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Introduction générale

Depuis une trentaine d'années, les matériaux nanostructurés (ou nanomatériaux)
connaissent un intérét grandissant, en raison de leurs propriétés physiques souvent plus
intéressantes que celles des matériaux massifs de méme composition, et aussi en raison
de la taille nanométrique des cristallites et du volume important d'interfaces (jusqu'a
50 %), qui confeérent au matériau des propriétés physico-chimiques particulieres et

ouvrent des champs d'applications nouvelles.

L’¢élaboration de ces matériaux a nanograins repose sur des voies d’élaboration
extrémement variées. Parmi ces modes de synthese, on cite le broyage a haute énergie
(ou mécanosynthese) qui a connu un véritable essor. Cette technique consiste a agiter
plus ou moins violemment une poudre et des billes contenues dans une enceinte. Sous
l'effet des collisions, les grains de poudre sont alternativement déformés
plastiquement, fracturés et recollés les uns aux autres,conduisant a un mélange des
différents constituants. Ces trois phénomenes sont a l'origine de 1'obtention d'une
structure nanocristalline. Le broyage agit par chocs et/ou par frottements des billes sur
la poudre. La puissance de ces collisions est directement liée aux parametres du
broyeur utilisé tels que la vitesse de broyage, le rayon des billes ainsi que le rapport
masse bille/poudre. On aura par conséquent de différentes valeurs de température qui

peuvent influencer la nature du produit final.
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Notre travail est basé sur le calcul de ces différent

faisant varier les parametres du broyage.

Le plan de ce mémoire se présente de la fagon suiva

» Le premier chapitre est consacré
nanomatériaux et leurs modes d’

mécanosynthese.



Dans le deuxi¢me chapitre, on donne un rappel général sur le transfert
thermique avec ses différents modes de transfert ainsi que les équations
les régissant.

Nous exposons dans le troisieme chapitre I’étude cinématique d’un
broyeur planétaire et 1’aspect thermique en mécanosynthese.

Enfin, dans le dernier chapitre, nous avons développé un programme
numérique pour le calcul de la température locale, et discussion des

résultats et des graphes obtenus.
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Partie 1 Nanomatériaux

1. Introduction :

Les propriétés des matériaux cristallins, métalliques ou céramiques, varient, tres
fréquemment selon la taille des grains, ce dont les ingénieurs ont depuis longtemps fait usage
lorsqu’il s’est agi par exemple d’améliorer la limite élastique et les propriétés de rupture.

Ces variations ont été longtemps limitées par les technologies d’élaboration des matériaux dont

les tailles de grain restaient supérieures au micrometre.

Les nanomatériaux et les matériaux nanostructurés sont des solides dans lesquels un parametre
au moins, tel que 1’orientation du réseau cristallin, la composition chimique ou la densité
atomique varie sur une échelle de 1’ordre de quelques nanomeétres. Ces matériaux peuvent ainsi

se présenter sous diverses formes selon la dimensionnalité du caractére nanostructuré.

On peut distinguer nanoparticules, films minces et multicouches, poudres nanostructurées
(particules microniques constituées de grains nanométriques), alliages nanocristallins
(nanograins cristallins au sein d’une matrice métallique amorphe), clusters dispersés dans une
matrice, .... De par I’effet de confinement, ces matériaux recelent une proportion atomique
importante comprise dans les surfaces (nanoparticules), les interfaces (multicouches,

nanocristallins) et au sein des joints de grains (poudres nanostructurées); ils possedent des
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2. Description et définitions

2.1 Définition des nanomatériaux

On retient la définition suivante : un nano-matériau est composé ou constitu¢ de nano-objets
(dont la taille est comprise entre 1 et 100 nm) qui présentent des propriétés spécifiques de
I’échelle nanométrique.

Les nano-objets peuvent se présenter sous la forme de particules, fibres ou tubes (on parle de
charges ou renforts), de couches minces ou de constituants structurals. Les nano-tubes de
carbone, de par leurs propriétés mécanique, électronique, piézoélectrique, etc. Exceptionnelles
font partie d'une catégorie d'objets a part tant leur potentiel d'applications est tres vaste.
Les nano-objets sont utilisés soit en tant que tels (comme catalyseur, transporter des
médicaments, etc.), soit en vue d’¢élaborer des matériaux. Ces matériaux peuvent étre regroupés
selon 3 familles de produits :

e les matériaux nano-chargés ou nano-renforcés,

e les matériaux nano-structurés en surface,

e les matériaux nano-structurés en volume.

2.2 Les familles de produits par nano-objets

i) Les nano-chargés ou les matériaux nano-renforcés
Les nano-objets sont incorporés ou produits dans une matrice pour apporter une nouvelle
fonctionnalité ou modifier des propriétés mécaniques, optiques, magnétiques ou thermiques

(dans des produits cosmétiques, dans des vernis, peintures, béton, encre ¢@mpgimerie, etc.).Les
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e les pigments colorés organiques et minéraux pour les peintures et vernis |
e les nano-particules de dioxyde de titane comme protection au rayonnement
ultraviolet dans les crémes solaires.
Cette catégorie de nanomatériaux inclue également les nano-chargés naturels tels que par

exemple 1’argile, la cellulose, ou encore le calcaire.

ii) Les matériaux nano-structurés en surface

La réalisation d'un revétement a partir de nano-couches élémentaires ou de multi
nanocouches permet de doter la surface de propriétés préalablement déterminées (résistance a
1’érosion, résistance a I’oxydation, revétements hydrophobes, résistance a I’abrasion, etc.) ou de

lui conférer de nouvelles fonctionnalités en termes :

o d'aspect ;

° de dureté ;

o d'adhérence (tribologie) ;

° de résistance a la corrosion ;

o de propriétés optiques et/ou €lectroniques.

Les procédés de fabrication s’appuient sur des principes de dépot physique (PVD, faisceau
d‘électrons, ablation laser...) ou chimique (CVD, épitaxie, sol-gel,...). Ce dernier procédé

d’élaboration se préte particulierement bien a la fabrication de ce type de reyvétements.

Actuellement, le développement de cette catégorie de
d’industrialisation.
De tels revétements existent déja, par exemple pour :

e  colorer des emballages en verre ;

VERSION
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Chapitre I Nanomatériaux et Mécanosynthése

iti)  Les matériaux nano-structurés en volume

Ce sont des matériaux qui, par leur structure intrinséque nanométrique (porosité,
microstructure) bénéficient de propriétés physiques particulieres (céramique plus ductile par
exemple, propriétés optiques, diélectriques améliorées) et parfois d'une grande surface d'échange
(céramiques mésoporeuses par ex.).
Le raffinement de la microstructure, jusqu'a obtenir une nanostructure, peut étre obtenu par forte
déformation du matériau. Les deux principaux verrous technologiques qui peuvent limiter
aujourd’hui leur développement et leur usage sont la stabilité de la nanostructure a haute

température et les procédés de fabrication.

3. Classification
Les nanomatériaux sont regroupés selon leur dimensionnalité proposée par Siegel [1] :
. On distingue ainsi (figure-1) les nanostructures 0-D (clusters d’atomes), 1-D (multicouches

monocristallines), 2-D (surcouche polycristalline) et 3-D (matériaux nanophasés).

MATERIAUX
NANOSTRUCTURES

0-Dimension 1-Dimension 2-Dimensions 3- Dlmensmns
RO [

o O o | mrzzyz




3.1 O-Dimension : Clusters d’atomes

Cette catégorie regroupe les clusters d’atomes ou les nanoparticules généralement obtenus a
partir d’une phase vapeur sursaturée. Le terme cluster est généralement réservé aux particules
les plus petites contenant moins de 104 atomes ou molécules.
L’étude des propriétés chimiques et physiques des clusters revét un tres grand intérét
scientifique dans le sens ou elle permet d’explorer la transition progressive des systémes
atomiques ou moléculaires vers la matiere condensée. Les clusters fournissent en effet un
systéeme unique pour la compréhension de mécanismes tels que la nucléation, I’adsorption ou les

transitions de phases.

3.2 1,2-Dimension(s) : Films minces et multicouches

Dans cette catégorie sont regroupés les matériaux a nanocouches, dans lesquels la dimension
nanométrique caractérise 1’épaisseur du revétement formé d’un composé monocristallin (1
dimension), ou polycristallin (2 dimensions).

Si on fait croitre plusieurs films minces monocristallins d’épaisseurs nanométriques, on parle
alors de matériaux multicouches. Ils sont produits par les méthodes classiques d’élaboration de
films minces (électrodéposition, « molecular beam epitaxy ») modifiées pour permettre la
déposition alternée de matériaux différents. Leur caractéristique principale est la haute densité
d’interfaces. Les multicouches composées de couches monocristallines possédant la méme
structure cristalline présentent alors aux interfaces un arrangement atomique parfait et sont

appelées superréseaux. En dehors de ce cas idéal, 1’épaisseur des interfaces sera d’autant plus

large que la solubilité mutuelle entre les matériaux de chacune des couches sera grande. Dans

et présentant des distributions de voisinages.



Selon le matériau et la technique d’élaboration, les joints de grains présentent des épaisseurs
variables pouvant aller d’une a plusieurs couches atomiques. Le rapport surface/volume apparait
ainsi d’autant plus important que la taille des grains est petite. Pour des tailles de grains de 100,
10 et 5 nm, la fraction d’atomes localisés aux interfaces est typiquement de 1-2%, 10-15% et 20-
30% respectivement.

Notons que quelle que soit 1a technique d’¢élaboration, les nanomatériaux obtenus sont
caractérisés par la présence de nombreux défauts a toutes les échelles. A 1’échelle
macroscopique, des inhomogénéités chimiques et structurales, ainsi que des pores et des
fissures peuvent apparaitre. A I’échelle microscopique, on peut observer des lacunes, a I’échelle
atomique, des mmpuretés générant des variations dans la matrice chimique et des défauts
linéaires ou planaires. Il faut donc étre conscient que la configuration de grains parfaitement
cristallisés séparés par des joints de grains désordonnés n’est qu’une représentation idéale et que
la validité des modéles théoriques ne peut étre réelle que si elle prend en compte les remarques

précédentes.

4. Joints de grains

Les joints de grains comme les représente la figure (1.2) sont des ¢léments majeurs
constitutifs des matériaux cristallins. Ils jouent un réle important dans les propriétés de ces
matériaux d'autant plus que la taille des grains diminue. Lorsque le nombre de dislocations est
faible, elles interagissent peu entre elles, la déformation plastique est seulement facilitée. Si le
nombre de dislocations augmente, des mouvements vont étre bloqués, 1l y a alors durcissement
par écrouissage.

Les joints de grains empéchent les plans de glissement faciles de se prolonger d'un grain a

traction qu'un monocristal)

Fig. (I.2) Joints de grains a la surface
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Chapitre I Nanomatériaux et Mécanosynthése

5. Quelques propriétés des Nanomatériaux
Depuis une trentaine d'années, les matériaux nanostructurés (ou nanomatériaux) connaissent
un intérét grandissant, en raison de leurs propriétés physiques souvent plus intéressantes que

celles des matériaux massifs de méme composition, parmi ces principales propriétés on cite :

5.1 Propriétés mécaniques
» Limite élastique
La limite élastique R, des matériaux cristallins dépend fortement de la taille du grain. Il
s’agit 1a d’un fait d’expérience de tout temps reconnu, qui est quantifié par une loi qui est sans
doute celle qui est la plus généralement observée en métallurgie physique, la loi de Hall-

Petch[2] :

— k112
Ry = R + kd=h (L.1)
Avec Ry :  limite élastique du monocristal ;
k :  coefficient ;
d : diamétre du grain.
» Rupture

Plus un métal est constitué de grains fins plus 1l est dur, car les forces de liaison entre  les
grains sont fortes lorsque leur taille est faible.
La contrainte de rupture & d’un matériau en régime ¢€lastique linéaire est donnée par la

relation:

or= Kio/Ec/2

Avec :
E :module d’Young ;
Kic : facteur d’intensité de contrainte critique dy.

C :taille du défaut critique.
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Lorsque d décroit, a7 croit car C a tendance a varier comme la taille de grain. Ces principes

trouvent une application trés remarquable dans le domaine des nanocomposites céramiques.

» Superplasticité
La réduction de la taille de grain est également de nature a induire un comportement
superplastique, ¢’est-a-dire des déformations sans rupture de 1’ordre de 100 %, voire
1 000 %. La superplasticité est en effet un comportement pour lequel le glissement aux joints de
grains, accompagné, pour éviter la formation de pores aux points triples entre grains, de
diffusion aux joints et a proximité des joints, ’emporte sur la déformation plastique

intragranulaire.

5.2 Propriétés ferromagnétiques

Réduire la taille d’une particule jusqu’a 1’échelle nanométrique implique des changements
dans son comportement magnétique, qu’il s’agisse d’une particule 1solée, dispersée dans une
matrice magnétique ou non magnétique, ou appartenant a un agrégat de particules.
Le comportement magnétique d’une particule nanométrique apparait ainsi plus sensible que
celui d’une particule massive aux perturbations extérieures (influence magnétique des particules

voisines, température, champ extérieur, phénomenes d’adsorption en surface).

6. Intéréts des Nanomatériaux en Aéronautique
Les nanomatériaux ont été largement étudiés au cours de cette derniére décennie en raison
des applications potentielles extrémement variées. Ils intégrent plusieurs domaines, allant du

magnétisme a D'optique en passant par la chimie, 1’industrie aéronautique et automobile,

I'énergie, le textile, ainsi que I’environnement et la santé.

Dans le domaine de 1’aéronautique 1ils sont de plus en plus utj§i§Js%s
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améliorer la performance et la 1égereté des matériaux de strjtyr @/Cgonc on a intérét a

structure la plus légere possible, réduire le cycle de

d’assemblage, améliorer la durée de vie, la performancé
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D’ailleurs I’un des objectifs majeur est d’augmenter la résistance a la température des pieces, de

fagon a diminuer voire éliminer (solution idéale) les circuits de refroidissement pour gagner en

énergie, rendement et performance.

La recherche visée a moyen terme est d’améliorer des procédés de dépots de surface réalisés sur

pieces mécaniques. Les principaux revétements intéressants ont un réle de :

>

s
s
s

protection mécanique ;
protection contre la corrosion ;
protection contre les agressions chimiques ;

barriere thermique.

A long terme, la recherche vise les matériaux métalliques ou composites a matrice céramique,

métalliques ou polymere a forte valeur ajoutée. Addition de nanotubes de carbone pour

améliorer le coefficient de frottement.

L’addition de nanotubes de carbone dans la matrice composite permet d’améliorer la

conductivité thermique.

7. Les procédés de fabrication des nanomatériaux

L’élaboration des matériaux nanostructurés repose sur des techniques d’élaboration

extrémement variées. Parmi ces modes de synthese, on peut citer entre autre la technique sol-

gel, la consolidation et densification, ainsi que la mécanosynthése. Cette derniere est la

technique la plus répondue actuellement Compte tenu de sa simplicité, sa fiabilité ainsi que sa

réalisation qui est peu colteuse comparant aux autres techniques. On s’est alors intéressé sur

cette technique qu’on va la détaillé dans la partie qui suit.

&
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Partie 2 Meécanosynthese

1. Introduction :

Le broyage a haute énergie permet de synthétiser, a température ambiante, des matériaux
organisés a l'échelle nanométrique, de 1’ordre de 1nm a 100nm  difficiles, voir impossibles a
obtenir par des méthodes classiques telles que la fusion-solidification.

Deux terminologies sont employées pour définir le broyage a haute énergie : on parle de
mécanosynthese ("mechanical alloying" en anglais), quand les poudres initiales ont une
composition différente de celle(s) d'arrivée, et de "mechanical milling", dans le cas contraire.

Outre la synthése des matériaux, la mécanosyntheése est un moyen d’induire des réactions
chimiques, de modifier la réactivit¢ chimique des solides et d’induire des transformations de

phases : amorphisation, transformation allotropique, transformation ordre-désordre.

2. Historique :

Contrairement au broyage classique utilisé depuis la Préhistoire pour réduire en poudre des
matériaux, la mécanosyntheése est une nouvelle méthode de synthése qui a été développée par J.
Benjamin [3] dans les années 60 afin de disperser de trés fines particules d'oxydes (O.D.S. =
Oxide Dispersion Strengthening) dans une matrice métallique, dans le but d'améliorer ses
propriétés mécaniques et produire des alliages a base de fer pour 1’industrie aérospatiale.

Cette technique a montré sa capacité a synthétiser une variété de phases d’alliage en

équilibre ou hors équilibre a partir d’alliages parents ou de poudres glémefiairegA La phase hors

équilibre synthétisée peut étre alors décrite par une na

@tﬁé&%ﬁé&%

ont montré les potentialités de la mécanosyntheése dans M8 domaine de 1’amorphisation a 1

supersaturée, une phase cristalline métastable.

Depuis les années 80, suite aux travaux de Yermakov etgzrg

induites par mécanosynthese.
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Le probleme de la fabrication de nouveaux matériaux (amorphes, alliages immiscibles,
nanomatériaux, phases hautes températures, etc.) a une échelle industrielle tient a leur
métastabilité qui impose des techniques de synthese qui limitent les quantités produites. Par
exemple un broyeur de type laboratoire utilise entre 1 et 10 grammes tandis le broyeur de type
industriel peut utiliser jusqu’a une tonne. La mécanosynthése, de mise en oeuvre aisée, devrait
permettre un passage de 1’échelle du laboratoire a 1’échelle industrielle malgré le faible
rendement énergétique de cette méthode d’élaboration. Pour ces deux raisons, métastabilité et
applications envisageables, la synthése par voie mécanique fait 1’objet de nombreux travaux
destinés a caractériser ce procédé et a comprendre les mécanismes selon lesquels des matériaux

aussi variés peuvent étre produits.

3. Principaux éléments de la mécanosynthése

Deux éléments sont nécessaires pour élaborer des matériaux par mécanosynthese :
1. Des poudres élémentaires constituant la poudre a élaborer.
2. Un broyeur constitué de :

e un moyen de choc : des billes ou des barreaux suivant la technique adoptée.

e un type de mouvement permettant des chocs successifs : chocs aléatoires par les
palettes (cas des attriteurs), ou mouvement de collage —décollage dans le cas des
broyeurs (planétaires, horizontaux et vibratoires).

e un container dans lequel se fait la mécanosynthese (des jarres) dans le cas d’un
broyeur planétaire, (des cylindres) dans le cas d’un broyeur horizontal, attriteur

ou vertical, (des cellules) dans le cas des broyeurs vibratoireg
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4.1 L’attriteur
Largement utilisé dans 1’industrie pour réduire la taille des particules ou homogénéiser
les poudres, ce broyeur permet de traiter de grandes quantités de poudres.
L'attriteur, dans lequel plus de 1000 billes de 0,2 a 1 cm de diameétre sont maintenues avec la
poudre dans un caisson vertical et sont agitées par des éléments fixés a l'axe, qui tourne (figure
3). Le broyage agit uniquement par frottements des billes sur la poudre. La température
moyenne de la jarre peut atteindre 150°C.Kimura [7]. La durée moyenne d'un broyage est de

l'ordre de quelques heures.

~ T
C— -
Billes »O Q@ ———— Agitateur tournant
O ON@)
O © o O ©
O 5 O
SRl 4\0
o &

Fig.3 Schéma d'un broyeur a attrition

Cependant, ces broyeurs, bien adaptés a la production industrielle, le sont nettement moins
pour les études de Recherches et Développement. Pour ces derniers, des broyeurs planétaires
d'une capacité de 10 a 250 cm3 sont largement utilisés (essentiellement en Europe de 1'Ouest et

aux Etats unis).

années les développements les plus importants.
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4.2 Broyeur vibratoire
Le principe de ce broyeur est bas¢ sur un mouvement de vibration a haute fréquence et agit

uniquement par choc des billes sur la poudre, 1l existe deux types de broyeurs vibratoires :

a) l'agitateur SPEX : dans lequel six billes de 1 cm de diamétre sont agitées avec
la poudre dans trois directions perpendiculaires les unes aux autres (Figure 6.a). Hors chauffage
extérieur, la température moyenne du creuset est de I'ordre de 60°C. Koch [8]. L'élévation locale
de température peut atteindre 200°C. Chen. [9]. La durée moyenne d'un broyage est de 1’ordre
de 24 h.

b) le broyeur a vibrations verticales : dans lequel une bille de 2 & 7 cm de diametre
vient frapper la poudre verticalement, grace a 'entretien des oscillations verticales du socle du
broyeur par un électroaimant (Figure 6.b). Hors chauffage extérieur, la température moyenne du
creuset est de l'ordre de 30°C. L'élévation locale de température ne dépasse pas 100°C. Chen.[9]

. La durée moyenne des broyages est de I'ordre d'une semaine.

Bille E=

&+ e/

Fig.4.a schéma d’un agitateur SPEX Fig.4.b schéma d’un broyeur a Vibration verticale

4.3 Le broyeur planétaire

Les broyeurs planétaires sont congus pour un broyage ultraggiss

plus utilisés dans les laboratoires sont de types Fritsch pulfzESsl @\% . oA

CY S TERED @ 1

on dispose des jarres tournant elles-mémes dans le sens Qu R0 (figure.5.a é
VERSION

ADDS NO

18



Chapitre I Nanomatériaux et Mécanosynthése

La combinaison de ces mouvements crée un effet de frottement des billes de 1 ou 2 cm de
diametre qui restent collées contre la paroi avant d’étre renvoyées violemment par la force

centrifuge contre la paroi diamétralement opposée (fig.5.b). Les poudres sont ainsi soumises a

des effets de frottement et de choc.

Mouvement du
plateau

Force centrifuge

auel g) ep uonejoy

-Section horizontale-

Fig.5.a broyeur planétaire Fig.5.b Mouvement des billes a I’intérieur des jarres

La température moyenne de la jarre est comprise entre 50°C et 120°C, suivant la vitesse des
billes ; 1'élévation locale de température est comprise entre 60 et 300°C Eckert. [10]

Pour éviter que 1'échauffement soit trop important, le broyage est en général réalisé en plusieurs
cycles interrompus par des périodes de repos. L'état stationnaire est stabilisé aprés 24 ha 100 h
de broyage, suivant les matériaux broyés.

Pour I’expérience décrite dans le chapitre suivant, nous utiliserons un broyeur planétaire de type

PM 400. Nous en décrirons le principe et les caractéristiques de ce broyeur.

4.4 Broyeur planétaire a billes PM 400

‘ &S‘
chimiques, le verre, la céramique, les morceaux de plant€ gr?% E@?gﬁrﬁgﬁ% 1@
déchets ménagers et industriels ainsi que de nombreuseggs Epsubstarvéﬁ%ri?jﬁ broya?

a sec et a I’état humide.
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Chapitre I Nanomatériaux et Mécanosynthése

La vitesse librement sélectionnable de 30 a 400 tr/min associ¢e au diametre de 300 mm de la
grande roue solaire garantit un apport énergétique important et une excellente finesse d’analyse
en un minimum de temps.

Le PM 400 est un appareil au sol robuste, compact, avec 4 stations de broyage. Capable de
broyer jusqu’a 8 échantillons a la fois, 1l se distingue par son haut débit.

Dans sa version spéciale PM 400 MA, le broyeur se préte aussi a la mise en alliage mécanique.

1220mm

\/ 780 mm

Fig.6 Broyeur planétaire PM400
4.5 Caractéristiques du PM 400

Le tableau 1 ci-dessous présente les principales caractéristiques du broyeur planétaire a

bille PM400 :

Matériaux mou, dur, cassant, fibreux — sec ou humide
Taille d’alimentation® <10 mm

Finesse finale* <lum

Nombre de stations de broyage 40u?2

Rapport de vit. de rotation 1:-2

Vitesse de rotation maxi de la roue solaire | 30 - 400 min™

Diameétre efficace de la roue solaire 300 mm

Puissance d’entrainement 1500 W (er
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5. Principe de broyage :

Le comportement d'un matériau sous broyage dépend de ses propriétés meécaniques. Celles-
c1 peuvent évoluer au cours du broyage, et entrainer alors un changement des conditions de
broyage pouvant induire de nouvelles transformations de phases cycliques.

Lorsqu'un matériau est fragile, les grains se fracturent facilement et la poudre devient fine.

S'1l est ductile, les grains s'aplatissent pour adopter une structure lamellaire qui s'affine au cours
du temps, mais la poudre reste grossiere. Dans les deux cas, la structure finale de la poudre est
similaire : elle est constituée d'agglomérats de sous-grains nanométriques fortement
désorientés les uns par rapport aux autres.

Le broyage a haute énergie consiste a agiter plus ou moins violemment une poudre et des billes
contenues dans une enceinte ¢tanche. Sous 1'effet des collisions entre les billes ou entre les billes
et les parois des jarres, les grains de poudre sont alternativement déformés plastiquement,
fracturés et recollés les uns aux autres,conduisant a un mélange des différents constituants. C'est
le rapport des fréquences de fracture et de collage qui fixe la taille finale des agrégats de poudre.

Ces trois phénomenes sont a 1'origine de 1'obtention d'une structure nanocristalline (Figure.9)

O 1

fm SRR ity T

o
Q
§ REGISTERED 2

Fig.9 Schéma de principe du broyage a haute énergi@lkernance de‘gkﬁﬁ*@i#@l@amques,

fractures.
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La poudre subit donc, au cours du broyage, de séveres déformations plastiques qui
engendrent la formation de nombreux défauts tels que des lacunes et des dislocations.
Les dislocations se réorganisent en parois afin de former des sous-joints, et donc des sous-

grains Fecht [11], 1a taille des sous-grains diminue au cours du temps de broyage.

Or, la contrainte minimale o, nécessaire pour déformer plastiquement un matériau peut s'écrire
Hall-Petch [2] :

op= co+ki d (loi de Hall-Petch) (1.3)

Ou : op et k sont des constantes dépendant du matériau ;
d : lataille des grains.

Sous broyage, le taux de déformation plastique augmente énormément Del Bianco [12], ce
qui entraine, d'une part, une augmentation considérable de la dureté du matériau avec le temps
de broyage, d'autre part, un stockage important d'énergie. Lorsque la taille limite de grains est
atteinte, le taux de déformations diminue légérement du fait des recombinaisons des dislocations
lors de la phase de désorientation des grains les uns par rapport aux autres, puis se stabilise
Apres un certain temps de broyage, le matériau atteint un état dit "stationnaire", caractérisé par
des propriétés structurales (taille de grains, parametre d'ordre a courte ou longue distance, taux
de matériau amorphisé...) qui ne varient plus. Celles-ci, ainsi que le temps nécessaire pour
atteindre 1’état stationnaire, dépendent de la composition chimique du matériau et des conditions
expérimentales du broyage. L'état stationnaire semble ne pas dépendre de 1'état mitial du

composé broyé.

6. Parameétres influencant la nature du produit obtenzids,

<<i/@w\hque une optim@% du
nombre de Va:riablesfpmllr obtenir le produit final. Certagg cgéqgs ﬁa@ﬁﬁg‘s-ﬁ% ﬁlé‘ﬁac ¢
la nature du produit final.
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En général les principaux paramétres sont :
6.1 nature des équipements de broyage : matériau constituant les jarres et les billes
o la dureté cela va implicitement affecter la puissance de chocs par un facteur
d’efficacité. Il faut toutefois noter qu'un matériau trés dur est efficace en terme de critere
d'efficacité de transfert de chocs, mais s'abrase trés rapidement. Ce phénomene peut

entrainer une contamination trés importante

e du rapport (masse billes/masse poudre), ce rapport est un parametre explicitement
relié a la puissance de choc, en effet plus le rapport est grand plus la puissance augmente,
donc 1l s’avere néfaste pour le processus du broyage, car cela induit une augmentation

locale de température

« masse de billes, parame¢tre influengant la puissance de chocs.

o Pour ce qui est de la nature de la poudre : la dureté relative de la poudre par rapport a

celle des billes et des parois du container va affecter la taille finale des cristallites.

6.2 atmosphere de broyage

L atmosphere sur laquelle se fait le broyage a un effet non négligeable sur la nature de la
poudre finale. En effet, 1a haute réactivité des surfaces fraichement crées lors du broyage rend la
poudre trés sensible a la contamination par I’oxygene ou ’azote, il a ét¢ montré que lors du
broyage sous atmosphere d’azote(n,), une grande quantité d’azote est absorbée par la poudre.
Ainsi, et afin de limiter la contamination due au gaz, les jarres sont généralement scellées sous

atmosphére d’argon dans une boite a gant.

6.3 intensité de broyage

L’intensité de broyage est un parametre critique culzes

I’énergie de broyage qui est directement liée a la puissancy @ee@%@4§3§l§6@E D
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Chapitre I Nanomatériaux et Mécanosynthése

6.4 la contamination

L’un des problémes cruciaux en mécanosynthése est la contamination, car les propriétés
chimiques, physiques ou mécaniques des poudres peuvent étre modifié¢ par la contamination,
cette derniére peut étre liée a deux parametres :

X la contamination provenant des outils de broyage suite aux chocs répétés des
billes, peut entrainer un changement de composition du produit final.

Ceci1 est d’autant plus important que la vitesse de rotation est grande (broyage intense), la
pollution estimée a partir de la perte de masse des billes est d’autant plus grande que la masse de
poudre a broyer est faible, car les chocs ne sont pas amortis par la poudre.

Pour minimiser cette contamination différents matériaux peuvent étre utilisés comme outil
selon la nature de la poudre a étudier. Les outils de broyage les plus fréquents sont de nature
d’acier, de carbure de tungstene, le zirconium, la céramique.

X il faut enfin noter un effet non négligeable de la nature des gaz sur la nature du

produit final et ce méme pour des gaz de compositions trés proches ou réputés neutres par

rapport au matériau broyé.
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CHAPITRE 1II

Transtert Thermique
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1. Introduction

Lorsque deux systémes sont a des températures différentes, le systeme le plus chaud cede
de la chaleur au plus froid. Il y a échange thermique ou encore transfert thermique entre ces
deux systemes. Cette situation se rencontre dans de nombreuses situations industrielles
(moteurs thermiques ou méme électriques, centrales ¢Electriques au fuel au gaz, etc.) ou
domestique (chauffage de 1'habitat). Un transfert d'énergie donne lieu a un flux de chaleur qui
correspond a un déplacement de 1'énergie du plus chaud vers le plus froid.
2. Historique

La confusion a été levée de fagon explicite pour la premiere fois vers 1760 par le physicien
britannique Black [13], il nommait alors « intensity of heat » la température et « quantity of
heat » le transfert thermique.
Vers 1805 Fourier [14], reprenant des travaux antérieurs, décida de faire complétement
abstraction de la nature de la chaleur, pour se concentrer sur 1’é¢tude de sa transmission. Fourier
supposa que la chaleur se transmet des =zones chaudes vers les zones froides
perpendiculairement aux surfaces isothermes et proportionnellement aux écarts de température
existants.
Fourier aboutit ainsi a la premicre étude quantitative d’un mode de transfert thermique, la
conduction. La résolution de 1’équation aux dérivées partielles obtenue amena Fourier a
développer les notions de séries et transformées (intégrales) de Fourier.
L’étude des transferts thermiques par rayonnement débute seulement a la fin du XIX® siecle,

avec notamment les travaux du physicien autrichien Stefan [15] en 1879 il montre ainsi que

Ce n’est enfin qu'en 1900 que I’allemand Planck [17 a§ ;@E]@I@fﬁgﬁ@@q{@l
notamment les lois de Stefan-Boltzmann [15,16] et de &4 anﬁondée SWYEW@Wﬁque %s




Chapitre 11 Transfert Thermique

3. Définitions

3.1 Champ de température
Les transferts d’énergie sont déterminés a partir de I’évolution dans 1’espace et dans le
temps de la température : T =f (X, y, z, t). La valeur instantanée de la température en tout point
de I’espace est un scalaire appelé champ de température. Nous distinguerons deux cas :
- Champ de température indépendant du temps : le régime est dit permanent ou stationnaire.
- Evolution du champ de température avec le temps : le régime est dit variable ou

instationnaire [19].

3.2 Gradient de température

Si 1’on réunit tous les points de I’espace qui ont la méme température, on obtient une
surface dite surface isotherme. La variation de température par unité de longueur est maximale

le long de la normale a la surface isotherme. Cette variation est caractérisée par le gradient de

température [18] :

Isotherme T,

= .\ eT
grad (T)=n — (IL.1)
én

e
Avec: n vecteur unitaire de la normale
-
— dérivée de la température le long de la normalge
cn

%Q- REGISTERED © 2

VERSION

La chaleur s’écoule sous 'influence d’un gradieniffde température par conduction des

hautes vers les basses températures. La quantité de chalauiy transmiseAaPLQ § dIVtQms et par

ngf[@ﬁMA RK S

3.3 Flux de chaleur

unité d’aire de la surface isotherme est appelée densité dEgilis

26




Chapitre 11 Transfert Thermique

(W m™) (IL2)

Avec :
¢ : densité de flux de chaleur (w m™) ;

S : surface (m?).

On appelle flux de chaleur la quantité¢ de chaleur transmise sur la surface S par unité de temps:

_49

(W) (IL3)
dt

Avec :
¢ . flux de chaleur (w);
Q : quantité de chaleur (ws);
t o temps (s).

3.4 Quelques types de quantité de chaleur

Lorsqu'un corps regoit, ou perd, de I'énergie sous forme de chaleur, on constate
expérimentalement que sa température augmente, ou baisse. L’énergie calorifique correspond:
- pour les gaz et les liquides, a I’agitation moléculaire quand T augmente, Ec = 3/2. kT
augmente aussi,

- pour les solides, a 1’agitation de vibration autour d’une position quand T augmente,

I’amplitude de vibration augmente aussi.

Pour une méme quantité¢ d'énergie, la masse a échauffer inteigytg %n(dﬂlﬁaﬁbe G
er-@g%s a mettre en mou’@ e
/
§ REGISTERED © 2
n coefficigyTMSAONR capacité
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plus la masse est importante, plus le AB diminue (plus de

avec la méme énergie).
Enfin, la qualité¢ de la mati¢re intervient, sous la fo

calorifique.
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L'équation fondamentale régissant la quantité de chaleur en fonction des variables citées est:

| AQ-m.c .aT] J)  (IL4)

Avec :
Q : Quantité de chaleur (J);
m : masse (Kg);
C : chaleur massique (Kg' J °C™);
AT : température (°C).

Cette équation s'applique pour un état fixé de la matiere. Or la matiere peut se trouver sous 3
¢tats différents (solide, liquide ou vapeur) qui correspondent a des états de désorganisation
(entropie) croissante. Lorsqu'il y a changement d'état (de phase), la température ne varie pas
tant qu'il reste deux phases en présence : par exemple, I'eau t & 100°C que le gaz soit fort ou
moyen, il y a seulement plus ou moins d'eau qui s’évapore. A chaque unité de masse évaporée,
il a fallu apporter une certaine quantité¢ d'énergie, c'est la chaleur latente de vaporisation (L).
Tel que L : quantité de chaleur nécessaire pour évaporer un gramme de liquide.

Donc, pour évaporer une masse m de liquide, il faut une quantité de chaleur AQ = m.L
Les quantités de chaleur que nous venons de définir peuvent s'échanger de 3 fagons au sein

d'un méme état de la maticre [19] :

- conduction
- convection (pas dans les solides)

- rayonnement

RE
' @\ﬁﬁe?p oudreDe%% bi

donc on s’intéresse au phénomene de la conduction Qg dos_détailler _cette IErtiés\

Dans notre étude on se base sur 1’effet de la conducts

REGISTER

rapport a la convection et le rayonnement qui vont étre d&iy’ i.§rlevement.
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4. Le Transfert par Conduction

C’est le transfert de chaleur au sein d’un milieu opaque, sans déplacement de matiere, sous
I’influence d’une différence de température. La propagation de la chaleur par conduction a
I’intérieur d’un corps s’effectue selon deux mécanismes distincts : une transmission par les
vibrations des atomes ou molécules et une transmission par les électrons libres.
La théorie de la conduction repose sur ’hypothese de Fourier [14] : la densité de flux est

proportionnelle au gradient de température [20] :

(IL5)

- o 4 \
@ =—\ grad (T)

Ou sous forme algébrique :

oy (IL6)

Avec :

¢ . flux de chaleur transmis par conduction (W) ;

A : conductivité thermique du milieu (W m™ °C™) ;

x : variable d’espace dans la direction du flux (m) ;

[@5]

: aire de la section de passage du flux de chaleur (m?).

transferts [20]:

4.1.1 Transfert unidirectionnel

cn .
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- coordonnées cartésiennes :

(IL7)

Avec :
T . température (°C) ;
0 . masse volumique (kg m™) ;
C . chaleur massique (J kg °C™");
q . densité volumique d’énergie (w m™);

Ao Ay A, 1 conductivité thermique, longueur d’onde selon la direction (W m™ °C™") ;

X, Y, Z . variables d’espace .

- coordonnées cylindriques :

2°T , 14T
L + =
81'2 T (IL.8)
Avec :
a : diffusivité thermique (m*s) ;

0 : angle(xd);

r : rayon (m).

-coordonnées sphériques :

o21 , YERSHIN
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4.1.1.1 Mur simple

On se placera dans le cas ou I’écoulement est unidirectionnel et ou il n’y a pas de génération
ni de stockage d’énergie. On considere un mur d’épaisseur e, de conductivité thermique A, et

de grandes dimensions transversales dont les faces extrémes sont a des températures T1 et T2
[20] :

Section
transversale S

0 X X + dx e

Fig.(I1.1) Ecoulement unidirectionnel a travers un mur simple

Le profil de température est donc linéaire. La densité de flux de chaleur traversant le mur s’en
déduit par la relation : ¢ = - %, d’ou:

Avec :
T, : température d’entrée (°C) ;
T, : température de sortie (°C) ; VERSION
e : ¢épaisseur du mur. ADDS NO
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4.1.1.2 Mur multicouches

C’est le cas des murs réels constitués de plusieurs couches de matériaux différents et ou le ne
connait que les températures Ty et Ty des fluides en contact avec les deux faces du mur de

surface latérale S [20]:

Tn

Fluide 1

convection

convection .
coefficient hy

coefficient by

Ta

—ple e > Fluide 2

Fig.(I1.2) Ecoulement unidirectionnel a travers un mur multicouches.

En régime permanent, le flux de chaleur se conserve lors de la traversée du mur et

s’écrit :

2aS(M-T,) _ %pS(L,-Ty) _ %cS(G;-T)

€ 63

"

0 =hS(Ty-T)=

GISTERED
VERSION
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Chapitre 11 Transfert Thermique
Avec :

0] flux traversant le mur (w m™) ;

Tp température du fluide d’entrée (°C) ;

Ty température du fluide de sortie (°C) ;

Aw A A conductivité thermique de chaque couche du mur (W m™ °C™) ;

ea €p ec . épaisseur de chaque couche du mur (m) ;

h; coefficient de convection avant la traversée du mur (W m™ °C™) ;

h, coefficient de convection aprés la traversée du mur (W m™ °C™) ;

S surface total du mur (m?).

4.1.1.3 Cylindre creux long (tube)

On considere un cylindre creux de conductivité thermique A, de rayon intérieur 1, de rayon

extérieur 1, de longueur L, les températures des faces internes et externes €tant respectivement

T, et T,. On suppose que le gradient longitudinal de température est négligeable devant le

gradient radial [20].

VERSION
ADDE-NO
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Chapitre 11 Transfert Thermique

Avec :
T, : température de la paroi intérieure du cylindre (°C) ;
T, : température de la paroi extérieure du cylindre (°C) ;
r; : rayon interne du cylindre (m) ;

1, : rayon externe du cylindre (m).

Et par application de la relation p=—3 2r r %[ , on obtient :

_ A L(G - Ty}
?- m{,_2 ] (W) (L13)

n

4.1.1.4 Cylindre creux multicouches

C’est le cas pratique d’un tube recouvert d’une ou plusieurs couches de matériaux différents
et ou I’on ne connait que les températures Ty et Ty des fluides en contact avec les faces
interne et externe du cylindre, h; et h, sont les coefficients de transfert de chaleur par

convection entre les fluides et les faces internes et externes [20].

Fluide 2 Tg

Ecoulement unidirectionnel a tr.

Fig. (IL4)

ADDS NO

%{_ WATERMARK &
‘I» o

o
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Qrint.driy

34



En régime permanent, le flux de chaleur @ se conserve lors de la traversée des

différentes couches [20] d’ou :

@ = a-ln 1
ln[r—l] h,[ri] wWm'") (IL.14)
1 N 5] N I, 4 1
h2rg L. 2rd, L. 2aigl h,2anL
Avec :

¢ . flux de chaleur traversant les couches du cylindre
Tp :température du fluide a 'intérieur du cylindre (°C) ;
Ty . température du fluide a I’extérieur du cylindre (°C) ;
Aw Ay o conductivité thermique de chaque couche du cylindre (W m™ °C™) ;
T, T 13 . rayon de chaque couche du cylindre par rapport a son axe (m) ;
h; . coefficient de convection a I’intérieur du cylindre (W m™ °C™) ;
h, . coefficient de convection a I’extérieur du cylindre (W m™ °C™) ;

4.1.2 Transfert multidirectionnel

Dans le cas ou la propagation de la chaleur ne s’effectue pas selon une direction unique,
deux méthodes de résolution peuvent étre appliquées, la méthode du coefficient de forme la
méthode numérique

Les deux méthodes sont appliquées dans le cas multidirectionnel et donne des résultats plus

ou moins précis [21].

4.2 Conduction unidirectionnelle en régime variable@R¥ons,
o
@ HESISTERED
VERSION

ADDS Ng)meIls

epalsseur 2L et de

uc Ie transﬁ%e cﬁK

des milieux limités

En régime variable sans changement d’état la ccfGll

figures :

4.2.1 Plaque infinie

Nous allons traiter dans ce qui suit le cas d’une placik g

latérales suffisamment grandes pour que I’on puisse corftls:

unidirectionnel[21].
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Il y a trois cas qui représentent 1’étude des plaques infinie monodimensionnelle en régime

variable ou 1’équation de chaleur s’écrit [21] :

eT _18T (IL.15)

2 a ot

ler cas : Plaque avec température constante imposée en surface

La transformation inverse de Laplace terme a terme (propriété de linéarité) [20] conduit a :

T=Ti+(Ty-T,) ¥ (—l)nerfc[ (20 +1)L - x} F(T,-T) Y (- 1)“31{{%} (I1.16)
2=0 =0

24/at 2+4/at
Avec : Ty : Température initial (°C);
L . Largeur de la plaque (m);

erfc : Fonction d’erreur .
2éme cas : Plaque avec flux imposé

Avec les mémes transformations de Laplace [20] on arrive aux résultats suivants :

24/at

N T {m&( (20 +1)L - x]+ ierfc((zn +1L+ x]:| (I1.17)
0

Avec :
¢o . Densité du flux imposé ;

ierfc : Inverse de la fonction d’erreur .

T(x.t) = T + 2(T; — Tg) 5 exp(:—a(onzt) .

n=1

ou :
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T,=T(x0) 1
p=h[TC-Lt)-T,] ¢ — » ¢=h[T(-Lt)-T1,]
0o (o
To=T (L, t) 10=1(L, 1)
K —p
-L 0 +L X

Fig. (II.5) Représentation des 3 cas sur une plaque infinie

4.2.2 Cylindre infini

On considere dans ce paragraphe un cylindre infini (longueur trés grande par rapport au
diametre) de diametre R, on peut faire I’hypothese dans ce cas que le transfert de chaleur est

uniquement radial. Pour les trois cas I’équation de chaleur s’écrit [21]:

afT+;aT:lg
a ot

2 ~

&2 1 or

(IL19)

ler cas : Cylindre infini avec température de surface imposée
On considere une température Ty, a la surface du cylindre initialement 3

uniforme T; [20].

S REGISFERED ©)
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) H T = Tn
T(r.t)="T, + “(T‘R To)

Ou:
Jo : estla fonction de Bessel d’ordre O ;
J1 . estla fonction de Bessel d’ordre 1 ;
wy,: (n=1,2, 3...)sont les racines de I’équation
R : rayon du cylindre.
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2éme cas : flux de chaleur imposé

On pose une densité de flux ¢y a la surface du cylindre initialement a la température

uniforme T; [20].

(IL21)

3éme cas : coefficient de transfert imposé

On considere un €change de chaleur par convection avec un coefficient de transfert h a la

surface du cylindre initialement a la température uniforme T; [20].

h,
2—(T, - T,)

JO(,mnr)

(1L.22)

T(rt)=Ty +—2o—— 5 ¢80t
R n=1

‘ _+o0, ’Jo((ouR)

I
h [To-T(R.t)] |
> |
T; (r)=l|‘ T (1, 0)
I
ity |
4., |
|
. |
To o

| >

|
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Chapitre 11 Transfert Thermique

4.2.3 Sphére

On considere dans ce paragraphe une sphere de diametre R, et dans les trois cas 1’équation

de la chaleur s’écrit [21] :

18°T 18T N ToT-
el ofn T=T-T, (IL.23)

ler cas : Température de surface imposée
Nous considérons ici une sphere de rayon R a la température initiale uniforme T; a laquelle

on suppose une température de surface T, [21].

(1L.24)

2éme cas : Flux imposé
Nous considérons ici une sphere de rayon R a la température initiale uniforme T; a laquelle

on impose brutalement une température de surface To[20].

\

(_ 2 2 v, sin = o 2\
T(e.t) = 390t , %o |51 —3R",)_ 2¢oR"™ E . R ) expf — A, t
| pcR 10AR At =1 (Dn2 sin(®, ) L R? (IL.25)

3éme cas : Coefficient de transfert par convection imposé
Nous considérons ici une sphere de rayon R a la température initiale uniforme T; a laquelle

on suppose un ¢change convectif (avec un coefficient h) avec le milieu ambiant a la

température T, [20].

25
| 8.R) sin(w,r)
! mnz[RzmnzﬁL%[% | Q?RREGIST (EHD ¢

MERSION

ADDS NO
S UATERMARK £
4L )

TG t) = Ty + i— o) 5

w,:(n=1,2,....)sontles racines de I’équation

R :rayon de la sphere (m).
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Chapitre 11 Transfert Thermique

b [T; - T(R.0)]

TR =Ty
Fig.(I1.7) Représentation des 3 cas sur la sphere

On se contente d’étudier la partie de conduction en régime variable sans
changement d’état car celui avec changement d’état est une étude a part qui ne rentre pas dans

notre cadre de travail.

5. Le Transfert par Convection

C’est le transfert de chaleur entre un solide et un fluide, I’énergie étant transmise d'un point a
un autre par un ¢lément de masse. La convection s'applique donc aux fluides ou aux interfaces
solide-fluide.
Ces brassages sont tres efficaces pour les échanges thermiques et sont dus, au moins, aux
variations de masse volumique en fonction de la température : 1'air chaud monte et cede la
place a un fluide plus dense, donc plus froid, c'est la convection naturelle. On peut accélérer
les échanges en ajoutant un mouvement d'ensemble : le fluide, au contact de la source de

chaleur est renouvel¢ plus vite que dans le cas précédent c'est la convection forcée [21].

T>Ta

Fluide 4 T, To Ta Ta []

/ /-
/< | Fo

Tp : Température de la plaque ;
T : Température du fluide chaud ;
Ta : Température du fluide froid.

Fig.(I1.8) Echanges thermique par,
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Tg>Tg

2. Mouvermnent

solide
Température Tg

1. Contact -
transfert de
chaleur

Fig.(I1.9) Représentation schématique de la convection naturelle

Z. Contact -
' transfert de chaleur

Solide

Température Tg

Fig.(I1.10) Représentation schématique de la convection forcée

Ce mécanisme de transfert est régi par la loi de Newton [22]:

¢=hs (T, -T,) I W) (I11.27)
Avec :
@ : Flux de chaleur transmis par convection (W):
h : Coefficient de transfert de chaleur par convection (g
T, : Température de surface du solide (°C) ;
T, : Température du fluide loin de la surface du§QiN
S

Aire de la surface de contact solide/fluide . VERSION

ADDS NO
ug‘r convection h est fonctio

Remarque : La valeur du coefficient de transfert de chzlk

n de
. , . > WATERMARK &
la nature du fluide, de sa température, de sa vitesse et deRgargstéristiques géometriques ¢ k&

<
&rint.ar’

surface de contact solide/fluide [21].
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6. Le Transfert par Rayonnement

Le rayonnement est un mode de transfert particuliecrement important dans de nombreuses
situations industrielles a hautes températures (fours par exemple) mais aussi géophysiques
(refroidissement nocturne de la Terre). Le rayonnement est a la base de nombreuses méthodes
de mesures de température (caméra infra-rouge, pyrometre a filament) qui sont non-intrusives
et permettent d'opérer a distance, d'ou I'importance d'é¢tudier soigneusement le rayonnement.
Le rayonnement thermique est de nature électromagnétique en raison de l'agitation de la
matiere sous l'effet de la température. Une onde é€lectromagnétique consiste en un champ
¢lectrique ,F__r'," , un champ magnétique ﬁ et un vecteur d'onde }? , tous trois perpendiculaires.
L'onde se propage dans la direction du vecteur d'onde avec une vitesse ¢ qui varie selon le
milieu qu'elle traverse. Cette vitesse vaut ¢ =— %E- ou ¢ est la vitesse de la lumiére dans le
vide et n l'indice du milieu. La fréquence d'une onde électromagnétique ne varie pas avec le

milieu qu'elle traverse [23].

Elle est liée a ¢ par la relation :

c
A==—=cl (11.28)
v
Avec :
A longueur d’onde (m) ;
v : fréquence de I' onde électromagnétique (Hz) ;
c : vitesse (m/s) ;
T : période (s)
L P-TERED
Donc le rayonnement c’est un transfert d’énergie électysss Apde entre deuyi/@

&
REGISTERED %

w VERIION

ADDS NO

(méme dans le vide) gér¢ par la relation suivante [23] :
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Avec :

@ : Flux de chaleur transmis par rayonnement (W) ;

o Constante de Stephan (5,67.10° Wm?K™);

Tp : Température de la surface (K);

T, : Température du milieu environnant la surface (K) ;
S : Aire de la surface (m?) ;

Facteur d’émission de la surface .

||||'||[:'

Surface 2 ‘ \

2

Fig. (I1.11) Représentation schématique du transfert de chaleur par radiation

7.  Combinaison des différents modes de transferts

Dans beaucoup de situations, il y a coexistence de 2 ou méme 3 modes de transferts

un puits de chaleur (ex. de la vaporisation) [22]. VERSION

ADDS NO
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Dans ce chapitre nous avons cit¢ les différents modes de transfert thermique et les
principales équations qui interviennent lors d’un échange de chaleur.

Par suite dans notre prochain chapitre, nous allons introduire ces ¢quations, plus
précisément celles de conduction de chaleur, car notre étude se base sur la détermination de la
température locale, au moment des chocs et des frottements entre les billes et la poudre, ou

entre bille et bille lors du processus de broyage a haut énergie.

VERSION
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Chapitre 111 Aspect Thermique pour la Mécanosynthése

1. Introduction

La Mécanosynthese a été bien développée a I’échelle industrielle pour élaborer une large
variation de matériaux. Malgré ce progres, de grands efforts de recherches sont encore menés
jusqu'a ce jour afin de mieux comprendre les mécanismes fondamentaux durant le processus de
la Mécanosynthese, la dissipation de la chaleur durant le broyage étant I'un des mécanismes

primordiaux .

Le broyage agit par chocs et/ou par frottement des billes sur la poudre, suivant le type de
broyeur utilisé. Lors du contact des billes avec la poudre, la majeure partie de 1'énergie cinétique
des billes transférée a la poudre se transforme aussitdét en chaleur. On assiste donc a une
¢lévation locale de température a I'endroit des cisaillements entretenus lorsque le broyage agit
par frottement, ponctuelle lorsque le broyage agit par chocs. 1l est trés probable que
I’augmentation de la température de la poudre au moment de I'impact va entrainer des
modifications importantes dans la composition et la structure méme de la poudre a la fin du

broyage.

Les interactions billes/jarres sont également a l'origine d'une élévation de température de ces
demiers. Elles dépendent du mode d'action du broyeur, du nombre de billes présentes dans la

jarre, ainsi que "l’intensité de broyage".

2. Modélisation cinématique

La premiere étape dans notre travail se base sur I’étucClEie éﬁcnbatique des billes au'?@/ <Xiu

est considérée comme étant un point “M®, qui se tro

mstant “t* [24].
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La figure (IIL.1) représente la position d’une bille a un instant “t“ matérialisé par un point “M*

d’un broyeur planétaire de type « Fritsh Pulvérisette PS5 ».

Q

Jarre

Plateau

Fig.(IlL.1) modélisation d’un broyeur planétaire de type« Fritsh Pulvérisette P5 ».

Comme on a expliqué le mode de fonctionnement du broyeur planétaire auparavant, le sens
de rotation du plateau est opposé a celui des jarres.
Avec :

R : distance vectorielle entre le centre du plateau et le centre de la jgxre (

jarre (m) ;

o : angle entre le rayon de la jarre T passant par {§ ﬁlﬁkﬁ%@@?‘g@ﬁ%

Q : la vitesse angulaire de rotation du plateau (@g 1r§ VERSION
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Apres avoir matérialisé la bille dans la jarre a un instant “t*, et afin de pouvoir calculer la
vitesse de décollage de la bille, on doit montrer tous les angles qui rentrent dans ce calcul, La

figure (I11.2) montre la décomposition vectorielle de la position du point “M* [24] :

Fig.(I11.2) représentation schématique de la position d’une bille 2 un mstant “t*

En tenant compte du fait que :

e L’angle 0 est I’angle de rotation du plateau, avec 6 = €2 t o

rotation du plateau ;

S
e L’angle a est angle de rotation de la jarre, avec 48 @C‘?\ou o la vitesse fﬂ@) aire e

§Q' REGISTERED
VERSION
ADDS NO

rotation de la jarre ;
e U,/RetUy L U,;

e u//rjetu, L us;
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Les référentiels (O,m et (O, 1 _K’) sont adoptés pour la suite de notre traitement
mathématique, comme des référentiels cartésiens :
Avec :
e “ O comme centre du plateau ;
o “O centre de lajarre ;
e R Le rayon du plateau, pris comme étant la distance entre le centre du plateau et le
centre de la jarre tel que R = OO;. La vitesse de rotation des jarres est opposée a celle du

plateau.

3. Calcul de la vitesse de décollage de la bille

Apres la modélisation de la bille et aprés avoir montré tous les angles permettant la
détermination de la position de la bille, on va maintenant passer a 1’étape de calcul de la vitesse
de décollage de la bille[24].

Pour la détermination de cette vitesse 11 faut d’abord connaitre la position vectorielle de la
bille & un mstant “t, d’apres la figure (I11.2), la bille se situe a la surface intérieure de la jarre,
donc sa position par rapport au repere du plateau (O, I, J, K) est la somme de « la distance

€C _ cC

entre le centre du plateau “o et le centre de la jarre “ O, » et « la distance entre le centre de

la jarre “ O, et sa surface intérieure». Cette sommation nous mene a la formule suivante :

— —

OM =00, + OIM = [ Rcos(0) +r cos(a) ] I'+ [ Rsin(0) +r sin(a) ﬁ (1IL.1)

La relation (III.1) nous a permis de déterminer la position ve

suite on pourra donc calculer sa vitesse absolue, qui est la Y&y "z aﬂ%ﬁ w Qules du
leu Qgg?alres Uret ur et de@{f; an

Q.
§ REGISTERED © 2
VERSION

—>

r (dur/dt) ADDS NOU112)

vecteur OM, cette vitesse est donnée en fonction des vec

R et r parla relation suivante [24] :

V, = (dR/dt) U, + R (dU, /dt) + (dr/dt) u;3
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Ainsi, comme les deux rayons R et 1, respectivement du plateau et des jarres, sont constants

dans le temps, I’expression de la vitesse absolue de la bille est simplifiée et devient :

| Vu= R(U,/dt) + r (Eu’r/dt)l (IT1.3)

Ou
J’ ' Ur>= cos(e)_1>+ sin(eﬁ>

l_ fr’= cos(a)_1>+ sin(oc)_J>;

et
f dordt =Q;
1 dwdt=-o.
L’expression finale de la vitesse de choc de la bille V. dans le repere cartésien (Om

est donnée en fonction des rayons R, r* et des vitesses Q o et elle est formulée comme suit :

2 112
||V||=((RQ%+(r* 0)+ 2R Q ocos(ut0)) (I1L.4)

Avec :
. coso=(1*0’)/(RQ%;
I W O
. 1, rayon de la bille.

Pour donner a cette vitesse une forme plus algébrique on a pris ’ang

0=0° ou 360°.

Par suite,la formule (I11.4) devient :

Ve LROE Gt olll 2D
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En remplagant r* par sa valeur dans la formule (II1.5) on obtient :

s i . 1/2-
Ve=[RQf+ o (-1, ) [1-20/ Q] > (I1L6)

Sachant que r, est le rayon de la bille.

La relation (II1.6) étant I’expression la plus simplifiée de la vitesse V., c’est cette derniere qui

sera utilisée pour le calcul dans notre programme ultérieur .

4. Aspect thermique du processus de broyage

En se basant particulierement sur ’article de Battacharya et E. arzt [25], comme le montre la
figure (I11.3), on modélise la poudre piégée entre les deux billes comme étant un disque de

diameétre dy et d’une épaisseur t;.

Bille2

_ b

4)

O\

VERSION
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4.1 Contact bille - poudre

Le contact entre les billes et la poudre agit par choc et/ou par friction, c¢’est le principe du
broyeur planétaire « Fritsh Pulvérisette P5 » , ce contact créé un flux de chaleur traversant la
bille et la poudre,donc on aura un flux rentrant a la bille et un autre rentrant a la poudre.

4.1.1 Flux de chaleur traversant la bille et sa température de contact
Le transfert de chaleur au contact de la bille se fait a travers une petite surface de rayon r,

comme le montre la figure (I11.4) :

Avec : Sphere
Z la direction du flux ; r 4
4_
Tc température de contact ; T :: q
C p ; — 1
qi flux de chaleur rentrant dans la bille. z ¥ 21, -
4 / =
4_
Te
—— T —

Fig.(IIL.4) schéma du flux de chaleur transféré a la bille

Ce flux de chaleur est représenté par la formule ci-dessous :

D
=
Il © At
Avec :
Q : quantité de chaleur (J) ;
1o le rayon de la poudre compacte (m) ; VERSION

At : la durée d’impact (s) ; ADDS NO

d : fraction de chaleur partagée.
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Afin de pouvoir calculer le flux de chaleur q;, 1l faut calculer d’abord les parametres de la
formule (II1.7), comme la quantité de chaleur Q, et le rayon de la poudre ry, la durée d’impact
Ar, 1l reste le calcul de la fraction de chaleur partagée & qui ne peut étre calculée qu’apres
évolution des formules nécessaires pour le flux traversant la poudre, qu’on va étudier

ultérieurement.

» Quantité de chaleur
Elle est exprimée en fonction de la déformation plastique, et elle est donnée par la

relation suivante :

Q=P E. (11L.8)

Ou Ec représente 1’énergie d’impact des billes lors du broyage, cette énergie dépend de
quelques parametres qui ont été cités dans la partie de I’étude cinématique, comme la vitesse de
rotation des jarres et du plateau.

Il faut noter que parmi ces parametres, la vitesse du disque exerce la plus significative

influence sur la force radiale qui accentue la déformation.

Alors I’énergie cinétique de la bille va étre donnée par la formule suivante :

Ec='2 m Vé—l (111.9)

Avec :

m : masse de la bille (kg) ;
V¢ : vitesse de choc de la bille (m/s) ;

B : coefficient de déformation plastique du matériau dg
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ADDS NO

52



Chapitre 111 Aspect Thermique pour la Mécanosynthése

» Rayon de la poudre piégée

D’apres Battacharya et E. arzt [25], le rayon de la poudre compactée est donné en fonction du
module de Young matériau de la bille, sa masse volumique, et sa vitesse de choc. Ce rayon doit

étre calculé, car 1l permet de connaitre la surface traversée par le flux rentrant a la bille.

Le rayon de la poudre est exprimé par la relation suivante :

(111.10)

0z
1, =0.9731 Ve (%—)

Ou:
V. : vitesse de choc (m/s) ;
ps . masse volumique de la bille (kg /m’) ;
E : module de Young (Mpa) ;

1, : rayon de la bille (m).

» Durée d’impact

En se basant toujours sur 1’article de Battacharya et E. arzt [25], la durée d’impact
entre la bille et la poudre est donnée par les mémes parametres que ceux du rayon, son
expression est

(IIL.11)

Apres avoir donné les principales expressions qui rentrent darfiegZIGuiffstidddde chaleur
transmit a la bille, on va établir la formule de la température 83§ d@'&Edgé@ dbAgllle, qui
est en fonction du flux exprimé auparavant et des propriétey zgfv;a 1elles de la bille tel@@gq e, (B

conductivité et la diffusivité thermique. Cette tempc es%@é&oﬁm&v@m%
sutvante [25] : VERSION

ADDS NO
T1="T+ 2q, \/f [ - ierfk ﬁﬁ Rﬂ#ﬂkk s

(0
rint-driv
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Chapitre 111 Aspect Thermique pour la Mécanosynthése

Avec :
Te1 : température de contact bille-poudre (°C) ;
Ty : température ambiante (°C);
as : diffusivité thermique de la bille (m%/s) ;
ks : conductivité thermique de la bille (W/°K m) ;

ierfc : fonction d’erreur .

4.1.2 Flux de chaleur traversant la poudre et sa température de contact
la figure (IIL5) représente le flux de chaleur traversant la poudre piégée par ses deux
cOtés au contact des deux billes, la poudre compactée peut étre modélisée par un disque

d’épaisseur ty qui est porté sur la direction X.
|

) o)

[

IR EEEY

frrrrretd

i

i

i

i

!

| X
—>
|

i

i

i

i

|
Fig.(IIL.5) Flux transmis a la poudre

Les paramétres utilisés lors du calcul de q;, seront introduits dans la formule du flux de

chaleur transmis a la poudre, car la surface traversée par les deux flux est la méme .On pourra

donc I’exprimé par la relation suivante:

VERSION
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Chapitre 111 Aspect Thermique pour la Mécanosynthése

Avant de passer au calcul de la température de contact 1l faut déterminer 1’épaisseur de la

poudre piégée qui est donnée selon M. Abdellaoui et E Gaffet [24], par la formule suivante :

(111.14)

_k
t“_JZ'_l"D

Ou

k :est une constante arithmétique déterminée expérimentalement, k= 2.3 107

A la fin de 'impact [25], la distribution de la température est exprimée en fonction de
sa chaleur massique, sa masse volumique, son flux de chaleur, son épaisseur, sa conductivité et

sa diffusivité thermique. Cette distribution est formulée comme suit (IT1.15):

2 o (1Y . ,
wermies s b [ s Selais e

E:) cﬂ:tﬂ 2 kc

Ainsi la température a x=t,/2 c'est-a-dire au contact bille-poudre est exprimée par la relation

ci-dessous (111.16) :

T, :,];+2q2 AT N q, t [;_ ) % z“’:(-l) exp( AT o, At ) CDS(III[)]

R C.to 2k,

p. :masse volumique de la poudre (kg /m’) ;

o, diffusivité thermique de la poudre (m*/s) ;

cpe . chaleur massique de la poudre (kg/°K) ;

ke : conductivité thermique de la poudre (W/°K m)&

to : épaisseur de la poudre compactée (m). VERSION
ADDS NO
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Chapitre 111 Aspect Thermique pour la Mécanosynthése

On a pu déterminer les équations des deux températures T;, Ty, respectivement du coté de
la bille et la poudre. Pour le calcul final de ces deux températures il faut déterminer la fraction de
chaleur partagée de la bille et de la poudre cela en égalisant les équations (II1.12) et (II1.16) .On
obtient alors ’inégalité (I11.17) suivante [25] :

sy Mt [1 2 &G 4o At
N [ | 258 [53 £ vt o]

=]

2 Ja At

4,2, Contact Bille — Bille

Lors du processus du broyage, 1l y a également des chocs entre bille-bille, sans poudre piégée
comme le montre la figure ci-dessous :

XA

Bille 1 | Bille2
Z rU

T

Fig. (I11.6) Représentation de I’impact bille-bille

Ce contact estaussi responsable d’une augmentation considérable de la température, cette

demiére est exprimée par la formule ci-dessous [25] :

Avec :
ps : masse volumique de la bille (kg /m’) ;

as : diffusivité thermique de la bille (m?¥s) ;

VERSION
ADDS NO

Cps - chaleur massique de la bille (kg/°K) ;
ks : conductivité thermique de la bille (W/°K m).
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CHAPITRE IV

Resultats et Discusstons
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1. Introduction
Notre travail consiste a élaborer un programme qui permettra de calculer la
température de contact entre bille-poudre et bille-bille durant le broyage, en utilisant
toutes les équations développées dans le chapitre précédent, et cela en faisant varier les
parametres suivants :
» Lerayon de la bille ;
Le rayon de la jarre ;

>

» La vitesse de rotation du plateau ;

» La distance entre le centre du plateau et le centre de la jarre ;
>

Le rapport masse bille / masse poudre.

2. Condition du broyage
Concernant la poudre a broyer, on a choisi le niobium, qui est un matériau ductile.

Ses caractéristiques utilisées pour le calcul sont les suivantes :

- Conductivité thermique = 57.00 (W/m.°K) ;

- Chaleur Massique = 275.00 (J/Kg.°K);

- Masse volumique = 8570.00 (Kg/m’).
Les billes utilisées sont en acier inoxydable et se caractérisent par :

- Conductivité thermique = 16.20 (W/m.°K) ;

- Chaleur Massique = 50.00 (J/Kg.°K) ;

- Masse volumique = 8000.00 (Kg/m’).

3. Programme de calcul ’(ERE D
En utilisant le langage Fortran, un programme de cal &l <é"*\iabore ce derme %

basé sur la variation des différents parametres ayanffgiils Juﬁg@?@@ﬁ%e%
du broyage VERSION
ADDS NO

Ce programme est régi par plusieurs étapes a savoir :

- introduction des données constantes ;
- une boucle de variation des différents parametvshysites

sse de choc ;

- calcul des parametres qui rentrent dans le calcul o[SHEN: %554
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Chapitre IV résultats et discussions

- calcul de la vitesse de choc ;

- calcul des températures de contact bille-poudre et bille-bille ;
- affichage des résultats.

3.1 Organigramme de calcul

Le programme élaboré peut étre schématisé par I’organigramme ci-dessous :

Introduire la valeur des caractéristiques des billes et de la poudre utilisée

CPSa pS9 KSa Ea CPCa pr Kc

Introduire la Valeur des Parametres Nécessaires pour les Calculs

T09 Ra rja Qa Ny, InP, Iy

Calcul de la Diffusivité thermique de la bille et la poudre ds,0c

Variation du rayon de la bille )
Variation de la distance R

Variation du rayon de la jarre Ij

Variation de la vitesse de rotation €2
Calcul de la Vitesse

de Choc
VR, 13, T, Q, )

Calcul de la vitesse de rotation de la jarre @

Choix Raisonnable du Coefficient de Déformatigin DERwitlE

Calcul du Volume de(

Calcul de la Masse




Chapitre IV

résultats et discussions

Ec

Calcul de I’énergie Dissipée

Calcul de la Quantité de chaleur Q

Calcul du Rayon de la Poudre Compacte 1y

Calcul du Temps d’impacte AT

Calcul de I’épaisseur de la Poudre Compacte

to

ierfc

Calcul de I’erreur

Calcul du Flux de Chaleur q;

Calcul du Flux de Chaleur (3

Calcul de la Température de Contact

Bille-Poudre Ty

Calcul de la Température de
Bille-Bille T




3.2 Variation des paramétres

3.2.1 Variation du rayon de la bille

Le tableau (IV.1) représente les résultats obtenus apres exécution du programme, en

faisant varier le rayon de la bille qui est compris entre 0.5 et 2 (cm) pour les broyeurs

planétaires afin d’obtenir les températures de contact bille-bille et bille-poudre ainsi

que la vitesse de choc appropriée a chaque rayon. En tenant compte que :

- la température ambiante T;= 293 (°K) ;

- la distance entre la centre de la jarre et celui du plateau R="7.5 (cm) ;

- la vitesse de rotation du plateau Q =380 (tr / mn);

- le nombre des billes n, = 10 ;

- la masse de la poudre mp = 60 (g).

rayon de la température de contact bille- température de contact bille- vitesse de

bille en (cm) poudre en (°c) bille en (°c) choc en (m/s)
0.50 190,8423542 264,3311778| 3,913339687
0.60 202,0740078 280,3863656 3,85380202
0.70 211,6667527 293,3286154 | 3,795612239
0.80 220,1891637 303,811598| 3,738833278
0.90 228,3318013 312,312755| 3,683530378
1.00 236,5662103 319,1978161| 3,629771009
1,10 2451112642 324,7573158| 3,577624751
1,20 254,0090771 329,2287941| 3,527163151
1,30 263,2129499 332,8111153 | 3,478459528
1,40 272,6493296 335,673885| 3,431588733
1,50 282,2504927
1,60 291,966999
1,70 301,7700877

°

1,80 311,6499373 3,26396706é~
1,90 321,6130312 ) T%§Q3
2.00 331,6796795

Tableau (IV.1) : résultats par variation dugg
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Ces résultats sont traduits par les courbes suivantes :

Evolution de la température en fonction du rayon de la bille

LN

o

o
|

350 .

//
// /

299 e tact bille-poud

200 +—— —— contact pille-poudre

—— contact bille-bille
150

W
o
o

Température en (°C)

0\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\

Q2 o @@ A Y 2B 2R

rayon de la bille en (cm)

Fig.IV.2 Evolution de la température en fonction du rayon de la bille

+» Discussion des résultats

D’apres le graphe obtenu, nous remarquons que la température varie de 190°c
jusqu'a 330 °c correspondant a des valeurs de rayon comprise entre 0.5 cm et 2 cm
pour le contact bille-poudre, par ailleurs, pour le contact bille-bille, cette méme
température varie de 260°c pour un rayon de 0.5 cm jusqu’a atteindre 340°c a un

rayon de 2cm. On conclue que plus le rayon de la bille augmente, plus les deux

rayon des billes, car le volume de la jarre devi
des billes.
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3.2.2 Variation du rayon de la jarre

Le tableau (IV.2) représente les résultats obtenus apres variation du rayon de la

jarre qui est compris entre 4 et 7 (cm) pour les broyeurs planétaires, avec :

- la température ambiante T;= 293 (°K) ;

- lerayon de la bille r,=0.5 (cm) ;

- la distance entre le centre de la jarre et celui du plateau R=7.5 (cm) ;

- la vitesse de rotation du plateau Q =380 (tr / mn);

- le nombre des billes n, = 10 ;

- la masse de la poudre mp = 60 (g).
rayon de la jarre température de contact bille- température de contact bille- vitesse de
en (cm) poudre en (°C) bille en (°C) choc en (m/s)
4,00 246,2372674 340,9579142 4,417652471
4,50 289,488951 400,7667478 4,771069854
5,00 338,8949099 469,066468 5,142329788
5,50 394,5370892 545,9649412 5,527838423
6,00 456,4911622 631,5614236 5,924815061
6,50 524,8272203 725,9475041 6,331102848
7,00 599,6101275 829,2075663 6,745019417

Tableau (IV.2) résultats par variation du rayon de la jarre

Ces résultats sont traduits par les courbes ci-dessous :

900 -
800 2
= 700 //./
< 600 / /
o 500
= /
‘E 400 /
8 300
e /
8 200
100
0 ‘ - VERSION
4 45 5 55 6 6,5 ADDS NO
rayon de la jarre en (cm) WATERMAR
Fig.(IV.3) Evolution de la température en fonctigiRe a%'y n de la jarre e(.o
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+* Discussion :

D’apres le graphe obtenu, la température de broyage varie de 250°c pour un
rayon de 4 cm, pour atteindre une température de 600°c correspondant un rayon de
7 cm pour le contact bille-poudre. Par ailleurs, cette méme température pour le
contact bille-bille varie de 340° jusqu’a atteindre 830°c pour les mémes valeurs
du rayon de la jarre que précédemment. Finalement on conclue que plus le rayon
de la jarre augmente, plus les deux températures augmentent. Cela peut s expliquer
par ’augmentation de la vitesse des billes, car I’espace de la jarre est devenu plus
important en augmentant son rayon. Cette augmentation de vitesse s’accompagne

d’une élévation de puissance de choc, et par conséquent la température croit.

3.2.3 Variation de la distance (R) entre le centre du plateau et le centre de la

jarre
Le tableau (IV.3) représente les résultats obtenus apres variation de la distance (R)

entre le centre de la jarre et celui du plateau qui est comprise entre 7.5 et 12 (cm) pour
les broyeurs planétaires, ou :

- la température ambiante T;= 293 (°K) ;

- lerayon de la bille 1,=0.5 (cm) ;

- lerayondelajarrer; =4 (cm);

- la vitesse de rotation du plateau Q =380 (tr / mn);

- le nombre des billes n, = 10 ;

- la masse de la poudre mp = 60 (g).

distance entre le centre du température de contact
plateau et celui de la jarre (cm) | bille-poudre (c°)
7,50 190,8423521
8,00 206,9503489
8,50 224,1655255
9,00 242,4953547
9,50 261,946982
10,00 282,527389
10,50 304,2431748
11,00 327,1007146
11,50 351,1061972
12,00 376,2655228

Tableau (IV.3) résultats par variation
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Les courbes ci-dessous refleétent les résultats obtenus dans le tableau précédent:

560
_. 480 —
o /
< 400
p 320 -/./I/ / —e— contact bille-poudre
‘E 240 . —=— contact bille-bille
5 —r
g 160
o
F 80
0 T T T T T T T T
S O B S S S S
A e e (o} Q) '\Qs '\Qs '\'\s '\'\s '\q/s
Distance entre le centre du plateau et le centre
de la jarre (cm)

Fig.(IV.4) Evolution de la température en fonction de la distance R

+ Discussion :

D’apres le graphe ci-dessus, concernant le contact bille-poudre, et pour une distance
(R) de 7.5 cm, la température correspondante est de 190°c, et lorsque la distance (R)
atteint sa valeur maximale 12 cm, la température devient 370°c. Par ailleurs, la
température de contact bille-bille varie de 260° pour jusqu’a atteindre 520°c pour les
mémes valeurs de la distance (R) que précédemment. Ce qui signifie qu’en
augmentant la distance entre le centre de la jarre et celui du plateau, la température
augmente, cela peut se traduire par le fait que le moment crée lors de la rotation du

plateau devient plus important en augmentant son bras ( qui représente la distance R),

ce phénomene est régi par la relation suivante : M = F * R vyoir jifduisNIANSIRhile 1a
. : : : = R
puissance de choc qui est directement liée a ce momept d§ A@vr:(eglmg)% N

aura par conséquent une élévation de la température. 4

Fig.(IV.5) représentation du moment et son bras de leviejy
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3.2.4 Variation de la vitesse de rotation du plateau

La vitesse de broyage est un parametre primordial pour la mécanosynthese, le

processus de cette dernicre est régi par la variation de cette vitesse. C’est pour cette

raison que I’on s’est intéress¢ a I’effet de la vitesse sur la température du broyage.

Le tableau (IV.4) représente les différentes valeurs obtenues, apres variation de la

vitesse de rotation du plateau entre 140 et 400 (tr/mn) et en tenant compte des données

suivantes:

la température ambiante To= 293 (°K) ;

- lerayon de la bille r,=0.5 (cm) ;

- lerayondelajarrer; =4 (cm);

- la distance entre le centre de la jarre et celui du plateau R=7.5 (cm) ;

- le nombre des billes n, = 10 ;

- la masse de la poudre mp = 60 (g).

vitesse de rotation du | température de contact bille- | température de contact bille- vitesse de
plateau en tr/mn poudre(°C) bille(°C) choc(m/s)

180 39,6887016 55,03958083 1,853687266
200 49,52344745 68,66981034 2,059652518
220 60,50471673 83,88618949 2,26561777
240 72,64391721 100,7039405 2,471583021
260 85,95155107 119,1370587 2,677548273
280 100,4374085 139,1985537 2,883513525
300 116,1106469 160,9005403 ,089478777
320 132,9798454 1 84,2;437@%
340 151,0531397 209,2 'E@M
360 170,3382022 3,7073 7@;4
380 190,8423636
400 212,572565

Tableau (IV.4) résultats par variation de la vif
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On représente ses valeurs par graphe suivant :

350 +

300

N
(o))
o

/././A/././'//(/. —e— contact bille-poudre
—a— contact bille-bille

100 /

50 ] 0/7

0

N
o
o

—_—
(o))
o

température (°c)

S OO O OSSP
NS L) S i) S S UGl S SN

vitesse derotation du plateau (tr/mn)

Fig.(IV.6) Evolution de la température de broyage en fonction de la vitesse de
rotation du plateau

7

¢ Discussion :

D’apres le graphe obtenu, la température varie de 39°c pour une vitesse de
rotation de 180 tr / mn, jusqu'a 212°c pou une vitesse de 400 tr /mn pour le contact
bille-poudre, par ailleurs, pour le contact bille-bille, elle varie de 55°c jusqu'a

atteindre 300°c pour des vitesses de rotation correspondantes comprises entre 180

tr/mn, et 400 tr / mn.

< REGISTERED

La vitesse de rotation est fixée selon le type du mg wbroy¢. En effet. s’il s’agit

d’un matériau fragile, il faut une vitesse de rotation Rinportante, a Finverse, pour les

matériaux ductiles, ils doivent étre broyés avec une W odélré'eq DDS NO
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Afin d’illustrer ces résultats nous présentons des matériaux ductiles et fragiles ainsi

que leurs plages de vitesse recommandées :

900 n Matériau
800 ductile

700 B Matériay
600 fragile

500
400
300 —
200 —
100 .

0 T T T T

Chrome Cr Niobium Nb ferrite de zinc dioxyde de  Fef Cobalt
Zn Fe2 o4 titaneTiO2 FeCo

vitesse de broyage (tr/mn)

Eléments broyés

Fig.(IV.7) Matériaux et leurs plages de vitesse de rotations

3.2.5 Variation du rapport RBP

Le rapport masse billes/masse poudre est un paramétre tres important dans le
broyage a haute énergie, il représente la puissance de choc du broyage. On adopte pour
ce dernier calcul les rapport RBP suivants : 10/1, 20/1, 30/1, 40/1, 50/1. Apres

exécution, les résultats obtenus sont donnés dans le tableau suivant :

Rapport température de contact bille- température de contact bille-
R,B,P poudre(°C) bille(°C)
10 255,3076943
20 285,1469002
30 306,8304583 .
40 324,3772827 & 344,0920686
50 339,4614393

S REGISTER
rapport R‘éEPRSION

ADDS NO
%{_ WATERMARK &
‘I» o

Tableau (I'V.5) résultats par variation

o
el

Qrint.driy
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Les résultats obtenus sont traduits par le graphe qui suit :

400

w
(o)
o

SE—————
/

o
o

N W
(o)
o

—e— contact bille-poudre
—=— contact bille-bille

N
o
o

150
100
50

température (°C)

10 20 30 40 50
rapport R.B.P

Fig.(IV.8) Evolution de la température en fonction du rapport R.B.P

¢ Discussion :

Concernant le contact bille-poudre, nous remarquons que la température est de
255° pour un rapport de 10, et en augmentant ce rapport jusqu'a atteindre 50, elle
devient 340°c. Et pour le contact bille-bille cette méme température varie entre 330°c
et 345° pour des rapports compris entre 10 et 50. Nous remarquons également
qu’apres une certaine valeur du rapport, la température a tendance a se stabiliser.
L’¢lévation de cette température s’explique par I’augmentation du rapport RBP, car ce

dernier est directement lié¢ a la puissance de choc, autrement dit, pluk lagimmasse des

déplacement des billes dans la jarre qui engendre un sgeiifl 112& ézée&lig’éilﬁRE D
VERSION

Remarque : apres l'analyse des graphes obtelilhs, nous remarquons que la
température du contact bille-bille est toujours supast u%él ceiAQuD c§anbﬂle-

poudre, car les billes ne sont pas amorties par la poflils CﬂMIgEM é‘l’ghlgc S

plus important et ¢a résulte une élévation considérable diSnprature. e(.
A\

Zint-dr

")
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Conclusion

Ce travail a ét¢ consacré a I’étude de Dl'effet des parametres du broyage sur la
température. Car ’augmentation de cette derniere pourrait faire fondre les matériaux a
broyer, on se retrouve alors dans les méthodes classiques d’élaboration tel que la fusion-

solidification, ce qui ne correspond pas a 1’aspect de la mécanosynthese.

En effet, cette ¢étude consiste a faire varier quelques parametres influengant sur la
température tels que le rayon des billes et celui des jarres, la vitesse de rotation du plateau,
la distance entre le centre de la jarre et celui du plateau, ainsi que le rapport masse bille

/masse poudre.

Du fait qu’il existe des matériaux ductiles et fragiles, un choix judicieux de la
température de broyage est nécessaire en mécanosynthése. A ce titre, et a 1’aide de nos
calculs €laborés a partir des travaux de A.K Bhattacharya et E. Arzt. Nous sommes arrivés
a des résultats par lesquels on pourrait recommander des plages de valeurs de ces variables

afin d’obtenir un intervalle de température adéquat.

VERSION
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