de la trajectoire de la bille du point de décollage jusqu’au point de
son impact est nécessaire pour le calcul de la fréquence de choc.
La période ‘T’ d’un cycle est décomposée en deux parties “ T;’ et © Ty’ avec :
e T le temps de vol de la bille du point de décollage au point d’impact;
e T, la durée de I’arrét de la bille contre la surface intérieure de la jarre
jusqu’a second moment de son décollage.

La position du second décollage correspond a la condition suivante :



o1

—m(=r'w? + RQ?cos(— 7+ (6 -2z —a)))i, =0 (2.24a)

L’équation (2.24 a) peut étre simplifiée comme :
o _ 2.24b
Qz—cos(—37z+¢9—oc) (2.24b)

Les angles & et o correspondant aux positions angulaires du plateau et de la jarre
au second moment de décollage. lls sont exprimés, sur la figure 2.3 par les angles ¢, et
6,, . lls sont donnés par les équations suivantes :

0=0.+QT, (2.253)
a=a,—ol, (2.25b)

Avec 6. et o, (figure 2.3), les valeurs des angles o et & correspondant au premier
collage. Ainsi, elles peuvent étre déterminées par la résolution numérique et qui
correspondent a la satisfaction de la condition de collage x =OP, ety =OR , tel qu’OPx
et OPy sont les coordonnées initiales de la bille par rapport a la jarre, et que x et y sont les

positions de la bille au moment de choc et en fonction de sa vitesse, de sa position ainsi

qu’en fonction du temps.

Figure 2.3 : Position de la bille pour avoir le second décollage.
Source : M. Abedellaoui et E.Gaffet, « Structure and properties of
Cu », Acta Metallurgica et Materialia, vol. 26, pp.2921-2931, 1992.
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Pour calculer la périodicité du temps T, nous devons substituer les angles o et 6

par leurs expressions, données par les équations (2.25 a) et (2.25 b), dans 1’équation
(2.24 b).

Le résultat de cette substitution donne :

* 2
arccos( ngz j +37-(0, —a,)
T = 2.26
? Q+ow (2.20)
La fréquence f est donnée par I’inverse de la période T du cycle [53] :
= ! (2.27)
T, +T,

Cette fréquence de choc correspondant a une (01) bille. En opérant avec un nombre
de billes supérieur a 1, la fréquence de choc totale est égale au produit du nombre de billes
utilisées par la fréquence de choc correspondante a une bille, ci-dessus calculée. Cette
valeur de fréquence doit étre corrigée par un facteur inférieur ou égal a 1 lié au

remplissage de la jarre.

2.9 Aspect thermigue du processus de mécanosynthése

La collision entre deux billes et la poudre compacte peut étre modélisée en

adoptant deux hypotheses, a savoir que :

e Le temps d’impact Az est évalué par la théorie hertzienne des impacts
élastiques [54] ;

e Le flux d’énergie a la surface de la poudre compacte est uniforme sur toute
la surface de contact, il est considéré constant pour toute période inférieure a
At.

Figure 2.4 : Représentation schématique de la poudre compacte prise entre

deux billes pendant la collision.
Source: A.K.Bhattacharya and E.Arzt, « Temperature rise during mechanical
alloying », Scripta Mettallurgica and Materialia, vol. 27, pp.749-754, 1992.
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Ce sont des hypothéses représentatives du moment ou 1’impact a lieu. Cet impact
est seulement perturbé par la présence d’une petite quantité de poudre qui représente

une toute petite surface de contact.

La figure 2.4 représente schématiquement la prise de la poudre compacte entre
deux billes pendant la collision.

La méme poudre compacte est représentée dans la figure 2.5, par un disque
d’épaisseur to et de rayon ro. Ce rayon peut étre consideré comme le rayon de la surface de
contact des deux billes qui sont en collision élastique. Ainsi, Certains auteurs assurent que

I’épaisseur de la poudre compactée to diminue, lorsque son diamétre augmente selon la loi
[55] :

k
—_— 2.28
/o (2.28)
Avec :
k : Une constante ;

D = 2r, : Le diametre de la poudre compacte, m.

Cette approche se réfere a une approximation d’un disque mince.

L’¢énergie cinétique des billes est dissipée en déformation é€lastique, celle de la
poudre compacte en déformation plastique.
L’énergie cinétique totale de chaque bille est :

1 2

E, =5 mv (2.29)

Ou:
m: La masse de la bille, Kg;

v : La vitesse relative de la bille au moment de I’impact, m/s.

Epaisseur, to

Diamétre, D

A 4

Figure 2.5: Représentation schématique de la poudre compacte.
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L’analyse effectuée par D.R.Maurice et T.H.Courtney [56], montre que seule une

petite fraction w de 1’énergie disponible est utilisée dans le processus de la déformation
plastique. Ainsi, ils montrent que 1’énergie plastique U  dissipée est totalement convertie
en chaleur pendant la collision, telle que :

U, =k, (2.30)

Avec :

w : Coefficient de déformation plastique de la bille ;
E. : Energie cinétique de la bille, J.

Une quantité équivalente de chaleur Q se manifeste a chague zone de contact.

2.10 Modélisation thermigue en mécanosynthése

Aprés avoir présenté les modéles mathématiques du processus thermique pour le

cas général, nous développerons ces mémes outils pour le cas de la mécanosynthése.

2.10.1 Premiere approche (cas semi-infini)

Dans le cas de mécanosynthése, comme le montre la figure 2.6, on modélise le
processus de transfert de chaleur dans la surface de contact de la bille par un milieu semi-
infini avec un flux de chaleur g, sur une petite surface circulaire de rayon r.

On peut considérer cette approximation comme raisonnable du fait que la surface

de contact pendant I’impact est tres petite comparée a la surface de la bille.

sphére r

T

Figure 2.6: Assimilation de la bille a un corps semi-infini.
Source: A.K.Bhattacharya and E.Arzt, « Temperature rise during mechanical
alloying », Scripta Mettallurgica and Materialia, vol. 27, pp.749-754, 1992.
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Initialement a t=0, le flux de chaleur fourni est considéré comme étant constant. Il

est exprimé par g, suivant la relation ci-dessous :

1-6
(ﬂrOZ—A)S (2.31)

1

Ou :
o : représente la fraction de la chaleur produite dans la poudre ;

(1-0) : représente la fraction produite dans la bille ;
Q : représente une quantité moyenne engendrée par le processus de déformation

totale aprés une période Az.
Concernant la température de contact, elle est donnée par la relation suivante :

20,/ A
T, =T, + OV s T{ ! erfc_ o (2.32)
K, Jr 2\/asAr

Avec :
a, - La diffusivité thermique de la bille en m%/s ;

Ks: La conductivité thermique de la bille en J/s.m.K;

To: La température ambiante en K.
La durée de I’'impact Az et le rayon de contact ro se calculent suivant 1’analyse

hertzienne par les relations (2.33 et 2.34).

Ape 2_787\,_02(%) R (2.33)
= 0.973v°“‘('§) R, (2:34)

Oou:
E : Module d’Young, N/mz;
R: Rayon de la bille, m.

2.10.2 Deuxieme approche (cas plaque plane)
Pour cette deuxiéme approche, la géométrie de I’écoulement de chaleur dans la

poudre compacte peut étre modeélisée par une plaque plane a une dimension (figure 2.7) sur

une surface x=t¢/2, avec un flux de chaleur g,donné par :

R
(3.35)
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Ou :

o . Fraction de la chaleur produite dans la poudre;

Q : Quantité moyenne engendrée par le processus de déformation totale, J.

Cette quantité représente 1’équation (2.30) ;

I, : Rayon de la poudre compacte, m;

A7 : Temps d’impact, s.

Pour des raisons de symétrie, aucun écoulement de chaleur ne traverse le plan
moyen, de méme on négligera les pertes de température a travers les extrémités libres de la

poudre compacte, ceux qui, en réalité est vrai a cause de la grandeur du rapport 2r/to.

| )

: <
— i — U2
—> i «—
— i%X —
— | «—
— | «—

> L <
L
7

Figure 2.7 : Assimilation de la poudre compacte a une plaque plane a une dimension.
Source: A.K.Bhattacharya and E.Arzt, « Temperature rise during mechanical alloying »,
Scripta Mettallurgica and Materialia, vol. 27, pp.749-754, 1992,

La distribution de la température a la fin de ’impact est donnée par 1’équation

ci-dessous :
2 42 o (_1) 2 2
T(x)=T, + 20,A7 Gyt |12X : t2 %Z( 1) exp _4n 7[205CAT cod 22 (2.36)
pCly 2K, | 6 & n t2 t,
Ou:

c: indice se référant aux quantités connexes a la poudre compacte.
Ainsi, la température de contact en X = to/2 est donnée par la relation suivante:

o (_1)" 4 2_2 A
T, =TO+%+%{§—%Z( 12) exp(—%jcos(nzr)} (2.37)
Pe pto c Z2Nr=a |

0
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La continuité de la température implique une équivalence entre la température de
contact donnée par la relation (2.32) et celle donnée par la relation (2.37) ce qui nous

conduit a la relation (2.38) :

2q11/aSAT{ 1 r }_

ierfc
K

Jr 2\Ja At

S

0

2Q,A7 N 0.1, {lii
=)

(-1)" an’rla.Ar
sCt 2K |3 224 m P ¢ cos(n7) (2.38)
c~”p-0 c n

La fraction 6 de la chaleur partagée entre la poudre compacte et la bille peut étre
obtenue par la relation (2.38). Concernant le profil de température, il pourra étre déterminé

par 1’équation (2.36).

2.10.3 Troisiéme approche (cas source plane instantanée)

Jusqu’ici, I’analyse de la température engendrée par 1’impact dans la poudre
compacte considérait le processus de collision comme un événement et que la partie de
I’énergie d’impact a 1’origine de la déformation plastique est un flux de chaleur constant
durant un temps d’impact fini équivauta Arz.

Considérons maintenant 1I’approche ou le flux de chaleur causé par la dissipation de
I’énergie plastique agit a I’instant t= 0, a la surface de contact. Dans ce cas, on négligera
les effets de la présence de la poudre compacte, de ce fait on modélisera le systéme par une
source plane instantanée de rayon ry dans le plan z=0 a I’instant t=0 comme le montre la

figure 2.8.

Figure 2.8: Assimilation du systéme a une source plane instantanée.
Source: A.K.Bhattacharya and E.Arzt, « Temperature rise during
mechanical alloying », Scripta Mettallurgica and Materialia, vol. 27,
pp.749-754, 1992.

Dans ce cas la température de contact T a la fin de ’impact sera donnée par la

relation (2.39) citée en dessous:
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Q ro
Tc = 1-exp(— 2.39
2715 p,C ooy Tt AT { ( 4o AT) (2.39)

S
Ou,
p. : Densité volumique de la bille, Kg/m®;

Cps - Chaleur spécifique de la bille, J/Kg.K.

2.11 Conditions de broyage

Notre travail consiste a calculer la température de contacts entre bille-poudre et bille-
bille en variant les parametres suivants :
a) Parametres géométriques

e Diametre de la bille, dp, ;
e Position angulaire du plateau @ par rapport a celle de la jarre « ;
e Distance entre le centre du plateau et le centre de la jarre, R ;
e Rayon de lajarre, R;;
e Le nombre de billes, ny;

b) Parameétres dynamiques
e Rapport des vitesses de rotation de la jarre et du plateau, oQ ;
e L’énergie cinétique de choc, E .
e La fréquence de choc, f; ;
e La puissance de choc, P.

c) Parametres thermophysiques

e La conductivité thermique, la chaleur spécifique et la masse volumique.

Le broyeur planétaire utilisé est de type « PM 400 », ses principales caractéristiques

sont :

» Volume nominal de la jarre, V=500 ml ;

Le diametre de la jarre, @;=85 mm ;

Profondeur de la jarre, H=88,11 mm ;

La distance entre le centre du plateau et le centre de la jarre, R=150 mm ;

Le rapport des vitesses de rotation de la jarre et du plateau, ®Q=+1,5;

YV V V V V

La vitesse de rotation du plateau, Q=220 tr/min ;

» Coefficient de déformation plastique des billes, y= 0,043 ;



> L’angle de rotation du plateau, # =0 & 360"
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Concernant le degré de remplissage des bols (jarres) du broyeur planétaire type
« PM 400 » est donné dans le tableau 2.1 [57]:

Tableau 2.1 : Degré de remplissage des bols du broyeur planétaire PM 400.

Source : Retsch et CO.KG, « Broyeurs planétaires a billes PM 100, PM 200 et
PM 400 », Catalogue, Rheinische Strale , pp. 14-15, Haan, Allemagne, 2005.

Quantité L Charge de billes recommandée
Taille initiale
Volume | d’échantillon )
_ maximale

nominal | (moutureet | @10 mm | @20 mm | @30 mm | @40 mm

) d’échantillon

bille)

500 ml 75-300 ml <10 mm 100 pcs 20 pcs 8 pcs 4 pcs

Le niveau de remplissage des billes dans la jarre est donné sous forme

d’histogramme dans la figure 2.9.

Niveau de remplissage des billes

pour quatre diamétres ( %)

60 1

on
o

e
=
L

%)
o

M
=
)

@10

@20

==
=
L

@30

@40

Figure 2.9 : Taux de remplissage des billes dans la jarre pour des
diamétres : 10 mm, 20 mm, 30 mm et 40 mm.

Les billes dans la jarre sont disposées dans un arrangement cubique simple comme

montre la figure 2.10.
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@85

/

88.11

@10

/

18.66

@85

88.11

@20

/

37.32

\__

Figure 2.10 : Disposition des billes dans une jarre d’un broyeur planétaire type
« PM 400 » : a) cas de diamétre d=10 mm et b) cas de diamétre d=20 mm.

__ __ 4

Les propriétés thermophysiques des poudres d’aluminium et de titane ainsi que des

billes sont les suivantes [58-59]:



Tableau 2.2 : Propriétés thermophysiques des billes et des poudres.
Sources: 1) E.A.Brandes and G.B. Brook, « Smithells Light Metals Handbook »,
Butterworth-Heinemann, pp. 5, England, 1998. 2) M.F. Ashby and D.R.H. Jones,

« An introduction to microstructures, processing and design », Engineering Materials 2,

pp.12-13, Department of Engineering, Cambridge University, England, 1999.
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Conductivité Chaleur Masse Module
Matériaux thermique spécifique volumique d’Young
[W/m.K] [J/Kg.K] [Kg/m®] [N/m?]
Aluminium 238 917 2700 /
Titane 16 528 4500 /
Acier inoxydable 16 120 7800 1,79 10
(billes)

2.12 Programme de calcul

Le programme de calcul a été élaboré avec Maple 12. Ce dernier permet d’étudier
I’influence de la variation des différents paramétres physiques sur la température de
broyage. Ci-dessous sous, le schéma de calcul de la température de broyage.

1- Entrée des valeurs des propriétés thermophysiques de la bille et de la poudre :

Cops, ps: Ks, Cpe , pe, K E;

2- Entrée la valeur des parametres : To, R, 1, ®, Q, Np, My, dy;

3- Calcul de la vitesse de choc, vc=f(R, r, 6, ®Q, Dy) ;

4- Calcul des diffusivités thermiques de la bille et de la poudre : as, ay ;

5- Calcul de la masse de la bille, my;

6- Choix raisonnable du coefficient de déformation plastique de la bille, v ;

7- Calcul de I’énergie cinétique, Ec;

8- Calcul de la quantité de chaleur dissipée, Q ;

9- Calcul du temps de décollage de la bille, t ;

10- Calcul du temps de collision, At ;

11- Calcul de la fréquence de choc de la bille, f ;

12- Calcul du rayon de la poudre compacte, o ;

13- Calcul de I’épaisseur de la poudre compacte, to ;

14- Calcul de la fraction de chaleur partagée, o ;

15- Calcul du flux de chaleur, q; -

16- Calcul du flux de chaleur, g5

17- Calcul de la température de contact bille-poudre, T; -

18- Calcul de la température de contact bille-bille, T, .
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19-Allera 3;
20- Affichage des résultats.

2.13 Influence de la position anqulaire du plateau

On fait varier des principaux paramétres physiques, dynamiques et
thermophysiques ayant une influence directe sur la variation de la température a 1’intérieur

de la jarre tout en faisant varier I’angle 6 du plateau de 0° a 360°.

2.13.1 Températures de contacts Bille-Bille et Bille-Poudre en fonction de la vitesse de
choc.

L’évolution de la température de contact bille-bille en fonction de la vitesse de choc
est représentée dans la figure 2.11.

Eille-poudre Al & =10 mm Eille-poudre Tid d=10 mm
BEille-bille 4 d=10 rn — — Bille-pomdre 41 4 d=30 mm
== == Bille-poudre T1 i d=30 nun Eille-bille & d=30 mun

350

300
250
200 -

150 4

Temp érature de contact ("C)

(=)
[m
TR I |

Cas 3 35 4 45
Vitesse de choc de la bille (m/s)
Figure 2.11:Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti en fonction
de la vitesse de choc de la bille pour un tour de rotation du plateau du broyeur
planétaire «type PM 400 » et pour des diametres de billes : (d = 10 et 30 mm)

ainsi que pour un rapport des vitesses de rotation, ©/Q=+1,5.

Le comportement des deux modeles (diameétre: 10 et 30 mm) semble identique.

Nous pouvons noter que les valeurs de la température de contact sont croissantes, les plus
élevées sont celles de la bille de 30 mm.
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En effet, la vitesse de choc de la bille dépend des vitesses de rotation de la jarre et
du plateau. De plus, la différence d’énergie cinétique AE avant et aprés le choc ne peut étre
dissipée entierement dans le matériau, sous forme de défauts, une dissipation d’énergie par
effet de joule est a considérer au niveau des surfaces des billes. C’est pour cette raison,
qu’on assiste a des ¢lévations de températures locales.

L’énergie cinétique de choc augmente en fonction du rayon de la bille utilisée. Ceci
est li¢ a I’augmentation de la masse de cette derniere (@ 30 mm).

La figure 2.11 représente aussi, la variation de la température de contact bille-
poudre en fonction de la vitesse de choc des billes pour deux matériaux a savoir :
I’aluminium et le titane.

Les températures présentent un déplacement vers des hautes valeurs allant d’un
minimum de 214 °C (cas de I’aluminium) a un maximum 350 °C (cas du titane).

En effet, le broyage des poudres élémentaires ou pré-alliées se traduit par un
transfert d’énergie des outils de broyages (billes et parois des jarres) vers les poudres.
L’une des particularités de la mécanosynthese est la présence de fortes densités de défauts
d’une part, d’autre part, des contraintes dans les poudres impactées. Ces derniéres
favorisent:

e [L’¢lévation de I’énergie libre des particules;

e L’¢lévation de la température due a une transformation adiabatique du
travail de déformation, de la contrainte de compression ou de la contrainte de cisaillement,
en énergie calorifique (dissipation de 1’énergie par effet joule).

Si on compare la courbe de température de contact du titane a celle de 1’aluminium,
nous pouvons noter le décalage de la température, ce dernier est du a la diffusivité du titane
(6,734 10°° m%s) qui est plus faible que celle de I’aluminium (9,612 10 m?/s), c¢’est la

nature du matériau considéreé.

2.13.2 Températures de contacts Bille-Poudre en fonction de 1’angle de rotation

Les courbes dans la figure 2.12 représentent respectivement la variation de la
température de contacts bille-poudre en fonction de 1’angle de rotation du plateau.
On remarque :
e Un méme comportement alternatif type "stick slip” ;
e Les variations de températures sont reproductibles durant toutes les

expériences, suivant une période de 180°.
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Se fondant sur ces deux figures, la température tend & augmenter pour atteindre des
valeurs maximales a des angles de rotation optimaux puis elle décroit pour des angles de
rotation voisins. Ceci s’explique par les variations de 1’énergie cinétique de choc qui

dépendent de la vitesse de choc, elle-méme dépend de 1’angle de rotation du plateau.

@) (b)
Bille-pomdre 413 d=10 mm Bille-pondre Ti i d=10 mm — = Bille-poudre Ti i d=30 mm = = Bille-poudre 41 i d=30 nun
= = Bille-pondre 413 d=30nun = = Bille-poudre Ti i d=30 mm Bille-pondre Ti & d=10 nun Eille-poadre A1 & d=10 run
Vitesse de labille 3 d=10 mm — — WVitesse de labille i d=30 mm Witesse de labille & d=10 mm — — Vitesse de labille 4 4=30 mm
350 ] L 330 ]
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Figure 2.12 : Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti en
fonction de I’angle de rotation du plateau dans le broyeur planétaire
« type PM 400 » et pour des diamétres de billes : (d = 10 et 30 mm) ainsi que
pour un rapport de vitesse de rotation, a) w/Q=-1,5 et b) /Q=+1.5.

A ces températures maximales, les billes se trouvent coller a la paroi de la jarre
avec une force centrifuge importante, durant leur roulement sur la surface intérieure de la
jarre, elles écrasent la poudre et introduisent par conséquent un affinement et défauts non
négligeables.

Par ailleurs, les températures plus faibles correspondent a une force centrifuge
moins intense, les billes se retrouvent ainsi au creux de la jarre a s’entrechoquer entre elles
pour obtenir un broyage efficace.

Ce phénomene nous permet d’expliquer la théorie proposée par J. Benjamin dans
les années 70. A savoir, que la mécanosynthése est régie par deux étapes :

e La premiere est le broyage intensif;

e Laseconde correspond a I’affinement de la structure obtenue.
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2.14 Cas particulier 6 = (0°, 360°)

Dans cette deuxiéme étape, nous avons entrepris 1’étude de la variation de la
température en fonction de I’angle de rotation 6 dans le cas particulier de 360° afin

d’obtenir des valeurs moyens de la vitesse de choc.

2.14.1 Températures de contacts Billes et Poudre en fonction du sens de rotation

Il est intéressant de considérer ’influence du sens de rotation w/Q. En effet, la
figure 2.13 représente des courbes d’histogrammes de la variation de la température de
contacts des poudres d’aluminium et de titane en fonction de deux types de rotation, a
savoir :

e Sens inverse de rotation plateau-jarre, ®/Q = - 1,50 ;

e Sens direct de rotation plateau-jarre, /Q =+ 1,50.

2 250

g Diameétre billes, O=10 mm

> o)/2=+1,50 Bille-noudre T
/0= _1.5 ille-poudre Ti

l‘r.': 2[]'::] (:" - ].u. ':I

25

$ m—

o= 150

[7;] :- : Bille-hille

a2 Bille-poudre Ti

B

€ 4

=T

- 100 : Bille-bille

25 Bille-poudre Al

o 8

]

&

o

5 0

|—

Rapport de rotation, w/Q=%1,50
Figure 2.13 : Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti en fonction
du rapport de rotation w/Q ==+ 1,50 pour un diamétre des billes @= 10 mm.

Comme données : Diameétres des billes 10 mm, distance centre plateau-jarre fixée a
150 mm et le diamétre jarre est de 85 mm.

A la lumiere des résultats obtenus, nous remarquons que les températures sont plus
élevées dans le cas de la rotation inverse du plateau et de la jarre (w/Q=-1,50), que celles

obtenues lorsque le sens de rotation est direct (w/Q =+1,50).
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Le sens inverse des rotations du plateau et de la jarre induit une augmentation
importante de la vitesse de choc des billes, qui se traduit par un broyage plus intensif et
plus efficace des poudres. A I’inverse, le sens direct de rotation donne des valeurs de
températures en deca.

En plus, sans toutes fois atteindre la limite de température de fusion, quand les
vitesses de rotation du plateau et de la jarre sont inversées, (©/Q<0) :

1. Lavitesse instantanée de la bille par rapport a un repére (relatif) lié a la jarre, est la
somme des vitesses de rotation du plateau et de la jarre (0+Q), permettant ainsi une
augmentation de la vitesse de choc et de la température dans la jarre.

2. La quantité de mouvement devient importante et la consommation d’énergie pour
I’alimentation du broyeur planétaire est faible.

De la, nous pouvons affirmer que pour une meilleure efficacité de broyage, il faut
adopter un rapport de rotation négatif.

Concernant les courbes d’histogrammes des températures de contact du titane, de
I’aluminium et des billes qui sont données sur la méme figure (2.13), nous pouvons noter
le décalage des différentes températures, qui est di essentiellement aux différents
coefficients de diffusivité des éléments de titane, des billes en acier et de I’aluminium
respectivement (6,734 10° m?/s ; 4,05 10 m?/s et 9,612 10 m?/s).

2.14.2 Variation de la température en fonction de la distance entre le centre du plateau et le

centre de la jarre (R)

Les courbent dans la figure 2.14 représentent la variation des températures de
contacts des billes et des poudres d’aluminium et de titane, ainsi que la vitesse de choc des

billes en fonction de la variation de R, distance du centre du plateau au centre de la jarre.

L’¢étude a été réalisée en tenant compte des :
e Rapports des vitesses de rotation, ®w/Q=+1,50 et ©/Q=-1,50 ;

e Diametre jarre fixé a 85 mm.

Nous pouvons remarquer que les temperatures de contacts et les vitesses de choc
sont proportionnelles a la distance du centre du plateau au centre de la jarre R. Ce dernier
est considéré comme un bras de levier nécessaire a la création d’un moment favorisant une
rotation plus importante du plateau. L’¢lévation de la température de contacts bille-bille et

bille-poudre augmente avec 1’énergie cinétique de choc. Cette derniére est due a une
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conversion adiabatique du travail de déformation et permet par la suite I’augmentation de
la puissance de choc.

De cette ¢tude, nous pouvons affirmer que 1’obtention d’un résultat plutét qu’un
autre est, certes, fonction du matériau lui-méme mais il est étroitement lié aux

caractéristiques du broyeur et aux conditions opératoires de broyage.

a) (b
Eille-pondre 41 Bille-pondre Ti Eille-bille Eille-podre 41 Eille-poudre Ti Eille-hille
Witesse de labille Witesse de labille
] Fa B 250 4
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Figure 2.14 : Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti ainsi que la vitesse
de choc des billes, en fonction de la distance entre le centre du plateau et le centre
de la jarre pour un diametre de billes d = 10 mm et pour un rapport de vitesses
de rotation : a) ®/Q=-1,50 et b) ©/Q= +1,50.

2.14.3 Variation du rayon de la jarre (R;)

Nous avons complété notre étude en faisant varier le rayon des jarres. La figure
2.15 donne les variations, respectivement, des températures de contacts des billes et des
poudres d’aluminium et de titane ainsi que la vitesse de choc des billes, en fonction de la
variation du rayon de la jarre, et ce pour des rapports des vitesses de rotation
+1,50 et -1,50.
Sachant que la distance entre le centre du plateau et le centre de la jarre, est fixée a
150 mm.
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De ces deux figures, on peut remarquer que la variation des températures de
contacts et les vitesses de choc sont proportionnelles au rayon de la jarre, quand le rapport
des vitesses est négatif (w/Q=-1,50). En revanche, elles sont inversement proportionnelles
lorsque ce méme rapport est positif.

L’explication de ce phénoméne doit étre trouvée dans la définition de la vitesse de
choc des billes. En effet, cette derniére dépend du diameétre (2R;) des jarres et de la vitesse

angulaire relative (Q2 — w), elle est donnée par la relation suivante :

v=L=%_ ) (2.40)
' 2
Ou :
D;: Diamétre de la jarre ;
dy : Diamétre de la bille ;
(€2 - o) : Vitesse angulaire relative a la jarre.
a) b)
Bille-pondre 41 EBille-pondre Ti Eille-bille Bille-pemdre 41 Bille-poudre Ti Bille-bille
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- o 140
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Figure 2.15 : Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti ainsi que la vitesse
de choc des billes en fonction du rayon de la jarre pour un diamétre des billes
d =10 mm et pour un rapport de vitesses de rotation : a) ®/Q=-1,5et b) o/Q=+1,5.

11 est intéressant de noter, lorsque le sens de rotation est inverse (o/Q=-1,50), la loi

de comportement de la vitesse relative de la bille est fonction de (2,50Q2). Par contre,
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lorsque le sens de rotation est direct, 1I’expression de la vitesse relative devient fonction de
(0,5092).

Ces résultats montrent qu’il ne suffit pas de choisir uniquement un rapport de
vitesses négatif pour rendre le broyage plus efficace. Mais de choisir aussi des jarres ayant
le plus grand diametre. En effet, dans les conditions expérimentales, plus le diametre des
jarres est grand, plus le rebondissement des billes sera grand et par conséquent la

dissipation de 1’énergie sera plus importante.

2.14.4 Variation du nombre de billes dans la jarre (ny)

Le nombre de billes est un parametre trés important dans le broyage mécanique a
haute énergie, il représente la puissance de choc.

Les figures 2.16 et 2.17 représentent la variation de la température de contact
bille-bille et billes poudre d’aluminium (Al) et de titane (Ti) en fonction du nombre de
billes dans la jarre pour un rapport de vitesses de rotation, o/Q=-1,50 et ®/Q=+1,50.

Sachant que : le volume de la jarre V=500 cm®, son diamétre D;j =85 mm et la

distance centre plateau-jarre R fixée a 150 mm.

a) b)
— Bille-poudre 41 — Bille-poudre Ti — Bille-hille | |— — Bille-poudre &1 — — Bille-poudre Ti — — Bille-bille
300 - 120 A
i ./ \
160 - F A N
5 5 / o=t 19 %
T < 1404 / \
; T) - k
EEDD— Elgg_ 7 /"'#h—"\.\ \
¢ S 10 ] / r N
< 3 /|7 W\
@ @ / ! AU Y
_E E 20 4 7
5 5 / il Mo
i it f - —— — . \
2 100 1 R e - ~< \‘1.
g g fr » ~ \\
Diamsétre|de hilles, d=10 mm o1 17,7 Diamstre ce billes, d=10mm |\
/4 \
I:I _I T T T T T T T T T 1 EI _Ir T T T T T T T T T
1] 10a 200 300 400 500 1] 100 200 300 400 500
HNombre de hilles dans la jarre ", Nombre de billes dans la jarre &

b
Figure 2.16 : Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti en fonction

du nombre de billes pour un diametre d= 10 mm et pour un rapport de vitesses
de rotation : a) ®/Q=-1,5et b) o/Q=+1,5.
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D’aprés ces figures, on remarque que les courbes présentent des formes paraboliques
qui atteignent des valeurs maximales de la température. En effet, les températures sont
proportionnelles a un nombre de billes qui représentent la moitié du volume totale des
billes que la jarre peut contenir pour des diametres de 10 mm et 20 mm.

Néanmoins, ces températures seront minimales lorsque ce méme nombre de billes
dépassent les 50% du volume de la jarre, ceci explique, que les billes dans la jarre n’auront
pas assez d’espace pour pouvoir se déplacer en mouvement de broyage voire méme
qu’elles restent coller entre elles et sur la paroi interne de la jarre, donc ces billes vont
acqueérir une faible vitesse de choc et par conséquent une faible dissipation d’énergie par
effet de joule dans la jarre ainsi qu’un faible travail de déformation de la poudre .

Or, dans la pratique, pour effectuer le broyage d’une poudre élémentaire ou pré-

alliée par le procédé de mécanosynthese, il faut que le remplissage des billes ne doive pas

dépasser les 50% du volume de la jarre.
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Figure 2.17 : Températures de contacts des billes et des poudres d’Al et de Ti en fonction
du nombre de billes pour un diametre d=20 mm et pour un rapport de vitesses
de rotation : a) ®/Q=-1,5et b) w/Q=+1,5.
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CHAPITRE 3
EVOLUTION DE LA DENSITE DES LACUNES DANS
LES PARTICULES DE POUDRE DURANT LA MECANOSYNTHESE

3.1 Introduction

Les structures cristallines « parfaites », sont tres rares dans la réalité. On y trouve
une grande variété de défauts qui jouent un rdéle fondamental sur les propriétés des
matériaux. Les défauts sont généralement classés selon leurs nombres, leurs dimensions
dans I’espace, tous posseédent une énergie propre qui gouverne leur apparition et leur
agencement dans le cristal.

Dans la présente étude, on s’intéresse particulierement aux défauts ponctuels
(dimension 0), qui représentent des perturbations du réseau a I’échelle atomique. Parmi les
défauts atomiques (Figure 3.1) [60] on trouve les lacunes (sites vides dans le réseau), les
interstitiels (atomes situés entre les atomes du cristal), les atomes d’espece différente en

solution de substitution (dans le réseau) ou d’insertion (interstitiels).

oNONONONONON N

substitutionne|

OO0 @000 ®

interstitiel

C@ ©0 00O @O

@ |-.1-_-||11|:® o @ (@ O O

OQOO0OO0O0O0OO0

Figure 3.1 : Défauts ponctuels (lacunes, solutés en insertion et en substitution) et déplacements

atomiques associés.
Source: E. D. Hondros, M. P. Seah and P. Lejcek, « Interfacial and Surface Microchemistry in:
Physical Metallurgy », Eds. R. W. Cahn and P. Haasen, pp.1201-1289, Amsterdam, 1996.
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Les lacunes sont des défauts de structures ou des défauts atomiques qui sont tres
importants dans les matériaux et ont un effet remarquable sur les propriétés physiques

telles que la résistance électrique, capacité thermique, résistance mécanique, etc....

La formation des lacunes atomiques nécessite une énergie importante afin de
rompre toutes les liaisons d’un atome spécifique avec ses voisinages les plus proches. Cette
derniere est représentée par Eg (elle est dite aussi : énergie cohésive atomique ou énergie

de formation de lacunes).

Il est admis que les cristaux metalliques a I’état d’équilibre thermique dépendent de
la température et de la pression des lacunes et de la capacité spécifique C, a volume
constant [61-62]. Cette quantité dépend de la différence entre I’énergie libre de Gibbs des

lacunes a I’état dynamique et statique, elle régie par I’équation:
AG,; =AH, —-TAS, (3.1)
Ou :
AHs : Enthalpie de formation des lacunes ;
ASs : Entropie de formation des lacunes ;
T : Température.
L’équation (3.1) peut étre aussi donnee par I’équation (3.2):
AG,; =E, +PAV, (3.2)
Ou :
E¢: Energie de formation des lacunes ;
AV+ : Volume de formation des lacunes ;
P : Pression.

Les valeurs de AVt (volume de formation des lacunes) sont généralement tres

faibles dans les métaux, d’ou I’égalité ci-dessous:

AH = E; (3.3)
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L’énergie E¢ représente la différence d’énergie totale entre un cristal relaxé avec
des lacunes et un réseau cristallin imperturbable (sans contrainte). Ces derniéres sont liees

a I’énergie de cohésion [63].

En général, I’énergie de formation des lacunes Es dans les systéemes métalliques a
I’état massif est comprise entre 50 et 650 KJ/mole [64-65]. Ces valeurs ont été obtenues

a partir de relations empiriques.

Par contre, dans les nanomatériaux, I’énergie de formation des lacunes Ef est
proportionnelle a la température de fusion et a la réduction de la taille des particules de
poudre. De méme, le rapport entre I’énergie de cohésion Eg et celle de la formation des
lacunes E; a, aussi été utilisé comme approche pour expliquer le phénomeéne « fracture
(particule) - saut (lacune) ». Ce rapport a permis de prédire la diminution de E¢ en fonction

de la taille des particules du systéme de poudre métallique [66-67].

Une étude récente [68] a cependant donné des résultats contradictoires, en effet,
I’étude a montré le réle de I’énergie de surface et les contraintes qui s’exercent dans les
particules nanométriques peuvent augmenter I’énergie de formation des lacunes E; et une

diminution de la taille des grains de poudre métallique.

Mais, d’apres les résultats des travaux de Francesco Delogu [69], les particules de
tailles nanometriques doivent étre considérées comme de grands systemes non homogénes.

Il considere que les surfaces des particules présentent des propriétés différentes.

Ainsi, I’énergie a fournir pour former des lacunes dépend de leurs positions dans la
particule. Dans le cas de particules relativement importantes, I’énergie de formation des
lacunes dans la région interne est essentiellement égale a celle d’un systéme massif. Il
devient tres important, quand les lacunes sont créées dans la région intermédiaire entre la
particule intérieure et la surface .Ceci, est normalement du aux différents degrés de
saturations des espéces d’atomes se trouvant dans les différentes régions et, qui sont
repérées par le rayon de courbure par rapport a la surface des particules de tailles
nanométriques. Des espéces de surfaces sont caractérisées par la non saturation
intrinséque alors, la formation des lacunes diminue pour quelques atomes du nombre de

NNs (atomes proches et voisines) est déconsidérée.
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Par conséquent, la formation des lacunes dans les particules de tailles
nanométriques est un processus qui devient de plus en plus difficile quand leurs surfaces
sont proches. Ceci, est particulierement vrai pour des surfaces courbes ou des contraintes
locales sont aussi prévues pour jouer un réle important dans la dynamique et la distribution

d’énergie dans les espéces d’atomes.

Il est a noter, que Francesco Delogu a constaté un confinement apparent des lacunes
dans la région interne de la particule. Ces lacunes préferent la migration vers la région
interne, leurs déplacements de la région interne vers la région intermédiaire est
extrémement improbable et méme aussi, leurs déplacements a partir des couches
intermédiaires vers leurs surfaces. Dans ce cas la, les lacunes s’annihilent nécessairement
dans les surfaces libres. Les difficultés des lacunes a se déplacer d’une région a une autre
sont a I’origine de la formation d’énergie qui se présente dans les différentes régions des
surfaces des particules. Dans cette structure, I’auteur estime que I’énergie moyenne de
formation des lacunes dans les particules nanométriques doit étre plus observée que dans le

cas des solides massifs.

Néanmoins, les résultats des travaux de I’auteur montrent que le nombre des
lacunes dans les régions intermédiaires et externes est, assez important que celui dans la
région interne. Il s’ensuit que I’énergie moyenne de formation des lacunes dans plusieurs
régions de la surface des particules de poudre, est obtenue par la moyenne pondérée et
nécessairement tres proche a la valeur de ceux des systtmes a [I’état massif.
Paradoxalement, ce dernier résultat montre que plusieurs rapports dans la littérature

permettent des conclusions correctes malgreé les résultats apparemment incompatibles.

D’un autre coté, I’énergie moyenne de formation des lacunes est plus importante
pour les systemes de tailles nanométriques que ceux des systémes en vrac. L’effet est
faible, et I’énergie de formation des lacunes dans les deux cas est la méme.

Basé sur des résultats numériques trouvés, la diminution de I’énergie de formation

des lacunes en fonction de la taille nanométrique de la particule de poudre est, limitée.

En outre, plusieurs énergies de formation des lacunes dans les différentes régions
des particules sont déterminées par une forte distribution non homogene. Plus précisément,

I’effet de leur confinement dans la région interne et leur énergie de formation sont tres
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faible a y observer. Un tel confinement a une conséquence plus évidente d’ou, il s’acheve
d’avantage par des grandes concentrations des lacunes. La continuité de la migration des
lacunes dans la région interne détermine effectivement leurs coalescences en fonction du

temps et de la formation de vides comme montre la figure 3.2.

Figure 3.2 : Vue d’une coupe transversale de 5 nm de la particule aprés 9 ns montrant le
vide formé par la coalescence de 21 lacunes. Une lacune obscure est aussi visible

sur la droite. Plan atomique (111) d’un atome épais, est illustré.
Source: D.Francesco, « Energy of formation and dynamics of vacancies in nanometre-sized
crystalline Au and Cu systems », Materials Chemistry and Physics, vol.115, pp. 361-366, 2009.

De tels vides, sont prévus pour affecter la stabilité globale de la particule
nanométrique, cependant, on doit aussi noter que le taux de vides qui se forment est,
fortement lié a la concentration des lacunes dans la région interne. Cet auteur estime que,
dans le cas de la particule de Au de taille 5 nm et contenant 10 lacunes, pas de vides n’a
été observés et les lacunes sont seulement formees a 1’obscurité (faible apparition) qui, ont

été dissociées apres environ 2 ns.

L’objectif principal de notre étude est de se focaliser sur la simulation de I’évolution
de la densité des lacunes ou de sites de vacants dans les particules de poudre durant le
processus de broyage meécanique et les parametres dépendant de celui-ci, & savoir : des
parametres dynamiques et géométriques du broyeur planétaire « type PM 400 », ainsi que

des parametres thermophysiques de la poudre et des billes en acier dur inoxydable

servant de broyage.
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3.2 Modéle

Durant le broyage mécanique, des lacunes en excés sont produites par des
déformations plastiques dans les particules de poudre qui résultent des dislocations, elles

peuvent également se produire par le mouvement d’interaction des particules entre elles.

En méme moment, I’excés de ces lacunes dans les particules de poudre peut aussi
étre annihilé en raison de I’effet de la température au cours du broyage mécanique. De

méme, d’autres lacunes peuvent disparaitre par migration et durant la recombinaison.

Des défauts cristallins dans les surfaces externes des particules de poudre tels que

les joints de grains et les dislocations peuvent tous, contenir des lacunes.

Pour décrire le processus d’annihilation des lacunes, un modele chimique est

proposé dans cette étude pour évaluer la vitesse de réaction chimique.

Ainsi, le processus d’annihilation dans lequel des lacunes disparaissent par
migration dans la structure cristalline, peut étre symbolisé par la formation de post-

annihilation a partir des lacunes pré-annihilées a travers la réaction [70] :

Lacunes + pré-annihilation L) post-annihilation (3.4
Ou:
K, : Vitesse de réaction.
Pré-annihilation et post-annihilation sont : les lacunes avant et apres annihilation.

Considérons une particule de poudre donnée dans un broyeur, cette particule subit
des collisions répétées dues aux mouvements de choc des billes qui réduisent de plus en

plus sa taille.

Le temps de collision t; est estimé trés court que I’intervalle de temps t, appelé la
durée entre chaque collision que la particule va subir. Pour le broyeur vibratoire « Spex »,
Schwartz [71] a donné une valeur approchée du temps de collision t;=2 ps, indépendant

de la vitesse de la bille avant le choc.

Maurice et Courtney [72-73] ont estimé I’intervalle de temps t,= 100 s dans le
broyeur vibratoire « Spex » dont les caractéristiques sont données dans le tableau 1.1 du

chapitre 1, évaluant ainsi la valeur du rapport ta/t; ~5.10".
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Or, dans le cas du broyeur planétaire «type PM 400 » dont notre étude a ete
menée, cet intervalle de temps t, a été évalué en fonctions des parametres de broyage
(du type dynamique) qui sont: la vitesse de choc des billes, le nombre des billes et le
diameétre des billes.

Il convient d’admettre que la collision des billes est une action instantanée, et tout
processus d’annihilation des lacunes dans les particules de poudre peut étre négligé au
moment du choc. Ceci, implique également que les lacunes sont seulement annihilées au
cours de I’intervalle de temps. Par ailleurs, le processus de broyage peut étre simplifié & un
processus repété de brusque augmentation de la densité des lacunes qui est due au choc
des billes avec les particules de poudre, suivi par une annihilation des lacunes durant les

intervalles de collisions.

Si I’on désigne par N, et Ns respectivement la densité des lacunes et la densité de
défauts surfaciques dans les particules d’une poudre donnée, la variation de la densité des
lacunes dans ces particules par rapport au temps, peut étre représentée par I’équation

différentielle suivante [74] :

dNv
e —KVNVNS (3.5)

Durant le processus d’annihilation des lacunes, la densité de défauts surfaciques Ns
varie en fonction de la microstructure des particules ou, par exemple : des dislocations vont
migrer dans les surfaces de grains ou dans les joins de grains pour s’annihiler par
interactions avec un autre joint de grain, ce qui résulte une diminution de la densité de

dislocation mais aussi une diminution dans la densité Ns.

Lorsque les joints de grains et les surfaces libres des particules augmentent
proportionnellement avec la diminution de leurs tailles, cela entraine davantage une

augmentation de la densité de défauts surfaciques Ns.

Pour simplifier la solution de I’équation différentielle (3.5), on doit admettre par
hypothese que la densité de défauts surfaciques Ns ne varie pas durant le processus

d’annihilation, et qu’il n’existe pas des forces et des contraintes liées a la densité Ns.

Ainsi, le processus d’annihilation des lacunes est donné par I’équation (3.6) apres

intégration de I’équation (3.5):
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Nv = Ny e "N (3.6)
Ou :
Nvo : La densité initiale des lacunes ;
Ky : Le coefficient de diffusion des lacunes, D,.
Ainsi, I’équation (3.6) est donnée par :
Nv = Nv,e " (3.7)

Or, selon la théorie de la diffusion des atomes, la diffusivité est donnée par [75] :

D =1a2wexp_AGm (38)
"6 RT

Ou,
a : Distance de saut de la lacune ;
z : Nombre le plus proche de sites voisins de lacunes ;
v : Fréguence de vibration des atomes, ou la fréquence de Debye,
elle est de 7.10* s pour un métal pur.
AG,, : Energie libre d’activation et de migration des lacunes.
L’énergie libre d’activation et de migration des lacunes, AG,, peut étre exprimée
comme dans I’équation (3.1), par :
AG, =AH_ -TAS (3.9)
Ou,
AH ., : La variation de I’enthalpie de migration des lacunes ;

AS, : La variation de I’entropie de migration des lacunes.

Par conséquent, I’équation (3.8) peut étre écrite comme suit :

1, ~AG 1 , AS  —AH
D ="a’zvexp "= a’zvexp—"exp
) RT 6 R RT

m
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D’ou :

D =Duexp_AH"” (3.10)
! ! RT

Avec :

v

1, AS
D,=-a‘zvexp—="
6 R

Afin de décrire la vitesse d’annihilation des lacunes, il est nécessaire de définir un
demi-temps ti, qui est la durée au bout de laquelle I’avancement de I’annihilation des

lacunes est égal a la moitié de sa valeur finale.

De I’equation (3.7), le demi-temps est déterminé par la formule (3.11):

2
t, =- 11
% D,N (311

Selon I’analyse donnée précédemment, la variation de la densité des lacunes dans
les particules de poudre durant le processus de la mécanosynthese peut étre décrite comme
suit :

En supposant, que la méme valeur de la densité des lacunes, AN, est introduite

dans une particule donnée apres chaque collision, et que la densité initiale des lacunes dans
la particule avant le broyage est assez petite et a prendre négligeable, la nouvelle densité

des lacunes apres la premiéere collision est donnée par :

N,, = AN (3.12)

v,1 \

On utilise I’équation (3.7) pour remplacer Nv, dans I’équation (3.12) et on prend

le temps t=t,, la densité des lacunes a la fin du premier intervalle, N, est ainsi obtenue
par I’équation (3.13) :
N,, = AN e PNt (3.13)
La densité des lacunes aprés une deuxieme collision:
N,, =N, +AN, =AN, (" +1) (3.14)

En substituant I’équation (3.14) dans I’équation (3.7), la densité des lacunes a la fin

du second intervalle de collision est calculée par :
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N., = AN, (€22t 4 g 0N ) (3.15)

Par analogie, la densité des lacunes apreés n collisions est ainsi donnée par :

NV’n — AN v i e’(i’]-)DsttZ
i=1

AN, [1-e ) (3.16)

1_e_Dstt2

Ou,
n: Le nombre de collisions.
La densité maximale des lacunes est déduite a partir de I’équation (3.16), est :

AN
N, = (3.17)

v, max 1_e—Dsttz

3.3 Influence de certains parameétres de broyage sur la densité des lacunes.

Pour effectuer le calcul de la densité des lacunes dans les particules de poudres
métalliques d’Al et de Ti, on doit tenir compte de plusieurs variables thermodynamiques
ainsi que des parametres de contréles du broyage mécanique, a savoir : la température et la

vitesse de choc des billes.

3.3.1 Influence de la température de broyage sur la densité des lacunes

L’influence de la température de broyage sur la densité des lacunes est liée a la

variation de leur coefficient de diffusion ou la diffusivité.

On admet que le coefficient de diffusion des lacunes & I’état initial Dyo = 107" m?%/s
et I’enthalpie de migration des lacunes Hy, = 0,70 eV, la diffusivité des lacunes est alors
donnée par I’équation (3.18) :

D, =1.107 exp( (3.18)

81242\ ,
- m<s

En prenant comme valeur de Ns=10"° m?, I’équation d’annihilation des lacunes, le

demi-temps d’annihilation des lacunes, I’évolution de la densité des lacunes et sa valeur

maximale ont été évalués en utilisant les équations (3.7), (3.11), (3.16) et (3.17).
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Les figures 3.3 et 3.4 donneées ci-dessus représentent la variation de la densité des

lacunes dans les particules de poudre (Al et Ti) en fonction de la vitesse de choc des billes.

D’apreés ces figures, on remarque que la densité des lacunes diminue au fur et a
mesure qu’on augmente la vitesse de choc des billes qui, elle est proportionnelle a la
température de broyage de la poudre. En plus, la densité des lacunes dans les particules de
poudre diminue en fonction du temps de broyage. Par exemple, dans le cas de la poudre Al
donnée dans la figure 3.3, on a pour une vitesse v=4,5 m/s qui correspond a la température
T=70,7 °C, la densité des lacunes (un taux) évolue comme suit :

» NvV/NvO =1 pour une durée d’annihilation t=1min ;

» NvV/Nv0 =0,97 pour une durée d’annihilation t= 7 min ;
» Nv/NvO0 =0,6 pour une durée d’annihilation t=100 min ;
> Nv/NvO0 =0,4 pour une durée d’annihilation t=200 min.

Par ailleurs, la figure 3.5 représente la variation du demi-temps d’annihilation des
lacunes en fonction de la vitesse de choc des billes. L’intérét de ce demi-temps nous
permet d’évaluer la durée nécessaire a I’achévement de la réaction d’annihilation des
lacunes au sein des particules de poudre broyée. D’autre part, a la température de 25 °C,
I’annihilation des lacunes est trés faible, seulement une petite partie des lacunes a I’état
initial disparait pendant les intervalles de collision. Mais, a la température de 200 °C, nous
remarquons presque toutes les lacunes de I’état initial sont annihilées durant les intervalles
de collision. Le tableau 3.1 donné ci-dessous montre quelques valeurs du demi-temps
d’annihilation des lacunes dans les poudres Al et Ti en fonction de la température de

broyage et de la vitesse de choc des billes.

Tableau 3.1 : Valeurs des demi-temps d’annihilations des lacunes.

Diametre des | \/itesse des Poudre aluminium (Al) Poudre titane (Ti)
sl | | Teo) | DEmEeme ) [ Demtnps
1,93 25 7983,979 68,72 240
3,272 50 968,519 136,99 4,66
1 5,544 100 33,13 2719 0,034
7,537 150 2,533 405,32 0,0018
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Figure 3.5 : Demi-temps d’annihilation des lacunes et la température de broyage des

poudres Al et Ti en fonction de la vitesse de choc des billes.

Les figures 3.6 et 3.7 représentent la densité des lacunes en fonction du nombre de
collisions des billes pour différentes températures. Les courbes obtenues peuvent étre

scindées en deux phases, a savoir:

o Une densité des lacunes croissante dés le début du broyage ;

o Une saturation de la densité des lacunes apres un certain nombre de

collisions qui atteint la valeur maximale.

e Cas de la poudre aluminium Al

Donneées :

- Diametre de la bille, =20 mm;

- Vitesse de la bille, v.=4,121 m/s ;

- Temperature de broyage, T=124,36 °C ;

- Intervalle du temps de collision, t,=23,34 s ;

- Nombre de défauts par unité de surface, Ns=10"*m™.
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Figure 3.6 : La densité des lacunes en fonction du nombre de collision dans le cas de la poudre
d’aluminium a la température, a) 25 °C et b) 124,36 °C.

e Cas de la poudre titane Ti

Données :

- Diametre de la bille, =10 mm ;
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- Vitesse de la bille, v.=4,319 m/s;

- Temperature de broyage, T=196,57 °C;

- Intervalle du temps de collision, t,=116,72 s;

- Nombre de défauts par unité de surface, Ns=10" m™.
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On remarque aussi, dans les figures 3.6 et 3.7, que la densité maximale des lacunes
ainsi que le nombre maximal de collisions diminuent proportionnellement avec la

température de broyage de la poudre.

A la température de 25° C, la densité maximale des lacunes dans les particules de
poudre atteint des valeurs de plusieurs dizaines de centaines de AN, introduite aprées
chaque collision. Le temps de broyage nécessaire pour atteindre la densité maximale des
lacunes est & peu prés 250000 collisions dans le cas de la poudre Al ou les billes sont &
diameétre @=20 mm, et il est égal a 44000 collisions dans le cas de la poudre Ti ou les

billes sont a diamétre @=10 mm.
D’autre part, a la température de 124.36 °C la densité maximale des lacunes
diminue rapidement pour seulement 33 AN, dans le cas de la poudre aluminium, et dans

le cas de la poudre titane ou a la température de 196.57 °C la densité des lacunes diminue

de 1 AN, avec une durée de broyage recommandée de 02 collisions, elle est de 290

collisions dans le cas de la poudre aluminium pour la température de 124.36 °C. Si le
broyage de la poudre est effectué a la température au dela de 200 °C par exemple, la

densité maximale des lacunes s’achéve pour encore moins de nombres de collisions.

3.3.2 Influence de la nature du matériau sur la densité des lacunes

Dans les équations (3.7) et (3.16), I’annihilation des lacunes et I’évolution de leurs
densités dans les particules de poudre au cours de la mécanosynthese sont liées par le
coefficient de diffusion ou la diffusivité Dy, ce coefficient caractérise la mobilité de ces
lacunes (ou atomes) dans le réseau cristallin ainsi que sur le nombre de liaisons cristallines,
il est également influencé en grande partie par I’énergie d’activation et de migration des

lacunes AH ..

En prenant comme précédent les données : Dyo=1.10" m’s™?, N5 =1.10"* m? et un
intervalle de collision, t,=23,34 s, d’apres les équations (3.7), (3.11), (3.16) et (3.17), la
corrélation entre le comportement d’annihilation des lacunes, leurs demi-temps
d’annihilation, I’évolution de leurs densités, leurs valeurs maximales et leurs énergies de

migrations, AH  peuvent étre déterminés pour une température donnée de broyage.
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Les résultats pour une température de broyage 124,36 °C dans le cas de la poudre

d’aluminium sont représentés dans les figures 3.8 et 3.9.

En général, les matériaux ayant une faible énergie d’activation et de migration des
lacunes, ces dernieres ne s’y accumulent pas que celles des matériaux ayant une plus
grande énergie d’activation, ce qui veut dire qu’une faible vitesse de diffusion des lacunes
ainsi qu’une faible énergie de sauts des lacunes favorisent leurs accumulations dans les

particules de poudre au cours du broyage mécanique.

(8) Hv=Hv*exp(-0 42e-2%)  t1/2=162.36 min Hm=08 eV
(6) Nv=HvD%exp(-0 792e-1%1)  t1/2=875 min Hm=0.7 eV
1,2 41 () Mor=bivil*exp(L1 4600%) | 11/3=0471 min  Hm=06 eV
Diamétre de la hille, d=20 mm

Vitesse de choc de labille, +=4.121 m/s a T=124.36 °C

Nt
Nvl

Densite des lacunes dans la poudre Al

o m o s s im0 im
Temps d"annihilation (min)
Figure 3.8 : Effet de I’énergie d’activation et de migration des lacunes en fonction
du tempos de leurs annihilations.

Dans la figure 3.8, nous remarquons que lorsque AH . diminue de 0,8 20,7 eV, le

demi-temps des lacunes diminue de plus de 2 h jusqu’a seulement 8,75 min, et encore a

0,471 min quand AH , diminue de 0,6 eV.

Par conséquent, dans la figure 3.9, nous remarquons encore que pour chaque valeur

de I’énergie AH , la densité maximale des lacunes diminue rapidement et respectivement

de 603AN,, 233 AN, eta2 AN, .
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Par ailleurs, les auteurs A.C. Damask et al ont constate qu’il n’y a pas une
augmentation de la densité des lacunes prévue étre observées dans les matériaux de poudre
ayant une faible énergie d’activation ou, un taux éleve de diffusion des lacunes a éte

observeé dans les métaux alcalins dont AH  a été estimée égale a zéro.

a) b)
E n 160 Horp=135 03 E AN - e -0 7 de- 20— Hm=0.T e ¥
- _ _ Hwllar= 125 03%ANy  nhdae1020
B 1S np | Mne135 0354 1 Yexp(-0 14304735 %e-24n)  Hm=D.B eV s 1 Vitesse de dhoo de la bills, =121 mis 3 T=124.36 °C
- NeMax=2496 86+ 41y nlax=20000 1ap | Diamétee della bills, =30 rom

Vitesse de choc delabille, V=412l mfs & T=124.367C E
E Diamétre de la bille, d=20 mm
PO = £
g g
=

2000
= =
g 2
= =
w wm
5 :
= 1000 A =
— —
w W
L
= =
il i
QD_| T T T | T T nlj_|----|----|----|- —1
i 10000 20000 30000 0 500 1000 1500 2000
Nombre de collisions n Nombre de collisions n
c)

Hvn=7.76*ANv*(1 -1 *exp(.137%) Hm=0.6 ¥,
Mwhdax =7 7o*AMNv | nhlas55

1) Vitesse de choc de la hille, v=4121 mfs & T=124.36
# - Diamétre de la bille, d=20 mum

ANy

Nt

Densité des lacunes dans la poudre Al
I

T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
] 0 20 30 40 0 60 70 30 S0
Nombre de collisions n

Figure 3.9: Densité des lacunes en fonction du nombre de collision des billes pour différentes
énergies d’activation et de migration des lacunes : a) 0,8 eV ; b) 0,7 eV etc) 0,6 eV.
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3.3.3 Influence de la fréquence de choc sur la densité des lacunes

La fréquence de choc varie avec les parametres de broyage comme, la vitesse des
billes, le rapport RBP (rapport masse billes sur masse poudre), etc....Ainsi, I’intervalle de
collision, t, varie en fonction de ces paramétres de broyage du processus de la
mécanosyntheése. L’augmentation de la fréquence de choc diminue I’intervalle de collision
t, et par consequent, une courte durée d’annihilation des lacunes a constater durant le
broyage, alors plusieurs lacunes a I’état initial disparaissent avant que la prochaine
collision ait lieu. La courbe donnée dans la figure 3.10 représente la diminution de la
densité des lacunes en fonction du temps d’annihilation, on remarque que densité des

lacunes est une fonction monotone du temps d’annihilation.

Ny,1>Ny2 (t1<t22)

NV.l/NV.O

0.5

NV,Z/NV,O

Densité de lacunes Ny /Ny

0.0 . I |

1 o
Temps d’annihilation t

Figure 3.10: Annihilation des lacunes pour plusieurs intervalles de collisions.

L’augmentation du nombre de collisions et I’intervalle de temps t, sont designés

par tm=nt;, qui se substitue dans I’équation (3.16) qui, devient:

_ AN, [t )

1_ e_DsttZ

(3.19)

Vitn

Pour deux essais de broyage mécanique de la poudre qui correspondent aux deux

intervalles de collisions ty1 et to5, le taux de leurs densités des lacunes, Njft'; et Njft'fn ,
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pour une méme durée de broyage, peut étre obtenu a partir de I’équation (3.19) qui devient

égale :
1_e‘Dsttz,2
Ny /NG = Py (3.20)
Quand DyN; << 1, le taux devient :
N\’;Z,l t
NV,{m t2,1

L’équation (3.21) indique que le taux d’accumulation des lacunes dans les
particules durant le broyage mécanique est, inversement proportionnel a I’intervalle de
collision. C’est la densité des lacunes qui est linéairement proportionnelle a la fréquence de

collision.

La densité maximale des lacunes dépend alors, de la fréquence de choc et de

I’intervalle de collision cités ci-dessus.

La figure 3.11 représente I’évolution de la densité des lacunes dans les particules de
poudre aluminium en fonction du temps de broyage, ou les billes sont en acier dur

inoxydable et ce, pour différents intervalles de collisions.

- (a) Hyn=200% A1 -exp(-0. Se-2*tm)) | Hvbax = 200% A1+
B 250 tMax=000 min (13=50 ¢
- % 1 () Hymel00* AN 1-expl(-0.le- 1*tm]) | HvMax = 100*AH

thlan=200 min _(t2=100 s%{
k (21 Hvn=50% AH ¥ 1-expl-0. 2e-1%tm]) vhlax = S0+ AN~
1 tMax=000 min - (t2=200 )
200

150

100

Ly
[}

Densiteé des lacunes dans la poudre Al

EIIIII5E:EIIIII1EIII:IEIIIII15IIZID
Temps de broyage tm (min)

Figure 3.11 : Evolution de la densité des lacunes pour plusieurs intervalles de collisions.
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Pour le tracé des courbes de cette figure, on donne :

- Le nombre de défauts par unité de surface, Ns=10"*m™;

- Ladiffusivité des lacunes, D,=1.10"" m?s.

Cette figure montre quand les billes font le broyage de la poudre a intervalle de
temps t; trés petit, les lacunes dans les particules de poudre s’accumulent plus rapidement
et atteignent une plus grande densité maximale, et ce quand leur mode d’évolution reste
invariable. Ainsi, I’accumulation des lacunes dans les particules de poudre dépend aux
différentes fréquences de collisions ou intervalles de temps t, des billes en mouvement de

broyage.

3.3.4 Influence de la densité de défauts surfacigues Ns sur la densité des lacunes

Parmi les différents sites de vacants, il existe des dislocations et des joints de grains
qui sont les plus dominants dans les matériaux polycristallins. On sait que, la densité de
défauts surfaciques Ns est liée a la densité de dislocations, Nsp qui, elle est égale au

nombre de lignes de dislocations par unité de surface.

La densité du défaut surfacique par rapport aux joints de grains, Nsg, ou ces

derniers ont la forme sphérique, elle est égale a :
Ng g =47°/R? (3.22)
ou,
Ro : Le diamétre du grain.

La densité totale de défauts surfaciques Ns par rapport aux joints de grains et les

dislocations a I’intérieur des grains, est exprimée par :
Ny =Ngg+Ng, =47°/RZ+ Ny, (3.23)

Il est évident qu’a partir de I’équation (3.7) que la densité des lacunes est une
fonction exponentielle inverse de Ns, ce qui veut dire, une augmentation de la densité de
dislocation, d’une part, d’autre part, une diminution dans la taille des grains de poudre,

lesquelles vont accélérer I’annihilation des lacunes.
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La figure 3.12 montre que le demi-temps des lacunes diminue de 5 fois a partir de
115 min a 23 min quand la densité de défauts surfaciques Ns augmente de 5 fois, c'est-a-

dire de 1.102%a 5.108 m™.

1_

(a) Hp=Nv0*0.9940%  [t1/2=115 min Ne=101% ;-2
{b) Hy=Hv0#0.9794% t1/2=23 min Ne=5.1012 ;-2
fe) Ho=MwlF0 34184 | t1/2=11.5 min Ne=1014 -2

Nt
Nvi)
i

06

Densite des lacunes
=
o
1

=}
(5]
1

| S
1]

— T
100 150 200

50
Temps d'annihilation t (min)
Figure 3.12 : Densité des lacunes en fonction de leurs temps d’annihilation pour

Ns= (10*:5.10"; 10*) m?

(&) Htem=100% &Hw*( 1-expi-0.1e-1%n)) HyMax=100% AN
thax=300 min | Ne=1013 ¥
120 (b1 Frten=20 ARt Fenep(-0-Se-1Eu) ) vl an =200 A2 v
1Max=200 min N=5.1013 p2
() Woten=10% AHw¥( L-expi-0.1#n)] Hvblax=10%AHv
thlax=80 min | Ne=1014 2

Densité des lacunes

0 om0 40 60 80 1000
Temps de broyage tin (min)
Figure 3.13 : Densité des lacunes en fonction du temps de broyage pour Ns= (10%*;5.10%:10*) m™.
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D’apres I’équation (3.17), le taux maximal des lacunes qui correspond a plusieurs

sites de défauts surfaciques, peut étre exprimé par :

Nv,maxl 1_e7DVNS‘2t2
N e (3.24)
v,max 2 -
Comme Dytp<<1, il suit que :
N N
N v,max1 _ NS,Z (325)
v,max 2 Sl

L’équation (3.25) indique que la densité maximale des lacunes est inversement

proportionnelle a la densité de défauts surfaciques Ns.

En prenant comme précédent les donnés : D,=1.10""" m%s, et t,=100 s, I’évolution
de la densité des lacunes pour plusieurs valeurs de Ng, a été représentée sous forme de

courbes données dans la figure 3.13.

3.3.5 Influence de I’énergie de collision

L’augmentation de la densité des lacunes dans les particules de poudre qui sont
soumises a la collision AN,, est une caracteristique de I’énergie de collision qui est liée a
deux facteurs interne et externe. Le facteur interne, c’est la nature du matériau de poudre a
broyer, et le deuxieme facteur externe est lié aux parameétres de broyage qui sont : la nature
des billes servant de broyage, leurs diameétres, leurs rapports RBP (masse billes sur masse

poudre) et le niveau de remplissage des billes dans la jarre, etc.....

On peut remarquer qu’a partir de I’équation (3.16) que la densité des lacunes durant
le processus de mécanosynthése est linéairement proportionnelle a la densité des lacunes
introduite aprés chaque collision et qui est due au choc des billes. Ainsi, tout changement
dans les parameétres de broyage mécanique conduit a une augmentation de I’énergie de

collision qui va acceélérer I’accumulation des lacunes dans les particules de poudre.

3.4 Conclusion :

1- La densité des lacunes durant le processus de mécanosynthese a été modeélisée dans

cette étude. Il a été prouvé que cette densité augmente proportionnellement avec le
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nombre de collisions, c'est-a-dire elle augmente rapidement dans I’étape initiale de
broyage mécanique, mais elle devient faible pour plus de broyage de la poudre.
Apreés une certaine durée, la concentration des lacunes devient saturer et atteint une

valeur maximale.

L’accumulation des lacunes dans les particules de poudre n’évolue pas pour de

faibles températures de broyage.

Des lacunes sont facilement accumulées dans les matériaux ayant une grande

énergie de migration.

Une grande fréquence de choc résulte a une accumulation plus rapide des lacunes
dans les particules d’une poudre et par conséquent, présence d’une forte densité de
ces lacunes. Celle-ci est linéairement proportionnelle a cette fréquence, donc une
grande énergie d’impact due au choc des billes introduit des lacunes dans les

particules d’une poudre au cours du broyage.

Une plus grande densité de défauts surfaciques entraine une vitesse d’annihilation
plus rapide des lacunes, et par conséquent, une faible densité des lacunes dans les
particules de la poudre broyée. Si les deux cas a la fois, une augmentation de la
densité de dislocation et une diminution dans la taille des grains, lesquelles vont
accelérer I’annihilation des lacunes durant le processus de broyage par la technique

de la mécanosynthése.
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CHAPITRE 4
ETUDE D’'UN BROYEUR MECANIQUE ET DETERMINATION DE LA
TEMPERATURE D’EQUILIBRE EN MECANOSYNTHESE

4.1 Introduction

Le broyage mécanique se rapporte au processusdietioch de la taille des
particules pour des matériaux organisés sous foen@oudre, initialement échantillonnés
par leurs formes brutes, sont fractionnés jusquoterur de tres fines particules a une
ultime étape de broyage, au moyen de choc mécagigeepar la collision des billes sur
ces matériaux qui, sont introduits a l'intérieuumk jarre en mouvement de rotation.
Plusieurs techniques de broyage ont longtemps étélabpées dans le but de réduire la
granulométrie des minerais et encore améliorerréegs. L'efficacité de broyage reste
convenable en terme de I'équilibre d’énergie, diedeurnie pour la réduction de la taille
des particules de poudre demeure tres faible a amn@vec celle de I'énergie utilisée
pour la marche d’'un broyeur de nouvelle concepébulu type « bielle-manivelle ». Ce
type de broyeur apporte un gain d’énergie en fonaliu temps de broyage

Généralement, les broyeurs utilisés dans le domaeéa mécanosynthese, par
exemple de types : vibratoire, attriteur et plaimétatc..., la poudre et les billes dont leur
mouvement peut étre distingué par deux actions urege c'est-a-dire : la collision et le
frottement. La collision nous révele I'énergie diatt et le frottement la friction. Ces deux
fonctions produisent la fracture des matériaux aledpe. Cependant, I'action de frottement
qui crée la friction engendre la chaleur dans Eéye de maniere plus importante que
I'action de la fracture des matériaux de poudre.plks, I'action de frottement est aussi
admise comme une source de contamination des matédie poudre, et qui est produite
par l'usure des billes et la paroi de la jarre duta broyage mécanique. Avettand-Fenoel
et al. [76] ont observé la présence du cobalt Galuecarbide de tungstene WC dans la
poudre finale ou la poudre initiale est le Co. batamination de la poudre lors du broyage
mécanique est, due a l'usure des matériaux coastita jarre et les billes ou ceux-ci ne
sont pas similaires a celui du matériau de poubDfautres études ont été meneées par
Potapov et Campbell [77], ces derniers ont déveéopmn schéma complexe du

mouvement de friction des billes lors du broyages késultats des travaux de simulation
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montrent que la plus grande quantité d'énergie phiod des billes, est perdue
essentiellement par dissipation sous forme de ohdige au phénomeéne de friction.

Bien que la chaleur soit importante dans la phiasdef de formation de l'alliage de
poudre que si ce dernier est une solution solitigrmetallique ou il est en phases amorphe
et cristalline, I'excés de chaleur peut ramenepdadre dans une phase liquide. Dans
cette situation, le broyage mécanique perd la poagnthétisée. Suryanarayana [78] avait
fait une étude compléte sur I'effet de la chaleanglle processus de broyage mécanique
ainsi que sur la formation de l'alliage de poudamgsila phase finale du processus, et il a
conclu que, 'action de la friction doit étre é@tautant que possible, et que le broyage doit
étre effectué par I'action de la collision desdslhavec les particules de poudre.

L’idéal, c’est pour avoir un processus de broyaffieaze, toute I'énergie utilisée
doit étre utile dans la réduction de la taille dasticules de poudre ou, le broyage débute

par la propagation de craquage suivi par celladekture.

4.2 Etude du mouvement de la jarre contenantdegehde poudre et la bille

Afin de déterminer un procédé de broyage mécarnpijue efficace, la poudre doit
étre bien placée entre la bille et la surface irgate la jarre, en plus la bille doit effectuer
un choc répétitif contre la poudre et la paroirinéede la jarre avec un maximum d’énergie
d’'impact. Par ailleurs, il a été déemontré que cettedition est satisfaite par la méthode
d’agitation de la jarre en mouvements vertical etizontal. Celle-ci crée une énergie
cinétique de la bille qui va étre transformée eeargie d'impact nécessaire au broyage de
la poudre.

La méthode d’agitation trouve son application iridalle pour une amplitude
d’oscillation de 5 mm et pour une fréquence conepgatre 3000 et 3600 Hz (Speccsp
[79]). La jarre se ferme par un couvercle adapsa artie supérieure. La hauteur de la
jarre est fixe et qui généralement est égale a i#b énergie cinétique de la jarre est
fonction de la fréquence et de I'amplitude du maoneet d’oscillation. Ainsi, il existe trois
(03) possibilités pour augmenter I'énergie cinéiqu

a- Augmenter I'amplitude du mouvement d’oscillation.

b- Augmenter la fréquence du mouvement d’oscillation.

c- Les deux a la fois, (a) et (b).

En se basant sur ces derniéres, larsiketablissement de la méthode d’agitation

est donné dans la figure 4.1. L’appareil de broyegjeconstitué d’'une manivelle qui tourne
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d’'un mouvement de rotation afin d’obtenir un moueatde translation de la jarre,
comme montre la figure 4.1 ou, I'on désigne:

[, : Le rayon de la manivelle ;

c : Lalongueur de la bielle ;

oy : La vitesse angulaire du vilebrequin ou de lainelle ;

0, : L’angle de rotation de la manivelle ;

$: La course du piston ou l'amplitude du mouvemest ld jarre, est
déterminée par l'action de la rotation de la bidiei, elle est liée par articulation
mécanique a la manivelle.

Dans le schéma de la figure 4.1, le processusagabe est opérationnel quand la
manivelle est entrainée par un moteur électrigoes$action de la vitesse de rotation de
cette derniére, la bielle en mouvement de rotatonmnit un mouvement de translation
alternatif au piston. Lorsque ce dernier est envament, la bille et la poudre continues
dans la jarre pourront aussi se déplacer ensemvgle la jarre. Par ailleurs, quand la
vitesse de la jarre est faible par rapport a aidlda charge de poudre, cette derniere ne
pourrait pas se déplacer a partir du bas defe.jRour que la charge de poudre puisse se
déplacer, le mouvement d’oscillation de la jarré dagmenter. Une fois que cette charge
quitte le bas de la jarre, le choc commence etu#tité d’énergie d’impact qui se crée va
atteindre son maximum pendant le mouvement ascemgafa jarre et dans laquelle la
charge de poudre est en chute libre. Dans ce &gsu$ grande énergie d'impact créée

s’achéeve en augmentant la hauteur de rebondissetadatcharge de poudre.

Bille
Jarre———>|

Piston——>

Bielle

Manivelle

N

Figure 4.1 : Schéma du systeme d’agitation.
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4.3 Modéele mathématique du mouvement de la jarde ¢ charge de poudre

4.3.1 Etude préliminaire

Pour produire des collisions avec un maximum d'gieed’impact, les mouvements
de la jarre et de la charge de poudre ainsi qbéléasont difficiles a modéliser. Pour cela,
il faut réduire les difficultés par I'étude de chiaqpartie entrainant le mouvement de
collision du processus de broyage mécanique.

Le réle de la jarre la jarre est un conteneur dans lequel la mégamiosse se fait, son
mouvement est important et a prendre en considétagile ne peut étre représentée par
aucune autre partie en mouvement de I'apparebrdgage.

Le role de la bille elle joue un réle prépondérant dans le procedsusoyage, car la bille
représente une partie du broyeur, et elle estiagrgar le mouvement de la jarre.

Le réle de la poudre La poudre n'a pas un réle significatif durant freouvement
oscillatoire du processus de broyage. Car, la moysheésente un poids massique,
généralement faible, qui va subir un petit reboselisent au lieu gqu’elle tende a
s’accumuler au bas de la jarre.

En plus, les particules de poudre pourront étrecahsion entre elles. Chaque
collision résulte d’'une dissipation d’énergie cigéé et forme un mécanisme amortisseur
cinétique. Xu et al. [80] ont donné une bonne ieatibn du mécanisme d’amortissement
des matériaux granulaires. Ainsi, durant la calhsila poudre pourrait agir comme un
amortisseur. Ceci, peut étre pris en considérgtianle choix propre du coefficient de

restitution pour le calcul de I'énergie d’'impact.

4.3.2 Etude cinématique du systéme de broyeur

On représente dans la figure 4.2 un schéma cingagatu broyeur qui fonctionne
par mécanisme bielle-manivelle.

En supposant que la manivelle tourne & la vitesgalaire constante,, 'angle de
rotation6, a I'instant t est donné par :

6, =at 4.1)

Le mouvement de rotation du manivelle est transéoram un mouvement de
translation alternatif du piston par I'intermédede la bielle.

La hauteur de déplacement de ce mécanisme est agetlle de la course du
piston, définie par les PMH (poids mort haut) etBfpoids mort bas) et qui est donnée
par:
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s, =T, cosf, +ccosp (4.2)

Dans la méme figure 4.2, on a:

2 1/2
sinf=-—sing, et cosﬁ:[l—(r—vsinﬁjJ
c

r
o
On remplace cette derniére équation dans I'équédi@®), I'expression de la course
du piston devient :

s, =r,cosf, + (02 -r?2sin’ g, )]/2 (4.3)

PMH

PMB

Figure 4.2 : Modélisation cinématique du broyesysteme bielle-manivelle.

La vitesse de translation du pistgnet son acceélératior, gont respectivement les
dérivées premiére et seconde de I'équation (4&8)rapport au temps et qui sont données

par les relations suivantes :

(rv2 @, sin 26?V)
2(02 -r?2sin’ 6, )]/2

v, =-T,&, sing, - (4.4)
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4r? aw’ cos20, (c2 —r? sin’ HV)+ (rfa)V sin26, )2
4(c2 -1/ sin? g, )3%2

— 2
a, =-T,w; coso, - (4.5)

Puisque la jarre est montée sur I'extrémité dapée du piston, la distance de
déplacement de la jarrg, sa vitesse \vet son accélération gaont respectivement égales a

la course sdu piston, a sa vitessg &t a son accélératiop. ainsi,

s, =S, 4.9)
V, =V, 4.9)
a, =a, B

Comme la jarre se déplace en avant et a partingmsition la plus basse comme
montre la figure 4.3a [81], la bille au bas dedag se déplace simultanément avec la jarre
et avec une méme vitesse et accélération.

La hauteur k la vitesse y et I'accélération pdu mouvement de la bille sont
exprimées par :

h, =s, (4.9)
V, =V, (4.10)
a, =4a, 4.11)

Une fois qu’elle atteint le pic de sa trajectoiiejarre commence a diminuer son
mouvement vers le bas et selon la vitesse de oatde la manivelle. Comme la bille est
indépendante de la jarre, I'accélération de latlicelle de la jarre ne sont pas égales.

Si I'accélération de la bille est plus grande djaecélération de la pesanteur, g
(a>0) alors, la bille se déplace dans la jarre commoatre la figure 4.3c.

Le tempst définit le temps de départ de la bille, etsh hauteur initiale qui est
égale a \s au méme lapse de tempssont exprimées par :

t, = o (4.12)
1 I .

@
h, =rcosg, + (c2 —r?sin’ 6’1)]/2 (4.13)

Apres la phase de départ, la bille continue sonvament pour se déplacer seule
vers le haut comme montre la figure 4.3d. La vieds la bille yy et sa hauteurph

peuvent étre données par :

Vog =V Tt (_ gt) (4.14)
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hy, =h, +v,t+ ej(— ot?) (4.15)

L’équation (4.14) de la vitessgg4v est fonction du temps t, et qui diminue sous
I'effet de I'accélération de la pesanteur dirigéangl le sens opposé a celui du sens de
mouvement de la bille, alors que sa hauteur deelapat By augmente en fonction du
temps (équation 4.15). De la, la bille va atteindne hauteur maximalg,ha la vitesse
Vb= Z€ro. La hauteur maximale et le temps pour iadhe, peuvent étre déterminés par

les équations:

V2 ]
h =|—=2|+ 4,
pic |:Zg_ hl :(6)
e :{V—b_ t, 4.17)
g

Une fois que la bille atteint la hauteyr:helle tombe en chute libore comme montre

la figure 4.3f.
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Figure 4.3 : Trajectoire du mouvement de la jatrde la bille.
Source : S. Budin, I. P. Almana8, Kamaruddin, N. C. Maideen, and A. H.
Zulkiflia, « Modeling of vial anghll motions for an effective mechanical
milling process ». Journal of Mé&iks Processing Technology, vol. 209,
pp.4312-4319, 2009.
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La vitesse de la billeqvet sa hauteurghpar rapport a son mouvement descendant,

peuvent étre exprimées par:

Ve=-glt ~t,) (4.18)
1 2
hy=h _Eg(t_tpic) (4.19)
Dans cette position, la jarre et la bille se démtacindividuellement pour
différentes configurations, le choc peut avoir liessque la différence de déplacement
entre la bille a la hauteug let celle de la jarre a la courseest égale a zéro. Durant la
collision, la course de la jarre pourrait ne paatteindre, car celle-ci est fixée au
mécanisme bielle-manivelle. En plus, le rebondigsende la bille dans la jarre est
considéré nul, a cause de la poudre qui agit comesecouches viscoélastiques entre les
surfaces de contact de la bille et la paroi inteteda jarre. Ainsi, I'énergie d'impact est

définie par:

E = % m(vj - vvz) (4.20)

Dans la pratigue de la mécanosynthése, le choditles entraine généralement
une perte d’énergie. Donc, I'énergie d’impact migeif E,oq est :

E.os = KoE, (4.21)
ou,

k : Constante qui dépend des caractéristiques geudre et de la vitesse relative
de la bille, cette constante est inférieure a 1.

Comme la masse m de la bille est constante, kgmefimpact créée est fortement
influencée par la différence entre la vitesse dar@ et celle de la bille. Il est évident que
I'énergie maximale d’'impact est au point A de lgufie 4.3. Car, au niveau de ce point, la
vitesse de la jarre est maximale et elle est damréction opposée de celle de la vitesse
de chute de la bille. La mesure de cette énergmpdict créée a ce niveau est, fonction de
la hauteur de déplacement de la bille, de 'amgétat de la fréquence de la jarre.

La plus grande trajectoire de rebondissement dalla dans la jarre crée, une
énergie d’'impact plus importante. Cependant, biaa Bamplitude et la fréquence du
mouvement de la jarre aient des valeurs maximkddwoyage de la poudre devient faible.
En mécanosynthése, cette situation peut s’explidaes les caractéristiques de la poudre a

broyer, notamment la solidité. Une grande dureténet grande énergie d'impact de la
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bille sont nécessaires pour la fracture des matéride poudre au cours du broyage
mécanique.

En utilisant les équations décrites ci-dessus élede cinématique du mouvement
de la bille et de la jarre, I'allure des mouvemethdsces dernieres a été déterminée par le
logiciel de programmation « Maple 12 ». Les paraesegéomeétriques et dynamiques du
broyeur mécanique sont donnés dans le tableau 4.1.

Tableau 4.1 : Parametres géométriques et dynamiquésoyage.

Longueur de la bielle, ¢ 77 mm

Rayon de la manivelle, r 27 mm

Diametre du piston 60 mm

Déplacement du piston, s 50 mm

Vitesse angulaireyp, 857 tr/min, 1000 tr/min
Masse et diametre de la bille 0,238 kg et 40 mm

L'influence de 'amplitude d’oscillation de la jarmpour de faibles fréquences de
mouvements (maximum 1000 Hz) sur la hauteur dendibsement de la bille, a été prise
en considération. Le calcul numérique est établbdid, par utilisation de I'équation (4.3)
pour déterminer le déplacement de la jarre oupkitipn de la bille demeure initialement
immobile au bas de la jarre, et dont elle ester@gir les équations (4.9), (4.15) et (4.19).

4.4 Application numérigue aux équations de mouvesen systeme de broyeur

Les mouvements de la jarre et de la bille sont daateurs importants dans le choc
mécanique pour le broyage de la poudre. A partimiele mathématique, I'énergie
d’'impact créée durant la collision peut augmentez gi la trajectoire de rebondissement
de la bille est plus longue. Lgifdéfinit dans I'équation (4.16), a une grande iefice sur

I'énergie d’'impact créée durant la collision.

4.4.1 Amplitude du mouvement de la jarre et ddlla b

La figure 4.4 montre les déplacements de la gtrae la bille en fonction du temps
pour des vitesses de rotations de 857 et 100(ntdm la manivelle. Comme la jarre est
fixée a I'extrémité supérieure du piston, le déplaent maximal de la jarre est égale au

déplacement du piston a n'importe qu’elle vitessguéaire de la manivelle. De plus, la
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bille est un corps indépendant de la jarre, iléatéiuvé que le rebondissement maximal de
la bille est plus long que celui du déplacementimakde la jarre. Celui-ci, peut toutefois
engendrer un faible mouvement de la bille danaria]

Aussi, il est admis que l'amplitude du mouvement Ide bille augmente
proportionnellement avec la vitesse de rotationlalenanivelle qui, également varie

proportionnellement avec les vitesses linéaires didle et de la jarre.
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Figure 4.4 : Déplacement de la jarre et de la leifidonction du temps a la
vitesse angulaire, a) 857 it b) 1000 tr/min.
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La valeur de f. est une grandeur fondamentale dans la détermmeéd’énergie
d'impact créée durant le choc. A cette hautgurltenergie potentielle de la bille est plus
grande et par conséquent, une augmentation dengogi€ cinétique durant le mouvement
descendant du piston. Donc, la collision entreilla ket la paroi de la jarre peut avoir lieu
a une plus grande vitesse d’'impact, donc a une gtasde énergie cinétique.

Huang et al. [82] ont fait une étude expérimentabeir déterminer plusieurs
vitesses d'impact pour faire le broyage mécanupiéa poudre, et ils ont prouvé que, la
force d’'impact créée lors de la collision augmegmtgportionnellement avec la vitesse de
choc de la bille. D’autre part, Cheong et al. [88} travaillé sur la particule de poudre
compacte au cours du broyage mécanique, et ilcamgtaté que la taille moyenne de
'ensemble des fragments de poudre diminue proiyessent a fur et a mesure que la
vitesse de choc de la bille augmente. Finaleméntrit conclu que, la grande énergie
d'impact créée, conduit a un procédé de fracturesia de la poudre, ou de fines
particules pourront apparaitre.

De plus la vitesse de rotation de la manivelEmplitude du mouvement de la
jarre influent aussi sur la hauteuryclde la bille. Cette hauteupih peut étre obtenue si
'amplitude de la jarre augmente. Ceci peut se neermraticable par utilisation d'un

systeme d’agitation mécanique plus intensif.

4.4.2 Energie d'impact

Le tableau 4.2 donne les valeurs de la hauteur imadex de la bille, f, la
fréquence et la vitesse de la jarre ainsi que tessé de choc de la bille qui ont été
obtenues par une étude numérique menée par S. Rudah du systeme de broyeur
mécanique. A partir de ces données, I'énergie dithpa été évaluée en utilisant
I'équation (4.20).

Les résultats prouvent que la plus grande énefgigact peut se créer pour une
plus grande hauteugifh L'énergie d'impact créée gib= 410 mm (frequence de la jarre =
14,3 Hz) est 0,1534 J, et une énergie d'impactecéedyc = 490 mm (fréquence de la jarre
= 16,7 Hz) est 1,0307 J.

La quantité d’énergie d'impact déterminée a paice modele est plus importante
a comparer avec celle calculée dans un broyeuataire par une étude numérique et
expérimentale conduite par Huang et al. [84], agswas ont utilisé une seule bille de
diamétre 50 mm. Les résultats montrent que I'éeedjmpact créée a la fréquence de la

jarre 14,3 et 16,7 Hz correspondent respectiveiménd2 et 0,048 J.
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Vitesse angulaire (tr/min) 857 1000
Fréquence de la jarre (Hz) 14,3 16,7
hpic (Mm) 410 490
Vitesse de la bille (m/s) -2,5997 -2,9430
Vitesse de la jarre (m/s) -1,4643 0,0000
Energie d'impact (J) 0,1534 1,0307

4.4.3 Modéle de conception du systéme de broyagamwie

Basé sur le modeéle théorique et sur les travawabbells numériques, le design du
systeme de broyage a été développé. La figure &irenune vue de deux faces d’'un
systeme de broyage mécanique dans lequel I'étuél® anenée. Le systeme consiste a

agiter une poudre et une bille, lesquelles sontimoes dans une enceinte étanche appelée

la jarre.
60 41
p—y
. A | A
L) |- — 4| =— Cylindre
J Il
i | <H}— Jarre
al f. 1 |
ap o I
I (-
I/ \I [+ ], .\:
Bille b sy i
I~ 7 | w2l
| | | 1
D—L—_—JA
Piston
Bielle
Manivelle
Moteur —s

Vue de face Vue de profil

Figure 4.5 : Vues de face et de profil du systemerdyage meécanique.
Source: Z S. Budin, | Adnanar, S. Kamaruddin, N. C. Maideen, and A. H.
Zulkiflia, « Modeling ofal and ball motions for an effective mechanical
milling process ». JouraBMaterials Processing Technology, vol. 209,
pp.4312-4319, 2009.
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Un mécanisme bielle-manivelle qui fait actionner gisston d’un mouvement
vertical de translation alternatif qui, entraingdare dans son mouvement et dans laquelle
la charge de poudre et la bille sont continuesplds, il a été déja signalé qu’un petit
nombre de billes peut réduire la fréquence de sioflj la situation peut s’améliorer par
utilisation d’'une seule bille de grand diamétre.design est en corrélation avec plusieurs
travaux de ceux de Riffel et Schilz [85] qui amnstaté que le temps de broyage a
augmenté avec la diminution du nombre de billes. inémes résultats ont été obtenus par
Dutta et Pradhan [86] ou la réduction de la tallks particules d’'une poudre s’effectue par
utilisation d’'une seule bille, est beaucoup plucate pour un broyage avec un grand
nombre de billes.

D’autres travaux effectués par Huang et al, onuypéoque des forces dimpacts
plus importantes sont créées avec des billesategr diameétres. De plus, Li et Man [87]
ont démontré que I'énergie d'impact augmente prtiggnellement avec le diameétre des
billes.

Le diametre extérieur de la jarre est 60 mm quiégsie au diametre du piston, et
son diametre intérieur est approximativement édahvn qui convient pour la bille de
diametre 40 mm.

Un autre parametre a prendre en considératiorladehgueur de la jarre congue
léegerement supérieure que la hauteur de déplaceameelat bille. Ceci est nécessaire afin
d’éviter la collision entre la bille et le sommet th jarre qui perturbe le processus de
broyage. L'étude de simulation du modéle de broygeaté effectuée avec une amplitude
de déplacement de la bille égale a 490 mm ewadase angulaire de 1000 tr/min. Ainsi,

la hauteur de la jarre doit étre congue approxiveatent égale a 500 mm.

4.5. Evaluation de la température de broyage appdiga ce systeme de broyeur

En se basant sur le modéle de A.K.BhattacharyafezE pour I'évaluation de la
température de broyage a l'intérieur de la jarrarpme type de broyeur, nous avons pu
évaluer la vitesse de choc de la bille qui esttioncde plusieurs parametres dynamiques
et géométriques du broyage afin de déterminer fgpéeature de contact des poudres
élémentaires d’aluminium et de titane en prenaokdaleurs de ¢+ 0,1 mm et 0,3 mm
qui, est I'épaisseur de la poudre compacte supposéésque de rayon.r

Les figures 4.6 et 4.7 données ci-dessous rameygedes courbes histogrammes
de la température de contact bille-poudres Al ebria bille est en acier dur inoxydable

de diamétre @=40 mm. On remarque que les valesiglis élevées de la température sont
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proportionnelles a la vitesse de choc de la bikej est du a la quantité de mouvement de
la bille qui devient plus importante. De plus, nopguvons noter le décalage des
différentes valeurs de la température, qui sorgsemtiellement liées aux différents
coefficients de diffusion des poudres du titan@et’aluminium respectivement (6,734
10° m%s et 9,612 18 m?/s).
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Figure 4.6 : Température de broyage des poudré¢ Al la vitesse de la bille, v=2,9430 m/s.
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Figure 4.7 : Température de broyage des poudré¢ Rl &la vitesse de la bille, v=2,5997 m/s.

4.6. Gradient de température dans la poudre enmoggathese

Pour pouvoir estimer le gradient de températutmel’poudre élémentaire au
cours du broyage mécanique, nous avons adopté delenmnathématique d’'une poudre
compacte entre deux billes en collision, qui eppssée un disque d’épaissegjrcomme
nous en avons développé dans le chapitre 2. Nawsops faire I'étude de variation de la
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température pour différents diamétres des bilteavec un choix de broyeur planétaire
type « Retsch PM 400 ».

4.6.1 Répartition des températures a travers iBgpar de la poudre compacte

La figure 4.8 représente les températures de dsntée la demi-épaisseur des
poudres compactes d’aluminium et de titane.
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Figure 4.8 : Température de contact en fonctiolaadiemi-épaisseur de la poudre compacte et
pour des diametres de bill€2Q, 30, et 40 mm : a) cas d’Al et un rapport de
rotatiomQ=-1,5; b) cas d’Al et un rapport de rotatio@= +1,5 ; c) cas de Ti et
un rapport de rotatief2= -1,5 et d) cas de Ti et un rapport de rotadde= +1,5.
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Il est admis, que I'épaisseur de la poudre compasiténversement proportionnelle
au diametre (D=%) de la surface de contact entre deux billes ehsaoi. Leurs demi-
épaisseurs sont comprises entrgnbet 50um. La répartition des températures a travers
I'épaisseur de la poudre compacte dépend de lauctiudé thermique des matériaux,
d’une part, et d’autre part, de la quantité de neouent.

Pour la figure 4.8, nous remarquons que la tempérade contact de la poudre
d’aluminium est :

» Proportionnelle au diametre des billes (40, 30e200 mm) ;
e La distribution du gradient de température estiguaiment homogéene sur
toute la demi-épaisseur.

En revanche, dans le cas du titane (figure 4.8)telapérature de contact
est toujours proportionnelle au diamétre des bilRer contre, la distribution du gradient
de température n’est pas homogene sur toute la-éeamsseur. Elle est plus importante au
niveau de la surface de contact bille-poudre etirdim au fur et a mesure que I'on
s’approche du plan milieu de la poudre compacte.

Ce changement de réaction entre I'aluminium eitd@e est du a la différence de

la conductivité thermique des deux matériaux (838 W/m.K, Ti = 16 W/m.K

4.7. Refroidissement de la poudre compacte duegnmtdcédé de mécanosynthése

Au cours du procédé de mécanosynthese, il est ipilga’'apres I'événement de
choc de la poudre prise entre deux billes en catlisu entre la bille et la paroi de la jarre,
gue cette poudre compacte subira un temps libnet avaautre événement d’'impact.
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Figure 4.9 : Refroidissement de la poudre compadcstempérature ambiante. T
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Durant cet intervalle, il y'aura une dissipationéigérgie par rapport au plan
environnant de la poudre compacte qui est suppasébsque de rayon et d’épaisseur
to.

Afin d’estimer le temps nécessaire pour le refissdment de la poudre compacte a
la température ambiante,Ton modélise la poudre comme elle est donnée ldafigure
4.9, avec un flux de chaleur commencant a se trattiserdu plan moyen de la poudre vers

le milieu ambiant a la températurg. T

4.7.1 Expression mathématique de la températurefamdissement

Pour déterminer la température de refroidissememtatre systéme représenté dans
la figure 4.9, on prendra par hypothése la tempégade contact bille-poudre qui léche la
surface de la poudre compacte au temps t=0 avélaoude chaleur dissipatif,cp travers
cette surface et que la températured.

L’équation générale de la conduction de chaleurl'assence des sources et des
puits, se reduit a :

10T _0°T

L)
2
Comme la température T doit étre une fonction dupte et de la distance X, la

avec 0<x< etas, la diffusivité thermique de la bille.

solution est de la forme :
T(xt) = X(x)¥(t) (4.23)
En faisant la dérivée partielle de I'équation (4.28en remplacant dans I'’équation
(4.22) qui devient :

1 dY _ 10°X
- = 24
aY ot X ox? )
A partir de I'équation (4.24), on aura :
ave) a Y (t) (4.25)
dt
et

d°X _ X (x) (4.26)
dx? '

La solution générale de I'équation (4.25) est,

Y(t)=Ce™
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u doit étre un nombre négatif, et, pour plus de couité on pose 1 =-A*.
La fonction qui, dépend du temps devient alors :

Y(t)=Cc e (4.27)
La solution de I'équation (4.26) devient :

d?X(x)

—— == X(x
dx? ( )
La solution de cette derniére est :
X (x) = C, cos@x) + C,sin(ly) (4.28)

La température dans I'équation (4.23) qui est umeation de la distance et du

temps, devient :
T(xt) = Ce*"(C, cogAx) + C,sin(1x))

= e AcodAx) + Bsin(Ax)) (4.29)
Dans laquelle, A=¢C, et B=GC; sont deux constantes qui doivent étre évaluées
d’apres les conditions aux limites et les condgianitiales.
En outre, on doit déterminer aussi la valeur dedastanté. afin de compléter la
solution.

Les conditions aux limites et les conditiom$iales, exposées sous forme symbolique,

sont :
1- Poux x:O,a—T:O
0x
2. Pourx=12, —Ksﬂ(f[a—szhﬂoz T,-0
2 0x x=
3- Pour t=0, T=§ (condition initiale)
Avec,

Ks: Conductivité thermique du matériau qui dans nbaier inoxydable, J/K.s.m ;

h : Coefficient d’échange chaleur & paté la surface de la poudre, J/K.&.m

> De la £®condition, donne.

9T~ g (= A sin(ix) + BA codx))

0X X=0 x=0

=0

Par conséquent la solution de T(x,t) de I'équaf@9) devient :



113

T(x,t) = " Acodx) (4.30)

> De la 2™ condition aux limites.

0T s gadtpy sin(A t—oj S, , —0|= Le"’SAZtAco{/] t—oj
x|, _to 2)7 K | b K. 2
2

Elle devient :

lcos{/l t—Oj = sin(/i t-Oj

K, 2 2
Ou,

cotg(A t—oj = K, At—o = it—o (4.31)
2) b2 Bi2
2

L’équation (4.31) est une équation transcendanteesfusatisfait pour un nombre
infini de L. Ces valeurs deh sont appelées par les mathématiciens : « valeurs
caractéristiques ».

Le moyen le plus simple pour déterminer les valewrsnériques dé est de tracer
cotg (\to/2) etity/ (2Bi) en fonction dety/2.

Les valeurs dé. aux points d’intersections de ces courbes sont \@ésurs
caractéristiques qui satisfont a la seconde camd#ux limites.

Bi: est le nombre de Biot ou le rapport de lagtgice interne a la résistance
externe, ce rapport peut s’écrire sous une fornmaatsionnelle.

Bi= b

K, 2

La figure 4.10 est la représentation de ces cowbss/2=1, on lit directement les
toutes premieres valeurs caractéristiques, aifrsi0,860Bi, A, = 3,425Bi, 3= 6,437Bi,
A= 9,529Bi,ks = 12,645BiAs = 15,771BiA; = 18,902Bi, Ag= 22,036 Bi etc.

La valeurA=0 est a négliger car elle conduit a la solutiomdb@ T=0 (voir
équation (4.30)).

A chaque valeur dé correspond une solution particuliére de I'équat{dr80).
En outre, il va de soi que la constante A doit @&terminée pour chaque valeuride

Par conséquent on adoptera un indice de notationigentifier la correspondance
entre A efd. Par exemple Acorrespond &, ou, en général, Aai,.

La solution compléte est formée par la somme diesigins correspondant a chaque

valeur caractéristique, ou :
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T(xt)= ie‘”s”ﬁtA] cog x) (4.32)
n=1
> De la 3™ condition, I'équation (4.30) devient :
T(x,0) = i A, codA, x) (4.33)
n=1

On peut démontrer que les fonctions caractérissiqoes X.x), sont orthogonales
entre x=0 et x={2 et par conséquent :

t

_ t
¥, = cotg(/l EOJ Vo = cotg(/i EOJ

r
ou

|

i

i

i

i

i

; i
: i

Figure 4.10 : Solution graphique pour I'équatianscendante

to

2
[codAx)codA x)=0 si m#n
0

to

2
ou [codAX)codA x)#20 si m=n (4.34)
0

Conformément a I'équation (4.34), tous les termesreémbre droit disparaissent
sauf ceux qui comportent la fonction caractérigioros X.x), €levée a la puissance deux.

Ainsi, on obtient,

JLT(X,O) codA, x)dx = A, .I[ cos (A, x)dx

0
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Avec O0<l s%o

Or,
T(x,0)= f(x)
C'est la température a la fin d’impact de la poudre compacte qui esati@g(2.36) du
chapitre 2.
0= e (g S e e ed 2

Donc, I'équation précédente a intégrer devient

|
[ £ (X)codA,x)dx = A, [ cos (4,x)dx
0 0
On sait que l'intégrale

| |
! cos (A, X)dx = %x + Z)Iisin(Anx)cos(Anx)

n

= IE + uisin()lnl )codA )

0 n

D’ou la constante pest

[ f(coda ) [ F(x)codd,xldx
& :|+Olsin(/1 1)codA |): 0
2 24 " A

n

Ct

Encore, on appelle Ct I'expression du dénominateurde A

. t . : .
On pose ensuitd, :EO dans I'expression de Ct qui devient

t t t
p="4+ L gin A, = |cog A, >
4 22 2 2

, . . . t
Or, de I'équation de transcendance de (4.31), on tire sﬂt{)lnEO] et on le

remplace dans I'expression de Ct, cette derniére devient,

2
n't‘s

ct=lo4 h cos’ Ant—o
4 2/ 2

Celle-ci peut s’écrire encore :
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. , . . t
Par ailleurs, de I'équation de transcendance (4@1ipeut tirer Iag(An on et on

la remplace dans la derniére expression de Ctietayient alors :

t, h 1 (K2+n?), +2K.h
Ct=—+ 2 2 21 2 2
4 2KK,,, h 412K 2 +h?)
T RK?

On metK Zen facteur puis on simplifie, Ct devient

Finalement on remplace cette derniére expressidbt dians I'expression d’An qui
devient alors :

] t (x)eod, xix _ {Aﬁ +2Jj f (x)cod A x)dx

s /0

A =0
2 2
/]ﬁ+h—2 t0+2—h /Iﬁ+h—2 t0+2—h
K K K K

S S

S

h2
{8

S

Cette derniére expression dg A&st remplacée encore dans I'équation (4.30) pour
trouver enfin, la température de refroidissementadpoudre compacte en tenant compte

de la température ambiante initialedu systeme, d’ou :

f (x)codA, x)dx (4.35)

T(x,1)-T, =43 e
n=1

4.7.2 Courbes de refroidissement

Nous considérons que la poudre compacte durantemialle de deux chocs

consécutifs, se déplace seule avec une méme vitesgenne que les billes. Cependant,
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pour le cas présent des poudres aluminium ettigaron assimile a de l'air par exemple,
le nombre de Reynolds est donné par la formule :

AN

= T

Ou, dans les conditions normales de températude ptession :

R, (4.36)

pa: Masse volumique de I'air, qui est égale a 1,2niég/

u : Viscosité dynamique de I'air, qui est égale,8x10° Kg/ms.

La transmission de chaleur a partir des corps gpi#s qui, dans notre cas les
billes en acier inoxydable, est nécessaire poutuéwvda performance thermique dans
lesquels les nuages de particules sont refroidisgmport au milieu environnant. Lorsque
les particules ont une forme irréguliéres, les dasrelatives aux sphéres conduiront a des
résultats satisfaisants si le diamétre de la spbstreemplacé par un diamétre équivalent,
c'est-a-dire si on prend le diamétre de la bille ayant la méme surfaceatdact avec la
particule irréguliere qui dans notre cas la poudmn@pacte supposée un disque d’épaisseur
to, et de rayoner

Pour la transmission de la chaleur entre une spéefair selon le nombre de
Reynolds compris dans l'intervalle 20-100000, i plsis commande pour le calcul de la
conductance moyenne par unité de surface ou ceeffid’échange de chaleur h, donné
par [54] :

hD,

Nu= (4.37)
K

=0,234Re”

c

Nu: Nombre de Nusselt ;

h: Coefficient d’échange de chaleun®H.K.

Afin de déterminer d’'une maniere générale le tedgpeefroidissement au cours du
processus de mécanosynthése de la poudre niobins ldajarre, nous nous sommes
beaucoup intéressés aux travaux des auteurs, Adtdtharya et al qui ont pu déterminer
le temps de refroidissement de cette poudre niolpiise entre deux billes en collision ou
entre la bille et la paroi de la jarre en fonctide I'épaisseur de la poudre compacte
supposeée un disque de raygnMais, le temps de refroidissement calculé paratgsurs

est trés petit et il est de I'ordre de millimetcessecondes et ce pour un volume de poudre



compacte aussi trés petit et de l'ordre

température de refroidissement de 1 °C.

a)
FiE
1 Ilasse de poudre A1 Mp=216 g
4 Bille de diarnétre , d=10 mum

We=4319 s

50

25

t{min} 0o

Figure 4.11 : Courbes de refroidissement de
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du microméte cube pour atteindre une

b)
56
1 Masse de poude &1 Mp=0.45 2
S apd  Pille de diarétre, d=10 rua
E Ve=4310 mis
I
2R
] g
6 \
08 2 g x(m)
04 02 A 0
t{min) '

l@lpoaompacte d’aluminium en fonction

du temps et par rappord @ami-épaisseur, a) masse de poudre Al= 21®) et

masse de poudre Al= 9,45 g.

a)

Ilasse de poudre T1, Mp=340 g

g Bille de diawétre | d=10 rarn
§.1 15 Te=4.319 rals
ks
EB5
a
15 :
2 &
400 00 N ] WG x({my)
1] u
t{min)

b)

o Mazse de poudre Ty, Mp=1575¢
%115 Bille de diamétrs , d=10 mm
B Vo=4319 mis

RS

5
15 3,
2 & x(m)
g 0
t(min) 0

Figure 4.12 : Courbes de refroidissement de lalppaompacte de titane en fonction du
temps et par rapport a saigipaisseur, a) masse de poudre Ti= 360 g et b)

masse de poudre Ti= 15,75 g.

Les figures 4.11 et 4.12 données ci-dessus repetgeta température de

refroidissement des poudres de titane et

d'aluminien fonction du temps de
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refroidissement pour la variation du demi-épaissequi est inférieure ou égale g2
(tc=0.0001m) et de la distanta@ refroidir jusqu’a la température Gu’on suppose égale a
10°C par rapport a la poudre compacte en fonctiossia du volume de la poudre
échantillonnée pour un rapport des vitesses déangade la jarre et du plateawQ=-1,5
ainsi qu’en fonction du diametre des billes @=10 gunsont en acier dur inoxydable.

On remarque d'aprés ces figures, que dans I'étalide la poudre compacte, le
transfert du gradient de température a traversépaisseur jusqu'a son plan moyen est
différent de chaque type de poudre broyée, amtirde de la courbe peut prendre la forme
d'une parabole tel que son centre de symétrietge gpar rapport au plan moyen de la
poudre compacte d'épaissegrdette forme parabolique dont l'aire surfaciqus ggande
ou réduite selon la nature de la poudre broyéei eeplique dans notre cas que la
conductivité thermique de la poudre Ti est inférgearcelle de la poudre Nb , c'est pour
cela que la quantité de chaleur correspondardepaudre Ti reste collée au niveau de la
surface de contact, et ce en général pour les psuplii ont une conductivité thermique qui
n'est pas assez importante comme dans le cas cerdela poudre aluminium. De plus,
la température de Ti peut légerement varier au nideala surface de contact de la poudre
et elle se dissipe ainsi, a travers son épaisdece orsqu’on augmente le diamétre des
billes qui entraine une surélévation de la tempéeate broyage.

Aussi, d'apres l'analyse des courbes, la testyrér de refroidissement de la
poudre compacte diminue proportionnellement aveertgos pour une méme épaisseur de
poudre afin d'atteindre une température constanitesy celle du milieu ambiant, le temps
de refroidissement differe pour chaque nature dedfobroyée, et il peut également étre
différent en fonction de la masse de poudre édi@mtie initialement pour le broyage.

Pratiguement, durant la mécanosynthése d'une poutttallique élémentaire ou
pré-alliée, qui est soumise au choc entre deugséh collision ou entre la bille et la paroi
de la jarreafin de calculer et de connaitre les températugesodtact jusqu’au plan moyen,
et ce au moyen du modeéle théorique déja donné Bgcquations mathématiques
correspondantes. A l'instant d'impact, la pouditepegée a la température. Ta x= §/2
sur la surface de contact et, tel que son plan megeportée également a une température
T a x=0 qui, est moins inférieure a celle de lagérature au niveau de la surface.

Comme, on sait que le temps de broyage de la pauétaborer par le procédé de
mécanosyntheése ne doit pas dépasser les premiggtq20) minutes de broyage, car ce

procédé doit étre contrblé par des étapes dard¢ marche du broyeur, sinon on n'est
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pas dans la mécanosynthése et la poudre recoitheufement énorme, elle se fond
finalement, alors on se trouve dans les méthodssigues "fusion - solidification".

Dans notre cas, on connait les températures daatan x=0 et a xsk2 selon le
modele adopté de la poudre compacte, et que loosgfdit stopper le broyeur planétaire
«type PM 400 » de son mouvement de broyage, dnefauite déplacer la jarre qui
contient l'alliage de poudre pour I'exposer a lapérature du milieu ambiant afin qu'il se
refroidisse, pendant ce temps assez court de a#péad de la jarre et qui dure que
quelques secondes, la poudre va certainement gobilégere modification thermique
avant de commencer a chronométrer le temps nécegsair la refroidir a la température
ambiante, et que ce temps dure que quelgues mjrsales encore la masse et la nature de

la poudre broyée.
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CONCLUSION

La mécanosynthése est un choix capital pour I'éktmn des matériaux par
rapport aux méthodes de croissance cristallinetinellé, non seulement que son co(t est
moins réduit mais aussi un procédé rapide de emsmuvre.

La mécanosynthése est une technique nouvelleégtifisincipalement dans le cas
ou la connaissance des diagrammes de phase esigléte voire inexistante.

L’objectif de notre étude est porté en générall'sispect thermique du processus
de mécanosynthése. En effet, I'amorphisation, latallisation et/ou I'obtention d'un
composé intermétallique n’est pas uniquement ¢ dfun broyage intensif mais aussi le
résultat d’'un chauffage.

Apres une revue bibliographique, nous avons dame importance particuliere a
certains parameétres de broyage ayant une infludineete sur le processus d’élaboration
des matériaux nanocristallines dans le broyeurgéare, on citera a titre d’exemple :

* Rapport des vitesses de rotations de la jarre ptataau ¢/Q);

» Distance centre plateau au centre de la jarre (R) ;

* Le diametre de la bille (jt

* Nombre de billes §§) ;

* Le diametre de la jarré) ;

» Effets de I'énergie cinétique de choc, de la frégeede choc et de la
puissance de choc.

Nous nous somme également intéressés au proaésolution des lacunes dans
les particules de poudre durant le broyage mécanigous avons pu constater que le taux
d’annihilation de ces défauts diminue proportioterakent avec le temps et la température
de broyage. Ces derniers, sont fonction des vasalthermodynamiques qui sont
intimement liees au phénomene de diffusion desnkegud’autre part nous avons cité les
défauts surfaciques entres autres les dislocagbies joints de grains ainsi que le temps

d’annihilations des lacunes au sein de la struatristalline.
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Dans le dernier chapitre, nous avons fait I'étdéemodélisation et de conception
d’un broyeur efficace pour le broyage mécaniquéadgmudre, au vu des résultats obtenus,
nous pouvons dégager les principaux points suivants

» Ce broyeur a pour avantage une faible consommdtémergie ;

* Il empéche la bille et la poudre pour des mouvdmaleatoires dans la jarre ainsi
gu’une réduction de la friction entre elles, pusa@ians le cas de plusieurs billes la

friction empéche leurs trajectoires ;

» Ce broyeur crée une grande énergie d'impact avecguande probabilité que la

poudre soit piégée entre la bille et la surfaciadarre.

En outre, nous avons examiné la distribution deslignts de température au sein
d'une poudre compacte qui dépend de la condugtithermique propre de chaque
matériau considéré (Al, Ti), enfin, on a pu évalleetemps de refroidissement de cette

poudre broyée pour une température donnée afim rddroidir a la température ambiante.

Perspectives
Nous espérons développer et valider expérimentaié de ce qu'on a obtenu par

notre étude théorique sur la techniqgue de la mégamioése, en particulier son aspect
thermique et son processus de diffusion des lacdaes la structure cristalline, encore on
souhaite dans l'avenir travailler la synthése destémmaux sur le nouveau design de
broyeur mécanique concu pour un broyage efficacdadpoudre et fonctionnant par
systéme bielle- manivelle autre que le broyeunétaire « PM 400 » en tenant compte de
tous les paramétres de broyage de types géomérigyaamiques et thermophysiques
gu’on a utilisés pour la détermination de la terapée de la poudre dans la jarre.

Néanmoins, on devra tenir compte de certains patraside broyage qu’on n’a pas eu

'occasion d’en utiliser dans notre étude sur lehteque de la mécanosynthése ou le
broyeur utilisé est du type planétaire « PM 408 savoir :

* La quantité du gaz d’argon a introduire danmitee et dans laquelle les billes et
la poudre sont échantillonnées pour suivre I'évotutle la température dans la
jarre, on veut également connaitre la pressiorb@eh a I'intérieur de la jarre en
mouvement de broyage, et encore introduire d’aytagametres physiques ayant

une influence directe sur la température.
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 Le RBP: rapport masse billes sur masse pouwareyeut varier le nombre de
billes avec la quantit¢ de la poudre échantillenred ensuite évaluer la

température.
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ANNEXE A

LISTE DESSYMBOLESET DESABREVIATIONS

: Contrainte minimale.

: Limite d’élasticité du monocristal.

: Coefficient de calcul de la contraintanimale.

: Concentration des atomes en solution.

: Diffusivité par rapport a I'axe X.

: Diffusivité par rapport a I'axe y.

: Diffusivité par rapport a I'axe z.

: Diffusivité du matériau.
: Energie d’activation, J/mole.

: Constante des gaz parfait, 8.314 J.thile

: Diffusivité par rapport au joint de grain

: Diffusivité par rapport a la surface 8lulu joint de grain.
: Diffusivité par rapport au défaut du r@seristallin.
: Diffusivité effective.

: Fraction de surface du joint de grain.

: Epaisseur du joint de grain.

: Diametre du grain.

: Energie cinétique de la bille.

: Masse de la bille.

: Taux utile de remplissage des billes dans la jarre

: Nombre de billes utilisées dans la jarre.
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: Nombre total de billes que la jarre peut en cainte
: Exposant du taux de remplissage des billes dgasra
: Diametre intérieur de la jarre.
: Hauteur de la jarre.
: Diametre de la bille.
: Nombre de billes du tiers du volume de la jarre.
: Distance entre le centre du plateda eentre da la jarre.
: Vitesse de rotation de la jarre.
: Vitesse de rotation du plateau.
: Rayon de la jarre.
: Angle de rotation de la jarre.

: Angle de rotation du plateau.
: Accélération absolue de la bille.

: Vitesse de choc de la bille
: Angle d’incidence de la vitesse de choc

: Temps de vol de la bille.

: Temps de collision de la bille.

: Fréquence de choc de la bille.

: Epaisseur de la poudre compacte suppaséisque.
: Diameétre de la poudre compacte supposéhsque.

: Rayon de la poudre compacte supposéksgue.

: Energie de déformation plastique deilla.b

: Coefficient de déformation plastiqueeld bille.
: Temps de collision de la bille.
: Conductivité thermique.
: Coefficient de convection.
: Flux de chaleur par rapport a la bille

: Flux de chaleur par rapport a la poudre.

: Quantité de chaleur dissipée.
: Fraction de la chaleur partagée.

: Diffusivité thermique de la bille.
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erfc
ierfc

AH

AS,

AV,

Kv
Ny
Ns

AGn

tio
Dy
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: Conductivité thermique de la bille.
: Chaleur spécifique de la bille.

: Masse volumique de la bille.

: Diffusivité thermique de la poudre.
: Conductivité thermique de la poudre.
: Chaleur spécifique de la poudre.

: Masse volumique de la poudre.
: Module d’Young.

: Température ambiante.

: Fonction d’erreur.

: Fonction d’erreur complémentaire.

: Intégrale de la fonction d’erreur complénagne.

: Enthalpie de formation des lacunes.
: Entropie de formation des lacunes.

: Température de formation des lacunes.

. Energie de formation des lacunes.

: Volume de formation des lacunes.

: Pression dans les lacunes.
: Vitesse de réaction chimique.

: Densité des lacunes au temps t.
: Densité des défauts surfaciques.

: Distance de saut.
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: Nombre de coordination (nombreatmihes le plus proche du site voisins).

: Fréquence de Debye.
: Energie libre d’activation des lacunes.

: Demi-temps d’annihilation des lacunes.
: Diffusivité des lacunes.

: Rayon de la manivelle.

: Longueur de la bielle.

: La vitesse angulaire de la manivelle.
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w
Ei
Emod
Ko

Bi
Pa

Ha
Nu

: Angle de rotation de la manivelle.

: Course du piston.

: Vitesse de la jarre.

: Energie d’'impact de la bille.

: Energie d'impact de la bille, « modifiée »

: Constante caractéristique de la poudre ¢ di¢esse relative de

la bille, elle est inférieure a 1.

: Nombre de Biot.
: Masse volumique de I'air.
: Viscosité dynamique de I'air.

: Nombre de Nusselt.
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ANNEXE B

Propriétés physigues de I'aluminium et du titane
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Aluminium, Al Titane, Ti
Masse atomique 26,97 g/mole 47,88 g/mole
Structure cristalline Réseau CFC Réseau HC
(20°C) (a=0,4041 nm) (a=0,323 nm, ¢=0,468 nm)
Masse volumique 2700 Kgfm 4500 Kg/m
Point de fusion 660,323 °C 1667 °C
Point d’ébullition 2520 °C 3285 °C
Densité a I'état liquide 2,385 (4 660 °C) 4,11 689.°C)
Chaleur massique
0,944 KJ/Kg.K 520 J/Kg.K
(0-100°C)
Coefficient de dilatation 2,55 10°/ °C 8.9 10°/ K
moyen (20 et 300C) (O et 100C)
Chaleur spécifique de
917 J/IKg.K 528 J/Kg.K
0-100 °C
Conductivité thermique
238 W/m.K 16 W/m.K
de 0-100 °C
Résistivité électrique a
2,67ud 54 uQ

20°C
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