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Résumé :

Le broyage mécanique est référé alimpact mécanique créé par la collision entre
les billes, poudre et la paroi de la jarre.

Une étude a été menée sur certains parameétres de broyage dans le procédé de
mécanosynthése qui ont une influence sur la variation de la vitesse de la bille créée lors de
son impact avec la paroi (plane et courbée)a I'intérieur de la jarre d'un broyeur mécanique, on

a proposé un nouveau type de broyeur c’est le broyeur Vibratoire qui fonctionne selon le

principe d’agitation mécanique a haute énergie en 3 dimensions .

Pour s'assurer de l'efficacité de ce broyeur on a comparé les résultats obtenus
avec ceux déja existants. En utilisant le logiciel Matlab.
Mots clés :Mécanosynthese, Broyeur Vibratoire, mouvement de la jarre et de la bille,

taux de collisions.

Abstract :

Mechanicalgrindingreferred to impact created by the collision between the balls
and powder jar wall.

A studywasconducted on somemillingparameters in the
mechanicalalloyingmethodwhich influence the variation of the speed of the ballcreated
on impact with the wall (flat and curved) inside the jar of power mill, weproposed anew
type of millis the vibratorymillwhichoperates on the principle of high energymechanical
agitation in three dimensions.

To ensure the effectiveness of thismillwascompared the resultswithexistingones.
UsingMatlab.

Keywords :mechanicalalloying, Vibratory mill, the jar and ball movement, collision

rates
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G : Diamétre de giration
D : Diamétre de I’enceinte de broyage

r: Le rayon de la jarre ;

R : Le rayon du plateau

m; , Est la masse de la matiére dans la classe de taille i ;
S; , Le taux de fragmentation ;

b;;, La distribution de taille i

x; : La taille des particules ;

X, - La taille de la particule initiale (normalement 1 mm) ;
A : Le taux spécifique de fragmentation a x,, ;

a: La pente de la courbe.

B;; : La distribution cumulative de la fragmentation

@,y et B: Sont des constantes.

j : Taux de remplissage des billes

U : Taux de remplissage de la poudre occupant le vide entre les billes



Chapitre 1:

Nanomateériaux



Introduction générale

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, medicaments mieux ciblés, notamment pour

combattre les tumeurs cancéreuses ou d'autres maladies graves telles le Sida.

Saut technologique porteur de percées nouvelles dans les technologies de
linformation et de la communication, matériaux a la fois plus solides, plus résistants et
mieux formables ou deformables, ouverture a des progrés substantiels dans le domaine
des économies d'énergie et des énergies nouvelles qui conditionneront notre futur, etc.,

sont quelques exemples des bienfaits quelles peuvent apporter.

D'ores et déja, des produits issus des nanotechnologies commencent a peupler
notre présent : textiles antitaches ou & imperméabilite renforcée, crémes solaires
particulierement  protectrices,  huiles  anti-cholestérols,  vitres  hydrophobes
autonettoyantes, etc., la liste, déja conséquente, de leurs premiéres applications ne cesse

de s'allonger.

Technologies transversales, irriguant de multiples secteurs d'activités, révélant
et libérant des capacités que la matiere ne dévoile pas a un niveau supérieur
d'agrégation, les nanotechnologies recélent un potentiel de développement économique
et de création d'emplois incontournable pour le devenir de notre pays et celui de

l'humanité toute entiere.




Introduction générale

Ce mémoire est structuré 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 lindustrie aéronautique.

Le deuxiéme chapitre quant a lui, traite la mécano-synthése d'une part et I'étude
d'un broyeur vibratoire d'une autre part. Une grande place est donnée dans ce chapitre a

la méthode de simulation du broyeur vibratoire «type spex ».

Au chapitre trois définir la méthode des éléements discrets et autres méthodes
mathé matiques pouvant simuler la taille des particules de poudre 1’ors de la procédure de

mécano-synthese (Ramkrishna).

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

quelques tracés de courbes

Une partie conclusion, ou on donnera nos impression sur ce nouveau systéme de

broyage.
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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 siécle : avec elle, on quitte le

monde mécanique de Newton et on rentre dans le monde quantique 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 (107 m).

La conquéte de I’infiniment petit a profité 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 é&tre moins co(teux, 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 quelconque intérét commun pourraient se répliquer a I'infini et
causer des ravages sur la flore mais aussi sur la faune et méme sur Frhumanité pour le cas

le plus pessimiste.

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

Aussi, les questions autour de ce phénomene sont nombreuses :

3
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e Comment observer, manipuler et construire des nano-objets ?

e En quoi les nanotechnologies amélioreront notre quotidien ?

Autant de questions qui trouveront des réponses atravers ce chapitre initiatique
au monde de linfiniment petit.

1.2 DEFINITION DE LA NANOTECHNOLOGIE

La nanotechnologie est lavancée de la science. A présent nous pouvons créer
des robots ala taille atomique. C'est & dire 10-° métre.

La nanotechnologie, n'est autre que la science du futur. Bien sir il y en aura
d'autres, on peut penser ala fusion dans le nucléaire, mais toutes les sciences de la future

restent encore impossibles.

Il ne faut pas oublier que la fusion est alheure d'aujourdhui 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 différents secteurs, comme par exemple, linformatique, la médecine, [lélectronique,
la mécanique, la biologie, la chimie et loptique. Nous nous intéresserons plus

particulierement a la nanotechnologie dans le secteur aéronautique

Tout d'abord, cela permet de faire des pieces bien plus petites que les autres et
bien plus performantes. Car grace aleur 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 pieces 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

Ieeil nu, mais dans le futur, elle sera certainement utllisée au quotidien.
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1.3 DEFINITION ET CLASSIFICATION DES NANOMATERIEUX
1.3.1 Définition :

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

compose a des dimensions inferieures a 100 nanometres [1]

Un nanométre (nm) est la milliardiéme partie d'un metre. Il existe des nanomatériaux
élaborés ou fabriqués par '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 nanométre, typique des atomes de taille moyenne comme le
chlore ou des petites molécules comme l'eau, jusqu'aux centaines de micrométres (1 pm =103
nm), caractéristiques des petits insectes comme les acariens. Plusieurs molécules sont
positionnées sur cette échelle : I 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 micrométres, on retrouve des bactéries, comme

Escherichia coli. [2]

0.1 nm Inm 10nm 100 nm 1 pm 10 pm 100 pm
Escherichia coli

Virus Hépatite B
O ~45 nm i
Atome de chlore Saccharomyces cerevisiae !
0.1 nm 5-10 pm - Cheveu
= ‘ = 40-100 pm

Figure 1.1 : Exemples d'objets présents dans la nature dans une échelle de taille en
nanometres
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1.3.2 Classification des nanomatériaux :

Nous pouvons distinguer quatre familles de nanomatériaux, en fonction de leurs

formes d’utilisation les matériaux de dimension O :

organisée, les matériaux de dimension 1

sous forme dispersée, aléatoire ou

: 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 nanostructurés. [1]

MATERIAUX
NANOSTRUCTURES

0-Dimension

1-Dimension

2-Dimensions

/ i) '“'M
"?

(B)

3 Dimensions

“% | |||

=

(D)

Figure 1.2 : Classification des nanostructures selon leur dimensionnalité

= (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
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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]

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
fullerene est constituée de 60 atomes de carbones et a un diamétre d'environ un
nanometre.

Ces nanostructures sont antioxydante, ont une bonne résistance physique et
possedent des propriétés de supraconductivité a des températures tres 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 nanofil est généralement utilisé pour les nano-objets longilignes dont les
dimensions vont d'un nanométre a quelques dizaines de nanométres 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.

Ils peuvent également étre envisagés comme fibres de renforts de textiles a haute
limite élastique (blindage antichocs).
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Figure 1.3 : Nanofil de Zn

e Les nanotubes de carbone :
Les nanotubes de carbone sont constitués d'un ou de plusieurs tubes concentrigues.
lls sont formés d'atomes de carbone disposés en réseau hexagonal ainsi que de deux demi-

molécules de fulleréne a chaque extrémité.

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

de fabriquer des nanotubes dont la longueur n'est pratiquement plus limitée. [4]

Il n'a pas fallu longtemps aux nanotubes pour devenir mondialement célebres. C'est
en effet tout réecemment, 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 €lectrique entre deux électrodes de
carbone, il a observé des tubes aux dimensions surprenantes : plusieurs micrometres de
longueur, pour seulement quelques milliardiemes de metre (nanométre) de diamétre, soit

environ le diamétre de la molécule d’ADN présente dans nos cellules.
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Figure 1.4 : A gauche, un nanotube monofeuillet et sa structure moléculaire. A droite, la
double hélice de IADN. Les dimensions sont comparables. (CNRS-ONERA)

e 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 laugmentation de la résistance de
composites en polyméres ou l'absorption de micro-ondes par exemple. Les jambes des

nanotétrapodes de ZnO ont une longueur généralement inférieure a 20 pm. [4]

500nm

Figure 1.5 : Observation de tétrapodes de ZnO
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C. 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 mécanigues
(dureté), thermiques (résistance a la chaleur, isolation), chimiques (résistance a la corrosion),
biologiques, électroniques, magnétiques ou optiques. Ces revétements sont fabriqués par

dépdt 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. [4]

D. matériaux de dimension 3:

Les matériaux nanocomposites disposent de propriétés physiques particulieres de
par leur structure intrinséque (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 géométries contenus dans ces

matrices. [3]

1.4 PROPRIETES DES NANOMATERIAUX :

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

Du fait de leur taille, les nanomatériaux présentent des caractéristiques différentes de
léchelle 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). [4]
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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 polycristaux qui peuvent étre monophasés ou polyphases,
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 quipeut leur donner des propriétés intéressantes qui ne se retrouvent pas dans
léquivalent massif. [5]

Les matériaux nanocristallins ont des propriétés supérieures aux materiaux 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 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 nanoparticule
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1.4.1 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.

1.4.2 Propriétés de transfert thermique :
L'ajout de nanoparticules peut permettre d'améliorer certaines propriétés avec de
faibles fractions volumiques.
En effet, l'ajout de nanoparticules de fer ou de cuivre peut modifier la conductivité
thermique de fluides caloporteurs. Unajout de 0,2 % en fraction volumique de nanoparticules

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

1.43 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 nanophase est deux fois plus
dur que le cuivre normal.

Au sein d'un métal classique, il existe des dislocations, qui sont des defauts de la
structure unissant les agrégats. Lorsqu'on exerce une contrainte sur le métal, on provogue un
déplacement des dislocations et le métal se déforme. Or, dans un métal nanophase, les
agrégats sont trop petits pour contenir des dislocations. En l'absence de ces défauts, la
résistance a la déeformation devient donc beaucoup plus importante : le nanomatériau est plus
dur gqu'un métal normal.

1.4.4 Malléabilité :

La malléabilité d'un matériau représente sa capacité a se déformer sans se casser. 1l
s'avere que les céramiques nanophases 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 nanocéramiques une grande

malléabilité.
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1.45 Transparence :

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

lumiere.

1.5 LES RISQUES LIES AUX NANOPARTICULES :

Les hommes vivent en permanence et depuis toujours dans une atmosphére chargée
de nanoparticules : nanoparticules d'origine naturelle (poussieres 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 linhalation de poussiéres de taille micrométrique (entre 1 et 100 pm),
notamment en milieu professionnel : pneumoconioses, cancers broncho-pulmonaires ou de la
plevre, pour ne citer que les principales.

Certaines poussieres ont ainsi une toxicité bien démontrée : poussiéres de fer, de
béryllium, de charbon, de silice, d'amiante ou autres poussieres minérales, poussieres
organiques, etc. [4]

Depuis une dizaine d'années, des données issues de [Iépidémiologie
environnementale et de la toxicologie expérimentale permettent de penser que les particules
ultrafines (diametre inférieur a 0,1 pm) pourraient, en raison méme de leur dimension
nanométrique, avoir une toxicité spécifique, et qu'il pourrait en étre de méme pour les
nanoparticules manufacturées. [4]

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 controversée et la question reste ouverte. Les particules nanométriques peuvent également

s'introduire dans le systéme nerveux central.
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D'aprés une expérience menée sur des rats exposes 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).

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.

Enraisonde leur tres petite taille, les nanoparticules peuvent présenter des propriétés
physicochimiques totalement originales. [4] Une premiere caractéristique est leur forte
réactivité. De facon genérale, & volume total identique, celle-ci sera d'autant plus élevée,
notamment avec les tissus biologiques, que leur taille individuelle est petite (rapport
surface/volume éleve).

Une seconde caractéristique est liée a linstabilité 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
modele standard : chaque nanoparticule engendre des effets (notamment toxicologigques)

spécifiques, et la réponse biologique croit avec leur surface et leur longueur.
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1.6 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

linformation, loptique, 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 lindustrie, 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 lI'environnement et surtout dans le domaine aéronautique.
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Figure 1.6 : représentation d'un modéle d'avion McDonnell-Douglas C-17 Globemaster
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1.6.1 Applications des nanomatériaux dans l'aéronautique :

Le succes de lindustrie de l'aviation dépend de divers facteurs allant de la
réduction de poids, la disponibilité des matériaux ayant des proprietés
multifonctionnelles, éco-carburants favorables, une consommation de carburant
inférieure, des systtmes de communication plus rapides et trés 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
nanoparticulaires sont indispensables a la performance des pneumatiques car elles
renforcent la resistance ala rupture et a l'abrasion du pneu et contribuent ainsi ala

réduction de la consommation de carburant.

Des nanoparticules sont aussi intégrées dans de nombreux éléments : peinture
extérieure insalissable, plastiques inflhammables et peu colteux, textiles et recouvrements
autoréparables. [9]

Les nanomatériaux peuvent étre utilisés principalement dans quatre domaines de

lindustrie de l'aviation [10] :

A. Structure de l'aéronef ;
B. Revétements et les peintures ;
C. Moteurs et pieces de moteurs ;

D. Equipement intérieur et de lameublement.
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A. 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 [33],

quelque exemple sont cités :

e Nano-composites polyméres (NTC, BN, NCF) pour une haute résistance au poids,
résistance élevée aux chocs et la protection contre les rayonnements ;

e L'auto-guérison ou la réparation des matériaux ;

e Nanocomposites abase d'argile pour renforcement structurel et résistance ala
chaleur ;

e Nanomatériaux pour labsorption acoustique ;

e Revétements métalliques nanostructurés pour train d'atterrissage, une meilleure
résistance ala corrosion et d’usure ;

e Dépdt de nanopoudres sur les surfaces vitrées (nettoyage auto et anti-
éblouissement) ;

e Des métaux et des céramiques nanorenforcer, afin d'améliorer la fragilité et la
ténacité [11]
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Figure 1.7 : lntérieure d'un avion (structure interne)
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B. 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 :

1.

o M w0

Nano-revétements pour alliages de magnésium : pour une meilleure résistance aux
corrosions ;

Nano-revétements pour réduire la trainée : amélioré lefficacité 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 lorsquelle est
exposée a un rayonnement UV. [12]

Figure 1.8 : Revétement nano structuré

C. Moteurs et pieces de moteurs :

On cite quelques applications des nanomatériaux dans la motorisation [13] :
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e Nano-grain des alliages ;

e La dispersion Nano renforcée alliages et des polyméres ;
e Nanostructure des revétements protecteurs ;

e Les matériaux électriques et magnétiques ;

e Les capteurs et actionneurs ;

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

e Augmentation de lefficacité du moteur et de la fonctionnalité ;
e Réduction de l'impact environnemental ;

e Une résistance accrue ;

e Augmentation de la capacité de la température ;

e Réduction des co(ts. [14]

Anfi-fouling coafings (o
refain aero-dynamic
nerformance Nano-structured thermal
barrier coatings for turbine
and combustor protection

Lrosion resistant coatings 5 i
for compressor aerofoils N J Smart Materials

N for actuation

Corrosion protection
particularly for marine
and energy applications

Low friction contluas

for prevention of
fretting

Sealing control

Anti-coking coatings

for fuel and oil system

Embedded sensors in
vvaliugs vi vviapuslics

Nano-reinforced Nano-grained metals,
Polmer Composites Nano-MNICs

Materials for ‘More Electric
Engine’Whole engine weight
reduction

Figurel.9 : Tapplication des nanomatériaux dans les Moteurs d’aéronefs
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D. Equipement intérieur etde I'ameublement :

Le développement des nanotechnologies est a I'origine de plusieurs évolutions

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

Quelques exemples d’applications sont cités ci-dessous :

e Composites polyméres nanoargile pour une meilleure résistance ala flamme ;

e Capteurs chimique et biologiques de toxines et des émissions gazeux ;

e Nanomatériaux pour l'application de souffle et de balistiques ;

e Hygiene, ajout de nanoparticules ayant une activité anti-micorbial, exemple : des
nanoparticules d'argent pour les selleries et les tapis [16] ;

e 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.

e Le nanotube conduit les électrons directement au bon endroit. Sa production

industrielle est d'ores et déja lancée [16].

Figure1.10 : l'utilisation de nanomatériaux dans I'intéricur d’avion
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1.6.2 Autres applications aérospatiales des nanomatériaux :

Ajout de nanoparticules (Al a I'hydrogene 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 électroniques nanométriques (batteries longue durée) ;

Nanomatériaux pour fournir une protection contre le rayonnement cosmique [16] ;

1.7 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 l'on veut fabriquer. Cette technique permet notamment de
fabriquer plusieurs milliers ou millions d'objets en parallele. L'effort de
miniaturisation a d'abord conduit a 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 active ment
exploitée, elle se heurte de plus en plus a des limites techniques en descendant

vers l'échelle nanométrique.

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

Les procédés actuels permettant l'élaboration de nano-objets sont classés en 3

grandes catégories :

A. Elaboration par voie physique ;
B. Elaboration par voie chimique ;
C. Elaboration par méthode mécanique ;
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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 :

1.7.1 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.

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 l'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 & un bombardement d'ions lourds et peu réactifs chimiquement
(souvent des ions Argon). Ces ions, chargés positivement, extraits d'un plasma, sont
accelérés. lls viennent percuter la cible et transférent leur énergie mécanique aux atomes qui
sont pulvérisés vers le substrat.

La maitrise des conditions de dépdts (pression, état de surface et température du
substrat...) permet alors la croissance de couches minces continues ou de grains a la surface du
substrat [20].

1.7.2 Elaboration par voie chimique :

L'élaboration de nano-poudre par des procédés physiques nécessite le contr6le des
étapes de germination et de croissance d'agrégats d'atomes par des paramétres physiques.

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

Ces réactions chimiques peuvent s'effectuer en phases vapeur, liquide, ou solide [21].
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A. Les réactions en Phase Vapeur :

La méthode la plus répandue est le dépdt chimique en phase gazeuse (CVD,
chemical Vapor Deposition) [22]. 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 ades températures importantes, 800 a 1500 °C), soit par lobtention d'un
plasma trés réactif (ce plasma sera alors créé par des champs électriques et magnétiques
appliqués au mélange gazeux). Les especes ainsi crées pourront réagir chimiquement entre
elles et venir se déposer en fines couches et/ou en nano-grains sur le substrat.

Le controle précis des conditions expérimentales (pression, température,
mélange chimique) permettra de maitriser la nature chimique ou cristallographique des
composés fabriqués.

L'aspect morphologique sera lui aussi contrdlé (couches minces continues,
agrégats plus ou moins denses, etc.). L'intérét ? Cette nature chimique du substrat et la
qualité cristalline de la surface jouent un rdle prépondérant 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 (CH,) et d'hydrogéne (H,)
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 sdr trés adaptée a la fabrication de couches
minces continues utilisées 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
l'effet d'agglomération, elle ne favorise pas la fabrication en grande quantité de poudres

et donc une productivité importante [22].
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B. Lesréactions en phase liquide :

La synthese 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 l'ajout d'un réactif
adéquat.

On distingue généralement la co-précipitation chimique facile a8 mettre en ccuvre
et tres utilisée pour la fabrication industrielle et I'nydrolyse permettant la fabrication de
poudres homogenes tant en taille quen géométrie.

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 ala fusion.
1.7.3 Elaboration par voie mécanique :

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

Cette action mécanique sur la matiere 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 mecanique a pour role d'homogénéiser physiquement
les constituants initiaux et de stabiliser des propriétés mécaniques ou thermiques a
l'alliage ainsi constitué. Autre conséquence : l'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, l'activation de

réactions chimiques peut également étre induite par l'extréme division de la matiere [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 composes
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possédant des propriétés magnétiques similaires a celles obtenues par dépots successifs
de ces éléments sur un substrat.

De la méme maniére, 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 contrble des conditions de synthése
afin de limiter la croissance des matériaux. Ce contrble passe souvent par une dilution
importante des réactifs (voie gazeuse) ou des conditions rapides ou métastables de
cristallisation (voie chimique).

Ces conditions sont souvent peu compatibles avec une production de masse. La
mécano-synthése, 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 : I’étude cinématique d’un broyeur vibratoire

2.1. INTRODUCTION :

La mécanosynthése est un moyen d'obtenir des poudres avec des grains de taille
nanométrique. Mais ce type de broyage a haute énergie ne sert pas seulement a
l'affinement des microstructures, [22], il peut aussi induire des réactions chimiques entre
poudres cobroyées ou entre poudres et atmosphere de broyage et diverses transformations

structurales ou chimiques ...

2.2. DEFINITION :

La mécanosynthése ou broyage a haute énergie est une méthode mécanique qui
permet la fabrication de poudre a grains nanométrique. Par cette technique, il peut
également y avoir des réactions chimique entres des poudres cobroyées ou entre poudre
et atmosphére de broyage, il en résulte des transformations chimique ou structurale [21].

Durant le broyage haute énergie, les particules de poudres sont prisent au piege
entre bille et bille ou entre bill et parois des jarres. Par conséquent, il se produit une
déformation plastique et une élévation locale de la température.

Les particules sont alors aplaties, fracturées puis soudées (collage-décollage).
Lorsqu'un certain équilibre s'installe entre le taux de rupture et le taux de soudage, on
parle d'état d'équilibre.

Le collage (soudage) tend a augmenter la taille moyenne des particules. Par
contre, la rupture tend a diminuer leur taille moyenne (figure 2.1). [22] Les petites
particules résistent & la déformation sans étre fracturées et tendent & étre soudées sous

forme d'agglomérat.
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Figure 2.1 : Distribution de la taille des particules provoquée par la tendance des petites

particules a se souder et les grandes particules a se fracturer dans les conditions d’équilibre

2.3. TYPES DE BROYEURS :
Différents équipement, peuvent étre utilisés pour la production de poudres par

mécanosynthése. Les principaux broyeurs utilisés sont trois types : broyeur attriteur, broyeur

vibratoire et broyeur planétaire.

Figure 1 : Broveur a boulets Figure 2 : Attriteur Figure 3 : Broyeur planétaire

Figure2.2 : Schématisation des différents types de broyeur
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2.3.1. Broyeur attriteur :

I1 est constitu¢ d’un caisson vertical, d’un axe agitateur sur lequel sont fixés des
barres perpendiculairement (figure 2.3). Le broyage agit uniquement par frottements des billes
sur la poudre [25]. Les broyeurs attriteurs sont utilisés pour la synthése d’une grande quantité
de poudre de 0.5 a 40kg. Ce type de broyeur est utilise pour le broyage a basse énergie. Il est
commercialisé par Union process, Akron, OH, Fritsch ou SPEX 8000[27].

Figure2.3 : Broyeur attriteur :a) principe de fonctionnement, b) model 1-S

2.3.2. Broyeur planétaire :

Son principe réside dans la mise en rotation d’un plateau sur lequel on dispose des
jarres tournant sur elle-méme dans le sens opposé (figure 2.4). La combinaison de ces
mouvements crée un effet de frottement des billes qui restent collées contre la paroi avant
d’étre renvoyées violemment par la force centrifuge contre la paroi. Les poudres sont ainsi

soumises a des effets de friction et de choc.
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Selon les cas, une réaction entre les poudres a broyer et le matériau constituant les
jarres et les billes peut étre observée. Pour éviter cela, il est préférable d’utiliser des jarres et
des billes de méme nature que les matériaux a broyer. Divers matériaux sont disponibles tels
que lacier, le carbure du tungsténe, I'agate ou la zircone [26].

Figure2.4 : Broyeur planétaire : a) modele PM400 : principe de fonctionnement, b)
principe de fonctionnement.

2.3.3 Broyeur vibratoire :

Fréquence (20Hz) d’un cylindre contenant la poudre a broyer et des billes. Le
broyeur vibrant le plus couramment utilisé est le SPEX 8000, pouvant contenir de 2 a 40
billes et Le principe du broyeur vibratoire est basé sur un mouvement de vibration a haute
énergie, traiter une quantit¢ de poudre de I'ordre de 10 g. Le broyage se fait uniquement par
chocs [25].

Moteur

électrique

Supportpourla jarre

a)

Figure2.5 : Broyeur vibratoire : a) principe de fonctionnement, b) modéle SPEX 8000
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Broyeurs Vitesse de collision | Fréquences de | Température | Elévation locale de
des billes et de la collision pour moyenne du | température (°C)

poudres V., (m/s) une bille £ (Hz) | broyeur (°C)

Attriteur 0.01a0.8 ! @ 150 < | pour une bille
SPEX <39 200 60 <200

PO (vibtratoir) 0.16a0.47 19.0a35.0 35 < 10

P5 (planétaire) 0.28a11.24 4.5a90.7 50a120 60 a290

P7 (planétaire) 0.24 2 6.58 5.0a924 50a < 100 60 a 250

Tableau 2.1 : Comparaison entre les grandeurs caractéristiques des difféerents broyeurs

2.4 ETUDE D’UN BROYEUR VIBRATOIRE :

Dans un broyeur vibratoire, les billes et les poudres sont placés dans une jarre qui est
agitée a haute fréquence dans les cycles complexes en 3D. Dans le but de simuler la
dynamique des corps au cours du broyage dans cet équipement, nous avons développé un
modele qui prend en compte le mouvement d'une bille donc soumise a des chocs bille-paroi

seulement.

Les broyeurs & vibrations verticales (Spex 8000) de capacité plus faible que 10 cm®
présentent 'avantage d’étre relativement simple et imités par les performances en termes
d’énergie de chocs. Pouvant contenir environ 10-20 grammes de poudre, ce broyeur est

couramment utilisé au laboratoire pour produire des alliages, poudres nanostructures, ... .

Le Spex 8000 posséde une seule jarre qui contient des billes. Son principe est basé
sur un mouvement de vibration a haute fréquence d’un cylindre contenant la poudre a broyer
et des billes dans trois directions orthogonales. Le Caér et al [38] ont permis de modifier des
modeles existants ou de créer des modeles de grande capacité permettant de mieux controler
les parametres comme la fréquence de chocs. Pour ces derniers, les performances du broyeur
vibratoire vertical sont les suivantes : fréquence = 17 Hz, 30 mm d’amplitude, vitesse

d’mmpact = 3.5 m/s, quantit¢ de poudre maximale : 250g.
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2.4.1 Introduction :

Plusieurs études antérieures ont examiné le développement de modeles
cinétiques liés a lusinage mécanique. Beaucoup de tentatives ont été faites pour simuler
la cinétique du processus de broyage en termes de vitesse de la bille, la fréquence de

limpact, et de I'énergie cinétique transférée ala poudre pendant le broyage [30-31].

Le rendement de conversion de la puissance totale générée par un impact, ala
puissance transférée de la bille ala poudre lors de limpact et la fréquence d'impact sont

deux paramétres importants qui déterminent lefficacité du procédé de broyage. [30]

La vitesse d'impact de la bille de broyage et la température de la jarre peuvent
étre expérimentalement contrdlées pendant le broyage, et les mécanismes de variation de

l'énergie peuvent ainsi étre étudiés.

Plusieurs modeéles pour décrire la cinétique et la trajectoire de la bille de broyage
ont été proposées par Burgio, [32] Magini, [33] Abdellaoui, [34] Dallimore [35], et
Chattopadhyay [36] de sorte a calculer la vitesse de la bille de broyage et de son transfert

d'énergie.

Zidane et al [37], ont établis une équation décrivant la température de contact au

point d'impact en fonction d'autres parametres.

2.4.2 Le principe de fonctionnement du broyeur vibratoire :

Fonctionnellement décrit comme un moulin a agitateur ou un broyeur a billes de
haute énergie, le broyeur vibratoire type SPEX 8000 est capable de serrer rapidement les
conteneurs avant et en arriere de plusieurs milliers de fois par minute. Ce moulin polyvalent
est capable de réduire rapidement, cassants a la finesse d'analyse, le mélange de poudres, ou la

préparation d'émulsions. 1l est également trés efficace pour alliage mécanique. [39]
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Avec deux pinces pour augmenter le débit, le SPEX 8000 dispose également d'une
minuterie de distance variable électronique, design moderne et élégant, refroidissement par air
forcé, un verrouillage de sécurité, et un choix de l'acier, le carbure de tungsténe, agate, la
zircone, nitrure de silicium, de lalumine, et des flacons en plastique, qui sont achetés

séparément[39].

La jarre contenant l'échantillon et une ou plusieurs billes est fixée a la pince et
énergiquement basculé d'avant en arriere. Le mouvement de secousse va-et-vient est associé a
des mouvements latéraux des extrémités de la jarre, de telle sorte que la jarre a été mise en

décrivant un signe 8 ou l'infini quand il se déplace.

Figure2.6 : Schéma d’un agitateur SPEX8000

La longueur de cette oscillation est la méme que la longueur interne de la jarre, a
environ deux pouces. A chaque oscillation de la jarre les impacts de la bille contre

I'échantillon et la paroi de la jarre, a la fois le broyage et le mélange de I'échantillon.

En raison de l'amplitude et de la vitesse de l'oscillation de la pince, chaque bille
développe des forces G assez élevés, suffisamment pour pulvériser des roches les plus dures,

de scories et de la céramique [39].
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2.4.3 Spécifications d’un broyeur vibratoire [39] :
e Type de moulin : Broyeur vibratoire a haute énergie
e Récipient de broyage : une jarre avec une ou plusieurs billes Poids sans la jarre : 38 kg

e Dimensions : (56 cm) x (39 cm) x (28 cm)
Les jarres disponibles sont :

e 8001 aciers trempés.

e 8003 alumines ceramiques

e 8004 en carbure de tungstene

e 8005 en céramique de zircone

e 8006 méthacrylates

e 8007 en acier inoxydable

e 8008 nitrures de silicium

e 8009 bouts ronds en acier trempé

e 8014 Agate

Les petites jarres sont également disponibles :

e 3114 en acier inoxydable

e 3117 trempe lacier a outils
e 3127 trempé lacier a outils
e 3118 Agate

e 5004 en carbure de tungsténe-Doublé
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Systéme non Inertiel Z

y

Systeme Inertiel

L cos(8)

L sin(B)

Figure2.7 : Un schéma simplifié du broyeur vibratoire type SPEX 8000

2.5 ETUDE DU MOUVEMENT DE LA JARRE :

Afin de déterminer le moment ou un impact entre la paroi de la jarre et la bille se
produit, il est nécessaire de connaitre la position, la vitesse et laccélération de chaque point de
la jarre et de la bille au cours du processus. Pour cette raison, le mouvement de la jarre en 3D
a été tout d'abord simulé en considérant le mécanisme de l'appareil. Selon le schéma que
montre la figure. (2.7), deux systemes de coordonnées cartésiennes ont étés sélectionnés pour

attribuer la matrice roto-translation qui simule le plus de chaque point de la jarre par rapport
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au repére fixe. Celle-ci estindiquée ala figure (2.7) dans le repere X, Y, Z et son origine (O)

est supposé coincider avec le point d'appui de l'arbre du bras mécanique (L).
2.5.1 Détermination de la position de chaque point de la jarre :

Le systeme non inertiel est indiquée par X, y, z axes, et son origine (O) est
supposeé étre placé dans le barycentre de la jarre. La trajectoire (par rapport au systeme
inertiel) de chaque point de la jarre est simulée par le couplage de deux rotations Harmonie
synchronisés avec une translation déterminée par le bras. La premiere rotation, indiqué par6,
est celle se produisant autour de l'axe Y (centrale inertielle) et peut étre représentée comme
suit :

0 = B, sin (wt + ) (2.1)
Ou:
e 0pest l'amplitude du mouvement angulaire

e o estla friéquence,

e ¢un l'angle de déphasage qui dépend de conditions initiales, respectivement.
La matrice décrivant la rotation autour de l'axe Y est alors donnée par :
cos(0) 0 sin(0)

Roy = 0 1 0 (2.2)
—sin(0) 0 cos(0)

La deuxieme rotation, indiquée par le symbole o dans I’équation (2.3), est celle se produisant
autour de l'axe z du systeme non inertiel (qui coincide avec la direction de l'axe du bras) et qui

peut étre écrite comme suit :

=0t cos (wt+ ) (2.3)
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Ou:
e p est lamplitude du mouvement angulaire autour de laxe z non inertiel,

La matrice qui décrit la rotation autour de ce dernier axe peut s'écrire :

cos(a) sin(a) O
Rez = |—sin(a) cos(a) 0 (2.4)
0 0 1

Le vecteur de translation est défini par l'axe du bras, comme on peut voir dans la figure (2.7),

et peut étre exprimée comme suit :

T= 0 (2.5)

En combinant les trois mouvements ci-dessus, donnent la matrice de roto-
translation, ce qui permet de simuler le mouvement de chaque point de la jarre par rapport a la

centrale inertielle, estalors donnée par :

fl{TgO — [ERO,Y X SRa,z ] T;

0000 1
cos(0) cos(a) cos(0)sin(a) sin(0) L sin(0)
_ — sin(a) cos(a) 0 0 (2.6)
— sin(0)cos(a) — sin(0)sin(a) cos(0) Lcos(0)|
0 0 0 1

Une telle matrice permet d'obtenir les coordonnées de chaque point de la jarre
dans le systéeme inertiel en tant que fonction de ses coordonnées relatives au systeme non
inertiel comme indiqué dans les équations suivantes :
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X;(®) = xcos(0(t)) cos(a(t)) +y cos(0(t)) sin(a(t)) + zsin(0(t)) + Lsin(0(t)
Y;(t) = —xsin(a(t)) + ycos(a(t))
Z;(t) = —xsin(0(t)) cos(a(t)) — y sin(6(t)) sin(a(t)) + zcos(a(t) + Lcos(B(t))

(2.7)

2.5.2Détermination de la vitesse de la jarre :

La vitesse de la jarre, qui égale a V;j sera donnée par la dérivée par rapport au
temps de la position de chaque point de le jarre (XjYjZ;), et en tenant compte de I’équation

(2.7), cette vitesse est donnée par les équations suivantes :

( V() = —LOyw sin(wt + @) X cos(0(t)) — xayw sin(a(t)) X

cos(0(t) X cos(w(t) + @) + x0,wsin(0(t)) x

sin(w(t) + @) x cos(a(t)) — ayw cos(a(t)) X

cos(0(t)) cos(w(t) + @) — yB,wsin(a(t)) X

sin(0, cos(w(t) + @)) sin(w(t) + @) —z0,w sin(w(t) + @)
x cos(0(t))

X | ) = xoy wcos(a) cos(w(t) + @) + yaywsin(a)
cos(w(t) + @)
V,; () = LOywsin(w(t) + ¢) sin(0(t)) + xayw sin(a(t)) x

sin(0(t)) cos(w(t) + @) + x0,w cos(O(t)) X

sin(w(t) + @) cos(a(t)) + ayyw cos(a(t)) X

sin(0(t)) cos(w(t) + @) — y8,w sin(a(t)) x

\ cos(0(t))sin(w(t) + @) + 20 wsin(w(t) + @) sin(6(L))

(2.8)

2.5.3Détermination de I’accélération de la jarre :

L’accélération de la jarre est obtenue par la derivee de sa vitesse V; par rapport au

|9y
A= = \dt/ (2.9)

%

dt

temps, est la suivante :
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A,(t) = —LO%2w?sin(0(t)) (sin(w(t) + ¢))? — LB, w? cos(O(t)) X
cos(w(t) + @) — xa3 w? cos(a(t)) cos(8(t)) (cos(w(t) + @))?
—2xa,0,w?sin(a(t)) sin(8(t)) sin(w(t) + @) cos(w(t) + @)
+xa,w? sin(a(t)) sin(w(t) + @) cos(0(t)) — x0%w?x
(sin(w(t) + ¢))? cos(a(t)) cos(O(t)) + x0,w?* X
sin(0(t)) cos(a(t)) cos(w(t) + @) + a3yw?sin(a(t)) X
cos(0(t)) (cos(w(t) + 9))* — 2a,y0,w?*sin(0(t)) sin(w(t) + @)
cos(a(t)) cos(w(t) + @) + ayyw?sin(w(t) + @) cos(a(t))
cos(0(t)) + yOiw?sin(a(t)) (sin(w(t) + ¢)?) cos(O(t))
—y0,w? sin(a(t)) sin(0(t)) cos(w(t) + @) — z X
02w?sin(a(t)) (sin(w(t) + ¢))? — z0,w?* cos(O(t))
x cos(w(t) + @)
A,;(t) = —xajw?sin(a(t)) (cos(w(t) + ¢))* — xa,w’sin(w(t) + @) X
cos(a(t)) — a3w? cos(a(t)) (cos(w(t) + 9))? + a,yw?
sin(a(t)) sin(w(t) + @)
A,(t) = —LO3w?cos(0(t)) (sin(w(t) + @))% + LO,w? sin(O(t)) X
cos(w(t) + @) + xaiw? cos(a(t)) sin(a(t)) x
(cos(w(t) + )% — 2xa,0,w*sin(a(t)) cos(O(t))
sin(w(t) + @) cos(w(t) + @) — xay,w? sin(a(t))sin (w(t) + @) X
sin(0(t)) + x03 w? (sin(w(t) + ¢))? cos(a(t)) x
sin(0(t)) + x0,w? cos(8(t)) cos(a(t)) X
cos(w(t) + @) — a3yw? sin(a(t))sin(0(t)) X
(cos(w(t) + @))% — 2a,y0,w? cos(8(t)) sin(w(t) + @) X
cos(a(t)) cos(w(t) + @) — adyw? sin(a(t)) X
cos(a(t)) sin(0(t)) — y 05w?*sin(a(t)) x
(sin(w(t) + @))% sin(0(t)) — y0,w?sin(a(t)) x
cos(0(t)) cos(w(t) + @) — z03w? cos(O(t)) x
(sin(w(t) + @))% + z0,w? sin(0(t)) cos(w(t) + @)

(2.10)

Il est a noter que le méme résultat est obtenu par [40] Delogu et Al (2000) a la

suite d'une procédure différente.

En inversant la matrice roto-translation (2.6), il est possible d'obtenir la
transformation inverse qui donne les coordonnées de chaque point de la jarre dans le cadre du

systeme non inertiel en fonction de ses coordonnées liées a l'une inertie.

Les mémes transformations peuvent étre utilisées pour évaluer la position en

vertu de la bille centrale inertielle et non inertiel de coordonnées .
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2.6 ETUDE DU MOUVEMENT DE LA BILLE :

Une fois le mouvement de la jarre est quantitativement décrit, I'étape suivante
consiste a simuler le mouvement de la bille afin de Vérifier ses impacts possibles de la paroi

de la jarre et de quantifier les entrées énergétiques liées aux impacts correspondants.

Les derniéres sont supposées se produire lorsque les conditions suivantes sont
remplies :

e Un choc entre la i-eme bille de rayon R; et la surface cylindrique (figure 2.8a) de la
jarre ce produit si :

1| =R-Re (2.11a)
Et
A = V()2 + (25)? (2.11b)

Ou:
> R; [m], est le rayon de la jarre
> Ry [m] est le rayon de la bille
> ‘/ﬂ est le vecteur position radiale de la sphére dans le systeme non

inertiel, yp et z, sont les coordonnées de la bille dans le cadre du
systéme non-inertiel, respectivement.

e Un impact entre la bille et les bases de la jarre (Figue.2.8.b) se produit lorsque

Xpl= L2 - Ryl (2.12)

Ou:
» Xy est la position de la bille le long de l'axe non-inertiel x

> L, estla longueur de la jarre respectivement.
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(b)

Figure2.8 : schématisation des critéres géométriques adoptées pour Vérifier la survenance
d'un effet : (a) sur la surface cylindrique ; et (b) sur la bases de la jarre. Schématisation
geométrique des impacts entre les sphéres et la paroi de la jarre (a) et (b) comme un choc
entre deux spheres.

40



Chapitre 2 : I’étude cinématique d’un broyeur vibratoire

2.6.1 Détermination de la trajectoire de la bille dans la jarre :

A. Auplan (Y2 :

On a partir de I'équation d’un cercle :

x% + y*=R? (2.13)
On faisant la projection sur notre systeme, les équations deviendront :
y% + 2% = (R;— Rp)? (2.14)

D’ou :
e Rjestle rayon de la jarre
e Ry est le rayon de la bille

A partir de I’équation (2.14) on distingue :

{Yb M = (Ri —Ry)cos(w, (1) (2.15)

z, (t) = (R; — Ry ) sin(w, (1))
D’ou :

e w,est la vitesse angulaire au plan (YZ) avec :

v +V2
_ Y™ Yjz
Wy = /(RV—Rb)Z (2.16)

B. Au plan (XY) :

Puisque on travaille au plan longitudinale de la jarre les équations du mouvement de la bille
peuvent étre données comme si dessous :
Ona:

Xp (1) = (2 — Ry ) cos(w,(1))

(2.17)
Vo () = (R, — Rp)cos(wy (1))

D’ou :

e w,est la vitesse angulaire au plan (XY) avec :
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2

w, = (2.18)

J(0-50)" +dvyo-r, |y

2.6.2 Détermination de la vitesse d’une bille dans la jarre :
A. Auplan (Y2 :

On fait dériver I'équation (2.15) déplacement de la bille au plan (YZ) par rapport au

temps on obtiendra Vp;:

Vi (8) =~ (Ry — Ry)sin (@, (1)) + Ry o0, (1)
A (2.19)
Vo () = 0, (Ry — Ry)cos (@, () + Ry 00, (V)

B. Au plan (XY) :

On fait dériver I'équation (2.17) déplacement de la bille au plan (XY) par rapport au

temps on obtiendra Vp; :

V,, = —w, (LZ—" — Rb) sin(w,(t)) + Ry. w,(t)

(2.20)
Vioy = —0, (R, — Rp) sin(w, (1)) + Ry. w, (1)

2.6.3 Détermination de I’accélération d’une bille dans la jarre :
A. Au plan (Y2

On fait dériver I'équation (2.19) vitesse de la bille dans la jarre au plan (YZ) par
rapport au temps on obtiendra Ay :

) {Ayb(t) = —w% (R, — Rp)cos(wy (1)) 2.21)

1A (©) = —@: (R, — Ry)sin(wy (D)
B. Auplan (XY) :

On fait dériver I’équation (2.20) accélération de la bille dans la jarre au plan (XY)

par rapport au temps Ay,
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Aw(t) = —0F (2~ R, ) cos(w,(t)

Apz =
Ayb (t) = _w)z( (Rv - Rb)COS((l)X (t)

(2.22)

Afin de simuler les forces normale et tangentiel puis I’énergic cinétique en
présence lors des chocs entre la bille libre et la paroi de la jarre, cette derniére est considérée
comme étant constitué par des billes bornées comme indiqué sur les (figures. 2.8a et 2.8.b), le
diametre de ces billes égales a I'épaisseur de la paroi de la jarre. De cette fagon, limpact entre
la bille et la paroi de la jarre est représenté comme un choc entre deux billes de diamétre
different.

2.7 DETERMINATION DE L’ENERGIE CINETIQUE DE LA BILLE :
On a I'expression de I'énergie cinétique :

E, = %mvz + %mz (2.23)

D’ou :
e mest la masse de la bille avec :
m = pv (2.24)
p = 8000 KG/m3
V = 4/3 nR}
e [estle moment d’inertic avec :

I=2mR? (2.25)

e Vvest la vitesse de la bille

e o estla vitesse angulaire qui varie selon le repere qu’on a

En faisant la projection sur notre systeme on obtiendra :
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E mV2 + 1 (mR2 )w?

E. = tmvby+ (mR2 ) w2 (2.26)

G mVy; + ¢ > (mR2) 2

2.8 DETERMINATION DE LA FORCE NORMALE :

Pour la simulation de limpact, le model proposé par Cundal et Strack (1979) [41] et
modifié ensuite par Brilliantov et al. (1996)[42], Saluefia etal. (1999) [43], Buchholz etal.
(2000)[44] et Poschel etal. (2001)[45], est utilisé. En particulier, par I'évaluation de la prise
de déformation autant que &;=Ri+Rj-|ri-rj|, avec ri etr; les vecteurs de position de particules
sphériques ayant un rayon R; et R;, respectivement, la matiere entrant en collision est soumis a

la force.

T
F = F +F , ou F ; et F jsont les forces le long de directions normales et

tangentielles, respectlvement. Si plus d une sphére ayant trait au mur simulé (j =1, ..., Nimp)

. . R . , . , . n; =
interagit avec la sphére i, la force résultante agissant sur elle est donnée par Fi :Zjl:";” F i

La composante normale de la force d'interaction peut étre écrite comme suit (cf.
Pdschel etal. 2001) [45]:

_. 81]
F = 31— l’2),/ of f (sl] + - A /811 > (2.27)

ou:

e yestle module de Young
e vest le coefficient de poisson
e A constante de la dissipation visqueuse

o Rgest le rayon équivalent avec :

Rer =(Ri.R)) / (R; + R)) (2.28)

o &;est le champ des deformations
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2.9 DETERMINATION DE LA FORCE TANGENTIELLE :

T

Lorsque l'on considére la composante tangentielle F ij la formulation mathématique

consommeée Cf. Saluefa et al, 1999[43] prend en compte que les spheres glissent les unes sur

T

N
les autres dans le cas ou la condition de Coulomb | F i].I |F i | contient, par ailleurs certaines

frottements visqueux se produit. En particulier, il en résulte que :

T
= — rel = eff rel
Fy= sgn (vj; )mln{mij yT|vii

-NY
iyl

Ou:

e Mg est la masse effective avec :
» Meg = (Mimy) / (M; +my)
e 1y, est le coefficient d'amortissement dans le sens tangentiel

e puest le coefficient de frottement statique de Coulomb

—

o 1 représente le vecteur tangent unitaire

o v{;’lest la vitesse relative de la sphére au point de contact

2.9.1 Détermination de la vitesse relative de la sphere au point de contact :

Ona:

rel _ dri_dr]- = A _ = A
v —(dt dt)+(Rin/\Qi R;iAQ;)
Ou:

o Ql. et Qj les vitesses angulaires de rotation des sphéres

(2.29)

(2.30)

(2.31)
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2.10 DETERMINATION DES MOMENTS AGISSANT SUR LES BILLES :

_ T

M,=F,AfR, (2.32a)
Et

- T

M =—F AR, (2.32b)

2.11 DETERMINATION DU COUPLE DE FROTTEMENT DU ROULEMENT :

Quand le contacte entre la bille et la surface cylindrique de la jarre ce produit, un
couple résistant oppose a la requéte de roulement de la bille doit étre considéré. Comme
suggéré par Brilliantov et Peschel (1998) [46], le couple de frottement du roulement peut étre

exprimé sous la forme :

i (2.33)

Ou:

o U, Le coefficient du frottement de roulement
> w., =A comme suggéré par les mémes auteurs

Siaucun impact entre la bille et la paroi de la jarre ne se produit, la seule force qui
agit sur la bille est celle de la gravité. Une fois les forces et moments agissant sur la sphere
sont évalués, il est possible d'exprimer les équations de mouvement de la sphere i, de la

maniere suivante :

dr-i —

=0 (2.34)
0,_oFiig 2.35
T— smeff_l_ g ( ' )

(2.36)
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Ainsi que les conditions initiales correspondantes :

0 -
r,= r;A t=0, (2.37)
5. =0A t=0, (2.38)
Q,=0A t=0 (2.39)
Ou:

® v, la vitesse de la billei

° Ifi la force totale agissant sur la bille

e ( la gravité

e . estle moment linertie de la bille

> I, = gmiRi2 (2.40)

Il est a noter que les équations ci-dessus ont besoin de deux parametres auxiliaires

nommeés ¢ete pour discriminer l'apparition de limpact du matériel comme suit :

e &£=1 silimpact se produit
e &£=0 siaucun impact ne se produit

e ¢ =1 silarotation se produit
e ¢ =0 s’lny apas de rotation

Ou:
e ¢cet¢ Des paramétres auxiliaires sans dimension

Grace a l'intégration, les équations. (2.34) - (2.36), la position, la vitesse et
l'accélération de la bille au cours du broyage peut étre obtenue, permettant ainsi I’évaluation
des paramétres énergétiques les plus importants qui influent les poudres a broyer a l'intérieur
de lappareil, asavoir I'énergie d’impact E;et la frequence de percussion (nombre des impacts /

heure) avec :

- 12
E=>m5, +11 Q)] (2.41)
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Afin d’utiliser la méthode d’équilibre de la population pour simuler les processus de

fragmentation dans le broyeur vibratoire nous avons adopté les hypotheses suivantes :

e les poudres sont dispersées uniformément dans la jarre

e la croissance continue des phénomenes de particules ou d'agrégation ne sont pas
considéres

e matériau de poudre est considéré comme fragile, donc pas de déformation plastique du

produit

La seule variable décrivant la population est la fraction de masse {s( x) de particules
en fonction de la taille des particules(x). Sous les hypothéses ci-dessus, I'équation d'équilibre

de la population détient suivant (Ramkrishna, 2000) :

HLD=B (1) -D (1) (2.42)

Ou:

e B (xt) estle terme de taux de natalité de la classe granulométriquey
e D (y t)estle terme de taux de mortalité

A la fois en fonction uniquement sur les processus de rupture. En régle générale, ces
termes ont été considérés seulement comme fonction de la taille de particules de mere et fille.
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Chapitre 3 : La méthode des éléments discrets et modele d’équilibre de
population

3.1 INTRODUCTION A LA METHODE DES ELEMENTS DISCRETS :

Le succes des simulations de la dynamique moléculaire pour les systémes de gaz et
de liquide a motivé 'utilisation de la méthode des ¢léments discrets (DEM, Discrete Element
Method) pour la modélisation des écoulements granulaires. Ces méthodes considérent le
matériau granulaire comme un ensemble de particules qui se déplacent indépendamment les

unes des autres selon les lois déterministes de la mécanique newtonienne.

La DEM est basee essentiellement sur un algorithme de détection de contact entre
particules, des lois de contact donnant les forces normales et tangentielles entre deux
particules en contact et d’un algorithme d’intégration des équations du mouvement de chaque

particule.

L’approche de la DEM est inspirée de la dynamique moléculaire (MD). Une des
différences principales entre les deux est la force d’entrainement : dans la MD, les particules
suivent le gradient d’un potentiel global, qui dépend alternativement des positions relatives
des particules, alors que les particules de la DEM agissent I’une sur ’autre par les contacts

locaux.

Une autre différence est induite par le fait que la MD traite habituellement des
particules au niveau atomique dont I’échelle de temps est de I’ordre de la pico ou de la nano-
seconde, alors que pour les grains dans la DEM, 1’échelle de temps est de I'ordre de quelques
secondes.[41], est basée sur ’application du principe fondamental de la dynamique a chaque

grain dans le but de déterminer leur position a un instant donné.

Les forces extérieures sont essentiellement la gravité et les forces dues aux contacts
particule-particule et particule-paroi. On suppose que la taille des particules est assez grande
(de l'ordre de 1 mm) pour pouvoir négliger les forces d’interactions de van der Waals devant

le poids.

L’algorithme de la DEM comporte essentiellement cing étapes (voir Figure 3.1). On
commence par I'initialisation des positions et des vitesses des grains. Ensuite, on répéte a
chaque pas de temps les étapes de détection des possibles contacts, 1’intégration des équations
du mouvement pour déterminer les positions des grains au pas de temps suivant. De temps en

temps, on fait la mise a jour des listes de voisinage.
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Initialisation
t=0

v

Détection de contact

v

Application du modele
Du contact

v

Intégration des équations du
Mouvement

v

t=t+dt

A

A 4

CR1

Mise a jourdes listes de
Voisinage

CR2

Fin

Figure 3.1 : Organigramme de la DEM. Avec Cr.1 : critere de mise a jour de la liste de
voisinage et Cr.2:t > T, ,. [66]
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Pour I’initialisation de la simulation de la dynamique des grains dans un mé¢langeur
au cours du temps, il faut commencer par specifier les caractéristiques géométriques du
mélangeur (taille, forme, mouvements, etc.). Ensuite, il faut positionner N grains numérotés
de 1 a N dans le mélangeur et leur attribuer des vitesses et vitesses angulaires initiales. 11 faut
également donner les caractéristiques physigues (masse, rugosite, etc.) et ggométriques (taille,

forme, etc.) des grains.

Le but de 1’étape de détection et de résolution de contact est de voir si un grainesten
contact avec un autre grain. Dans le cas du contact, il faut calculer les forces dues aux
contacts entre les grains et entre les grains et la paroi. Pour cela, il faut déterminer le point de
contact, la direction et la distance de chevauchement entre les grains en contact. Le
chevauchement est une idéalisation de la déformation des grains supposés étre des corps

élastiques.

L’¢étape d’intégration des équations de mouvement consiste a appliquer a I’instant t le
principe fondamental de la dynamique pour les forces et les moments, puis a intégrer les

équations par rapport au temps, pour déterminer la position de chaque grain a I'instant t + At.

La mise a jour des listes de voisinage sert a réduire la recherche des possibles
contacts entre les grains a un nombre limité de particules. Comme le pas de temps est tres
petit, la mise a jour de cette liste ne se fait pas a chaque pas de temps mais aprés un nombre

de pas de temps (entre 10 et 100 pas de temps) selon un critere bien déterminé.
3.1.1 Détection et résolution du contact :

Cette étape est la plus complexe et la plus colteuse en termes de temps de calcul de
l'ordinateur. En effet, la difficulté varie selon la forme géométrique des grains (par exemple
en 3D les grains peuvent avoir une forme sphérique, ellipsoidale, polyédrique, etc.). Pour les
particules sphériques déterminer si deux particules sont en contact ou non revient a tester si la

distance entre leurs centres est inférieure ala somme de leurs rayons ou pas.
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3.1.2 Calculs des forces de contact :

Chaque particule dans le systeme peut agir sur ses voisines ou avec la paroi du
mélangeur aux points de contact par des forces normales et tangentielles [47]. On suppose que
les contacts entre particules ont une durée finis et que les déformations des particules sont

négligeables comparées a leurs déplacements et a leurs tailles.
3.1.2.1 Modele de la force normale :

Selon la théorie classique de Hertz, la relation entre la force normale de contact, F et

le déplacement normal,a est donnée par : F = Ka'/2
Ou:

e K :estlaraideur normale de contact quidépend des propriétés des matériaux des

deux corps en contact et les courbures au point de contact.

Ilesta noter que le modele (Non linéaire) d’Hertz est élastique, ¢’est-a-dire qu’il n’y
a pas de perte d’énergie suite a un déchargement. Par conséquent, le coefficient de restitution,
défini comme le rapport entre la vitesse restituée et la vitesse initiale, est égale a un dans ce
cas. Mais si lors d’une collision les charges dans la direction normale sont suffisamment
¢levées des déformations plastiques peuvent se produire. L’énergie est donc dissipée ce qui
résulte en un coefficient de restitution ayant une valeur inférieure a un. Dans de tels cas, le

modéle de contact élastique d’Hertz n’est plus approprié.
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Frottement de Coulomb

Figure 3.2 : Représentation schématique du modéle de Cundall pour le contact entre deux
grains (k,, et k, sont les raideurs normale et tangentielle respectivement et c,, et c, sont les
capacités normale et tangentielle respectivement). [66]

En se basant sur des simulations numériques par éléments fini pour des spheres
élasto-plastiques en contact, Walton et Braun [48] ont proposé un modele de contact normal
permettant la dissipation de I’énergie. Dans ce modele, la force normale Fjagissant sur la
particule i, résultant de son interaction avec la particule j, est fonction de la distance de

chevauchement a;;

K a;in;; pour le chargement
pg:{ 1%y (3.1)

K,(a;; — a’)n;  pour le déchargement

Oou:

e K, la rigiditt normale pour le chargement ;

e K, la rigidit¢ normale pour le déchargement.

Le coefficient de rigidité pour le déchargement est plus grand que celui du
chargement. Lors du déchargement, la force normale diminue jusqu’a ce qu’elle soit nulle. A
une force normale nulle, le chevauchement résiduel a® est fonction du degré d’inélasticité
(plasticité). On ne permet aucune force de tension : la force normale demeure nulle en
déchargeant plus loin. Rechargeant avec la rigidité K, jusqu’a ce que la force normale atteigne
sa valeur maximale avant le déchargement, puis continuer le chargement avec la rigidité K,
(voir Figure 3.3).
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=
7
Force Normale

Déplacement Normal

Figure 3.3 : Représentation schématique du modele élasto-plastique linéaire de Walton et

Braun pour le comportement des forces normales de deux particules en contact. [66]

Ce modele de collision binaire donne lieu a un coefficient de restitution indépendant

de la vitesse relative d’impact donné par e = /K, /K,

3.1.2.2 Modele de la force tangentielle:

La force tangentielle de contact est calculée en utilisant le modele de Walton [49] qui
n’est qu’une extension en troisitme dimension du mode¢le a deux dimensions de Walton et
Braun [48]. Ce modéle est basé sur les travaux théoriques de Mindlin pour les forces de

frottement de contact entre les corps élastiques [50].

Aprés contact, la force tangentielle s’accumule, non-linéairement, avec des
déplacements dans le plan tangent (voir Figure 3.4). Elle est calculée incrémentalement de la
facon suivante : le déplacement tangentiel est composé de deux parties : une composante
parallele & la force de frottement Asll, et ’autre perpendiculaire, As* .Dans la direction
parallele a la force tangentielle, la rigidité tangentielle initiale K2, qui est une fraction de la
rigiditt normale K, , puis la rigidité tangentielle effective se durcit selon que la force

tangentielle augmente ou diminue :
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( |Ft.||-F*
K} 1—|¢ ,pour||Fit-||croissant,
K!'=4 !
Y ||F§-||—F*
t ij v t f o
K{(1+-—L-—)7, pour ||Fi]-|| décroissant
L u||Fl?;. +F*

(3.2)
Ou:

e uest le coefficient de frottement entre particules, y est un paramétre fixe, Fig-estla
force tangentielle, et F*est égale a zéro initialement.

e La rigidité tangentielle K+est égale a K/dans la direction perpendiculaire a la

force tangentielle.

La nouvelle valeur de la force tangentielle Fig-appliquée sur la particule i par la

particule j est calculée suivant les déplacements tangentiels et la rigidité tangentielle dans les
deux directions :

_t
F,= KL'I.As”tyj + K§As*. t;; (3.3)
D’ou :

o tl!J'.vecteur unitaire dans le plan tangent qui est, parallele a la force tangentielle ;

o tl-lj vecteur unitaire dans le plan tangent qui est perpendiculaire a la force

tangentielle.

En second lieu, nous utilisons la loi de frottement de Coulomb : si la valeur de la force

—t
tangentielle calculée, F ;;8U contact dépasse la limite de frottement u||F/}||, le glissement

se produit et 'intensité¢ de la force tangentielle est réduite a la valeur limite.

Par consequent, la force tangentielle est :
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Fy,  si||Fy|| < milFy|
2 (3.4)
Ll t"” Ft, sinon
Fjj J
Force
Tangentielle

b -

:u : w||Ful| //
/

/ /| Déplacement
/ tangentiel

Figure 3.4 : Modele de glissement pour la composante tangentielle de la force de contact
entre particules. [66]

En tenant compte de la force tangentieIIeFiﬁ-, le moment M;; appliqué a la particule i

par rapport a son centre de gravité en contact avec la particule j est donné par :

Ou:

e d,.,estladistance qui sépare les centres de gravité des deux particules.

ij
La résultante des forces F;agissant sur la particule i et la résultante des moments
M;agissant sur la particule ia son centre de gravité sont donnees par la somme de toutes les

forces et moments de contact, exercés sur la particule :
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Fi: Fi,w+2 Fl]
JEN;

Mi = Mi,w + ZjENi Mij (36)

D’ou,

e N, est'ensemble de toutes les particules en contact avec la particule i,
e F,,etM,;, ,sont la force résultante et le moment résultant exercés par le broyeur

Lw’

sur la particule i si elle est en contact avec la paroi.

3.2 PROCESSUS DE REDUCTION DE LA TAILLE DES PARTICULES DE POUDRE
3.2.1 Hypotheéses adoptées

Pour I’utilisation du modéle d’équilibre de population dans le processus de
mécanosynthése de la poudre dans le broyeur vibratoire « type Spex », nous avons adopté les

hypotheses suivantes :

» La poudre est uniformément dispersée dans la jarre ;

» Le broyage se fait par étape d’arrét et de marche du broyeur ;

» La Croissance et I'agglomération des particules de poudre ne sont pas prises en
considération ;

» La poudre est fragile, ou la déformation plastique est négligeable ;

> La seule variable décrivant la population est la fraction de masse () des

particules en fonction de la taille .

3.2.2 Détermination de la taille des particules de poudre par la modéle d’équilibre de

population :

Ainsi, l'équation différentielle d’équilibre de population est (Ramkrishna, 2000) [51]:

22D =B(x, ©)-D(x, t) (3.7)
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Ou:

e B(xt),estletaux de natalit¢ de la classe granulométrique y;

e D(y,t),estle de taux de mortalité.

Ces derniers, dépendent seulement du phénoméne de la fragmentation de la poudre.

Ces termes, ont été aussi considérés comme une fonction de la taille des particules mére
et fille, particulierement.

D’autre part, une approche semi-probabiliste est supposée dans cette étude pour
I’évaluation de quelques variables qui sont fonctions de la nature du matériau de poudre, et
de I'énergie fournie dans broyage.

Enplus, le taux de déces est obtenu comme étant le produit de la probabilité p"(y,t),
(appelée aussi la probabilité d'impact) qu’une certaine masse de particules de taille y subie le
choc par unité de temps et la probabilité p?(x,t) (appelée aussi: probabilitt de la
fragmentation), que cette masse une fois est mise en collision se fragmente.

Il est admis, que dans lapproche proposé par Gavrilov et al. (1999) [52], la
probabilité qu'une certaine masse ¥ (y, t) de la poudre de taille y subit I'impact, suit une loi

binomiale en fonction des parametres ¥ (y,t)et p, tel que :

» Y(x, t): la masse totale de la poudre de taille y dans le broyeur;

p=_m (3.8)

Vavail

ou:
» Vimp : volume d’impact de la poudre;

> Viveir - VOlume de poudre continue dans la jarre.

Ainsi, la masse moyenne de la poudre de taille y qui subit le choc peut s'écrire:

V) =p Y, 0) (3.9)

Les données pour le calcul du volume d’impact V;

imp dans le broyeur mecanique,

ont été obtenues par le modéle de Maurice et Courtney (1990, 1996) [30,53] définit par :

_ 167 (L,—Rp)r2ppn, RS 310
"MP3p,CRr(6DFL,~16n,R3) (3.10)
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Ou:

> p, masse volumique de la bille ;

> R, :rayon de la bille ;

> n, :nombre de billes ;

» Cp :Rapport masse billes sur masse poudre ;

> p, -masse volumique de la poudre ;

> D, :diamétre de la jarre ;

» L, :longueur de la jarre.

Il est a noter, que dans l'approche donné par Maurice et Courtney (1990, 1996)
[30,53], les caractéristiques thermopyhsiques des billes servant de broyage et leurs natures
sont prises en compte.

La variable, r,, est appelée le rayon Hertzien, a été calculée par ces auteurs, et définit

par :

r,= R, 1. 475|vlm,,| "”)02 (3.11)

L’équation (3.11), est le cas du choc de la bille avec la surface plane de méme
matériau. Pour des impacts avec la surface courbée, le rayon est:

r,= R, 1. 475|vlm,,| "b)“( )04 (3.12)
Et
Ry
B=-2" (3.13)
b
Avec

e y: module d’ Young de la bille

En désignant par f, la fréquence de choc de la bille du broyeur vibratoire, qui peut
étre déterminée par la dynamique du mouvement de la bille dans la jarre. Ainsi, il est possible

d'évaluer la probabilité¢ d'impact par unité de temps :

p"(x. 0= fryp(xt) (3.14)
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En d'autres termes, la probabilité d'impact représente la vitesse moyenne a laquelle la

masse des particules de poudre de taille y subissent le choc mécanique.

La probabilité de la fragmentation décrit la fraction des particules de poudre, qui
diminue quand celles-ci subiront une ou plusieurs collisions. En particulier, nous ne
supposons que la fonction correspondante, formulés par Vogel et Peukert (2003a, b) [54,55],
ou une seule courbe montre I'allure de la fragmentation de la poudre des différents matériaux

de plusieurs tailles des particules.

Cette probabilité de réduction de la taille de poudre prend également en compte
I'énergie spécifique de masse en raison de la charge des billes agissant sur les particules au

cours du broyage.

En utilisant deux approches différentes, Vogel et Peukert (2003a, b) [54,55], issues

d’une méme formulation de la probabilité de fragmentation qui est donnée comme suit :
pb(Xl t)zl'exp ['fmatxh(t) (Wimp - Wmin)] (315)

e p’(xt): probabilitt de fragmentation des particules de poudre;

e y:taille initiale des particules de poudre ;

o W, :énergie spécifique fournie ala masse de poudre lors d'un impact ;

e h(t) :nombre d'impacts donné a la poudre au temps t ;

®  fae - Parametre dépendant du matériau (Vogel et Peukert, 2003a) [54], définit
la résistance des particules de poudre a la fragmentation lors du broyage et il est
fonction du module d’Young et du coefficient de poisson ainsi qu’en fonction
de la charge des billes ;

o W, : paramétre dépendant du matériau (Vogel et Peukert, 2003 b) [55],
représentant le seuil énergétique, c'est-a-dire, lénergie specifique que la

particule de poudre peut I'absorber sans étre fracturée.

Il est & noter que, la probabilité de fragmentation indiquée dans I’équation (3.15) est
étroitement liée aux caractéristiques energétiques du broyeur par les valeurs de l'énergie
spécifique d'impact et au nombre d'impacts apportés a la poudre, h(t) pouvant étre exprimée

en fonction du temps t, par :

h(t) = f.t (3.16)
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Les valeurs de f,,,,, et xW,,;,, sont obtenus expérimentalement par Vogel et Peukert
(2003a, b) [54,55] pour differents matériaux. En particulier, il a été constaté que, dans

plusieurs conditions de broyage, le produit de xW,,;, reste constant pour un méme matériau.

in
L’apport du taux de mortalité apparait dans I’équation (3.7) peut étre exprimé comme
suit : on considére deux termes de probabilité, c’est a dire, la probabilité de la poudre a subir

le choc mécanique et la probabilité de la masse de poudre compacte a se fragmenter, ceci

devient :

D(X; t):fp {1'exp ['fmatXf' t(Wimp - Wmin)]}]p (X; t) (317)

Lorsque les seuls phénomenes de fragmentation de la poudre sont pris en
considération, le taux de natalité est strictement lié a la durée de mortalité. En réalité, la
naissance des fragments de taille y pouvant apparaitre que par le fractionnement des

fragments de taille y’ supérieur, a celles de taille y .

Ainsi, si une seule taille du matériau en poudre est donnée, on peut obtenir la fraction
de masse des fragments de taille y produite dans le temps, en multipliant le taux de mortalité
des particules d'entrées pour la fonction appropriée b(y,x") quidonne la fraction de masse des

particules de taille y obtenue par la fragmentation d'une particule d'entrée de taille .

Cette fonction se réfere dans la littérature (Vogel et Peukert, 2003a, b) [54,55]

comme une fonction de transfert de masse qui peut étre calculée a partir de la «fonction de

fragmentation», Br (x,x'), et elle est donnée par :

p aBr (x.x")
b(x, x') =15 (3.18)

Cependant, quand la poudre est de taille variée et en tenant compte de toutes les

particules de taille supérieure ay, le terme du taux de naissance de l'équation (3.7) devient :
B(X: t) :f;{maxD(X’,t) aBra(j{{,X ) aX, (319)

Diverses formules empiriques ont été proposées dans la littérature pour la "fonction de
fragmentation”. Cependant, il a été suggéré a effectuer des essais expérimentaux et pour

dériver la fonction qui correspond le mieux aux résultats expérimentaux.
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Enoutre, les fonctions de fragmentation présentées dans le tableau (3.1) peuvent étre

utilisées dans cette étude.

Fonction de fragmentation Références Commentaires

1—exp(x/x")

Br(x,x') =
Qox) 1-exp(-1) Broadbent and Calcott (1956) [56]

' / Homogénéité de la
OBr(ux) _ o X .

5(=—— 213 b fragmentation en deux
dy X Kostoglou et al. (1997)° [57] particules de poudre
égales
' / Homogénéité de la
9Br(x. x') X
— T 5 —n/3 .
dy 6()( ) Kostoglou et al. (1997)b [57] fragmentation en n

particules de poudre
égales

x%: lataille des articles descendants ; x' : lataille des particules méres ; 5°: fonction de Dirac.

Tableau 3.1 : Fonctions de fragmentation utilisées pour le processus de broyage.

En considérant tous les termes de I'équation (3.7) tel qu’ils sont décrits ci-dessus, et
en intégrant le systéme d'équations donné ci-dessous, ainsi que les conditions initiales et aux

limites suivantes :

P 0) =¥°0) Pourt=0 Vy
Yxt)=0 Pour t>0 x=0 (3.20)

Il est possible de simuler I'évolution temporelle de la distribution de masse de toutes
les classes granulométriques dans l'appareil de broyage pour différents matériaux de poudre,
et les caractéristiques géométriques et dynamiques du broyeur mécanique ainsi que les

differentes tailles initiales de poudre échantillonnée.

Quant aux méthodes numériques adoptées, les équations (2.34) et (2.36) qui
déterminent le mouvement de la bille dans la jarre sont substituées dans un systeme
d’équation différentielle ordinaire, celui-ci peut étre résolu par des méthodes numériques,

telles que : Newton et difféerence fini par des schémas implicites oulet explicits.
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D'autre part, I'équation (3.7) de l'équilibre de population couplé avec le terme de
natalit¢ de I'équation (3.19), représentent une équation différentielle partielle avec les

variables t ety.

La dérivée qui apparait dans I'éguation (3.19) peut étre réécrite analytiquement ou
par une discrétisation appropriée de la variable indépendante y. Le systeme d'équation

differentielle qui résulte, est résolu comme cité précédemment.

3.3 APPLICATION DU PROCESSUS DE BROYAGE MECANIQUE :

3.3.1 Broyage de la poudre dans les broyeurs vibratoire et centrifuge:

Les broyeurs centrifuge et vibratoire peuvent étre considérés similaires au broyeur
planétaire, dont la jarre est en mouvement de rotation et dans laquelle la charge de poudre et
les billes en matériaux dur, engendrent des forces centrifuges nécessaires au broyage de la
poudre.

Enplus, les broyeurs centrifuges et planétaires different en ce qui concerne le rapport
entre le diametre de giration G et le diamétre de I'enceinte de broyage D, est inférieur a 1.
[58]. Ainsi, ce rapport (G/D) représente aussi (r/R) dans le cas du broyeur planétaire ou :

e r:lerayon de la jarre ;

e R :le rayon du plateau.

Lorsque ce rapport (G/D) devient trés faible (< 0.15), cela signifie que la jarre est
placée pres du centre de rotation, ce broyeur centrifuge apparait identique a celui du broyeur
vibratoire. Par conséquent, le broyeur centrifuge est un type de broyeur vibratoire possédant
une amplitude elevée du mouvement oscillatoire.

La figure (3.5) montre des résultats obtenus par la méthode des éléments discrets
(DEM) pour différents rapports (G/D) avec le modéle de broyage en 3D développé dans la
présente étude, avec un taux de remplissage j égal a 0.5 et une vitesse de rotation égale a
800 tr/ min.
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Figure3.5 : Schéma d'un broyeur centrifuge (a gauche) et vue de plan de la jarre,

contenant des billes en acier inoxydable de 15 mm de diamétre avec deux rapports (G/D) et

un taux de remplissage 7 égal & 0.5 [65].

Les parametres utilisés dans les calculs de la taille des poudre et les billes ainsi que la
jarre (en acier dur inoxydable) sont, donnés dans le tableau (3.2). Pour des rapports (G/D)
plus élevés, la charge des billes a I’intérieur de la jarre se déplace en rotation avec une seule
masse regroupée. Cependant, pour un faible rapport (G/D) égal a 0.1 la charge des billes se

disperse dans la jarre.

Parametre Valeur Unité
Module de Young 200 Gpa
Coefficient de poisson 0,3 -
Coefficient de la restitution 0,18 -
Coefficient de la friction 0,3 -

Tableau 3.2 : Paramétres utilisés dans le calcul par la méthode DEM [65].

Dans la figure (3.6), un modele proposé de la méthode DEM pour une comparaison
avec celui du modele présenté par Inoue [59] en ce qui concerne la consommation d’énergie

électrique lors du procédé de mécanosynthese pour differentes charges des billes.
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Dans cette figure, les courbes de la puissance sont égales et présentent un maximum
pour un taux de remplissage des billes, j égal a 0.7. D’autre part, les travaux réalisés pa?r les
auteurs [59,60] dans la modélisation du broyeur centrifuge par la méthode DEM montrent
que, le mouvement des billes varie considérablement a I’intérieur de I’enceinte de broyage.
Cependant, lorsqu’on augmente le nombre de billes, ces derniéres se déplacent en une masse
compacte, mieux qu’elles s’y dispersent individuellement et subissent des mouvements
relatifs.

En revanche, lorsque le taux remplissage des billes devient faible, les billes glissent
le long de la paroi interne de 1’enceinte de broyage et sans aucun mouvement de type cascade.
Par conséquent, I’utilisation de la méthode DEM ne fournit pas d'information directe sur le
phénomene de réduction de la taille des particules de poudre. Cependant, l'intensité de
fragmentation de la poudre peut étre déduite a partir de I'énergie cinétique de choc calculée

pour différentes charges des billes en mouvement de broyage.
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0.0 | | | | | |
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Figure 3.6 : Variation de la puissance électrique en fonction du taux de remplissage des billes
[65].
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3.3.2 Autre modele relatif a I’équilibre de population (PBM) :
L’équilibre de population dépend de deux fonctions :
e [a fonction de la vitesse de fragmentation de la poudre ;
e la fonction de la distribution de la taille de poudre.
La fonction de la vitesse de fragmentation est en rapport avec celle de la vitesse de
broyage, a laquelle plusieurs particules de poudre sont fracturees.
La fonction de distribution de la taille des particules de poudre peut étre définie par un

équilibre massique, est donnée par I’équation :

dmi_

dt —'Simi+2 qu]m] (321)

Ou:

> m,;:la masse du matériau de poudre de taille i;

» §; . le taux de fragmentation ou la vitesse de fragmentation ;

> b;;: la distribution de taille ¢ .

La solution de I’équation (3.21) n’est obtenue qu’avec I'utilisation des valeurs
experimentales de S; et b;; pour pouvoir déterminer la distribution de Ila taille des particules
en fonction de la durée de broyage.

En général, la valeur de S augmente avec la taille des particules, elle passe par un
maximum, puis elle diminue lorsque les particules sont trop grandes pour ensuite vont étre
réduites par le broyage.

Pour une classe de tailles de particules de poudre, cette valeur de S peut étre définie

par l'équation :
AN
S; = Qo (2) (3.22)
Ou:
» x;lataille des particules ;

> x,:la taille dela particule initiale (généralement 1 mm) ;
» Q,:une constante spécifique de fragmentation a x,, ;

» a: la pente de la courbe.
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La distribution dans la réduction de la taille de poudre décrit les fragments des
particules qui se produisent pour chaque événement de fragmentation. En plus, Il a été
démontré que des valeurs typiques de B peuvent étre utilisées dans une fonction empirique
définie par I'équation :

B;=® (f!x‘—l)y+ (1- @) ("xLl)ﬂ , i>j>1 (3.23)
B; =1 , i=j
Ou:
> By @ la distribution cumulative de la fragmentation, qui est une fonction de
fragments produits par la réduction des particules de taille x;, lesquelles sont

plus petites que celles de taille x;,

» @,y et [ sont des constantes.

3.3.3 Tests de broyage meécanique :

Une série d'essais de broyage a été effectuée dans un broyeur vibratoire type « MB-
1, National Heavy Machine Inc., Japon » avec un diametre de 15 cm et d’une longueur de
18,5 cm sous les conditions de broyage suivantes :

» Charge des billes, j (taux de remplissage des billes) allant de 40% a 80 % ;

» Charge de poudre, U (taux de remplissage de la poudre occupant le vide entre les

billes) allant de 17 % a 38%.

Le broyeur a été mis en marche avec une fréquence égale a 20 Hz et d’une amplitude
de vibration égale a 9 mm. La poudre initiale est de structure feuilletée. Les éléments
chimiques composant la poudre ont été identifiés par XRF (Diffractométre Rayon X), étaient
les suivants :

e Oxyde de silicium, Si0, est 51,20 % ;

¢ Oxyde d’aluminium, AlO;est 31,1% ;

e Oxyde de potassium, K,O est 8,41% ;

e Oxyde de fer, F, 0, est 2,30 %.

L’évolution de la distribution de la taille du produit échantillonné en fonction du
temps de broyage, a été mesurée pour un taux de 50 % de la charge des billes et 30 % pour

un taux de la charge de poudre.
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La durée de broyage est de 30 min, le broyage a été réalisé avec des billes en
alumine de 15 mm de diamétre, a I'exception pour un test de broyage ou les billes utilisées
ont un diametre de 10 mm.

La poudre initialement échantillonnée est de taille homogéne, a été analysée par

diffraction rayon laser (modéle MSS, Malvern Instruments).

3.3.4 RESULTATS :
3.3.4.1 Déterminations des paramétres de fragmentation par le modéle d’équilibre de
population :

La figure (3.7) montre les courbes de distribution de la taille des particules de poudre
obtenues pour des billes en alumine de 15 mm de diametre et pour plusieurs durées de
broyage, avec un taux de remplissage des billes j = 0,5 et celui de la poudre U= 0,3. D’aprés
cette figure, nous remarquons que la distribution de la taille des particules varie rapidement

pour atteindre de fines classes granulométriques.

==
&

fraction massique inférieure a la taille

01 / ——a—— Dapart

/ = 10 N

——-g-—= 15 min

=== 3 min

— B — 25 min

=== 30 min

——#—— 40 min

D-D1 1 1 II:'IIIIII 1 1 IIIIIII 1 i L1 1 11
1 10 100 1000

Taille, pm

Figure 3.7 : Distributions de la taille du produit en poudre pour différents temps de
broyage avecj= 0,5, U=0,3, et d = 15 mm.[65]

En plus, nous remarquons dans la figure 3.7 que pour une poudre échantillonnée de
taille égale a 1 mm, 100 % du produit atteint une taille de particules inférieure a 100 umapres
broyage pendant 10 minutes. Aussi, la figure (3.8) montre la variation de la taille moyenne de

la poudre synthétisée par broyage en fonction du temps.
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Par conséquent, la taille moyenne des particules de poudre est réduite de facon

lingaire jusqu'a 60 min.

14l
13 ® J=0.5, U=0.30
® J=0.4, U=0.38
v J=0.7, U=0.21
12 - A J=08, U=0.19
® ®  J=0.6, U=0.17
e 11 - ® J=06, U=0.25
= ® & J=06, U=0.34
= 10 |- &= W * J=06, U=0.25
a 4
() 9 |- =
o
8 = ¢
o L ]
7+ a =
6 - e ) Y i A X7
10 100

Temps de broyage, min [65]

Figure 3.8 : Variation de la taille moyenne en fonction du temps de broyage avec les
conditions de broyage. Tous les essais ont été réalisés avec des billes en alumine de 15 mm de
diametre, a lI'exception d'un test ou des billes de 10 mm de diametre ont été utilisées ; les

résultats de cet essai sont indiqués par *

De plus, dans la figure 3.8 ces auteurs ont noté que pour un temps de broyage égal a
30 min, la tendance générale était la taille moyenne des particules a diminuer en fonction de la
charge de poudre.

3.3.4.2 La méthode DEM appliquée au broyage dans le broyeur vibratoire:

La méthode des éléments discrets (DEM) a été utilisée pour étudier le broyage dans
le broyeur vibratoire avec les mémes conditions citées précédemment. Les billes sont en
alumine et leur nombre a introduire dans la jarre varie de 440 a 880, en fonction du taux de
remplissage.

Sachant que les billes ont un :
e Module d’ Young égal a 300 GPa ;
e Coefficient de Poisson égal a 0,3 ;
e Coefficient de restitution égal a 0,18 ;

e Coefficient de frottement égal a 0,3.
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Le mouvement du broyeur vibratoire été examiné par la rotation excentrique a la
fréquence de 20 Hz. L'amplitude de vibration égale @ 9 mm, ce qui correspond au rapport
G/D égal a 0.06. L'énergie d'impact calculée pour chaque condition broyage, représente
I’équation de I’énergie cinétique des billes par kg de la poudre broyée, comme montre le
tableau (3.3).

Poudre _ Energie
o | Ererge |
Diamétre des de taille spécifique
: d’impact, :
N° du test J U billes, Ao | moyenne, o d'impact,
mm um Wi/kg
1 0,4 0,38 15 1,44 10,15 17 57
2 0,5 0,30 15 1,35 9,12 21 71
3 0,6 0,25 15 1,40 8,38 27 90
4 0,7 0,21 15 1,54 8,13 31 104
5 0,8 0,19 15 1,82 7,02 39 130
6 0,6 0,17 15 1,27 7,50 27 135
7 0,6 0,34 15 1,66 9,35 27 68
8 0,6 0,25 10 1,48 8,01 31 103

Tableau 3.3 : Conditions de broyage de la poudre dans le broyeur vibratoire et les résultats
obtenus [65].

Il est admis, que I’étude du broyage par la méthode DEM ne dépend pas de la
poudre échantillonnée dans la jarre, seule les billes dont I'énergie cinétique de choc a été
calculée pour un taux de remplissage équivalent aux essais numeéros 3, 6, et 7 du tableau
ci-dessus. Cependant, I'énergie cinétique de choc par unité de masse de poudre ou l'énergie
spécifique d'impact varie en fonction de la charge de poudre U.

Les résultats de I’essai de broyage ont revélé que seul, le paramétre A, dans
I’équation (3.22) était tres cohérent avec les résultats de nombreux études effectuées sur des
broyeurs a billes dans lesquels les parametres d'échelle sont seulement développés dans les
termes de A,, car les autres parameétres restent invariables dans différentes conditions de

broyage [61].
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Par conséquent, ce parametre A, a eté pris en corrélation dans le calcul de I'énergie
spécifique d'impact dans plusieurs conditions de broyage. Les résultats sont représentés dans

la figure (3.9) et I’énergie spécifique d'impact a été calculée par la méthode DEM qui
convient avec la constante 4,.

2.0
1.5 F
J=0400 =060
< 10 B U=038 U=0.34
0.5 I
0.0 | 1 1 | 1 1 1

0 20 40 60 80 100 120 140 160

Energie spécifique d’impact, J/s.Kg (poudre) [65].
Figure 3.9 : Relation entre le parametre de fragmentation 4,, et I'énergie d’'impact spécifique calculée
par la méthode DEM. Tous les essais ont été effectués avec des billes en alumine de 15 mm
de diamétre, a I'exception d'un essai de broyage dans lequel des billes de 10 mm de diamétre

ont été utilisées ; les résultats de cet essai sont indiqués par .
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CHAPITRE 4

RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 INTRODUCTION :

Notre travail consiste a élaborer un programme qui permettra de tracer les trajectoires
de la jarre et de la bille, aussi bien calculer leurs vitesses et accélérations qui parviennent lors
de limpact de la bille avec la surface de contact a lintérieur de la jarre de notre broyeur
vibratoire de type spex8000 , et ce durant le procédé de mécanosynthése, en utilisant les
équations développées dans les chapitres précédents, et cela en faisant varier les paramétres
suivants:

e Lerayon de la jarre ;
e La fréquence de rotation ;

e Le rayon de la bille.

En plus, nous avons, pour des angles de rotations (a et 0), aussi d’autres paramétres
geométriques et dynamiques qui peuvent avoir une influence sur les forces créées lors du

processus du broyage, entre autres :

e La longueur de la jarre
e Le diamétre de la bille

e Les vitesses angulaires
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4.2 PROGRAMME DE CALCULE :

En utilisant le langage Matlab, un programme de calcul a été élaboré, ce dernier est
basé sur la variation des différents parametres et particulierement les rayons de la jarre et de

la bille, qui ont une influence sur la mécanosynthése.

Ce programme est régi par plusieurs étapes a savoir :
e Introduction des données des constantes ;
e Une boucle de variation des différents paramétres cités auparavant ;
o Extraire les trajectoires que fait la jarre dans les trois axes ;
e Calcule de la vitesse et de I'accélération de la jarre sur les trois axes ;
e Extraire les trajectoires que fait la bille a I'intérieur de la jarre ;
e Calcul de la vitesse et de I'accélération de la bille ;
e Calcul de I'énergie cinétique de la bille ;

e Affichage des résultats.
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4.3 ORGANIGRAMME DE CALCULE :

Début

Entrée des données et les parametres de

la bille et la jarre

La jarre La bille
L’énergie cinétique de la
bille E.
Le déplacement] La vitesse L'accélération Le déplacement La vitesse L'accélération
X Vy; Ay Xp Vo Axy
YJ‘ VYJ’ Avj Yb Vb Ayb
Zj VZJ AZJ’ Zy Vzp Azp

Afficher les résultats

Fin
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4.4 LES RESULTATS DE L’ETUDE DU MOUVEMENT DE LA JARRE :

4.4.1 Les trajectoires de mouvement de la jarre du broyeur mécanique :

Le modéle mathématique décrit dans le chapitre deux, et en particulier I'équation.
(2.7), a été utilisée pour simuler le mouvement de la jarre. Les trajectoires par rapport au
centre de gravité de la jarre désigné par (le point Csur les figures. 2.7 et 2.8) sont illustrées
dans la figure. (4.1), tandis que les données du modeéle utilisees dans la simulation sont
présentés de suite :

e Le Rayon de la jarre, R=1,9 cm
e La longueur de la jarre, Lv =5,8 cm

e Le Rayon de la bille, R,= 6,3 mm

e Lalongueur de la tige, L= 10 cm
e La fréquence du broyage, ® =120rad /s

e [’amplitude angulaire, = 15°

L’amplitude angulaire dans le repere relatifa,= 15°

Les résultats du modele ont été comparés avec les résultats expérimentaux obtenus
par Caravati etal. (1999) [62] et Delogu et al. (2000) [40]. On voit que le modéle reproduit
bien les données de I’expérimental, sauf pour le plan XY. Dans ce cas, la différence entre les
résultats du modéle et les données expérimentales sont dues a la négligence des ressorts qui
représentent les forces viscoélastiques.

Les graphes suivants montrent les trajectoires que fait la jarre durant le processus du
broyage suivant les trois plans orthogonaux :

e Leplan (X2)
e Le plan (XY)
e Leplan (Y2)
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Le but, est de connaitre la trajectoire de la bille & 'intérieur de la jarre dans les trois

plans orthogonaux

A. Au plan (X2) : B. Au plan (XY) :

Repére absolu 1ié & la jarre
Plan: X-Y

Fepére absolu lié & 1a jare
Plan: X-Z

0,01 0,02 0,03 0,04 0,05

C. Au plan (Y2

Repéra absoly 1ié 'l jorre
Plan: Y-Z

—— T 1t T T T — 1 T T T
-0,006 -0004 -0002 O 0,002 0,004 0,006
Y, (m)

Figure 4.2 : Les trajectoires que fait la jarre dans trois plans : A) (X2Z), B) (XY),C) (YZ2)
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4.4.2 La variation de la vitesse de la jarre :

En tenant compte I’équation (2.7) du déplacement de la jarre, sa dérivée par rapport
au temps a été utilisée pour simuler les allures de la vitesse de la jarre. Toujours au centre de
gravité de la jarre désigné par (le point Csur les figures. 2.7 et 2.8) sont illustrées dans les
figures. (4.2), en gardant toujours les mémes parametres qui ont été pris en considération lors

de I’étude du déplacement de la jarre.

Les graphes suivants nous montrent la forme de la vitesse que fait la jarre durant le

processus du broyage dans les trois plans :
e Le plan (X2)

e Le plan (XY)
e Leplan (Y2

L’objectif principal est de connaitre la vitesse linéaire et angulaire de la bille en

mouvement a I'intérieur de la jarre par rapport au trois plans relatifs liés a la jarre.

A. Au plan(X2) : B. Au plan (XY) :
Vz en fonction de Vx Vy en fonction de Vx
15 T T T T T 1 T T T T
08
1+
06
04
05F
02
= 3
0.2
05}
04
06
At
08
1.5 -1
-4 3 2 1 0 1 2 3 4 4 3 2 1 0 1 2 8 4
Vx[m/s] Vx[m/s]
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C. Au plan (Y2
Vz en fonction de Vy
15 T T T
! / o _\\ T
-~ \
~ \
05} e \ 1
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Figure 4.3 : Les formes de vitesse que fait la jarre durant son déplacement aux 3 plans : A)
(X2), B) (XY),C) (Y2)

4.4.3 La variation de I’accélération de la jarre :

En tenant compte I’équation (2.8) la vitesse de la jarre, sa dérivée par rapport au

temps a été utilisée pour simuler les allures de son accélération.

Toujours au centre de gravité de la jarre désigné par (le point Csur les figures. 2.7 et
2.8) sont illustrées dans la figure (4.4), en tenant en compte les mémes parametres du broyage

qui ont été pris en considération lors du déplacement de la jarre.

Les graphes suivants nous montrent la forme de I’accélération que fait la jarre durant

le processus du broyage toujours dans les trois plans au cours d’un certain temps de quelques

secondes :
e Le plan (X2)
e Le plan (XY)
o Leplan (Y2)

Ces courbes ont été obtenues en fonction du temps, on sait que lorsque la vitesse
d’un corps en mouvement est constante, son accélération est bien nulle. En plus, ces allures de

'accélération nous permets aussi de déterminer I'accélération de la bille.
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A. Au plan (X2) : B. Au plan (XY) :
100 200 -
50_
] 100
- Repére absolu 1ié é la jarre . Fepére absolu lié & lg jarre
5 Plan X-Y S Plan; X-Z
E 0] g
5] 3
| 04
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C. Auplan (Y2) :
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100 ~
o Fepére absolu 1ié & la jarre
1
b Plan:Y-Z
E
R
u_
=100 4
L A L I R |
-100 =50 0 50 100
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Figure 4.4 : Les formes d’acceélération que fait la jarre durant son déplacement aux 3 plans :
A) (X2), B) (XY),C) (Y2Z)
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4.5 LES RESULTATS D’ETUDE DU MOUVEMENT DE LA BILLE :
4.5.1 Les trajectoires de la bille a Pintérieur de la jarre :

Une fois le mouvement de la jarre est correctement simulé, en tenant compte de
l'algorithme pour évaluer l'apparition des impacts entre la bille et la paroi de la jarre, nous

analysons la solution des équations qui décrivent le mouvement de la bille dans la jarre.

Les valeurs des parametres du modéle utilisés dans la simulation du mouvement de la
bille dans le broyeur vibratoire type Spex 8000 sont :

e Le module de Young, y=20,6.10"Pa

Coefficient de poisson, v = 0,29

Constante de la dissipation visqueuse, A =10

Le coefficient de frottement statique de Coulomb, p = 0,5

Le coefficient du frottement de roulement,lyo; = 10°

Le coefficient d'amortissement dans le sens tangentiel, Y= 100 Hz

Les graphes suivants montrent les trajectoires que fait la bille a I'intéricur de la jarre

durant le processus du broyage suivant deux plans :

e Leplan (Y2)
e Le plan (XY)
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A. Le plan (Y2) :
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Figure 4.5 : la trajectoire que fait la bille suivant le plan (YZ)

B. Le plan (XY) :
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Figure 4.6 : la trajectoire que fait suivant le plan (XY)
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Les projections des trajectoires, de la bille sur le plan XY (la génératrice de la jarre)
et YZ (la base de la jarre), respectivement, pendant 1,5s du mouvement sont représentées sur

les figures (4.5, 4.6) Comme prévu.
Ces résultats mettent en évidence que les collisions de la bille avec la paroi de la
jarre engendrent un mouvement aléatoire a I'intérieur de la jarre qui est nécessaire aux chocs

de la poudre par la mécanosynthese.

45.2 : La vitesse de la hille :

WV en fonction de t

¥[m/s]
I

0 0.5 1 1.5
t[s]

Figure 4.7 : La variation de la vitesse de la bille

Cette figure montre la variation de la vitesse de la bille en fonction de la fréquence
du choc, ici on remarque que la vitesse est maximale (7,57m/s) cela correspond u a une
fréquence de (0,145 1)
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Figure 4.8 : La vitesse de la bille en fonction du taux de collision

La fréquence de distribution de la vitesse d'impact (cet est a dire, le rapport entre le
nombre de collisions se produisant a une vitesse spécifique et le nombre total de collisions),

est représentée sur la figure 4.8.

Elle a été prise a partir d’un travail d’un auteur ou il a pris une plage de fréquences
de rotation (entre 90 et 130 rad/s) parmi les paraméetres du broyage utilisés.
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Figure 4.9 : Distribution statistique du module de vitesse d'impact [64]
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Une Analyse statistique du nombre de collisions permet d'établir que le module de la
vitesse d'impact varie d'une valeur minimale de 0,09 m/s & une valeur maximale de 7,61nvs,
tandis que la vitesse d'impact moyenne est d'environ 4,168 nVs avec un écart type de 1,46 nvs

comme le montre la figure (4.9)

4.5.3 L’accélération de la bille :

On a obtenu les résultats de I'accélération en dérivant I'équation de la vitesse citée
avant (2.8).Nous remarquons que I'accélération de la bille peut atteindre une valeur maximale
de 720 nvs? allons jusqu'a 760 m/s2

Cette allure est conséquente du mouvement aléatoire de la bille et les vitesses de
collision avec le voisinage (bille-paroi plane) ou (bille-paroi courbée) a I'intérieure de la jarre

comme il est montré sur la figure 4.10.

A en fonction de t
200 T T

00 - .

600 .

500 .

200 | .

a[m/s?]

300 -

200 .

i) AU IR

t[=]

Figure 4.10 : La variation de I'accélération de la bille
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4.6 L’ENERGIE CINETIQUE DE LA BILLE :

L'énergie cinétique de la bille varie en fonction du temps ainsi que sa vitesse, comme

il est représenté dans la figure (4.11, 4.12) et sachant que :

e La longueur de la jarre, Ly=5,8cm ;
e Le rayon de la jarre, R=1,9 cm
e Le rayon de la bille, Ry= 6,3mm ;

e La fréquence de broyage, w = 120 rad/s.

4.6.1 L’énergie cinétique de la bille en fonction de sa vitesse :

Ec en fonction de V
0-2 L] L} L] L] 1] 1] L]

0.18

0.16

0.14

0.12

0.1} # i

Ec[j]

0.08
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Figure 4.11 : L’énergie cinétique de la bille en fonction de sa vitesse

D'aprés cette figure, nous remarquons que la courbe de l'énergie cinétique de la bille
est proportionnelle a sa vitesse de déplacement a I'intéricur de la jarre comme le montre la
figure 4.11.

En effet, la vitesse de choc de la bille dépend de sa masse, ce qui résulte d'une

augmentation de I'énergie cinétique de la bille.
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En plus, I'énergie cinétiqgue est liée au diamétre de la bille (12,6 mm) ou le choix du
matériau est l'acier dur inoxydable. Les résultats obtenus de la variation de I'énergie cinétique

sont en comparaison avec ceux de lauteur C. Suryanarayana [06].

La détermination de I'énergic cinétique est nécessaire pour I'intensit¢ et I’efficacité

du broyage de la poudre a I'intérieur de la jarre.

4.6.2 : La variation de I’énergie cinétique en fonction du temps de broyage :

Ec en fonction de t
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Figure 4.12 : L’énergie cinétique d’impact de la bille en fonction du temps de broyage

La figure 4.12 montre la courbe de I’énergie cinétique d’impact de la bille qui varie
en fonction du temps dans un intervalle défini (1-1,5s), ce qui est remarquable dans cette

courbe que I’énergie cinétique est variable, elle peut atteindre un maximum de 0,19 J.

La méme courbe nous montre aussi que la valeur moyenne de I’énergie est de 0,093 J
par choc a été calculée. Cette valeur est en bonne corrélation avec I'expérimental rapporté par
Delogu (1999) [40], et elle est similaire a d'autres résultats rapportés dans la littérature (cf.
Davis et al, 1988 [63] ; Maurice et Courtney, 1996 [53] ; Caravati et al, 1999. [62])
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D'autre part, la différence d'énergie cinétique avant et aprés le choc ne peut étre
dissipée entierement dans le matériau, sous forme de défauts, une dissipation d'énergie par

effet de joule est a considérer au niveau de la surface de la bille.

C’est pour cette raison, qu'on assiste a des élévations de températures locales dans
l'enceinte de broyage qui est la jarre dans notre cas ou, ce phénoméne est habituellement

connue par le processus mécanique d'élaboration des nanomatériaux.
4.7 LA FREQUENCE D’IMPACT DE LA BILLE A L’INTERIEUR DE LA JARRE :

La figure 4.13 représente la fréquence d'impact ou le nombre de collisions de la bille
en fonction du temps, cette fréquence est liée aux conditions de natalitté et du taux de

mortalité figurant dans la balance de la population (3.7).
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Figure 4.13 :L'évolution temporelle de la fréquence de l'impact de la bille [64]

On notera qu’apres une période transitoire d'environ 34 s, la fréquence de limpact
atteint une valeur stable de lordre de 142 Hz (& savoir, les impacts s™). On souligne aussi
qu’aprés un certain temps critique, au cours de laquelle de grandes oscillations se produisent,

le systeme atteint un régime de broyage stationnaire.
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4.8 LE RAYON DE LA SURFACE DE CONTACTE (BILLE-PAROI) :

La figure suivante montre le rayon du contacte de la bille avec la paroi interne de la

jarre en fonction du taux de collision de la bille :

Rayon de contact hille-paroi, { mm)

0.85

0.80

F: Point max

Pzroi plane er P{0.145,0.681)
Paroi courbée er P0.945,0.331)

e

0.040

10.00 2000 2000 <2200 5000 €000 ¥0.00 8000 90.00 100.00

Taux de coflision de Ia bille, (%)

Figure 4.14 : rayon du contacte de la bille avec la paroi interne de la jarre

Le rayon de la surface de contacte de forme plane est, plus grand que celui de la

surface de forme courbée (la génératrice du cylindre), en plus le rayon du contacte varie

proportionnellement a la vitesse de la bille cela explique qu’on a une grande énergie cinétique

de choc de la poudre.




Chapitre 4 : résultats et discussion

4.9 ETUDE COMPARATIVE :

4.9.1 Comparaison de la vitesse et de I’énergie cinétique de la bille en variant le

parametre de la frequence du broyage w:

Les figures (4.15 et 4.16) représentent la variation de la vitesse et de I’énergie

cinétique de la bille respectivement en fonction de la vitesse angulaire du broyeur.
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Figure 4.15 : variation de la vitesse de la bille en fonction de la vitesse angulaire w
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Figure 4.16 : variation de I’énergic cinétique de la bille en fonction de la vitesse angulaire w

D’apres les figures (4.15 et 4.16) on remarque que la vitesse et I'énergie cinétique de
la bille varient proportionnellement & la vitesse angulairew, en outre I'énergie cinétique
dépend de la vitesse de la bille, donc cette énergie est importante dans le choc et I'efficacité
du broyage de la poudre. D’autre part si on continue a augmenter encore plus la vitesse

angulaire, on remarquera une diminution du mouvement de la bille.
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4.9.2 Comparaison de la vitesse de la bille envariant le rayon de la jarre R;:

La figure 4.17 représente la vitesse de la bille en fonction de la variation du rayon de

la jarre pour une vitesse angulaire qui est égale a 120 rad/s.
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Figure 4.17 : variation de la vitesse de la bille en fonction du rayon de la jarre

On remarque d’apres cette figure que la vitesse de la bille diminue
proportionnellement avec le rayon de la jarre. Ceci explique, que la jarre présente un volume
d’espace important d’ou la trajectoire de la bille augmente donc une faible énergie cinétique

de choc de la poudre a I'imtérieur de la jarre.
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4.9.3 Comparaison de la vitesse de la bille en variant le rayon de la bille Ry :

La figure 4.18 représente la vitesse de la bille en fonction de la variation de son

rayon pour une méme vitesse angulaire qui est égale a 120 rad/s.
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Figure 4.18 : variation de la vitesse de la bille en fonction du rayon

D’apres cette figure (4.18) on constate que la vitesse diminue proportionnellement a
son diametre (2x R,), par contre son énergie cinétique augment proportionnellement au
diametre de la bille, ce qui résulte une énergie du choc importante au broyage de la poudre et
une grande dissipation d’énergie sous forme de chaleur au cours du broyage par le procédé de

mécanosynthése.
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4.10 Conclusion :

Un modéle pour la prédiction de la performance du broyage du broyeur vibratoire a
été développé. Le modeéle, qui décrit quantitativement le broyage, montre que les trajectoires

de la bille ont un comportement désordonné.

D’autre part, il a été constaté qu’apres un temps relativement faible le systéme atteint

des conditions stationnaires et une stabilisation de la frequence d'impact se produit.

Lorsqu’une configuration typique du broyeur est prise en compte, la vitesse d'impact

moyenne est d'environ 4,186 ms™* alors que I'énergie d'impact moyen est d'environ 0,09 J.

L’augmentation de la fréquence de rotation entraine une grande vitesse de choc de
la bille, mais elle diminue en fonction de son diamétre, elle diminue également en fonction
du diamétre de la jarre. Le choc de la bille est moins faible par rapport a la génératrice du
cylindre, le choc de la bille devient de plus en plus puissant au fur et a mesure que la bille

atteint la base du cylindre.

La sensibilitt du modéle par rapport a la variation de la fréquence de broyage a été
étudiée. Les résultats de l'analyse de sensibilité ont montré qu'une augmentation monotone de
tous les parametres dynamiques du modéle (c’est a dire, la vitesse d'impact, I'énergie,
fréquence, etc.) se produisent lorsque la fréquence du broyage de la poudre est augmentée.

L'énergie d'impact était identifice comme le parametre le plus sensible.
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Conclusion Générale

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

nombreuses lacunes concernant ce procédé de broyage.

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

la mécanosynthese.

Ce travail a été consacré a l'étude d'un broyeur vibratoire fonctionnant avec une jarre
contenant une ou plusieurs bille qui fait un mouvement de va et vient congu a ['‘élaboration
des nanomatériaux par la technique de mécanosynthése en tenant compte de plusieurs
paramétres de broyage dans le but de déterminer les trajectoires de la jarre ainsi que de la
bille, déterminer aussi la vitesse du choc de la bille sans oublier son énergie cinétique qui se
créent lors du choc de la bille avec une autre bille ou du choc de la bille avec la paroi interne

de la jarre .

En effet, cette étude consiste a faire varier quelques parametres de type géométrique
et dynamique qui influent sur le mouvement de la bille, & savoir : son diamétre, la longueur et
le rayon de la jarre, la vitesse de rotation de la tige dont la jarre se fixe a lextrémité, ainsi

que son angle de rotation.

Ce type de broyeur présente plusieurs avantages par rapport a d’autres broyeurs
mécaniques utilisés en mécanosynthése car, le mouvement de la bille s’effectue dans les
trois plans orthogonaux lié a la jarre, ceci implique que la bille a plus de degrés de liberté au
choc mécanique de la poudre avec la paroi de la jarre, par conséquent une grande intensité et

une efficacité du broyage.
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