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RESUME

L’¢étude consiste a étudier le mouvement de la bille a I’intérieur d’un cylindre horizontal entrainé
par la rotation autour d’un axe afin de déterminer la vitesse de choc de la bille et son énergie
cinétique, lesquelles entrainent la diminution de la taille des particules de poudre au cours du
broyage. Plusieurs parameétres de broyage, a savoir : la vitesse de rotation, le diamétre de la bille et
les caractéristiques géométriques du cylindre peuvent avoir une influence sur la taille de la
poudre synthétisée. Le phénoméne de dissipation d’énergie est inévitable dans le processus de
broyage, le modéle de contact bille-poudre-bille et bille-poudre-paroi du cylindre sont adoptées
dans la présente étude pour pouvoir évaluer les forces dynamiques et énergétiques engendrées par
le broyage dans le cylindre.



ABSTRACT

The studyis to investigate the movement of the ballwithin a horizontalcylinderdriven
byrotationabout an axisin order todeterminethecrash velocityoftheball and itskinetic energy, which
causethe decrease in thepowderparticle size during grinding. Several grinding parameters, namely:
thespeed, thediameter of the ballandthegeometrical characteristics of thecylindermay have an
influenceonthesizeof the synthesized powder. The energy dissipationphenomenonis inevitable in
the grinding process, the contactmodel ball-powder-ball and ball-powder-cylinder wall are

adoptedin this study toassess the dynamics andenergy forces generated bygrindingin the cylinder.
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Le développement des nanotechnologies recéle un potentiel considérable d'avancées des connaissances et
de transformations positives dans notre vie quotidienne, nouveaux outils de diagnostic médical,
médicaments mieux ciblés, notamment pour combattre les tumeurs cancéreuses ou d'autres maladies graves

telles le Sida.

Technologies transversales, irriguant de multiples secteurs d'activites, révélant et libérant des
capacités que la matiére ne dévoile pas a un niveau supérieur d'agrégation, les nanotechnologies
recelent un potentiel de développement économique et de création d'emplois incontournable pour

le devenir de notre pays et celui de I'hnumanité toute entiere.

L’étude consiste a étudier le mouvement de la bille a I’intérieur d’un cylindre horizontal entrainé
par la rotation autour d’un axe afin de déterminer la vitesse de choc de la bille et son énergie
cinétique, lesquelles entrainent la diminution de la taille des particules de poudre au cours du
broyage. Plusieurs parametres de broyage, a savoir : la vitesse de rotation, le diameétre de la bille et
les caractéristiques geéométriques du cylindre peuvent avoir une influence sur la taille de la
poudre synthétisée. Le phénoméne de dissipation d’énergie est inévitable dans le processus de
broyage, le modéle de contact bille-poudre-bille et bille-poudre-paroi du cylindre sont adoptées
dans la présente étude pour pouvoir évaluer les forces dynamiques et énergétiques engendrées par

le broyage dans le cylindre.

Ce mémoire est structure en quatre chapitres :

Le premier chapitre traite des généralités, il est constitué de quelques rappels importants sur les
nanostructures et présente les différents procédés de fabrication des nanomatériaux, on présente
aussi plusieurs domaines d'applications des nanomatériaux, en se basant sur l'industrie

aéronautique.

*Le deuxiéme chapitre Etude cinématique et dynamique de la bille dans le broyeur mécanique,

avec un schéma de la géométrie d’impact.

*Au chapitre trois Description du processus de broyage pour la mécanosyntheése d’une poudre

élémentaire ou prés alliée.

*Dans le chapitre quatre y’aura I’interprétation des résultats et la discussion ainsi quelques tracés

de courbes et une conclusion.
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CHAPITRE 1 : RECHERCHE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1 INTRODUCTION

La nanotechnologie est un jeu de construction a I'échelle atomique. Ce domaine de recherche commence a
peine a étre exploré, mais il pourrait bien s'imposer comme le développement technologique le plus
important du 21e siecle : avec elle, on quitte le monde mécanique de Newton et on rentre dans le monde
guantique d'Einstein.

Le terme «nanotechnologie» regroupe un ensemble de théories et de techniques révolutionnaires qui visent
a manipuler, étudier ou a fabriquer des objets de taille comparable a celle des atomes et des molécules,

c'est-a-dire de I'ordre du millionieme de millimétre ou autrement nanométre (10-9 m).

La conquéte de Dinfiniment petit a profit¢é aux nanotechnologies les chercheurs peuvent
maintenant concevoir des micromoteurs, des micros capteurs, des micros pompes, etc. L'essor des
nanotechnologies, apparemment inéluctable dans le processus d'évolution, devait nous apporter
énormément dans des domaines tres vastes, il est également fort probable que ces technologies

deviennent destructrices si nous ne les maitrisons pas entierement.

Ainsi les lois physiques paraissant insurmontables aujourd'hui, pourraient étre dépassées. Les produits créés
pourraient étre moins codteux, plus solides, plus efficaces grace a la manipulation moléculaire. En ce qui
concerne le revers de la médaille, en effet de telles technologies capables de se reproduire ou du moins de
se répliquer par elles-mémes pourraient étre tout simplement cataclysmique puisque, par exemple, des
bactéries créées dans un guelconque intérét commun pourraient se répliquer a l'infini et causer des ravages

sur la flore mais aussi sur la faune et méme sur I'numanité pour le cas le plus pessimiste.

En plus de cela les nanotechnologies représentent de nos jours, a cause des diverses applications
que I'on en fait, un risque pour les individus sur le plan éthique. Aussi, les questions autour de ce

phénomene sont nombreuses :
*Comment observer, manipuler et construire des nano-objets ?
*En quoi les nanotechnologies amélioreront notre quotidien ?

Autant de questions qui trouveront des réponses a travers ce chapitre initiatique au monde de

I'infiniment petit.

1.2 DEFINITION DE LA NANOTECHNOLOGIE

La nanotechnologie est I'avancée de la science. A présent nous pouvons créer des robots a la taille

atomique. C'est a dire 10-9 metre.
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La nanotechnologie, n'est autre que la science du futur. Bien sdr il y en aura d'autres, on peut
penser a la fusion dans le nucléaire, mais toutes les sciences de la future restent encore

impossibles.

Il ne faut pas oublier que la fusion est a I'neure daujourd’hui impossible, et méme certains
scientifiques disent qu'elle ne se fera jamais réellement. On peut alors retrouver cette science du
futur un peu partout. En effet la nanotechnologie est présente dans differents secteurs, comme par
exemple, l'informatique, la médecine, I'électronique, la mécanique, la biologie, la chimie et
I'optique. Nous nous intéresserons plus particulierement a la nanotechnologie dans le secteur

aeronautique

Tout d'abord, cela permet de faire des pieces bien plus petites que les autres et bien plus
performantes. Car grace a leur taille elles pourront donc étre intégrées plus facilement dans des

systemes.

De plus nous pouvons nous en servir dans les composants d'un ordinateur, n‘oublions pas que ces

piéces ont des couts réduits en matériaux, de par leurs taille réduite

Pour finir, elle peut servir dans de nombreux domaines que nous ne voyons pas a l'ceil nu, mais

dans le futur, elle sera certainement utilisée au quotidien.

Les propriétés mécaniques dépendent de la température d’utilisation, de 1’état de surface, des conditions
d’application des efforts, de la vitesse de déformation... Elles sont déterminées, avec un certain intervalle de

précision, au moyen d’essais normalisés.

1.2.1 DEFINITION ET CLASSIFICATION DES NANOMATERIEUX

1.2.2Définition :

Un nanomatériau est un matériau pour lequel au moins l'une des phases qui le compose a des dimensions

inférieures a 100 nanomeétres [1] .
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Un nanométre (nm) est la milliardiéme partie d'un métre. 1l existe des nanomatériaux élaborés ou fabriqués
par I'homme et d'autres existants dans la nature. La figure (1.1) montre divers objets présents dans la nature,
placés par rapport a une échelle nanométrique. Cette échelle va depuis le dixieme du nanometre, typique
des atomes de taille moyenne comme le chlore ou des petites molécules comme I'eau, jusqu'aux centaines
de micrometres (1 um = 10 3 nm), caractéristiques des petits insectes comme les acariens. Plusieurs
molécules sont positionnées sur cette échelle : 1' ADN (2 nm de diamétre). Au-dessus de cette gamme de
taille, nous pouvons trouver les virus, tels que les virus de I’hépatite B (VHB), représentés sur la figure

(1.1). Au-dela, dans le domaine des micrometres, o

nanometres(3)

Figure 1.1 : Exemples d'objets présents dans la nature dans une échelle de taille en

Glucose
0.45 nm Hémoglobine 1
~7nm
|

l
0.1nm 1Inm 10 nm 100 nm 1pum
Escherichia coli
2 um

Virus Hépatite B
@) ~45nm
Atome de chlore e Saccharomyces cerevisiae
0.1 nm 5-10 pm Cheveu
40-100 pm
nanometres(3)
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Nous pouvons distinguer quatre familles de nanomatériaux, en fonction de leurs

MATERIAUX
NANOSTRUCTURES
0-Dimension 1-Dimension 2-Dimensions
0O 00
o O @
© o
O o
o © ©
(A)

Formes d’utilisation les matériaux de dimension 0 : sous forme dispersée, aléatoire

Ou organisée, les matériaux de dimension 1 : sous forme de nanofils ou de nanotubes, les
matériaux de dimension 2 : sous forme de couche mince, et enfin les matériaux de dimension 3 :

sous forme compacte comme dans les céramiques et les métaux nanostructures. [1]

(A) nanoparticules ou mass d’atomes.
(B) multicouches constituées de couche d’épaisseur nanométrique.
(C) couches simples nanostructurées

(D) matériaux nanocristallins ou nanostructurés a 3D
A. matériaux de dimension O :

On désigne par nanocapsules les nanostructures creuses, dans lesquelles on peut introduire des
substances comme des catalyseurs, nanoparticules ou cellules biologiques. Ces structures peuvent
donc permettre le transport de médicaments par exemple. Ces nanocapsules ont une solubilité

élevée et une résistance potentielle aux enzymes gastriques pour les applications médicales. [3]
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On désigne par fullerénes les formes de carbone pur dont la structure est constituée de pentagones
et d'hexagones. La forme la plus courante des molécules de fulleréne est constituée de 60 atomes

de carbones et a un diametre d'environ un nanometre.

Ces nanostructures sont antioxydant, ont une bonne résistance physique et possedent des propriétés

de supraconductivité a des températures trés basses (absence de résistance électrique).
B. matériaux de dimension 1 :

Dans le domaine des nanomatériaux a une dimension, il convient de considérer les nanofils, les

nanotubes et les tétrapodes
 Nanofils :

Le terme de nanofils est généralement utilisé pour les nano-objets longilignes dont les dimensions
vont d'un nanometre a quelques dizaines de nanomeétres pour la section et de 500 a 10.000

nanometres pour la longueur.

Les nanofils peuvent étre utilisés pour la transmission de signaux électriques, optiques et méme

chimiques.

IIs peuvent également étre envisagés comme fibres de renforts de textiles & haute limite élastique
(blindage antichaocs).

Figure 1.3 : Nanofils de Zno (5)
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Les nanotubes de carbone :

Les nanotubes de carbone sont constitués d'un ou de plusieurs tubes concentriques. lls sont formés
d'atomes de carbone disposés en réseau hexagonal ainsi que de deux demi-molécules de fulleréne a

chaque extrémite.

Les nanotubes peuvent avoir une longueur de plus de 5 um pour un diameétre de 0,7 & 1,5 nm
(nanotube simple) ou de 2 & 50 nm (nanotubes multiples). Il est possible actuellement de fabriquer

des nanotubes dont la longueur n'est pratiquement plus limitée. [1]

Il n'a pas fallu longtemps aux nanotubes pour devenir mondialement célébres. C'est en effet tout
récemment, en 1991, que le Japonais Sumio ljima, chercheur dans la société Nec a synthétisé ces

longs cylindres carbonés baptisés depuis nanotubes.

En observant des suies produites par un arc électrique entre deux électrodes de carbone, il a
observé des tubes aux dimensions surprenantes : plusieurs micrométres de longueur, pour
seulement quelques milliardiemes de métre (nanometre) de diamétre, soit environ le diametre de la

molécule d’ADN présente dans nos cellules.

Figure 1.4: A gauche, un nanotube mono feuillet et sa structure moléculaire. A droite, la double

hélice de I'ADN. Les dimensions sont comparables. (CNRS-ONERA) (6).
Les Tétrapodes :

Les tétrapodes de Zno sont susceptibles d'avoir des propriétés physiques particulieres, notamment

optiques. Les nanostructures en Zno ont des propriétés de semi-conduction.

Elles pourraient avoir des applications telles que I'augmentation de la résistance de composites en
polymeres ou l'absorption de micro-ondes par exemple. Les jambes des nano tétrapodes de Zno

ont une longueur généralement inférieure a 20 um. [1]
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500nm

Figure 1.5 : Observation de tétrapodes de Zno (5)

A. matériaux de dimension 2 : matériaux pour revétements de surface

Les revétements réalisés a partir de nanomatériaux constituent une voie de recherche trés
importante. Un revétement peut étre réalisé a partir de nano-couches élémentaires ou de multi-
nanocouches pour doter la surface de propriétés mécaniques (dureté), thermiques (résistance a la
chaleur, isolation), chimiques (résistance a la corrosion), biologiques, électroniques, magnétiques

ou optiques. Ces revétements sont fabriqués par dépot physique ou chimique.

Pour les besoins dans le domaine de I'électronique et des circuits intégrés ou encore dans le
domaine des surfaces pour applications tribologiques, des multicouches peuvent étre élaborées afin

d'améliorer certaines propriétés physico-chimiques. [1]

B. matériaux de dimension 3 :

Les matériaux nano composites disposent de propriétés physiques particulieres de par leur
structure intrinseéque (porosité, présence d’un réseau nanocristallin, microstructure), et ont une
grande surface d’échange de par leurs formes complexes. Les nanoparticules sont produites dans
une matrice, ce qui permet de changer des propriétés mécaniques, thermiques, magnétiques ou
optiques. [3]

On distingue les composites a matrice organique, ceux a matrice polymere, a matrice métallique,
ou encore a matrice céramique pour les hautes températures. Mais les propriétés sont aussi en

fonction des renforts de différentes géometries contenus dans ces matrices. [3]

1.2.2 PROPRIETES DES NANOMATERIAUX

L'étude et l'utilisation de matériaux nanostructures connaissent un essor considérable en raison de
leurs propriétés particuliéres par rapport aux matériaux massifs. Toutes les grandes familles de
matériaux sont concernées : métaux, céramiques, diélectriques, oxydes magnétiques, charpentes

silicatées, carbones, polymeres, etc.

21



Du fait de leur taille, les nanomatériaux présentent des caracteristiques différentes de I'échelle
macroscopique. La diminution du diamétre des particules conduit a une augmentation de la
proportion d'atomes présents en surface (5 % des atomes d'une particule de 30 nm sont en surface,

contre 20 % pour une particule de 10 nm et 50 % pour une particule de 3 nm). [1]

Une masse donnée de nanomatériaux sous forme de nanoparticules sera donc plus réactive que la
méme masse constituée de particules de plus grande dimension. Les matériaux nanocristallins sont
constitués de poly cristaux qui peuvent étre monophasés ou polyphasés, ayant la dimension de

cristallites dans le domaine [1 - 1 OO] nm ou méme dans une seule dimension. [6,7]

Ces matériaux contiennent une fraction importante des atomes situés aux limites des grains,
fraction qui peut leur donner des propriétés intéressantes qui ne se retrouvent pas dans I'équivalent

massif. [5]

Les matériaux nanocristallins ont des propriétés supérieures aux matériaux ayant des tailles de
grain plus grande, parmi ces propriétés amplifiées par la présence des interfaces et du large rapport
surface/volume, on peut citer : la dureté supérieure, diffusivité amplifiée, ductilité supérieure,
densité réduite, module élastique réduit, résistivité électrique supérieure, chaleur spécifique plus
grande, coefficient de dilatation thermique supérieur, conductivité thermique plus petite et

propriétés magnétiques douces meilleures .[6]

Nombre total Atomes en
d’atomes surfaces (%)

Un motif 13 92
Deux motifs 55 76
Trois motifs 147 63
Quatre motifs 1 309 52
Cing motifs 561 45
Sept motifs 1415 35

Tableau 1.1 : Evolution du pourcentage d’atomes situés en surface en fraction du nombre

d’atomes constituant la nanoparticul
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1.2.3 Propriétés optiques

Les nanoparticules ont des dimensions inférieures aux longueurs d'onde de la lumiére visible (380- 780

nm), ce qui permet d'améliorer les propriétés optiques du matériau
1.2.4 Propriétés de transfert thermique

L'ajout de nanoparticules peut permettre d'améliorer certaines propriétés avec de faibles fractions

volumiques.

En effet, I'ajout de nanoparticules de fer ou de cuivre peut modifier la conductivité
thermique de fluides caloporteurs. Un ajout de 0,2 % en fraction volumique de nanoparticules de

fer se traduit par une augmentation de plus de 10 % de la conductivité thermique.

1.2.5 Dureté :

La dureté d'un matériau correspond a sa capacité a résister a la pression. Plus un métal est
constitué de grains fins, plus il est dur. Ainsi, le cuivre nano phase est deux fois plus dur que le

cuivre normal.

Au sein d'un métal classique, il existe des dislocations, qui sont des défauts de la structure unissant
les agrégats. Lorsqu'on exerce une contrainte sur le métal, on provoque un déplacement des
dislocations et le métal se déforme. Or, dans un métal nano phase, les agrégats sont trop petits pour
contenir des dislocations. En I'absence de ces défauts, la résistance a la déformation devient donc

beaucoup plus importante : le nanomatériau est plus dur qu'un métal normal.

1.2.6 Malléabilité:

La malléabilité d'un matériau représente sa capacité a se déformer sans se casser. Il s'avére que les
céramiques nano phases sont beaucoup plus malléables que les céramiques classiques, a qui I'on
reproche souvent d'étre tres cassantes. En effet, lorsqu'une fracture se forme dans un bloc solide de

céramique, les atomes proches se déplacent et se réarrangent pour la combler.

Plus les agrégats sont fins, plus le mécanisme de réparation s'opére facilement et rapidement : les
grains glissent les uns sur les autres et les atomes ont peu de distance a parcourir. Ainsi, la taille

des agrégats constitutifs confere aux nano céramiques une grande malléabilité.

1.2.7 Transparence:

Quand un matériau classique est opaque, le nanomatériau équivalent peut étre transparent. En
effet, les grains d'un matériau nano phase sont souvent trop petits pour disperser la lumiére visible
dont la longueur d'onde est supérieure a 380 nanométres. Si sa structure ne comporte pas de

lacunes trop grandes, le nanomatériau n'arréte donc pas la lumiére.
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1.2.8 LES RISQUES LIES AUX NANOPARTICULES:

Les hommes vivent en permanence et depuis toujours dans une atmosphére chargée de
nanoparticules : nanoparticules d'origine naturelle (poussiéres de sable, de sel marin, d’origine
végétal, émises lors d’incendies ou d’éruption volcaniques) ou nanoparticules liées a des activités
humaines (feux de bois, condensation de gaz d’échappement des véhicules a moteur, chauffage

urbain, etc.).

Ainsi, que soit en milieu rural ou en milieu urbain, chaque litre d'air que nous inspirons contient
plusieurs millions de nanoparticules, parfois beaucoup plus, en milieu urbain fortement pollué par

exemple.

On connait depuis longtemps les maladies pulmonaires plus ou moins graves provoquées par
I'inhalation de poussiéres de taille micrométrique (entre 1 et 100 pum), notamment en milieu
professionnel : pneumoconioses, cancers broncho-pulmonaires ou de la plévre, pour ne citer que

les principales.

Certaines poussiéres ont ainsi une toxicité bien démontrée : poussiéres de fer, de béryllium, de

charbon, de silice, d'amiante ou autres poussiéres minérales, poussieres organiques, etc. [1]

Depuis une dizaine d'années, des données issues de I'épidémiologie environnementale et de la
toxicologie expérimentale permettent de penser que les particules ultrafines (diamétre inférieur a
0,1 um) pourraient, en raison méme de leur dimension hanométrique, avoir une toxicité spécifique,

et qu'il pourrait en étre de méme pour les nanoparticules manufacturées. [1]

Dans le cas d'une exposition respiratoire, la littérature évoque la possibilité d'un passage dans la
circulation sanguine des particules de taille nanométrique. Cette affirmation est controversee et la
question reste ouverte. Les particules nanométriques peuvent également s'introduire dans le

systeme nerveux central.

D'apres une expérience menée sur des rats exposés par voie inhalée pendant 6 heures a un aérosol
de particules de graphite marquées avec un isotope radioactif, on observe une augmentation de la
radioactivité dans les poumons mais aussi la présence d'environ 20 % de radioactivité dans le
bulbe olfactif.

Cette étude a été approfondie en menant une expérience avec un aérosol de particules d'oxyde de
manganése pendant 12 jours. On a alors noté une accumulation de manganése dans le poumon,

dans le bulbe olfactif et dans plusieurs régions du cerveau (striatum, cervelet, lobe frontal).
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Les propriétés physico-chimiques des nanomatériaux sont des déterminants majeurs de leurs
potentiels effets déléteres sur la santé ; la taille étant I'une des propriétés les plus importantes dans

Ce sens.

Une étude portant sur des rats exposés a des particules de noir de carbone de 14 nm et de 320 nm
de diamétre, pour une quantité fixe de 500pg, a montré une augmentation de cellules
inflammatoires pour les rats exposés aux nanoparticules de 14 nm tandis que cette méme réaction

ne s'observait pas dans l'autre groupe.

En raison de leur tres petite taille, les nanoparticules peuvent présenter des propriétés
physicochimiques totalement originales. [1]JUne premiere caractéristique est leur forte réactivité.
De facon générale, a volume total identique, celle-ci sera d'autant plus élevée, notamment avec les

tissus biologiques, que leur taille individuelle est petite (rapport surface/volume élevé).

Une seconde caractéristique est liée a l'instabilité de leurs propriétés physico-chimiques, selon leur
milieu. Pour les plus fines, les forces d'interaction augmentent lorsque la dimension diminue.
Ainsi, des nanoparticules introduites dans un gaz ou dans des solutions liquides vont s'agglutiner

ou absorber des substances chimiques en suspension, modifiant leurs propriétés initiales.

A linverse, la dispersion par usure des nanoparticules incluses dans des supports (peinture,
pneumatiques ...) est peu connue. Au total, il semble impossible de dresser un modéle standard :
chaque nanoparticule engendre des effets (notamment toxicologiques) spécifiques, et la réponse

biologique croit avec leur surface et leur longueur.

1.28.1 L’APPLICATION DES NANOMATERIAUX

Les nanotechnologies trouvent de nombreux domaines d'application, comme par exemple les
économies d'énergie pour les moyens de transport, le développement des énergies renouvelables,
le traitement des pollutions, les matériaux de construction, les applications médicales, la
cosmétique, la pharmacie, les technologies de traitement de I'information, lI'optique, les textiles, ou

encore les peintures.

Ces technologies se développent donc et vont continuer a se développer rapidement. Elles sont
d'ores et déja utilisées dans l'industrie, comme par exemple lors de la fabrication des

pneumatiques. [8]

Nous nous intéresserons ici a la fabrication des nanoparticules et a leurs applications, notamment

dans I'environnement et surtout dans le domaine aéronautique.
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Figure 1.6 : représentation d'un modeéle d'avion McDonnell-Douglas C-17 Globemaster 111

1.2.8.2 Applications des nanomatériaux dans I'aéronautique

Le succes de l'industrie de l'aviation dépend de divers facteurs allant de la réduction de poids, la
disponibilité des matériaux ayant des propriétés multifonctionnelles, éco-carburants favorables,
une consommation de carburant inférieure, des systémes de communication plus rapides et tres

réactives, des réparations moindre, une vie prolongée et sécuritaire, et beaucoup plus. [9]

La plus part des matériaux utilisés dans les avions, sont renforcés par des nanoparticules qui
permettent d'améliorer leur rigidité tout en diminuant leur poids. Les trains d'atterrissage sont

aussi renforcés par des nanoparticules recyclables et plus durables.

Il s'agit d'agrégats de noir de carbone et de silice qui est incorporés dans le caoutchouc lors de la
fabrication d'un pneu, ces charges de renfort de dimension nano particulaires sont indispensables a
la performance des pneumatiques car elles renforcent la résistance a la rupture et a I'abrasion du

pneu et contribuent ainsi a la réduction de la consommation de carburant.

Des nanoparticules sont aussi intégrées dans de nombreux éléments : peinture extérieure

insalissable, plastiques inflammables et peu codlteux, textiles et recouvrements autoréparables. [9]
A. Structure de 1’aéronef’;

B. Revétements et les peintures ;
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C. Moteurs et pieces de moteurs ;
D. Equipement intérieur et de I'ameublement.

1.2.8.3 Structure de I'aéronef

L'utilisation des nanomatériaux permet d'obtenir des matériaux légers qui ne
compromettent pas la résistance et qui réduisent la consommation en carburant [11], quelque

exemple sont cités :

Nano-composites polymeéres (NTC, BN, NCF) pour une haute résistance au poids, résistance

élevée aux chocs et la protection contre les rayonnements ;

L'auto-guérison ou la réparation des matériaux ;

Nano composites a base d'argile pour renforcement structurel et résistance a la chaleur ;
Nanomatériaux pour l'absorption acoustique ;

Revétements métalliques nanostructurés pour train d'atterrissage, une meilleure résistance a la

corrosion et d’usure ;
Dépot de nano poudres sur les surfaces vitrées (nettoyage auto et anti-éblouissement) ;

Des métaux et des céramiques nano renforcer, afin d'améliorer la fragilité et la ténacité [11]
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Figure 1.7 : I'intérieure d'un avion (structure interne)
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1.2.8.4 Revétements et les peintures

Céramique déja en usage ; par exemple ZrO-8mol% Y203 dans les revétements pour turbines a
gaz et des jupes moteurs a réaction. [10]

Développements en cours :

Nano-revétements pour alliages de magnésium : pour une meilleure résistance aux corrosions ;
Nano-revétements pour réduire la trainée : améliore I'efficacité aérodynamique ;

Diamond comme film pour une meilleure résistance a l'usure ; [12]

Revétements de barriére thermique a base de ZnO ;

Revétements super-hydrophobe, par exemple une aube de turbine a gaz dont les parties repoussent

la saleté ;

Nano-pigments en céramique : la peinture ne perd pas de couleur lorsqu'elle est exposée a un
rayonnement UV. [9]

L)

Figure 1.8 : Revétement nano structuré

1.2.8.,5 Moteurs et piéces de moteurs

On cite quelques applications desnanomatériauxdans la motorisation [13]:

* Nano-grain des alliages ;

La dispersion Nano renforcée alliages et des polymeéres ;

Nanostructure des revétements protecteurs ;

« Les matériaux électriques et magnétiques ;
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Figurel.9 : I’application des nanomatériaux dans les Moteurs d’aéronefs

Les capteurs et actionneurs ;

Les avantages de I’utilisation des nanomatériaux dans un moteur :

Augmentation de I'efficacité du moteur et de la fonctionnalité ;
« Réduction de I'impact environnemental ;

« Une résistance accrue ;

« Augmentation de la capacité de la température;

« Réduction des codts. [14]

1.2.8.6 Equipement intérieur et de I'ameublement

Le développement des nanotechnologies est a 1’origine de plusieurs évolutions capitales dans le

domaine de sécurité, de confort et d’hygiene. [15]

Quelques exemples d’applications sont cités ci-dessous :

. Composites polymeéres nan argile pour une meilleure résistance a la flamme ;
. Capteurs chimique et biologiques de toxines et des émissions gazeux ;
. Nanomatériaux pour I'application de souffle et de balistiques ;
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. Hygiéne, ajout de nanoparticules ayant une activité anti-micorbial, exemple : des
nanoparticules d'argent pour les selleries et les tapis [16] ;

Des écrans plats de nanotubes, des chercheurs du CEA ont réussi a fabriquer un écran plat de

télévision en faisant pousser un nanotube en face de chaque pixel de I'écran.

Le nanotube conduit les électrons directement au bon endroit. Sa production industrielle est d'ores

et déja lancée [16].

Figurel.10 : I’utilisation de nanomatériaux dans 1’intérieur d’avion

1.2.8.7 Autres applications aérospatiales des nanomatériaux

Ajout de nanoparticules (Al a I'nydrogéne liquide) pour augmenter I'énergie de propulsion ;
* Ajout de nanoparticules (oxyde de fer) comme un catalyseur pour les propergols solides ;
* Les lubrifiants, non dangereux nano-fluides pour une utilisation hydraulique ;

* Les textiles techniques (vétements et des équipements pour I'exploration spatiale) ;

* Les appareils €lectroniques nanométriques (batteries longue durée) ;

» Nanomatériaux pour fournir une protection contre le rayonnement cosmique [16] ;
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1.2.9 LES PROCEDES DE FABRICATION DES NANOMATERIAUX

Les nombreuses techniques de création des nanostructures peuvent étre classées selon deux voies
[17]:

La voie descendante (top-down) [18] : on part d'un matériau, on le « découpe » et on le « sculpte »
pour réduire le plus possible les dimensions de I'objet ou du composant que I'on veut fabriquer.
Cette technique permet notamment de fabriquer plusieurs milliers ou millions d'objets en paralléle.
L'effort de miniaturisation a d'abord conduit & des composants de dimensions micrométriques pour
descendre maintenant en dessous des 100 nanométres. Il s'agit de la voie suivie par I'électronique
depuis 30 ans. Toujours activement exploitée, elle se heurte de plus en plus a des limites

techniques en descendant vers I'échelle nanométrique.

La voie ascendante (bottom-up) [17] : on assemble la matiere, atome par atome, pour construire
des molécules que I'on intégre ensuite dans des objets ou des systemes plus grands, afin d'obtenir

les propriétés ou les fonctions désirées.

Les procédés actuels permettant I'élaboration de nano-objets sont classes en 3 grandes catégories :
A.  Elaboration par voie physique ;

B. Elaboration par voie chimique ;

C. Elaboration par méthode mécanique ;

Compte tenu de la complexité des applications et de I'évolution rapide des techniques, il parait

difficile de donner une liste exhaustive des procédés utilisés ou en développement.

Quelques exemples parmi les procédés les plus couramment utilisés pour la fabrication de nano-

objets sont présentés ci-apres :

1.3 Elaboration par voie physique

Le principe de la fabrication de nano-poudre, par voie physique, consiste la plupart du temps a
"geler" la croissance des grains de matiére. Ainsi, I'élaboration des nano particules se réalise

souvent a partir d'une phase vapeur.
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Cette vapeur est extraite d'un matériau en fusion puis refroidie par collisions avec un gaz neutre.
La vapeur est ensuite recueillie le plus rapidement possible sur une paroi froide, on limite ainsi la

croissance des grains solides ou I'agglomération de ces derniers [19].

Les techniques de PVD (Physical Vapor Deposition) permettent la réalisation de couches minces
ou de poudres nanométriques sans fondre le matériau de départ. La pulvérisation cathodique
(sputtering) nécessite la création d'une cible solide du composé a déposer.

On soumet cette cible a un bombardement d'ions lourds et peu réactifs chimiquement (souvent des
ions Argon). Ces ions, chargés positivement, extraits d'un plasma, sont accélérés. Ils viennent
percuter la cible et transferent leur énergie mécanique aux atomes qui sont pulvérisés vers le

substrat.

La maitrise des conditions de dépots (pression, état de surface et température du substrat...) permet

alors la croissance de couches minces continues ou de grains a la surface du substrat [18].

1.3.1 Elaboration par voie chimique

L'élaboration de nano-poudre par des procédés physiques nécessite le contréle des étapes de

germination et de croissance d'agrégats d'atomes par des parametres physiques.

Les procédés chimiques font de méme mais cette fois, des réactifs permettant de controler la
germination, la croissance, la composition et la forme des grains interviennent. Ces réactions

chimiques peuvent s'effectuer en phases vapeur, liquide, ou solide [19].
A.  Les réactions en Phase Vapeur :

La méthode la plus répandue est le dépdt chimique en phase gazeuse (CVD,
chemicalVVaporDeposition) [20]. Les matériaux précurseurs sont introduits sous forme gazeuse

dans un réacteur permettant a la fois la dissociation des espéces et leur réaction chimique.

La dissociation des gaz introduits est obtenue soit par activation thermique (on chauffe le mélange
a des températures importantes, 800 a 1500 °C), soit par I'obtention d'un plasma tres réactif (ce
plasma sera alors creé par des champs électriques et magnétiques appliqués au mélange gazeux).
Les espéces ainsi crées pourront réagir chimiquement entre elles et venir se déposer en fines

couches et/ou en nano-grains sur le substrat.

Le contrble précis des conditions expérimentales (pression, température, mélange chimique)

permettra de maitriser la nature chimique ou cristallographique des composés fabriqués.
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L'aspect morphologique sera lui aussi contrdlé (couches minces continues, agrégats plus ou moins
denses, etc.). L'intérét de Cette nature chimique du substrat et la qualité cristalline de la surface

jouent un réle prépondeérant dans les processus de croissance.

A titre d'exemple, on citera la fabrication de carbone dans tous ses états cristallins par cette
technique. Ainsi, le mélange de méthane (CH4) et d'hydrogéne (H2) introduit dans un réacteur de
CVD pourra produire suivant les conditions expérimentales des couches continues et épitaxies de
diamant, des couches peu adhérentes de graphite ou la croissance localisée de nanotubes de

carbone.

Cette technique de CVD est bien sOr tres adaptee a la fabrication de couches minces continues
utilisees en microélectronique (couches semi-conductrices de silicium ou isolantes d'oxyde de

silicium).

Si la faible quantité de réactifs, contenue dans les gaz, est un atout pour la formation de trés petites
particules en concentration suffisamment faible pour limiter I'effet d'agglomération, elle ne

favorise pas la fabrication en grande quantité de poudres et donc une productivité importante [22].

A.  Les réactions en Phase Vapeur :

B. Les réactions en phase liquide :

La synthése en milieu liquide s'effectue souvent a partir d'une solution aqueuse ou organique
contenant les réactants. La précipitation des nanoparticules est ici obtenue par modification de

I'équilibre physicochimique, par exemple par I'ajout d'un réactif adéquat.

On distingue généeralement la Co-précipitation chimique facilea mettre en ceuvre et trés utilisée
pour la fabrication industrielle et I'nydrolyse permettant la fabrication de poudres homogenes tant

en taille qu'en géomeétrie.

La synthése par voie liquide est adaptée aux grands volumes et a une production de masse de nano
poudres. Le procédé sol-gel est le plus prometteur [23]. Il s'agit de produire des matériaux vitreux,

sans recourir a la fusion.

C. Elaboration par voie mécanique :

La technique dite de mécanosynthése, ou Mechanical Alloying, consiste a broyer des poudres
micrometriques (1 a 30 micrometre) de plusieurs alliages. Ce broyage se réalise a sec ou en
présence d'un agent de contrdle pour mélanger les poudres d'éléments purs ou pré alliés dans

un broyeur a haute énergie.
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Cette action mécanique sur la matiére pourra avoir trois conséquences : d'abord, la réduction
des tailles des grains de matiere et leur homogénéisation a I'échelle nano, sans réaction
chimique. Ainsi, le mélange initial composé de poudres base Al ou Ni (matrice du matériau) et
des poudres d'oxydes et/ou de carbures, est sollicité mécaniquement et soumis a une succession

de collage (soudage) décollage (décohésion) des particules.

Cette succession purement mécanique a pour role d'homogénéiser physiquement les
constituants initiaux et de stabiliser des propriétés mécaniques ou thermiques a l'alliage ainsi
constitué. Autre conseéquence : I'amorphisation des grains. Le travail mécanique peut induire
une transition d'une phase cristalline en une nouvelle phase amorphe souvent trés difficile a
obtenir par d'autres méthodes. Enfin, I'activation de réactions chimiques peut également étre

induite par I'extréme division de la matiére [24].

Une autre approche mécanique de la synthése de nanomatériaux passe par l'application de
fortes déformations a des matériaux ou a des assemblages de matériaux. Une succession
cyclique de laminage appliquée a des feuilles millimétriques de fer et d'argent permet d'obtenir
des "millefeuilles" a I'échelle nanométrique de ces composés possédant des propriétés

magnétiques similaires a celles obtenues par dépots successifs de ces éléments sur un substrat.

De la méme maniere, une succession d'étirage de fils de cuivre et de niobium permet la

réalisation de conducteurs nanométriques de niobium, insérés dans une matrice de cuivre.

La fabrication des nanomatériaux nécessite le contrdle des conditions de synthése afin de
limiter la croissance des matériaux. Ce contrdle passe souvent par une dilution importante des
réactifs (voie gazeuse) ou des conditions rapides ou meétastables de cristallisation (voie

chimique).

Ces conditions sont souvent peu compatibles avec une production de masse. La
mécanosynthése, malgré un rendement énergétique souvent peu satisfaisant, peut toutefois

prétendre a la fabrication d'une plus grande quantité de matériau.
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CHAPITRE 2 : ETUDE CINEMATIQUE D’UN BROYEUR
CYLINDRIQUE A BARRE POUR MECANOSYNTHESE

2.1 INTRODUCTION

Dans ce deuxiéme chapitre, une analyse mathématique est présentée. Elle permet de comprendre
I’opération de broyage dans le broyeur a cylindre en position horizontal, en termes de I’étude du
mouvement des billes, assimilées a une barre horizontale dans le broyeur, par rapport a un plan
cartésien et afin de déterminer les paramétres physiques essentiels (vitesse, accélération, etc....)

relatifs au broyeur mécanique.

Des calculs ont montré que le réle des parametres de broyage [25], entre autres : le volume de la
jarre, la vitesse de rotation et le diamétre des billes ont une influence dans la détermination de la
condition de détachement de la bille a partir de la paroi de I’enceinte de broyage. Ces auteurs ont
montré que la condition d’impact de la bille a été établie en terme du rapport de la vitesse de
rotation de la jarre sur celle de la vitesse de rotation du plateau, et ce dans le broyeur «type
planétaire ». Une autre étude montre aussi le role des composantes de la vitesse de la bille a
I’instant d’impact sur la paroi de la jarre. La force tangentielle détermine le rapport des vitesses
angulaires de la jarre et du plateau, ce qui conduit a un transfert effectif de 1’énergie d’impact

vers la charge de poudre dans le broyeur planétaire [24].

La mécanosynthése est une voie versatile permettant de synthétiser des matériaux sous forme de
poudre de taille nanométrique ayant une nouvelle composition d’alliage et une microstructure
métastable [25]. Cette nouvelle synthése est due a une grande énergie de broyage, elle résulte d’un

processus répété de déformation, fragmentation et soudage [25].

Plusieurs essais ont été entrepris afin de simuler la dynamique du processus de broyage en termes
de la vitesse de choc, la fréquence d’impact et la puissance d’impact ainsi que I’énergie cinétique

transférée a la poudre durant le broyage
[26, 27].

Maurice et Courtney [26] et Courtney [28] ont simulé les mécanismes de broyage en se basant sur
le critére hertzien d’impact pour prédire le volume du matériau affecté par impact, la durée
d’impact, le taux de résistance et le taux d’¢lévation et de refroidissement de la température. Ces
auteurs ont fait une analyse sur des aspects phénoménologiques des collisions entre deux billes

et/ou une bille avec la paroi de la jarre, c'est-a-dire la cinématique du mouvement de la bille.
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D’un autre co6té, Burgio et al [29] ont déduit un ensemble d’équations pour faire une étude
cinématique et calculer la vitesse et I’accélération de la bille dans le broyeur planétaire, et ainsi, ils
ont estimé I’énergie transférée aux particules de poudre. D’ou, la position de la bille a ’intérieur
de la jarre est, considérée comme indépendante de 1’é¢tude cinématique du mouvement. Cependant,
cette analyse ne fournit pas un principe gouvernant qui prédit une condition optimale de broyage
que certains auteurs ont tenté d’étudier le processus de broyage en utilisant des méthodes

numériques, entre autres la méthode des éléments discrets (DEM).

Par la suite, Abdellaoui et Gaffet [30], Gaffet [31] et Gaffet et al. [32] ont suggéré a travers des
analyses plus rigoureuses que la puissance de choc de la bille plutoét que 1’énergie cinétique, peut

définir la fin du produit synthétisé et 1’efficacité du broyage.

Ainsi, ces auteurs se sont basés sur quelques paramétres importantspour 1’étude cinématique,
comme la variation de la vitesse angulaire du cylindre, son volume ainsi que le diamétre des billes
afin de déterminer leur vitesse de choc. Ils déterminent ainsi, la quantité effective de la puissance /

énergie transférée aux particules de poudre durant 1’événement du choc.

De méme, Beset et al. [33] proposent que I’estimation de la vitesse de choc soit déterminée

expérimentalement & partir de la quantité de matiére arrachée des billes.

Magini et lasonna [34], lasonna et Magini [35], et Magini et al. [36] ont considéré les mémes
conditions cinématiques déja proposé€es par Burgio et al. [29], ils ont alors calculé 1’énergie
transférée par impact pour la comparer avec la puissance électrique/ mécanique consommeée et
avec celle déterminée expérimentalement. Malgré 1’approche expérimentale préconisée par les

auteurs, ces derniers ne donnent pas les conditions optimales.

De leur c6té, Watanabe et al. [37] ont fait une simulation cinématique, ils ont lié la trajectoire du
mouvement de la bille dans le broyeur planétaire au modeéle amortisseur-ressort de Kelvin.
L’analyse d’une observation photographique de la trajectoire de la bille montre qu’elle dépend du

sens de rotation du disque et de la jarre.

Par la suite, Dallimore et Mc-Cormick [38] ont prédit un mouvement de broyage a deux
dimensions, en utilisant la méthode d’élément discret «Discrete Element Method». Ils ont comparé
les modeles viscoélastiques de Kelvin et Maxwell a un modele élastique/ plastique afin de
caractériser les collisions tangentielles et normales (radiales). De méme, ces auteurs ont estimeé la
variation du mouvement de la bille et de 1’énergie dissipée durant le choc en variant les parameétres

de broyage en terme lors de la synthese du matériau en poudre de CuO/Ni [38].
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En ce qui concerne le type de collision, Le Brun et al. [39] ont formulé au cours de leurs travaux
des hypotheses d’événements de collisions et leurs efficacités en variant le paramétre cinématique
(Rcritique: distance entre le centre du plateau et le centre de la jarre) sans toutefois donner leurs

importances sur le mécanisme de broyage.

En conclusion des travaux des travaux de ces auteurs [30.32], nous remarquons que la plus part
des recherches conduits dans le domaine de la dynamique du broyage par la mécanosynthese, ont

porté sur:
. Le role de la puissance totale d’impact Pt ;
. La prédilection de la trajectoire du mouvement de la bille dans la jarre.

Ainsi, qu’il est recommandé, un examen approfondira I’étude du broyeur mécanique afin de

déterminer les conditions favorables d’un broyage mécanique en termes :
. De parameétres de broyage ;
. L’influence du choc des billes sur la paroi interne du cylindre.

Dans notre étude, nous présentons dans un premier lieu une analyse cinématique dans un plan
cartésien en fonction de la rotation du cylindre. Deuxiemement, nous présentons le role des
parametres de broyage dans la détermination du critére de détachement de la barre horizontale qui

compose un nombre de billes.

L’effet de la composante tangentielle de la vitesse de choc a un instant d’impact a été pris comme

condition établir le critere d’ impact effectif.
Dans notre étude, nous adopterons comme hypothéses:
Conditions favorables d’un broyage mécanique en termes :

. Dans notre étude, 1’effet cumulatif d’impact de plusieurs billes a une barre horizontal sur la

paroi du cylindre ;

. Les mouvements des billes ne sont pas supposés s’interférer entre eux, d’ou ’é¢tude de la

cinématique et la dynamique d’une seule bille ;

. Pour I’estimation de I’effet du choc, on suppose que I’énergie cinétique d’impact est

conservée sans prendre la poudre en collision.

On considere une barre horizontale qui forme un ensemble de billes, lesquelles sont définies

comme un point matériel dans le cylindre qui est en mouvement de rotation et avec la condition
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que les billes ne glissent pas sur la paroi du cylindre. Le mouvement de ces derniéres est admis

comme un évenement periodique.

En plus, cette étude a pour objectif de montrer que I’utilisation de ce type de broyeur mécanique
est aussi convenable et efficace dans 1’¢laborations des poudres par le procédé de mécanosynthese,
et particulierement la puissance de choc mécanique injectée qui demeure vraie dans le contrdle de
la structure au cours du processus de broyage. Le broyeur horizontal a cylindre dont le mouvement
des billes forme des barres horizontales, est aussi comparable a d’autres broyeurs mécaniques
utilises en mécanosynthése, a savoir : les broyeurs planétaires, les broyeurs vibratoires et les

broyeurs attriteurs.

Ainsi, nous proposons dans ce qui suit une formulation mathématique de la modélisation du

broyeur a cylindre en position horizontal.

2.2 Modélisation d’un broyeur horizontal a barre

Notre travail consistait a 1’étude d’un broyeur a cylindre en position horizontal dont les billes sont
assimilées a une barre horizontale qui, fait le choc de la poudre avec la paroi interne du cylindre,

voir figure (2.1).

FIG 2.1 : Schéma géométrique du broyeur a cylindre horizontal donné en coupe

Transversale, ou M est un point matériel [y1]
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2.2.1 1Vecteur position d’OM :

Un référentiel  est adopté pour le traitement mathématique est un repere cartésien, d’aprés la
figure 2.1, nous avons :

. O centre du cylindre ;

. Le rayon du cylindre est, R= OM ;

. L’angle de rotation du cylindre est, 6=t ;

Pour faire des calculs, I’expression des coordonnées de la bille dans une base cylindrique est

parfois souhaitable.

—

Ik

Baseé sur lafigure (2.1) la position du point de M par rapport a la base( )est définie par :

—_—

OM = RU, = [R(cos(8)] + sin(8) K (2.1)

2.2.1.1 Vitesse absolue de la bille avant le détachement

De la méme figure ci-dessus, la vitesse absoluev, donnée par la dérivée par rapport au temps

du vecteur OM

= d(OM) _ d[R(cos(8)] +sin(8)K]

a dt dt (2.2)
Ceci devient :
ve =R % [—sin(0)] + cos(0)K] (2.2a)
On pose:
w = 4 2.2b
= qt (2.2b)
Et

Uy = [—sin(8)] + cos(8)K] (2.2¢)
En remplacant les équations (2.2b) dans I’équation (2.2a), I’expression finale de la

vitesse de la bille dans la base(j 1 k) est
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7, = R w[—sin(0)] + cos(8)K] (2.3)

En plus, la vitesse de la bille peut étre donnée par :

%, = RoU, (2.4)

2212 Accélération absolue de la bille avant le détachement:

L’accélération absoluey,de la bille toujours matérialisée par le méme point M, obtenue par la

dérivée de sa vitesse par rapport au temps, est la suivante

—  d¥) dRonUg)
Vo= —gr=— (2.5)

En remplacant 1’équation (2.2¢) dans celle de (2.5), la nouvelle expression de I’accélération sera

donc la suivante, aprés développement et simplification par rapport au repére cartésien:

— __do[- Cos(e)f—sin(e)ﬁ]

Ve = Rw = — (2.6)

D’ou:

Ya = —Rw?[cos(0)] + sin(8)K] (2.7)

L’expression (2.7) peut étre aussi exprimée en fonction du vecteur U,

Donnant ainsi une meilleure représentation de 1’accélération absolue de la bille, a partir de la

figure 2.1
U, = [—cos(8)] — sin(8)K] (2.8)

On remplace (2.8) dans (2.7), obtient alors

Ya = —Rw?U, (2.9)
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Concernant I’amplitude de I’accélération absolue, elle est donnée par 1’expression :

I7all = —Rw?U, (2.10)

2.2.1.3  Condition de détachement de la bille :
Elle peut avoir lieu par dans un repére (O, j~, k) par rapport au plan de la trajectoire de la barre
horizontale qui compose 1’ensemble de billes dans le broyeur mécanique
2.2.2 Dans un repére fixe

D’apres le principe fondamental de la dynamique, la somme des forces extérieures appliquées a la
bille, est égale au produit de son accélération absolue par sa masse.

Les forces physiques extérieures appliquées a la bille sont :

. Son poids (action de la pesanteur).

. La réaction du cylindre (principe de I’action-réaction).

Le poids de la bille est négligeable devant la réaction de la jarre. De plus, les deux effets n’agissent
pas suivant la méme direction. Ainsi, nous restreindrons les forces extéerieures appliquées a la bille
a seulement la réaction de la jarre. Ceci nous permet d’exprimer le principe fondamental de la

dynamique appliqué a la bille comme suit :

—

Fréaction = mVa (2. 11)

La figure (2.2) montre une vue de face et une vue de profil du broyeur horizontal & cylindre, ou

les billes forment une barre longitudinale, avec en:

(1)  C’est le corps d’impulsion permettant de soulever la barre qui forment les billes (systéme

de soulévement) ;

2 C’est la barre qui forme 1’ensemble de billes et dans la direction horizontale ;
3) C’est la paroi du cylindre qui représente ses deux (02) bases, dont les corps impulsifs sont
attachés.

D’aprés le principe fondamental de la dynamique, la résultante des forces extérieures agissant sur
la barre horizontale est égale au produit de sa masse par son accélération. Les forces appliquées sur
la barre sont : le poids, la force de pesanteur, et la force de réaction du cylindre ainsi que la force
de réaction du corps impulsif.
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FIG 2.2 : Vues de face et de profil du broyeur a cylindre ou les billes forment

Une barre horizontale.

De la figure 2.2 et par rapport & un repere lié a la barre fixée au cylindre. Ainsi, a I’équilibre

dynamique de la barre qui s’exprime par :

—my,+R+P=0 (2.12)

> R: Réaction du cylindre ;

» P : Poids de la barre horizontale qui forme I’ensemble de billes ;
» m: Masse de la barre horizontale?

La résolution de 1’équation (2.12) peut étre faite en écrivant le poids de la barre composant les
billes, ainsi que les réactions du corps impulsif et du cylindre en fonction des vecteurs ﬁpet Ug De

la figure 2.2, nous avons les projections des forces:
R=R,+ Ry (2.13a)
P=P +P, (2.13b)
Ces équations (2.13a) et (2.13b) deviennent ;
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R =—RU, + RUjy (2.13c)

P= —mgcos(g - 9)(7,) + —mgsin(g - 9)[79(2.13d)

Avec

g : accélération de la pesanteur.

La projection de ces forces données par les équations (2.13c) et (2.13d) par rapport aux vecteurs

ﬁpet fjg,
RU, — mgcos (g — 6) U, + mRw?U, =0 (2.14)

RUg — mgsin (g — 9) Ug =0 (2.15)

Le détachement de la barre horizontale d’un angle 64 de la surface intérieure du cylindre, d’apres
le principe de 1’action-réaction, la composante radiale de la réaction du cylindre doit s’annuler,

I’équation (2.14) du systéme précédent devient alors:

—mgcos (g — 6) U, + mRw?U, =0 (2.15)
L’équation (2.15) peut-étre simplifiée, devient I’équation (2.16).

sin(6,) = R% (2.16)

L’équation (2.16) donne la condition de détachement de la barre qui forme un ensemble de billes

de rayon r, devient I’équation (2.17).
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sin(Gd) = T (220)
Ou;

_ . ((R-1) ®?
04 = arcsin (—g ) (2.20a)

L'angle de détachement de la barre, 64 ainsi que sa condition de détachement dépendent de la

vitesse de rotation du cylindre, @ défini par I’équation (2.20a).

Quand la vitesse de rotation du cylindre est supérieure a,/g/(R — r), le détachement ne se produit

pas, la barre reste attaché sur la surface interne du cylindre.

2.3 Expression de la vitesse de detachement des billes

La vitesse absolue de la barre a billes en position horizontale du broyeur mécanique est définie par
I’équation (2.3). En prenant en compte de 1’événement de détachement de la barre a la position
angulaire (6d) donnée par I’équation (2.20a), 1’expression de la vitesse de détachement de la barre

horizontale qui forme I’ensemble de billes est :

V, = —(R —r)osin(04)] + (R — nocos (09K (2.21)

La vitesse de détachement de la barre a billes peut étre décomposée en deux composantes V "y

suivant ’axe Y, et V "4z suivant I’axe Z., comme suit :

Viy = —(R — r)osin(0g)J (2.22)
Et,
Vi, = (R —)ocos(04)K (2.23)

L’événement de détachement de la barre a billes par rapport a la direction verticale est 1’équation (2.1). Dés
I’événement du détachement de la bille a billes, et en prenant en compte le rayon de la billes, c'est-a-dire le
rayon de I’ensemble de billes de mémes tailles, la position vectoriel du point M est donnée par :

—

OM,; = —(R — r)cos (04)] + (R — r)sin (0K (2.24)
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La position du point M de I’équation (2.28) peut étre décomposée en deux composantesmdysuivant I’axe

Y, etOM;,suivant I’axe Z., comme suit :

OMg, = (R —r)cos(84)J (2.25)
Et,
OMy, = (R — r)sin(64)K (2.26)

2.3.1 Détermination de la vitesse de choc des billes

La vitesse de choc des billes qui forment la barre horizontale dans le broyeur mécanique, est
définie par la vitesse de collision V¢~ donnée par la dérivée du vecteur positon(OM) “aprés

I’événement de détachement.

Il peut étre décomposé en deux composantes V T (v, ysuivant l’axe Y,

et V7 (z ysuivant ’axe Z, donné par :

Vye = 2 = (R - wsin(8,)] (2.27)
Ve = LR = [-gt + (R — r)ocos(04)]K (2.28)

dt

Au temps (t) correspondant a I’événement de collision, la vitesse de choc des billes donnée en

module est :

— — 2 — 2
1720 = %l + ¥ (2.29)
Soit,

||I7;|| = JI(R —nwsin(89)]* + [—gt. + (R — r)ocos(64)]2 (2.30)
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2.3.1.1 Calcul des coordonnées du point d’impact

Pour obtenir le temps entre I’événement de détachement et 1’événement de collision de la barre

horizontale, une solution numérique est utilisée.

Apres le détachement, la barre est seulement soumise a la force de gravité. D’ou, sa trajectoire est
uniforme selon un projectile, ¢’est a dire une trajectoire de la forme d’une parabole dans le plan
(O, Y, Z)dans la base (O, J °, K 7).Son mouvement peut étre décomposé en deux directions par

rapport a ce plan.

> Un mouvement rectiligne uniforme avec une vitesse constante VVdy et une position

initiale OMdy dans la direction horizontale ;

> Un mouvement uniformément accéléré avec une vitesse constante VVdz et une

position initiale OM dz ainsi qu’a une accélération g "=-gK “dans la direction verticale.

Son mouvement a I’instant t aprés 1’événement de mouvement est donné par 1’expression :

—_—

OM = %gtz + Vyt+ OMy = y] + zK (2.31)

Le mouvement de la bille peut étre décomposé suivant I’axe des X et I’axe des Y, comme suit :

y=(R—-r)cos(8;) — (R—r)wsin(f,)t (2.32)

zZ= —%gt2 + (R —r)wcos(8,;)t + (R —r)sin(6,) (2.33)

La premiere collision entre la barre a billes et la surface interne du cylindre se produit

lors que la position OM de I’équation OM devient égale au rayon fictif (R-r). Ainsi, la

condition de collision est donnée par 1’expression suivante :

Jy2+z2=R-7) (2.34)
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Une approche numérique consiste a :

a) Calculer I’angle de détachement 6d défini dans 1’équation (2.20a) ;

b) Incrémenter le temps avec un pas At (us) ;

c) Calculer les coordonnées « y »et « z » du vecteur (OM) ~ données par les équations (2.32)
et (2.33). Si la condition de collision de I’équation (2.34) est remplie, les valeurs des
coordonnées y et z selon les axes « Y »et « Z » ainsi que le temps recommandé entre

I"'événement détachement et I'événement de collision sont, déterminés

2.3.1.2 Calcul de I’énergie cinétique de choc

L’¢énergie d’impact dépend seulement de la vitesse de choc des billes. L’expression de

I’énergie cinétique de choc Ec est donnée par :

- — 2
E, = -ml||V| (2.35)

En remplagant 1’expression de V¢ donnée par 1’équation (2.30), 1’équation (2.35) devient

I’équation (2.36) donnée par :
Ec= %m[{—(R —rwsin(89)}* + {—gtc + (R —r)mcos(84)}?] (2.36)

2.3.2 Calcul de la fréequence de choc des billes

Aprés I’événement de choc des billes qui forment la barre horizontale, celle-ci roule sur la
génératrice de la surface du cylindre jusqu’a ce qu’elle parvient aux corps impulsifs (systéme de

soulévement billes) qui soulérent les billes pour la position du détachement.

Durant le roulement des billes sur la surface du cylindre, la barre qui les compose interagie avec la
charge de poudre et subisse ainsi, la déformation et occasionne d’avantage fracture et soudage des
particules de poudre de maniére répétitive. Afin de simplifier le probléme, nous ne considérons
pas I’effet du post-impact dans cette étude, nous prenons seulement en considération I’effet du

choc.

La fréquence de choc est donnée en fonction de la vitesse de rotation du cylindre ®, donnée par :

f, == (2.37)
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Toutefois, lorsqu’on effectue le broyage avec des billes de différentes tailles ainsi qu’avec un
nombre de billes différents, la fréquence de choc des billes qui composent la barre horizontale
donnée dans 1’équation (2.37) devient 1’équation (2.38), est la suivante.

__konpm

f
¢ 21

(2.38)

Avec ;
kO : Niveau de remplissage des billes dans le cylindre en % ;
np : Nombre de billes dans le cylindre.

Donc, un tour de rotation du cylindre donne la somme de la durée de chute des billes, la durée de
leur roulement et la durée de leur collage avec la paroi cylindrique du broyeur. Le temps de chute
ne donne pas la fréquence de choc des billes mais, elle donne le temps de roulement et temps de

collage des en mouvement de broyage dans le cylindre.

2.3.3 Calcul de la puissance de choc des billes:

La puissance de choc est donnée par le produit de la fréquence de choc de 1’équation (2.38) et

I’énergie cinétique donnée dans 1’équation (2.36), définie par :

P.=fE, = 2®p (2.39)

2T

2.3.4 Test de broyage de I’alliage de poudre Nil0Zr7

Soit ’alliage de poudre a broyer de masse 3.8 g, de dimension initiale 8§ mm x 10 mm x 50um, de
formule Ni10Zr7 qui correspond Ni58.8Zr41.2 (at. %), est introduit dans le broyeur mécanique a

cylindre. Les conditions de broyage sont comme suit :

Six (06) barres horizontales qui constituent le remplissage des billes dans le cylindre, sont en acier

dur;

La longueur de la barre, Ib=150mm ;

Le diametre des billes, db=15 mm ;

La masse de la barre, mb=244 g ;

La vitesse de rotation du cylindre, ®=118.6 tr/min ;
La frequence de choc, fc= 1.9 Hz ;

La puissance de choc injectée, Pmax=0.38 W ;
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L’énergie cinétique de choc, Ecmax= 0.19 J/choc.

Le cylindre a été fermé et scellé avec un joint en téflon, et aprés 48h de broyage, un nouveau
compos¢ en alliage de poudre a ¢té obtenu, et 1’état de la microstructure ainsi que 1’état

d’équilibre de phases de la poudre broyé demeurent constants.

Une analyse par la diffraction rayon X(DRX) a été appliquée au produit obtenu, et des courbes qui
présentent des pics dont la demie de largeur a été prise pour des calculs en vue de la détermination
de des caractéristiques de 1’alliage de poudre.

Si I’interaction entre « N » un nombre de différentes barres horizontales qui forment les billes dans
le broyeur mécanique, il ne peut avoir une modification dans le mouvement individuel de chacune
des barres, notamment la fréquence de choc qui demeure la méme fréquence au cours du processus
de broyage. Ainsi, la puissance de choc injectée est égale a 2.29 W, c'est-a-dire 0.6 W/g de la

poudre échantillonnée initialement et de masse, m=3.8 g.

Des études ont été menées par certains auteurs [18,19], ont montré, que les broyeurs planétaires de
types G5 et G6 fournissent une puissance de choc injectée dans I’intervalle [0.4-0.8] W/g, et
induisent également la formation de phases amorphes a partir de I’alliage pré-allié Nil0Zr7

correspondant au mélange Ni58.8Zr41.2 (at. %).

Figure 2.3 montre la courbe de dé convolution, donnée dans I’intervalle angulaire [30°,75°] du

mélange de poudre par analyse DRX.

Cette courbe se distingue par la superposition de deux pics plus intenses (courbes style points) qui,
expliquent les phases amorphes, et aussi quelques pics de faibles amplitudes qui signifient la
présence des cristallines dans le produit obtenu.

11 est admis que la surface de contact du corps impulsif n’est pas assez grande pour que la force de
trainée soit faible pendant le mouvement des billes, lesquelles forment six (06) barres horizontales
identiques dans le cylindre. D’ou, la barre subie un roulement sur la surface du corps impulsif du
cylindre, lequel ne peut avoir une influence dans la fréquence de choc et la puissance de choc
injectée des billes.
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FIG 2.3 : Courbe de déconvolution obtenue par analyse DRXde la puissance de broyage

correspondant a la puissance de choc injectée égale a 0.6 W/g, et définie entre les angles 35°
et 75° (20). Les états de formation de I’élément pré-allié Nil0Zr7 [40].

Ces derniéres vont, ainsi, atteindre la position de détachement et tombent par la suite, sous ’effet
de la force de pesanteur, et affectent le produit final composé de poudre nanométrique. Par
conséquent, la puissance de choc injectée est moins de 0.6 W/g, en plus, le mélange est formé
d’une grande quantité de phases amorphes avec une petite quantité de phases cristallines, a été
obtenu. D’ou, pour obtenir une phase amorphe pure, nous augmentons la surface du corps impulsif
afin d’assurer le soulévement des barres horizontales qui composent les dans le broyeur

horizontal a cylindre.

On en déduit que, quelque-soit I’appareil de broyage pour effectuer le broyage par
mécanosynthése, la puissance de choc injectée est le seul parametre physique qui gouverne les
transitions de 1’équilibre de phase dans le processus de broyage. Dans le cas du composé
intermétallique de 1’alliage pré-allié Nil0Zr7, une phase amorphe pure peut étre formée seulement,

quand la puissance de choc injectée est définie dans I’intervalle 0.4-0.8 W/Qg.

En outre, une augmentation de la température durant la mécanosynthése du mélange de poudre
favorise, ’apparition d’une cristallisation partiale dans la formation des phases amorphes, de plus
en plus que le broyage est plus intensif. Seulement, une fraction d’énergie d’impact est diffusée

sous forme de chaleur dans la poudre, I’autre fraction sert au réchauffement de la poudre, la bille et
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la surface courbée, c.-a-d. la puissance réelle de la poudre broyée qui est la puissance de choc

injectee.

Par ailleurs, les auteurs [40] affirment que si la puissance de choc est inférieure a la valeur
minimale, la mécanosynthese induit, aprés un temps prolongé de broyage de la poudre, seulement
un raffinement de la microstructure et une augmentation d’'un grand nombre de défauts jusqu' a
atteindre un état d'équilibre qui ne peut pas étre destabilisé dans un autre état structural, tandis que,
si la puissance de choc est plus grande qu’a la valeur précédente, la mécanosynthése induit un
raffinement de la microstructure et une augmentation des defauts dans les particules de poudre a
un taux assez ¢levé capable d’induire, méme dans les premiers stades du processus de

mécanosynthése, un mélange des transformations de phase structurale et de phase initiale.

Dans ce dernier cas, ces auteurs estiment que I'état d'équilibre peut avoir lieu, selon la valeur de la
puissance d'impact, dans un mélange des transformations de phase structurale et de phase initiale
ou encore, dans une transformation de phase structurale homogene. Etats structural et
microstructural demeurent inchangés quand 1’énergie emmagasinée (due choc élastique des billes)
dans la poudre devient impossible, c.-a-d. quand le processus de broyage ne peut pas induire plus
de fragmentation des particules de poudre et une plus grande densité de défauts.

Les auteurs Chen et al [29] ont rapporté des résultats en ce qui concerne, 1’énergie cinétique de
choc, la fréquence de choc et la puissance de choc pour les différents types de broyeurs

mécaniques, a savoir : le broyeur attriteurs, le broyeur planétaire et le broyeur vibratoire.

Le tableau 2.1 donne des valeurs de la puissance de choc injectée pour plusieurs broyeurs

mécaniques, dont la plus grande valeur est fournie par le broyeur planétaire de type G5.
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Broyeur vibratoire

Broyeur planétaire

Broyeur

Horizontal
Broyeur
Attrite Spe horizontal a
Pulv.O Pulv.5| G7 G5
o [27] ) [27] |[18-19] |[18-19] parre
[27] [27] (MHRM).
(ce travail)
Vitesse de
_ 0.14- 0.24- | 0.28-
la bille, | 0-0.8 <3.9| 254 0.1-247
0.24 6.58 11.2
(m/s)
I'énergie
cinétique, <12 | 10- 0.4- 0.53-
_ <10 3-30 0-190
103j/choc 0 400 | 303.2 884
Fréguence 5.5- 4.5-
de choc, 92.4 90.7 0-2.4
>1000 | 15-50 | 200 | ~100 _ _
(H2) (Sbilles | (5billes | Une barre
) )
Energie,
0.005- (<0.2| 0.01-
(W/g) |<0.001 0.056 |0-1.604 0-0.1
0.14 4 0.8

Tableau 2.1 : Valeurs calculées de I’énergie cinétique de choc, la fréquence de choc et la

puissance de choc des broyeurs planétaires G5 et G7 ainsi que

Broyeur cylindrique horizontal a barre [y1].

Conclusion:
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Une étude cinématique a été réalisée dans un broyeur mécanique a cylindre horizontal dont les
billes forment une barre en mouvement de broyage, et ce pour I’¢laboration de poudres
nanomeétrique par le procédé de mécanosynthese, nous avons développé les équations
cinématiques pour la barre donnant sa vitesse et son accélération de mouvement dans le broyeur
mécanique. L’énergie cinétique transférée pendant 1’événement de collision, la fréquence de choc

ainsi que la puissance de choc ont été déterminees.

Nous pouvons conclure, que quel que soit le broyeur utilisé pour effectuer le broyage par le
processus de meécanosynthese, la puissance de choc injectée est le seul paramétre physique qui
gouverne les transitions de 1’équilibre de phase durant le processus de broyage. Dans le cas de
I’élément de poudre pré-alliee de Nil0Zr7, la phase amorphe peut exclusivement se former quand

la puissance de choc injectée se trouve dans I’intervalle 0.4 4 0.8 W/g.

Les broyeurs mécaniques a cylindre, modifié par convention, dont les billes forment une barre
horizontale, sont exclusivement adaptés pour certaines vitesses de rotation du cylindre, c'est-a-dire
des vitesses angulaires moins faibles afin que les billes ne soient pas épingler a la paroi du cylindre

ou leur vitesse est nulle.

L’étude cinématique de la barre a billes dans le cylindre du broyeur mécanique dont ’effet de
roulement sur la paroi n’a pas été, pris dans les calculs. Toutefois, plusieurs recherches dans le
domaine de la mécanosynthése ou, la puissance de choc injectée est plus employée en ce qui

concerne 1’estimation de 1’énergie transférée a la poudre au cours du processus du broyage.
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CHAPITRE 3 : PROCEDER DE MECANOSYNTHESE

3.1 INTRODUCTION

Le broyage est I’une des anciennes activités utilisées par I’homme pour synthétiser des matériaux.
Actuellement, le broyage sert a réduire la taille des particules de nombreux matériaux, a
homogénéiser les poudres, @ modifier la forme des particules et a produire des alliages amorphes,
des composés intermétalliques ainsi que d’autres matériaux difficiles a synthétiser par des

techniques conventionnelles [41].

Le broyage est aussi capable de produire des poudres dans un état hors équilibre, soit par
accumulation d’énergie mécanique ou par accélération de la diffusion a travers les interfaces entre
les éléments [42]. Cette technique peut étre adaptée pour 1’étude du changement structural dans

des réactions a 1’état solide, telles que les transformations de phases.

3.2 DEFINITION DE LA MECANOSYNTHESE

La mécanosynthese, qui est fondamentalement un procédé de broyage a haute énergie Et a sec,
constitue une technique trés puissante pour le mélange de poudres d’éléments purs ou combinés

atteignant 1’échelle atomique [8,17].

Le processus de synthése par broyage a été décrit Comme étant une succession d’événements au
cours desquels les particules se fracturent puis se ressoudent, ce qui permet la formation de
structures de plus en plus fines, dans lesquelles prennent place des réactions a 1’état solide jusqu’a
I’obtention d’un produit final ayant la méme composition que le mélange initial. Ce produit est
constitué de particules avec des grains de taille nanométrique séparés par des joints de grains non
négligeables et est indépendant de la structure et de la morphologie des poudres de départ.

La mécanosynthese peut étre définie comme étant un procédé de broyage permettant de produire

une poudre métalliqgue composite ayant une fine microstructure [43-44].

Il est unique en ce sens qu'il s'agit d'une méthode dans laquelle les constituants présents le sont
dans leur état solide [18]. Ce dernier aspect permet de surmonter certaines limitations
généralement rencontrées lors des procédés conventionnels, par exemple le mélange de
constituants a haut et bas points de fusion et I'addition de phases insolubles dans la matrice- Le
mécanisme de la mécanosynthése implique simultanément et de facon répétitive la fracture et le
soudage a froid d'un mélange de poudres métalliques et d'éléments ou composés non-métalliques

soumis a des impacts violents a l'intérieur de I'enceinte d'un broyeur a boulets.
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Un mélange contenant a la fois les poudres du métal ou de 1’alliage métallique de vante Constituer
la matrice du composite ainsi que celles non-métalliques devant constituer la phase de
renforcement est inséré dans un broyeur en des proportions calculées pour obtenir la composition
voulue. A chacune des collisions oul les poudres métalliques sont piégées entre deux des boulets ou
encore entre un boulet et la paroi de I'appareil de broyage, ces derniéres sont soumises a des
déformations plastiques séveres. Ce qui a pour effet d'augmenter leur ratio surface / volume et de
fracturer le film de contaminants adsorbés en surface. Aux endroits ou les particules se
superposent les surfaces atomiquement pures viennent en contact, permettant ainsi le soudage a
froid de ces particules entre elles. Les fragments d'oxydes provenant de la couche superficielle

fracturée sont incorporés par ce mécanisme dans les poudres composites.

Les particules non-métalliques le sont soit par ce méme mécanisme lorsqu’elles sont piégées entre
deux grains s'apprétant a se souder a froid. Soit par incorporation meécanique si elles sont
simplement piégées entre un boulet et I'une de ces particules plus ductiles devant constituer la
matrice. On voit donc apparaitre des particules composites qui consistent en différentes

combinaisons des ingrédients de départ.

Simultanément au mécanisme de soudage a froid et de facon opposée, celui des fractures de
particules s'effectue. La figure suivante (3.1) schématise la formation de poudres composites au

stade initial de la mécanosynthese

Figure 3.1 : Schéematisation de la formation de

Poudres composites au stade initial de la mécanosynthese [45].
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A mesure que le broyage progresse, I'ensemble des particules se voient transformées en particules
composites de composition uniforme. Le soudage a Froid, tendant a en augmenter la dimension, et
le mécanisme opposé de fracture atteignent un état d’équilibre lors duquel la dimension [46-47] et
la dureté [48] des particules se stabilisent. La structure interne des poudres, par contre, se voit
continuellement raffinée par les déformations plastiques répétées induites par I'action du broyeur
[48].

Ce raffinement est approximativement une fonction logarithmique du temps et dépend de I'énergie
mécanique fournie au systéeme par le biais du broyeur et de I'écrouissabilité (Work hardening) du

matériau impliqué [48].

Figure 3.2 : Soudage a froid (a) et fracture de poudres composites (b) lors
De la mécanosynthese [41].
La figure (3.2) montre le soudage a froid de particules en (a) et la fracture d'une particule en (b).

Les poudres utilisées pour le procéde de la mécanosynthese peuvent étre de types élémentaires ou

encore provenir de l'atomisation d'un alliage existant.

Certains auteurs rapportent, dans le cas de I'aluminium et de ses alliages, qu'un agent de controle
du procedé (Processing Control Agent), doit nécessairement étre ajouté [41,47-48] afin de
Controler I'équilibre soudage a froid / fracture des poudres.

Le mécanisme par lequel cet additif agit n'est pas parfaitement déterminé. 1l est cependant supposé
que les molécules constituants ces produits aient a la fois des composantes relativement

métallophiles et métallophones.
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Les premiéres auraient donc tendance a s'associer aux atomes de surface des poudres métalliques
et les secondes a repousser les autres particules de poudre. On obtient ainsi de minces couches

nuisant au soudage a froid des poudres entre elles [49].

Les composés réfractaires utilises comme particules de renforcement et incorporés dans une
matrice métallique par le biais de la mécanosynthése sont soit des carbures, des Nitrures ou encore
des oxydes. Quant aux broyeurs, ce sont majoritairement ceux de type « a haute énergie » dont
I'utilisation est rapportée dans la littérature. lls peuvent étre de type secoué. vibrant, avec agitation
a l'aide de Manches ou encore de type rotationnel. Les ratios boulets 1 poudre sont de I'ordre de 6/
ljusqu'a 30 /1 [41]. Certains travaux ont cependant été menés h L'aide d'un Broyeur (a basse
énergie), tels que ceux de R Angers. M.R. E Gishnadev et JE Garneau avec cette fois un ratio
boulets / poudre de prés de 120/. Les boulets Utilisés présentent généralement un diametre allant
de 4 a 20 mm et sont faits d'un acier durci, tel du 52 100. Procédé exécuté sous atmosphere
contr6lée, la mécanosynthése est effectuée en présence d'argon ou d'azote et, dans certains cas.

Des traces d’” Oxygene [41].

3.3 Principe du broyage

Lors de la rotation des jarres, les grains de poudres sont piégés et écrasés entre les billes et la paroi

des jarres, puis s’allongent sous 1’effet de la pression (figure 3.3).

Les particules sont soumises a une déformation plastique accompagnée d’un durcissement et d’une
augmentation de 1’énergie locale du systéme a cause des nouvelles fractures des surfaces, suivis

d’une augmentation locale de la température qui peut provoquer des transformations.

Les grains de poudres subissent des processus de morcellement et de soudage successifs pendant
chaque choc, des milliers de particules environ participent a cette action. Ainsi, les petits grains
ont tendance a augmenter leur taille par ressoudagé alors que les gros grains ont une grande
probabilité d’étre fracturés (figure3.2). Les études faites sur L’augmentation de la Température
locale d’un grain de poudre soumis a un cisaillement intense [41-43], ont montré L’existence de
deux seuils énergétiques au cours des chocs bille-bille ou bille-paroi. Le premier se présente
comme étant le minimum nécessaire pour amorphies un systeme donné et le second comme étant

un maximum au-dela duquel le systéme se cristallise partiellement.
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Figure3.3 : Fracture dynamique et dessoudage des poudres lors d’un choc bille [42].
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Figure 3.4 : Phénomeéne de concassage et de soudure a froid [43].

Les particules obtenues par ce procédé ont une taille maximum de 200um. Chaque particule de
poudre a la méme composition que le mélange initial. La température maximum atteinte durant le
processus est de 150°C. La poudre est ensuite compactée a froid puis filée a chaud entre 1000 et
1200°C .Sous de trés hautes pressions et enfin, laminée a chaud sous la forme de barres

cylindriques.

3.3.1 Broyage réactif

Procédé de broyage dérivé de la technologie des produits SAP, la fabrication par broyage sous
atmosphere d'oxygene de composites a renforcement par dispersion D’oxydes, appelé le broyage

réactif (en mg. reaction milling), s'apparente a celui de la Meécanosynthése. Certains auteurs
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reconnaissent a Jangg la paternité de ce Procédé. Ce chercheur autrichien utilisa un broyeur a
haute énergie mais n'ajouta pas D’agent de controle du procédé (A.C.P.) a ses poudres

d’aluminium.

La surface des poudres de départ est couverte de gaz adsorbés. D’oxydes et autres composés
amorphes tels que des carbonates [50].L'aplatissement des poudres lors du broyage en augmente le
ratio surface / volume, rupturant ainsi les films de surface et mettant a nu des sections de surface
Atomiquement pures, libres de réagir avec les gaz en présence. La figure suivante illustre ce

mécanisme.

Oxydes hydratés

) el

Figure 3.5 : Hlustration de I'état d'une poudre apres collision.

Tirée de la référence [50]

Dans le cas de I'aluminium. La couche d'oxyde formée de facon naturelle sur les Poudres présente

une épaisseur de 10 nm [51] .et sa masse volumique est de 3,37 g/cm3.

Le soudage a froid s'effectue entre les particules en présence lorsqu'elles se Juxtaposent au

moment d'une collision entre deux boulets.

Ce qui a pour effet D’en trapper les fragments provenant des couches de surface a l'intérieur de ces
Nouvelles particules formées. Comme mentionné dans la section sur la mécanosynthése, un agent
de contréle du procédé (A.C.P) est considéré étre nécessaire lorsque lI'aluminium est impliqué afin
de contrbler la dimension des poudres composites ainsi obtenues comme dans le cas de la
mécanosynthése, ces produits sont ajoutés au systéme en quantité suffisante pour prévenir le
soudage a froid excessif des particules d'aluminium mais pas de fagon exagerée, afin de ne pas

I'annihiler complétement [52].

Evidemment, ces produits sont aussi incorporés dans le matériau composite lors du broyage, ce qui
améne une augmentation de la teneur en carbone permettant la formation d'un dispersoide
supplémentaire, d’Al3C3. Bomford rapporte cependant [53] que ces mémes atomes de carbone

provenant de I’A.C.P. se trouvent a diminuer certaines propriétés reliées a la facilité de mise en
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forme du matériau. Gilman [54] ajoute que des dispersoides d’AIC3 additionnels ont peu d'effet
sur la résistance et rejoint I’ opinion de Bomford en avancant qu'ils sont méme quelque peu

nuisibles si I'on considére les propriétés globales du matériau.
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Figure3.6 : Principe du mécano synthese [53].
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Les modélisations des déformations induites au cours du broyage [54] ont été basées sur le fait que

deux poudres ne peuvent se souder que si elles ont été déformées plastiqguement.

Ainsi, si les poudres ont des duretés différentes, le soudage est retardé jusqu’a 1’obtention d’une
méme dureté. Un autre type de modélisation a permis de décrire la morphologie des poudres sans

tenir compte des changements de phase produits [55].

3.3.2 Transformation de phase

Le broyage haut énergie n’induit pas implicitement une transformation de phase. La structure du
composé de départ peut étre conservée. Dans ce cas, on obtient une poudre nanostructure
composée de grains cristallins avec des tailles moyennes del’ordrede10-20 nm et une forte

présence de joints de grains.

Lors du broyage haute énergie des transformations de phases peuvent se produire. Cette
transformation provient en général des chocs mécaniques intervenant lors du broyage. Il est
intéressant de rappeler que selon le choix des conditions expérimentales, une phase i amorphe,
quasi-cristalline ou cristalline peut se produire directement par une réaction de 1’état solide comme
illustrée sur la figure (3. 7). Cette phase formée dépend de I’intensité de broyage (voir tableaul) et
de la température (poudre. broyeur) lors du broyage. Michel et al. Ont mis en évidence des
modifications structurales intervenant dans des composés d’oxydes broyés, par Exemple la

transition de ZrO2 monoclinique vers la structure cubique.

Phase amorphe

*}m. 5

Int. 3 - Int. 3
Compose
Int. 7 Int. 9
Phase Phase
quasicristal cristalline
Int. 5

Figure 3.7 : Schéma illustrant les transitions possibles par mécano synthése [55].
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3.3.3 Mécanisme de broyage d’alliages et de composés

Lors du broyage haut énergie les particules de la poudre sont respectivement aplaties, soudées,
fracturées et ressoudées. A chaque collision, une certaine quantité¢ de poudre (environ1000
particules) sont piégées entre les billes. La force de I’impact déforme les particules entrainant une

fracture. La nouvelle surface ainsi créée est capable d’accepter le ressoudage.

Dans ce cas, ceci conduit a la croissance de la taille des particules. En utilisant des matériaux
malléables, ductiles, souples, cassants et fragiles, la tendance des particules a se souder et former
de grosses particules devient importante. Une distribution de taille de particules est développée
avec des particules pouvant atteindre la taille des particules initiales.

En régime stationnaire, on obtient sans difficulté des poudres nanostructures constituées de grains

orientés différemment et une forte proportion de joint de grains due a la taille finale des grains.

Cette taille finale dépend plus des constantes mécaniques caractéristiques du matériau que des
conditions de broyage (énergie, rapport masse billes/poudre.).Ces derniers parameétres influencent
généralement la cinétique et éventuellement 1’épaisseur des joints de grains qui est typiquement de

une a quelques couches atomiques.

Figure 3.8: Schéma de la dynamique, fragmentation et de ressoudage des

Poudres lors du broyage [56].

Initialement limitée aux matériaux métalliques, le broyage haut énergie s’est depuis étendu aux
matériaux ioniques, semi-conducteurs, céramiques et plus récemment aux matériaux organiques.
La mécanosynthése dite indirecte permet par activation mécanique d’accélérer et/ou de modifier
des processus liés a la diffusion thermique tels que les transitions de phases induites par recuit, les

réactions exothermiques autoentretenues et le frittage.
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3.4 Mélanges de poudres ductiles-ductiles

Le broyage des poudres ductiles conduit a la formation d’une structure lamellaire alternée de deux
éléments. Cette structure se développe en créant des interfaces nécessaires au mélange [56]. Les
lamelles s’affinent en fonction du temps de broyage jusqu’a ce qu’elles ne soient plus détectables

et I’espace inter lamellaire diminue avec un broyage continu (voir figure 3.9).
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5. Soudage a orientation aléatoire 6. Etat d’équlibre du processus

Figure 3.9: Les phases du processus de mécano synthese [56].

L’homogénéité des poudres, mesurée par 1’épaisseur moyenne des lamelles, est bien approchée par

une fonction logarithmique du temps [57], et est obtenue apres un long temps de broyage.
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3.4.1 Mélanges de poudres ductiles-fragiles

Au cours du broyage, les particules fragiles se fragmentent. Or, le broyage ne se réalise que
lorsque les fragments deviennent suffisamment petits pour favoriser la diffusion a courte distance

et que les éléments fragiles auront une certaine solubilité dans la matrice.

Les fragments formés se mélangent aux particules ductiles. Dans le cas ou les particules fragiles
seraient insolubles dans la matrice, une fine dispersion de la phase fragile dans la matrice ductile

se produit, tel est le cas des superalliages a base de nickel renforcés par la dispersion d’oxydes

[58].

3.4.2 Mélanges de poudres fragiles-fragiles

Dans ce cas, le broyage ne conduit qu’a une réduction de la taille des particules sans un mélange
réel des ¢léments. Cependant, dans certains cas, des solutions solides d’¢léments fragiles ont pu

étre élaborées [59], (voir figure ci-dessous).

Il a été montré [60] qu’il est plus facile d’¢élaborer des alliages a partir de poudres ayant des
propriétés voisines plutot qu’a partir des poudres dont les propriétés sont complétement

différentes.

Stade initial |

RN

Figure 3.10: Dispersion des particules durant le mécano synthése [56].
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3.5 Parameétre de broyage

Le procédé de mécanosynthese est complexe et le produit final dépend de plusieurs paramétres, a
savoir les propriétés thermodynamiques des poudres et les conditions de broyage [58-60].

Les paramétres contrdlables lors de 1’élaboration des alliages par mécanosynthése sont : le type de
broyeur, le rapport massique bille/ poudre et I’intensit¢é de broyage. Cependant, d’autres
parametres sont incontr6lables et difficiles a maitriser telles que la température et la

contamination.

3.5.1 Le type de broyeur

Le type de broyeur utilise détermine le mouvement des billes et par conséquent la fagcon dont la
pression va s’appliquer sur la poudre (frottement, choc). En outre, la formation des alliages est
généralement liée a I’énergie totale dégagée par les billes durant une série de collisions, qui
dépend des outils de broyage (volume des jarres, diamétre et nombre des billes), de la vitesse de
rotation des jarres ainsi que des caractéristiques des poudres élémentaires, telles que la nature
chimique, la miscibilité des éléments et la dureté dont va dépendre la déformation créée (plastique,

élastique) lors du broyage.

3.5.1.1 Le rapport masse bille/ masse poudre

L’énergie totale dégagée lors du broyage est liée au rapport masse bille/ masse poudre.
Généralement, plus le rapport est grand, plus le processus de mécanosynthése est rapide, car le

nombre de collisions par unité de temps augmente avec I’augmentation du nombre de billes.

De plus, I’augmentation de la fréquence de collisions entraine une augmentation de la température

a I’intérieur des jarres et par conséquent un large processus de diffusion.

Dans une étude faite sur I’influence du rapport masse bille/ masse poudre en mécanosynthese, Nui
[50-60] a montré que la micro dureté des poudres augmente continuellement avec I’augmentation
du rapport massique a cause du rehaussement et de I’accélération de la déformation plastique des
particules de poudres. Cependant, la vitesse de durcissement diminue avec 1’augmentation du

rapport massique.

3.5.1.2 L’intensité de broyage

C’est un parameétre important en mécanosynthése. L’intensité de broyage est une mesure de
I’énergie de broyage qui est directement proportionnelle a la puissance générée au cours du
processus de mécanosynthése. Comme les particules de poudres sont sujettes a une grande énergie

de collision, le produit final est influencé par I’intensité de broyage.
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3.5.1.3 Latempérature

L’un des paramétres cruciaux du broyage est la température. En effet, I’élévation de la température

locale d’un grain de poudre soumis a un cisaillement intense est difficile a mesurer.
Il a été montré que I'élévation de la température peut étre estimée a partir de la relation :
T=F(?t/?Ko?pCp) (3.1)
Ou:
t : est le temps de déformation ;
F : est le flux d’énergie dissipée donnée par la relation :
F=nVr (3.2
Avec :

N : la contrainte normale ;
Vr : la vitesse relative de la bille avant 1I’impact.

L'élévation de la température au cours du broyage résulte de l'augmentation de la température
locale et de la température des outils de broyage. Cette derniere dépend essentiellement du type de

broyeur utilisé et des parametres de broyage.

3.5.1.4 Lacontamination

La contamination des poudres obtenues par mécanosynthése, est difficile a éliminer. Elle provient
essentiellement des outils de broyage et des gaz utilisés.

3.5.1.5 La contamination par les outils de broyage

Lors du broyage et sous 1’effet des chocs répétés, on s’attend toujours a une

Contamination des poudres due a I'usure des outils de broyage. Cette derniére se traduit par la
présence, dans la poudre broyée, d’une petite quantité de la matiére des billes et des jarres qui peut
étre estimée a partir de la perte de masse des billes. Cette quantité est d’autant plus grande que la
masse des poudres broyées est faible, car les chocs ne sont pas amortis par la poudre. Toutefois, la

pollution est d’autant plus grande que la vitesse du plateau est grande (broyage intense).

Quelles que soient la quantit¢ de poudre, I’intensité et la nature des outils de broyage, la

contamination ne peut étre éliminée totalement. Différents matériaux peuvent étre utilisés comme
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outils de broyage selon les poudres étudiées, dont les plus fréquents sons 1’acier, le carbure de

tungsteéne, I’agate et la céramique.

3.5.1.6 La contamination par les gaz

Le type de gaz (Ar, O2, N2) utilisé lors du broyage a un effet non négligeable sur la nature du
produit final. La plupart des broyages se font sous atmospheére inerte ou sous vide afin de limiter la

contamination due au gaz régnant dans les jarres.

Les surfaces créées au cours du broyage rendent la poudre tres sensible a la contamination par

I’azote et/ou I’oxygene, ce qui peut modifier le produit final.

3.5.1.7 Force et énergie lors de processus de broyage

La théorie d’Hertz d'impact est appliquée aux collisions se produisant pendant le traitement du
mécano chimie (MC). Ainsi, la pression normale d'impact (Pn) et I'épaisseur (h0) de la poudre

compacte, peuvent étre calculées par les formules qui suivent:

T = grva ) (3.3)

Ou:
e g r est un coefficient en fonction de la géométrie du modéle de collision. Ca va valeur

est donné dans le tableau 1 ;
e vpest la vitesse normale des billes ;
o E (fn est le module d’¢lasticité ou module d’Young ;
e rbest le rayon des billes ;

e pgest la masse volumique des billes.

Pn = ngHOA (%)0'2 Eeff (34)

e p est la masse volumique des billes ;

La force de choc normale Fn peut &tre donneée par :

E, = P,mr (3.5)
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Type de collision Iz Jr 9p

Bille avec surface |  0.4034[(x- 1.4750[(x-1)/x]°4 0.3521[(x-1)/x]°®

courbe 1)/x]°2

Tableau 1.3 Constantes géométriques du broyeur mécanique. Pour une surface
Courbe avec un rayon négatif de courbure-r2; y est égal a -
r2/Rb

69




CHAPITRE 4 : RESULTAS ET DISCUSSION

4.1 INTRODUCTION

Notre travail consiste a élaborer un programme qui permettra de tracer les trajectoires du
mouvement des billes dans la jarre, aussi, est de calculer leurs vitesses et accélérations, et ce pour
le broyeur mécanique Horizontal a barre, en plus, ’utilisation des équations développées dans les
chapitres précédents en tenant compte de la variation de plusieurs parametres dynamiques et
géométriques, entre autres :

e Lavitesse de rotation du cylindre (jarre) ;
e Lerayon de labille.

En outre, nous avons étudié les angles de rotations (6) auxquels les billes se détachent de
la paroi courbée du cylindre au cours de son mouvement de rotation, en plus d’autres parameétres
de broyage qui peuvent avoir une influence sur les forces et pressions qui se créées lors du choc

des billes contre la paroi du cylindre entrainé par la vitesse de rotation ®.

4.2 PROGRAMME DE CALCUL

En utilisant le langage de programmation « Fortran », ce dernier est basé sur la variation
des différents parametres de broyage entre autres la vitesse de rotation du broyeur, lesquels ont

une influence sur le processus de broyage par mécanosynthese.

Ce programme est régi par plusieurs étapes, a savoir :

e Introduction des données des constantes ;

e Une boucle de variation des différents parametres cités auparavant ;

e Calculer les positions pour des trajectoires que font les billes dans la jarre ;

e Calcul de I’angle de détachement (83) ;

e Calcul de la vitesse de choc des billes ;

e Calcul du temps d’impact des billes ;

e (alcul de I’énergie cinétique des billes ;

e Calcul de la fréquence de choc des billes ;

e (Calcul du rayon ainsi que la surface d’impact des billes avec la paroi courbée du
cylindre ;

e Calcul des Forces et pressions d’impact des billes avec la paroi de la jarre
(cylindre) ;

e Calcul de la puissance de choc des billes ;

e Affichage des résultats.
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4.3 Algorithme cinématique du broyeur horizontal

Début
Var ty,z,u,F,v,R,r,w,wi,Ang, Reelles
Var M, r2, p, Ec,aRéelles
Lire rz, R1
n=3.14
M=4/3 nir3 p
ri=r2/N
Pas =1/000000
t=0
Pour wlde 0 jusqu’a 143! Tr/min
W=2 /60 wl
U=a(R-r1) la=1.000017
Ang=arc sin[(R- r1) w?g]
5| y=(R- 1) cos (Ang)-(R- r1) w sin (Ang).t

z=-1/2 gt?+(R- r1) w cos (Ang) t+(R- r1) sin (Ang)

=T 2

V={/(R — r1)?wsin(ang) + (—gt + (r — r1)wcos(ang)]

Ec=1/2 M V?

Si F> U alors

Ecrire W1, t, V, Ec
Si non

t= t+pas

allera s

Fin si
Fin pour

Fin
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4.3.1 RESULTATS DE L’ETUDE DU MOUVEMENT DU BROYEUR
MECANIQUE :

4.3.2 Les trajectoires du mouvement des billes dans le broyeur mécanique

L’étude cinématique décrite dans le chapitre II, et en particulier I'équation. (2.22) et (2.23) ont été
utilisees pour simuler le mouvement des billes dans le cylindre du broyeur mécanique. Les
trajectoires par rapport au centre de gravité du cylindre désigné par le point C (les figures. 2.1 et

2.2) sont illustrées dans la figure. (4.1), sachant qu’on a pris les données comme suit :
e Le Rayon de la bille, Rp=7.5mm ;
e Lalongueur de la barre que compose I’ensemble de billes, L= 150 mm ;
e La vitesse de rotation est égale a, ®=40 ; 60 ; 80 ; 100 ; 120 et 130 tr/min.

Les résultats obtenus ont été comparés avec ceux des résultats expérimentaux obtenus par Delogu
et al. (1995) [40] par rapport au YZ, ou les forces viscoélastiques définissent des ressorts dans le

cylindre au cours du broyage.

Les courbes suivantes montrent les trajectoires que font les billes durant le processus du broyage

suivant le plan transversal du cylindre :
e Leplan(YZ)

L’objectif, c’est de connaitre la trajectoire des billes formant la barre horizontale a 1’intérieur du

cylindre en rotation.
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Figure 4.1 : Trajectoires des billes de diamétre d=15 mm formant la barre horizontale dans le

cylindre et par rapport au plan transversal Y-Z, pour des vitesses de rotation du cylindre, ®=40, 60,
80, 100, 120 et 130 tr/min.

En outre, d’apres la figure 4.1, on remarque que les trajectoires des billes de diametre d=15 mm
ont une portée plus ou moins importante et une hauteur de chute légérement faible par rapport au
bas de la paroi du cylindre, au fur et a mesure que la vitesse de rotation du cylindre augmente.
D’autre part, on peut aussi déduire d’apres les courbes de cette figure qu’une seule vitesse de
rotation du cylindre égale a, ® =100 tr/min est optimale, car la hauteur de chute z relative a la
trajectoire des billes est grande dont la vitesse de choc est importante et qui est nécessaire au
broyage de la poudre par le procédé de mécanosynthése. Ainsi, les autres trajectoires des billes
ayant des vitesses de rotations différentes a celle citée ci-dessus (o #100 tr/min), leurs vitesses de

choc sont moins élevées.

Afin de connaitre les angles de détachement des billes a partir de la paroi du cylindre au cours de

leurs roulements en ascension sur la génératrice jusqu’a une position angulaire donnée ou la chute
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des billes au bas du cylindre, on fait varier la vitesse de rotation du broyeur pour obtenir des
courbes d’angles de détachement dont on a utilise des billes de tailles differentes (415, @19, @23

et @27) , comme montre la figure 4.2.

—d=15mm d=19mm —— I =23mm
——d=2Tmm

=) =] =]
= = [
1 1 | 1 | 1

tom
=
1 | 1

d= diametre des hilles

L]
]
1 | 1

Angle de detachement des hilles, (o)
T 7

—_
[}
1

[}
| 1

o s W 1s0
Vitesse de rotation du cylindre, (tr/min)

Figure 4.2 : Angle de détachement des billes en fonction de la variation de la
vitesse de rotation du cylindre, pour des diameétres de billes, d=15,
19, 23 et 27 mm.

D’apres les courbes de la figure 4.2, on remarque une similitude entiére donnant I’allure de la
fonction d’un arc de cercle pour différents diamétres des billes (@15, @19, @323 et @27). Ainsi, on
peut conclure que, le détachement apparait est en interdépendance a la vitesse de rotation «® du
cylindre et qui atteint un angle maximal qui ne peut dépasser 90° relatif a une valeur de vitesse ®

< 145 tr/min selon la figure 4.2.

4.3.3 La variation de la vitesse de choc des billes

En tenant compte de 1’équation (2.24) de la position de la bille dans le cylindre, sa dérivée
par rapport au temps a été utilisée pour simuler la vitesse des billes. Par rapport au centre de

gravité de la jarre (cylindre) désigné par le point O (les figures 2.1 et 2.2) ou les trajectoires des
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billes sont illustrées dans la figures. (4.1) donnée ci-dessus, et en tenant compte de la variation de

la vitesse de rotation du cylindre, .

Les courbes suivantes de la figure 4.3 montrent 1’allure des vitesses de choc, que font les
billes au cours du broyage et par rapport au plan transversal Y-Z du cylindre, ainsi qu’avec des

diamétres des billes, d= 15, 21 et 27 mm.

| —— d=15mm—— d=21 mm —— d=27 mm

1.2+

d=-diameétre desbilles

= hed
o =] i
1 1 1

Vitesse de choc des hilles, {m/s)
T

02+

T e i
Vitesse derotation du cylindre, (fr/min)

Figure 4.3 : La vitesse de choc des billes en fonction de la variation de la vitesse de
Rotation du cylindre, pour des diametres de billes, d=15, 21 et 27 mm.
D’apres la figure 4.3, nous remarquons que les courbes augmentent pour atteindre un maximum
puis elles diminuent brusquement pour tendre vers une valeur minimale par rapport a la vitesse de
rotation égale, ®=150 tr/min de I’axe des abscisses. Les valeurs maximales des courbes de vitesses
des billes sont : 1.275, 1.264 et 1.253 m/s respectivement pour des diametres des billes, d=15, 21
et 27 mm, et pour des vitesses de rotation égale a , = 112.33; 113.30 et 114.29 tr/min.

En plus, les vitesses des billes diminuent au fur a mesure que leurs diametres augmentent en raison
de DI’espace qui se réduit a l’intérieur du cylindre et les billes y acquirent ainsi un faible

mouvement de broyage.

4.4 La variation du temps de collision des billes

La figure 4.4 représente le temps d’impact des billes ainsi que leurs vitesses de choc en fonction de

la variation de la vitesse de rotation du cylindre, sachant qu’on a pris :
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Figure 4.4 : Temps de collision des billes ainsi que la vitesse de collision des billes

En fonction de la variation de la vitesse de rotation du cylindre pour

Un diamétre de billes, d=15 mm.

D’apres les graphes obtenus de cette figure, qu’ils ont une allure presque identique qui augmente a
partir de 1’origine pour atteindre un maximum, puis elle diminue brusquement vers ’axe des X
pour une vitesse de rotation, w= 150 tr/min. Ceci explique, que les billes formant la barre
horizontale dans leur trajectoire ont mis un temps de chute pour parvenir au bas du cylindre avec

une vitesse de choc nécessaire au broyage de la poudre apres le détachement des billes de la paroi

Le rayon de la bille, Rp=7.5mm ;

La longueur du cylindre, L= 180 mm ;

1.40

1.20

1.00

0.80

0.60

0.40

0.20

0.00

La longueur de la barre que compose 1’ensemble de billes, Lb= 150 mm ;

Le diametre du cylindre, D= 90 mm.

du cylindre sous un angle relatif 6,.
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D’autre part, le temps de chute peut étre considéré comme un paramétre de broyage mécanique si
on avait pris en considération le temps de roulement des billes a travers la paroi courbée du
cylindre jusqu’a ce qu’ils atteignent I’angle de détachement 6d, et ce aprés la chute des billes.
Ainsi, la somme des ces temps constitue un intervalle au bout duquel la poudre subie
périodiquement le choc mécanique contre la paroi du cylindre jusqu’a arriver a une taille désirée

des particules de poudre.

En plus, le temps maximal de chute des billes jusqu’au bas du cylindre est égale a : 0.165 m /s
respectivement pour un diamétre des billes, d= 15 mm, et a la vitesse de rotation, ®=109.07

tr /min.

4.4.1 La variation de I’énergie cinétique des billes

La figure 4.5 représente 1’énergie cinétique des billes en fonction de la variation de la vitesse de
rotation du cylindre. Sachant qu’on a les mémes dimensions géométriques du broyeur mécanique,
avec des billes de diameétres, d=15, 17, 19 et 21 mm, et la masse volumique des billes , p=8000
Kg/ma3.

D’apres les courbes de la figure 4.5, une méme allure graphique qu’on peut constater, les courbes
qui définissent I’énergie cinétique des billes augmentent proportionnellement avec le diametre des
billes et en fonction de la vitesse de rotation du cylindre. En effet, I’énergie cinétique est fonction
de la masse des billes, cette derniére est liée au diameétre des billes dont le matériau est 1’acier

inoxydable.

Les valeurs maximales des courbes de 1’énergie cinétique sont: 0.198 ; 0.229; 0.278 et 0.374
J/choc, respectivement pour des diametres des billes, d=15; 17 ; 19 et 21 mm, ainsi que pour des
vitesses de rotation égales a, ®=112.33 ; 112.73 ; 113.11 et 113.30 tr/min.

De point vue aspect mécanosynthése, 1’énergie cinétique de choc des billes est un parameétre de

broyage qui influe sur I’¢laboration de 1’alliage de poudre nanocristalline.
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Figure 4.5 : La variation de I’énergie cinétique des billes en fonction de la vitesse

De rotation du cylindre pour des diamétres des billes, d=15, 17, 19 et 21 mm.

En effet, la différence d’énergie cinétique avant et apres le choc ne peut étre dissipée entierement
dans le matériau, une dissipation sous forme de chaleur est a considérer entre les surfaces de la
poudre et les billes. Ainsi, cette énergie crée une ¢élévation de la température dans 1’enceinte de
broyage sans qu’il ait un phénomeéne de fusion de la poudre et que cette température favorisera par

la suite la formation de 1’alliage de poudre au cours du processus de broyage.

4.4.2 La variation de la fréquence de collision ses billes

La figure 4.6 représente la variation de la fréquence de choc des billes en fonction de la vitesse de
rotation du broyeur mécanique. Sachant qu’on a pris les mémes caractéristiques géométriques du

broyeur mécanique, et avec des billes de diamétres, d=15, 21 et 27 mm.
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Figure 4.6 : La variation de la fréquence de collision des billes en fonction de
La vitesse de rotation du cylindre pour des diamétres des billes,
d=15, 21 et 27 mm.

D’apres les courbes de la figure 4.6, nous remarquons que la fréquence de choc est proportionnelle
a la vitesse de rotation du cylindre, en plus, les courbes présentent la forme des droites
asymptotiques dont la pente est d’autant plus importante que le diamétre d des billes est grand. La
valeur maximale des courbes de fréquence de choc est égale a fc= 5 Hz a la vitesse de rotation,
®=1500 tr/min. D’autre part, la fréquence de choc représente 1’inverse du temps total parcouru par
les billes pour un tour complet autour de la paroi interne du cylindre, ce temps est également cité
dans le sous paragraphe 4.3.3. En outre, la fréquence ce choc est liée au taux volumique de
remplissage des billes qui, dans la pratique ne doit pas dépasser 50 % du volume du cylindre, en
plus la fréquence de choc dépend du nombre de billes dans le cylindre en mouvement de rotation.

En plus, dans le procédé de mécanosynthese, la fréquence de choc représente une intensité de
broyage de la poudre, et aussi considérée comme étant un paramétre de broyage qui joue un role
majeur dans I’efficacité du broyage et I’affinement de la structure des particules de poudre durant

des heures de broyage mécanique.

79



4.4.3 La variation de puissance de choc des billes

La figure 4.7 représente la variation de la puissance de choc des billes en fonction de la vitesse de

rotation du cylindre. Nous avons comme données :

e Le Rayon des billes, R=7.5,9.5,11.5 et 13.5 mm ou (215, @19, @23 et B27) ;
e Lalongueur de cylindre, L= 150 mm ;
e Lalongueur de la barre horizontale formant les billes, Lb= 150 mm ;

e La fréquence de rotation du cylindre varie de 0 a 150 tr/min.

— d=15 mmm d=19 gxm — d=23 mm
— d=27 mmm

2.5-: d=diamétre des billes

1.5

0.5

Puissance de choc des billes, (W/Choc)

N

'L'II'IIIIE'I}IIIII'L!H}IIIIIIE'I}
Vitesse derotation du cylindre, (tr/min)

Figure 4.7 : La variation de la puissance de choc des billes en fonction de la vitesse de

Rotation du cylindre pour des diamétres des billes, d=15, 19, 23 et 27 mm.
D’apres la figure 4.7, nous remarquons que les courbes de la puissance de choc ont une allure
similaire et qui augmentent au fur et a mesure que le diamétre des billes est grand pour atteindre
un maximum, puis elles diminuent rapidement vers une valeur minimale par rapport a 1’axe des
abscisses ou la vitesse de rotation est égale a, w=150 tr/min. Les valeurs maximales de la
puissance de choc des billes sont égales a, Pc= 0.367; 0.5165; 1.017 et 2.651 Wo/choc,
respectivement pour des diameétres des billes, d= 15, 19, 23 et 27 mm, ainsi que pour des vitesses
de rotation égales a, ®=119.62 ; 120.45 ; 121.23 et 121.70 tr/min.

Dans le procedé de mécanosynthése, la puissance de choc est un parametre de control du broyage

mécanique, définie comme étant un travail qui est I’énergie cinétique des billes par unité de temps
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et par gramme de poudre nécessaire a la réduction de la taille des particules de poudre au cours

d’un temps de broyage mécanique.

4.4.4 La variation de rayon de la surface de contact

Afin d’estimer le rayon de contact de la surface d’impact du modéle adopté, pour notre étude , de
la poudre prise entre la bille et la paroi courbée du cylindre, la figure 4.8 représente le rayon

d’impact en fonction de la variation de la vitesse de rotation du cylindre.

d=15 mm d=21 mm d=27 mm|

o
7

o
£

Rayon dela surface de contact (mm)

=
=
i

d= diameétre des billes

=
L1

¢ so 100 1%
Vitesse derotation du cylindre (ir/min)

Figure 4.8 : La variation du rayon de la surface de contact en fonction de la vitesse de
Rotation du cylindre pour des diameétres des billes, d=15, 21 et 27 mm.

Sachant qu’on a pris ;
e Lesrayons des billes, R=7.5;10.5 et 13.5 mm
e Lalongueur du cylindre, L= 150 mm ;
e Lalongueur de la barre horizontale formant les billes, Lb= 150 mm ;

D’apres les courbes de cette figure, on remarque une entiere similitude entre elles, mais une
progression des courbes a constater au fur et @ mesure que le diametre des billes augmente et
simultanément avec la vitesse de rotation, ®. Le rayon de la surface de contact dépend aussi bien

de la vitesse de choc que de la taille des billes.
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Les valeurs maximales des courbes du rayon de la surface de contact sont égales a ro= 0.040 ;
0.079 et 0.118 mm respectivement pour des diametres des billes, d=15 ; 21 et 27 mm ainsi que

pour des vitesses de rotation égales a, ®=109.071 ; 113.30 et 114.29 tr/min.

4.45 La variation de la surface de contact

La figure 4.9 représente la variation de la surface de contact en fonction de la vitesse
de rotation du cylindre, ou nous avons pris les données comme suit :

e Lesrayons des billes, R=7.5; 10.5 et 13.5 mm
e Lalongueur du cylindre, L= 150 mm ;

e Lalongueur de la barre horizontale formant les billes, Lb= 150 mm ;

Nous remarquons d’apres la figure 4.9 que les courbes de la surface de contact présentent une
forme identique, qui se progresse au fur et a mesure que le diamétre des billes augmente et
proportionnellement avec la vitesse de rotation du broyeur. Ces courbes de surface sont
intimement liées au rayon de contact cité précédemment dont les courbes sont similaires a celles
des surfaces et qui atteignent respectivement un maximum, puis elles diminuent brusquement vers
I’origine des courbes par rapport a I’axe des abscisses au point ou la vitesse de rotation est égale a,

®=150 tr/min.

Les valeurs maximales des courbes de surface de contact sont égales a S0=0.505 10-2 ; 0.198 10-1
et 0.437 10-1 mmz2, respectivement pour des diametres des billes d=15, 21 et 27 mm, ainsi que

pour des vitesses de rotation égales a, o= 112.33 ; 113.30 et 114.29 tr/min.

D’autre part, la détermination de la surface de contact permet en général de connaitre la masse de
la poudre broyée en fonction de la densité surfacique o, qui est pratiquement définie dans un
intervalle égal a, 0 < 6 < 1 en vue de mesurer le poids de la poudre durant des essais de broyage

mécanique jusqu’a I’obtention d’un nouveau alliage de taille nanometrique.
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Figure 4.9 : La variation de la surface de contact en fonction de la vitesse de rotation

du cylindre pour des diamétres des billes, d=15, 21 et 27 mm.

4.4.6 La variation de la force normale d’impact du bille

Afin d’estimer les forces qui agissent lors du choc des billes formant la barre horizontale contre la
paroi courbée a I’intérieur du cylindre, la figure 4.10 représente les forces d’impact des billes en
fonction de la variation de la vitesse de rotation du cylindre pour différentes tailles des billes,

sachant qu’on a pris les mémes données que précédemment.

D’apres les courbes de cette figure, nous remarquons une méme forme d’illustration et que ces
courbes augmentent proportionnellement avec le diameétre des billes et également avec la vitesse

de rotation du cylindre.

D’autre part, les valeurs maximales que peuvent atteindre les courbes des forces d’impact sont
égales a Fn=13.152 ; 42.597 ; 84.105 et 115.20 N, respectivement pour des diametres des billes,
d=15; 19; 21 et 27 mm, ainsi que pour des vitesses de rotation égales a, o= 112.33 ; 113.33;
113.84 et 114.29 tr/min.
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Figure 4.10 : Force normale d’impact des billes en fonction de la variation de la
vitesse de rotation du cylindre pour des diametres des billes, d=15 ;
19 ; 23 et 27 mm.

Dans le procédé de mécanosynthése, la force d’impact représente un parametre fondamental du
processus de broyage. En effet, du point de vue grandeur physique, on note d’apres les courbes
qu’une force maximale égale a 120 N qui s’exerce contre la paroi du cylindre équivalente a 12 kg
avec les billes de diamétre d=27 mm, et ce par rapport a une surface d’impact trés petite ou la
poudre se trouve piégée, donc cette la force d’impact est définie en terme de dommage occasionné
dans la fragmentation des particules de poudre au cours du broyage. Par conséquent, la force
d’impact induit une €lévation locale de la température dans 1’enceinte de broyage en raison d’un
travail de déformation plastique de la poudre qui se transforme en énergie dissipée sous forme de
chaleur.

4.4.7 La variation de la pression d’impact des billes

La figure 4.11 représente la variation de la pression d’impact des billes en fonction
De la vitesse de rotation du cylindre. Sachant qu’on a pris :

e Le diametre des billes, d= 15, 19, 23 et 27 mm

e Lalongueur du cylindre, L= 150 mm ;
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e Lalongueur de la barre horizontale formant les billes, Lb= 150 mm ;

d= 13 mm d= 19 mm
d= 27T mm

d= 23 mm

. d= diameétre des billes

Pression d'impact des hilles (Gpa)

o so 100 130
Vitesse derotation du cylindre (fr/min)

Figure 4.11 : Pression normale d’impact des billes en fonction de la variation de
la vitesse de rotation du cylindre pour des diamétres des billes,
d=15;19; 23 et 27 mm.

D’apres les courbes de la figure 4.11, nous remarquons qu’elles présentent une méme allure d’une
fonction, et qui augmentent au fur et @ mesure que le diametre des billes est grand augmente, ainsi

que proportionnellement avec la vitesse de rotation du cylindre.

Dans la pratique, le choc mécanique des billes contre la paroi interne de 1’enceinte de broyage ou
la poudre est prise entre elles, exerce une force d’impact importante et également, une pression
d’impact assez ¢élevée par rapport a une surface de contact tres petite, et qu’on estime en « Gpa »

(10° N/m?) nécessaire a la réduction de la taille des particules de poudre au cours du broyage .

Par exemple, les valeurs maximales des courbes de pression d’impact sont égales a Pn=
2.597; 2.611; 2.623 et 2.630 GPa, respectivement pour des diameétres des billes, d=15; 19 ; 21
et 27 mm, ainsi que pour des vitesses de rotation égales a, o= 112.33 ; 113.11; 113.84 et 114.29

tr/min.
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CONCLUSION

Un modele cinématique a été utilisé pour notre étude du broyeur mécanique a cylindre dont les
billes forment une barre horizontale en vue de 1’¢laboration des poudres par le procédé de
mécanosyntheése, nous avons fait un développement des équations cinématiques donnant la vitesse
et l'accelération de la barre horizontale dans le cylindre formant un ensemble de billes. L'énergie
cinétique de collision, la fréquence de choc et la puissance de choc, ainsi que les forces et

pressions d’impact ont été également déterminées.

Ce type de broyeur mécanique fonctionne avec des vitesses de rotation moins élevées. 1l donne un
broyage efficace de la poudre en comparaison avec d’autres types de broyeurs utilisés dans le
procédé de mecanosynthése, entre autres le broyeur planétaire « type PM 400 », et notamment
I’énergie cinétique de choc et la puissance de choc trouvées comparables pour les deux types de

broyeurs, par exemple.

En plus, I’effet de roulement des billes sur la paroi du broyeur mécanique n’a pas été pris en

considération dans les calculs.

En outre, la poudre n’a pas ét¢ utilisée dans notre étude bien qu’on a calculé les forces dynamiques
et énergétiques, ceci peut faire I’objet d’un autre projet d’étude de la mécanosynthese ou, un modéle

numérique est nécessaire particulierement dans la détermination de la granulométrie des poudres.
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Conclusion Générale

Du fait de sa capacité a broyer des matériaux a I'échelle nanométrique et & obtenir des alliages
avec des densités particulierement hautes, la mécanosynthese a fait apparaitre des propriétés que
les autres méthodes ne pouvaient donner. Ainsi, les améliorations mécaniques ou encore les
caracteres magnétiques nouveaux des alliages obtenus par la mécanosynthese ont donné I'élan
nécessaire pour intéresser les scientifiques. Cependant, il existe de nombreuses lacunes concernant

ce procedé de broyage.

Des meilleurs résultats de broyage pourraient venir en utilisant d'autres techniques qui utilisent
I'énergie mécanique pour eélaborer les mémes types de matériaux métastables que la

mécanosyntheése.

Ce travail a été consacré a I'étude d'un broyeur Horizontal a barre fonctionnant avec une jarre
(cylindre) contenant une ou plusieurs billes qui tourne en mouvement de rotation congu a
I'élaboration des nanomatériaux par la technique de mécanosynthése, en tenant compte de
plusieurs paramétres de broyage dans le but de déterminer les trajectoires des billes, déterminer
aussi la vitesse de choc des billes sans oublier I’énergie cinétique de choc des billes entre elles ou

le choc des billes avec la paroi interne du cylindre.

En effet, cette étude consiste a faire varier quelques parameétres de type géométrique et dynamique
qui influent sur le mouvement des billes, & savoir : le diamétre des billes, la vitesse de rotation de

la jarre fixée & deux appuis assimilée a une poutre, ainsi que 1’angle de rotation.

Ce type de broyeur présente plusieurs avantages par rapport a d’autres broyeurs mécaniques
utilisés en mécanosynthese car, le mouvement des billes tombent en cascade aux fond du
cylindre, ce qui rend le choc assez important contre la paroi interne du cylindre et la poudre , par

conséquent une grande intensité et une efficacité du broyage.
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APPENDICE A

LISTE DES SYMBOLES ET ABREVIATIONS

R: Rayons de lajarre

V,: Vitesse absolue

o: La Vitesse de la rotation de la tige
Ya: L’accélération absolue

F : La force de réaction

P : Le poids de la bille

0, : L’angle de détachement

r . Rayons de la bille

V,; : Vitesse de détachement

g :La gravite

OM™: Vecteur de postions

(R-r) : Rayon fictif

Ec: Energie cinétique de choc

M: La masse de la tige

f: Fréquence d’intacte

P: La puissance de choc

Fr: La force de collisions

Oy - Distance approché entre la bille et la paroi de la jarre

E: Module d’¢lasticité¢ au Module d’Young
9 . Coefficient de poisson

Pn: La pression radiale

a :Rayon de la poudre compacte

F; : La Force tangentielle d’impact

V¢ :La vitesse tangentielle au décollage
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F : Le flux d’énergie

V: :La vitesse relative de la bille avant I’impact
n: La contrainte normale

T :Letemps d’impacte

Rn: Rayon d’impacte

Tmax . La déformation de la bille

Pn: La pression d’impacte

ho:  Lacouche de poudre

E.sr: Le Moment de flexibilité

rp: Rayon du frisage

L: La hauteur a I’intérieure de la jarre

PpPyp -Les densités des billes

g, . Coefficients en fonction de la géométrie
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