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CONTEXTE INDUSTRIEL

Les réfractaires électrofondus a Trés Haute TeaeWwtircone (THTZ), développés et
élaborés par Saint Gobain, sont utilisés dansratoaction des fours verriers. Par exemple, la
sole des fours a verres spéciaux est constituataltes de THTZ (88% ZrO,, 12%, de
phase vitreuse), matériau choisi pour sa faibledgotivité thermique, sa forte réfractarité et
son excellente résistance a la corrosion par leevée haut niveau de qualité requis par les
nouvelles applications du verre (marché des écplass et afficheurs LCD, PDP...),
conjugué a l'allongement de la durée de vie dessfale fusion de ces verres, ouvre de
nouveaux marchés prometteurs pour ces matériaincied au développement de nouveaux
réfractaires encore plus performants.

Le programme de recherche NOREV (Nouveaux REfragaVerriers) lancé en Mai
2007 par Saint-Gobain C.R.E.E (Centre de RecheetiiEtudes Européen), associe trois
laboratoires publics de recherche, MINES-ParisTeéehtre des Matériaux, 'ENSCI-GEMH
de Limoges et 'INSA-MATEIS de Lyon. Deux parteresrprivés font également partie du
consortium : la Société Francaise de Céramique RICAt Euro Physical Acoustics. Ce
projet, qui fait suite au programme de recherch® METHEREF (PROpriétés MEcaniques
et THErmiques des REFractaires), est centré sprdeédé de fabrication des matériaux a
Tres Haute Teneur en Zircone, en particulier I'étdd refroidissement post-coulée. En effet,
les études menées dans ce cadre par L. MasB&&80F, K. Madi (MADO6), E. Yeugo-
Fogaing YEUOJ et E. Lataste (AT 05 ont démontré I'importance de cette étape sur la
faisabilité et la qualité des produits.

MATERIAU : LA ZIRCONE

A l'état naturel, la zircone (oxyde de zirconiumjoyient essentiellement de la
baddeleyite découverte en 1892 par Hussak au Baedill zircon (ZrSiG), avec une teneur
massique de zircone pouvant aller jusqu’a 97.5% [@obaddeleyite et 66% pour le zircon.

Deés le début de son identificatioRYF 29, la zircone a suscité un vif intérét. En
effet, en fonction de la température, cet oxydestexsous trois formes cristallographiques :
cubique, quadratique (tétragonale) ou monoclini@eacune de ces formes est stable dans un
intervalle de température donné et présente depriptés qui lui sont propres. Par
conséquent, la zircone devient un matériau de cpoix étudier les transformations a I'état
solide et les changements de propriétés qui enutkto

En 1929, la forme monoclinique, stable de la terjpée ambiante jusqu'a 1170°C,
est mise en évidence par diffraction de rayonsRXK 29 et sa structure cristalline est
étudiée au début des années soixante par J.D. McghlMcC 59 et D.K. Smith §MI 62).
Dans cette structure, les ions*Zsont coordonnés par sept iorfs formant une structure
presque tétraédrique.

La figure 1 représente la maille monoclinique stacuelle on trouve la zircone a
I'état naturel a température ambiante (baddeleyidéd)si que les paramétres de maille
associés.
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c monoclinique
a=0.5042nm
b=0.5092nm

b ¢=0.5257nm
a 7=98.9°

Figure 1: schéma de la structure monoclinique de laircone

Teufer TEU 62 a étudié en 1962 la forme quadratique stabledritr0°C et 2370°C
au chauffage. Le Zirconium est alors coordonné lpar atomes d’oxygene, quatre a une
distance de 0.2455nm et quatre a une distance2@®nm (Figure 2). Cette structure se
rapproche de la structure de référence de typeifieicCak;, cubique faces centrées, avec 8
atomes d’oxygene équidistants de I'atome de zitgupisous laquelle se retrouve la zircone
de 2370°C jusqu’a la température de fusiBNI[ 62)(Figure 2).

O lon zirconium

c

quadratique b

a=b=0.3602nm cubique
¢=0.5177nm a a=b=c=0.5124 nm
a=p=y=90° o=p=y=90°

Figure 2: schéma des structures quadratique (a) eubique (b) de la zircone

MATERIAUX DE L’ETUDE : TROIS NUANCES DE THTZ

Les matériaux THTZ, réputés notamment pour leuekate résistance a la corrosion
par le verre FLEQ9, AYDOJ, détiennent leurs propriétés de leur microstmecet donc du
procédé de fabrication par coulée. En effet, leslpits obtenus par le procédé de fonderie ont
des propriétés qui dépendent naturellement de rlacteste de solidification. Ainsi, en
appliguant le concept de percolation géométriquesimages tridimensionnelles obtenues
par tomographie X au synchrotron de Grenoble (ESRFMadi (MAD 06 puis Y. DING
(DIN 11) ont mis en évidence une interconnection spatmme,seulement de la phase vitreuse
mais également de la zircone. Ce squelette derarcontinu (Figure 3), caractérisé par une
forte imbrication des dendrites, est a I'origineceetaines particularités des THTZ : aptitude a



INTRODUCTION GENERALE

conserver leur intégrité lors de la transformatitenphase, résistances a la corrosion par le
verre et au fluage meilleures que les matériatési

| L
Figure 3 : représentation 3D d'un cylindre obtenuepar tomographie X au synchrotron de Grenoble
(ESRF) 50im x 1433um (MAD 06)

Dans le cadre du projet NOREV, trois nuances detmaaix THTZ ont été étudiees,
dont les compositions chimiques sont résuméesldaableau 1 :

Nom dénomi | ZrO, Sio, Al,O, NaO B,Os |
commercial nation

CRISTAUX PHASE VITREUSE

zs 94. 1. 0.
ZB >9 0. 0.3-
ZBY1 |925 4.8 0.9 0.5 113

Tableau 1 : composition moyenne des trois nuances thatériaux THTZ (% massique)

Ces matériaux sont classés en fonction de la catiposle leur phase vitreuse. Pour cette
raison, tout au long du texte, nous les distingugite cette fagon :

* Une phase vitreuse contenant du sodium p 148t matériau ZS ;

* Une phase vitreuse contenant du bore pg 0soit ZB ;

» Une phase vitreuse au bore, avec ajOt.e trsoit ZBY1.

Notre étude sera essentiellement basée sur leismaESs.

PROCEDE D’ELABORATION : L’ELECTROFUSION

Le THTZ est élaboré par électrofusion, procédé paysremiére fois appliqué a ce
type de matériau en 192b6L26) : ce procedeé de fabrication consiste a fondrenéfange
de poudres d'oxydesGAU96, a le couler dans des moules, puis a refroigindemble de
maniere contrélée jusqu’a température ambiante atfterou le matériau se caractérise par un
comportement fragile. La maitrise de cette étaperafeoidissement, qui génére des
contraintes internes et un endommagement, condlituenjeu essentiel pour assurer une
fabrication fiable et reproductible, ainsi que lalité finale des réfractaires électrofondus.
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Le procédé d'électrofusion est assimilable au ptécbien connu de fonderie des
métaux. Il permet aussi bien la fabrication de @geen grande série ou en petite quantité, de
pieces massives (plusieurs tonnes) ou de piecesédesion de petite taille, et s’'inscrit donc
comme un procédé de référence pour la mise en fdemenétaux.

L’étude du procédé de fonderie fait appel a difiéselomaines de la physique et de la
mécanique comme la thermique et ses échanges deuchke comportement a haute
température des matériaux, les transformations liEsgs, la génération de contraintes
résiduelles, etc. Tous ces domaines de la physiguetrouvent dans I'élaboration des THTZ.

Comme pour la fonderie des métaux, la conceptioomdule de coulée dépend du
type de matériau que I'on souhaite fabriquer. Lsiéad, dans le cas des céramiques, fait une
description des différents moules en fonction dtenau élaboréNIAS 05.

Par exemple, le caractére plus ou moins condutteumique du moule influencera
de maniere significative les échanges de chaleac & matériau coulé. Le transfert de
chaleur se fera alors de facon plus ou moins ramedegui aura des conséquences sur les
gradients thermiques au sein de la piece couléelasdurée de refroidissement et sur les
défauts créés dans celle-ci par le procédé.

ETAPES DE REFROIDISSEMENT

Les études menées dans le programme PROMETHERHEssoratériaux THTZ ou
sur les matériaux du systeme Alumine-Silice-ZircAZS) ont prouvé en premier lieu que
les matériaux de ce type avaient, pour une tempéraionnée, un comportement mécanique
différent suivant qu’ils y étaient arrivés par mémten température (chauffage) ou par
descente en température (refroidissement). DatgdEédu comportement en fluage des
THTZ réalisée par L. MassardMAS 09, l'auteur avait choisi au départ de chauffer
I'éprouvette a la température d’essai et d’applidaeontrainte. D’autres essais réalisés dans
des conditions analogues mais en faisant subiraiternent thermique d’'une heure a 1500°C
avant de redescendre a la température d’essairodtiip des résultats tres différents. De ce
fait, comme notre étude s’intéresse a la fabricaties matériaux THTZ, donc a leur
refroidissement, nous avons choisi de travaillendamt toute I'étude sur le protocole
expérimental établi lors du projet PROMETHEREF (ifeg4) : avant de réaliser I'essai a une
température souhaitée, I'éprouvette subit un traétet thermique & 1500°C pendant une heure
(Figure 4) :
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Figure 4 : procédure de chauffage d'un essai isothme

Le programme PROMETHEREF a par ailleurs permis athét qu'au cours du
refroidissement jusqu'a température ambiante, leéniaa est soumis a de forts gradients
thermiques et est le siege de nombreux phénomérysgjpes (Figure 5) :

-La solidification : changement de phase liquide-solide avec lik@ratd’ énergie
correspondant a I'enthalpie de solidification duénau.

-Le fluage a haute température le matériau est alors capable de se déformefiagien
viscoplastique.

-Le changement de phase de la zirconea partir de 1050°C environ, la zircone (qui n’est
pas stabilisée dans ces matériaux) passe de @wgguadratique a la forme monoclinique
sur un intervalle de température d’environ 100°€tt€ transformation, accompagnée d’un
gonflement volumique d’environ 4%, influe fortemesur le comportement mécanique du
matériau. Nous décrirons notamment, dans le cleapitioliographique, les déformations
irréversibles qui sont activées par cette transéoion.

-La microfissuration a basse température principalement due a [l'anisotropie
dilatométrique de la zircone monoclinique et adédéntiel de dilatation thermique entre les
deux phases en présence : la phase vitreuseigtdae

-Une variation des propriétés élastiques du matéria: évolution du module d’Young en
fonction de la température.

-Des effets de structure induits par les gradients de température en peésdors du
refroidissement de la dalle. Ces effets se maeiféstous la forme de transformations non
synchrones, en particulier celle relative au charege de phase de la zircone.

Sur la figure 5 sont représentés les différentsiph@nes intervenant en fonction de la
température et du temps, aprés la coulée (les tesops ceux estimés par le modéle
numérique thermique, cf. chapitre 4).
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Figure 5 : représentation schématique des différestphénoménes physiques intervenant au cours du
refroidissement, en fonction de la température etultemps

OBJECTIFS ET DEMARCHE SCIENTIFIQUES

Tous ces phénomeénes ont été étudiés au cours deawasx de facon expérimentale,
a travers des essais effectués en laboratoir@nlisété caractérisés pour les traduire sous
forme de données utilisables par le code de caé@BulLon, développé au Centre des
Matériaux.

L’objectif final était de construire un modele chjea de prendre en compte ces
phénomenes physiques au cours du refroidissemeldreiver in fine a un calcul numérique
de I'évolution des contraintes au sein de la dddeTHTZ pendant le refroidissement, ainsi
gue des contraintes internes présentes a tempEethiiante.

De plus, nous nous sommes souciés de proposer uielenexploitable dans un
contexte industriel. Nous avons donc favorisé unescdption macroscopique et
phénomeénologique. Il faut donc considérer ce ttacamme une premiere étape de
compréhension, qui pourra étre complété ultérieergmar une approche multiéchelle.

La démarche scientifique pour atteindre cet oljesetidécompose en deux actions :
une partie expérimentale et une partie numeériques Vite, la nécessité de mener les deux de
front s’est imposée du fait de la présence de foamsitions non synchrones dans la dalle de
THTZ. Nous verrons qu’une définition pertinente dmmditions de réalisation des essais
mécaniques n'a pu se faire qu'au vu des premiexglteds numériques qui, eux-mémes, se
sont progressivement enrichis et affinés grace reauwvelles données expérimentales ainsi
recueillies. Ainsi, dans les premieres étapes dmddélisation, les contraintes mécaniques
sont avant tout des indicateurs sur les transfoomstsubies par la dalle plutét que des
contraintes associées a un comportement. En kffegmportement du matériau n’a été bien
compris qu’en fin d’étude.
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Dans la partie expérimentale, nous avons eétudiéolaportement en fluage des
matériaux THTZ par des essais de flexion trois fsoibne loi de comportement en fluage a
ainsi pu étre identifiee et implémentée dans leecdd calcul. Les essais de flexion trois
points nous ont aussi permis de déterminer I'éwaiutu module d’Young macroscopique en
fonction de la température et l'effet de la comtraisur la transformation de la zircone
(plasticité de transformation).

La partie numérique a été découplée en une phasaitjue et une phase mécanique.
Grace a un essai de coulée dans un moule instrareaniisine (réalisé a SEPR, Le Pontet),
nous avons construit un modéle numérique thermguienous a permis de reconstituer le
champ de température au sein de la dalle au caureftbidissement, inaccessible a toute
mesure en raison des températures extrémes. Assoc@onnées mecaniques expéerimentales
réunies dans le modéle numérique mécanique, cepchdantempérature a servi de base a la
détermination du champ de contraintes dans la @aldes contraintes résiduelles en fin de
refroidissement. La figure 6 illustre le lien entoaites les étapes et tous les domaines de la
physique permettant de construire le modéle ther@camique :

THERMIQUE

Champ de température dans
le moule d coulée

»

Transfert dechaleur

Données expérimentales

Champ de température dans
la dalle

MICROSTRUCTURE I *

Transformation de phase

MECANIQUE
Lois de comportement : v
. s e . . » Champ de contraintes dans
élasticité (E=f(T)) ; fluage ; la dalle
dilatation thermique Contraintes résiduelles

Figure 6 : schéma représentant les différents paraétres a prendre en compte pour la construction du
modele numérique

Le calage du coefficient de transfert de chaletireela dalle et le moule est une étape
essentielle car la désynchronisation des transtoonme est pilotée principalement par les
gradients de température qui, eux-mémes, sontfierieinfluencés par ce coefficient.

STRUCTURES DE COULEE DE L'ETUDE

L'étude relatée dans ce document est essentiellebasdée sur la coulée d'une piéce
de faible épaisseur (dalle) dans un moule en gmghine épaisseur dfj40mm, maintenu
dans la caisse de coulée en acier par un agemagegulvérulent constitué d’'un mélange de

e (Figure 7 et Figure 8 a).
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Figure 7 : représentation schématique d’un quart déa structure de coulée, moule en graphite

Nous avons également étudié une coulée dans urernérdmique (Figure 8 b). Celui-
ci est constitué d’un moule en poudre de céramimprapactée d'une épaisseur [ 25mm,
suivi d’'une épaisseur Jj6omm | icoer@e dans le cas du moule en graphite,
I'ensemble est maintenu dans une caisse en adiempaélange d{j| [ GG rc. Les
deux procédés de fabrication ne different doncparda constitution du moule.

La grande différence entre les deux procédés sshntsllement due aux propriétés
thermiques trés différentes de la céramique etrdphite. A la différence du graphite, la
céramique est isolante et conduira moins vite @aezh. L'étude paramétrique du modéle
numerique évaluera les conséquences du type deeraoules contraintes développées dans
la piéce, en cours et en fin de refroidissement.
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Figure 8 : représentations schématiques en coupe daoulage en graphite a) et
du moulage en céramique b)
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PLAN DU MEMOIRE

Ce document est composé de cing parties. La premigrtie s'articulera autour de
deux axes. D'une part, une étude bibliographique mh@deles numeériques utilisés pour
simuler le procédé de fonderie. Nous nous intéreaseparticulierement aux échanges de
chaleur entre la piéce et le moule et a la né@&sBibtroduire entre eux une résistance
thermique d’interface. D’autre part, une étude ibdplaphique sur les déformations
irréversibles induite par la transformation deil@ane et des transformations martensitiques
des aciers TRIP (TRIP pour TRansformation InducktiRity). Nous verrons notamment
comment les modéles proposés pour décrire la gi#stie transformation peuvent étre
adaptés pour une description phénoménologiquechdll®e macroscopique des déformations
irréversibles induites au cours du changement dasephde la zircone. Les modéles
numériques développés pour rendre compte de cktstiqité de transformation dans les
aciers seront passés en revue, et leur transpositicas des matériaux a Tres Haute Teneur
en Zircone sera analysée.

Le deuxieme chapitre s’intéressera aux proprié@samques des matériaux ZS, ZB et
ZBY1. L’étude expérimentale de leur comportemenfleage sera suivie de I'identification
de leurs lois respectives de comportement viscoglaes qui seront implémentées dans le
code de calcul. Nous étudierons également la vamiaiu module d’Young macroscopique en
fonction de la température.

Les troisieme et quatrieme parties seront consa@éenodele numérique thermique.
On décrira d’abord la construction du modele aescdptimisations de parametres associés,
puis la cinétique de refroidissement d’'une dalld Hg Z.

Enfin, le cinquiéme et dernier chapitre de ce mariusera dédié aux résultats
apportés par le modele numérique sur le plan méganiNous étudierons l'influence du
module d’Young macroscopique sur les contraintes@us du refroidissement, ainsi que
I'influence de la loi de fluage sur les contraintésiduelles en fin de refroidissement. Enfin,
le modele sera appliqué a un autre type de prodeédabrication utilisé par Saint Gobain, ou
le matériau est coulé dans un moule type céramique.
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CHAPITRE 1 : Etude bibliographique

Introduction

Le premier chapitre de ce mémoire est consacréearevue bibliographique. Elle
abordera principalement le procédé de fabricatemmcpulée des matériaux en général. Nous
insisterons sur les analogies existant entre lééeades THTZ et celle des métaux, que cette
derniere soit en moulage sable, en moulage desmacdu en moulage métallique.

Fabriquer des pieces par coulée est un procédéatréien qui n'a jamais cessé
d’intéresser les industriels. Il permet de fabriques piéces de géométries simples ou
complexes, en petite série ou en tres grande g@abith contrble précis du procédé permet de
garantir la qualité finale des produits et doncptifmiser leur comportement en utilisation,
comme dans le cas de la fabrication des monocrigiauexemple. Les exigences de plus en
plus séveres en termes de qualité des produits éint imposé la simulation numérique
comme un outil indispensable pour, d'une part, ys@l les phénomenes physiques
intervenant au cours du procédé et d’autre patty pptimiser la fabrication d’'un matériau et
prévoir ses propriétés finales.

Ce chapitre bibliographique s’intéressera donc i@didrement a la simulation
numeériqgue et aux moyens permettant de décrire, aauwscdu refroidissement et apres
fabrication, le comportement mécanique d’un matecizulé.

Il sera découpé en deux parties. La premiére sersacrée a la modélisation
numeérique thermique, et notamment, aux échangeshdkur intervenant au cours du
refroidissement. La deuxiéme partie aura pour dbjehodélisation numérique d’un point de
vue mécanique et en cela, s’intéressera plus phgtiement a la transformation de phase de
la zircone et a ses conséquences sur le comportenéeanique des matériaux.

15
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1.1. Modélisation numérique thermique

Depuis les années 1980, modéliser la coulée d’'ugriaa et I'étape de solidification
est devenu trés courant. Les spécialistes ont migvidence l'importance de I'étape de
solidification sur les propriétés finales d’'un nmr&a : résistance mécanique, résistance a la
corrosion, aptitude a la déformation, etc. De cé fas processus de solidification, de
germination et de croissance cristalline (colormaw dendritique) ont été beaucoup étudiés
(KUR 88, DAND9). Les modeéles se sont, dans un premier tem{ggessés a cette étape de
solidification d’un point de vue microstructurah faisant intervenir la mécanique des fluides,
la composition de l'alliage liquide et la redistrittbon des composants du bain, permettant
ainsi de comprendre la structure cristalline dudpio fini (GOU 07. Nous pouvons
également citer comme exemple S. Mirbagh®iR 04 qui a développé un modele
mathématique de calcul prenant en compte le compertt du fluide vis-a-vis de la surface
du moule en sable. La perméabilité du sable, saindét surface, ou encore la pression sont
des parametres dont le modeéle tient compte poupramdre le comportement du fluide, et
donc la solidification a l'interface avec le moule.

Dans notre étude, nous n’allons pas considérerdblégme du point de vue de la
mécanique des fluides : le matériau coulé seratwsijconsidéré comme un solide, porté a
haute température, dont nous étudierons le refsgdnent. Nous nous intéresserons dans un
premier temps aux échanges de chaleur entre leieatbulé et le mouleSUL 0) et a la
mise en évidence expérimentale d’'un coefficientldadge thermique de chaleur a I'interface
(SAN 01RAJ 07. Nous verrons également la méthode de déterramdie ce parameétre par
méthode inversdPA 95 PIW 00, SAH 06 , KER 08, RAF)09

1.1.1 Formulation mathématique des échanges thermiq  ues

Nous utilisons une description eulérienne des foamstions pour introduire le
premier et le second principe de la thermodynamidtaur tenir compte du principe de
conservation de la masse nous utilisons des gremdmeécifiques, définies par unité de
masse. On notg la masse volumique. Elle est définie en tout pdiuntdomaine isolé. La
température’/ est la température absolue mesurée en Keljjin (

1.1.1.1Premier et second principe de la thermodynamique

Premier principe

Pour tout systeme isolé occupant un domaireel'instantt, la dérivée particulaire de
I'énergie totale est la somme de la puissance fietseextérieurs exercés sur le systerf,
et du taux de chaleur recu®, En thermodynamique I'énergie totale est la somme de
I'énergie cinétiqueé et de I'énergie internk. Le premier principe s’écrit donc :

9E 9K _per 4 0D 1.1
dt  dt
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Or le théoréme de I'énergie cinétique relie la paice des efforts intérieud?, a la
dérivée de I'énergie cinétique et a la puissansecfferts extérieurs :

(jj_/t( — p@© 4 po D 1.2

De plus, les énergies étant des grandeurs extsnsiveintroduit I'énergie interne
spécifiquee en tout point d® telle que :

E= j pedV 1.3
D

Du fait de la conservation de la masse, la dérpagéiculaire de I'énergie interne est
donnée par la relation suivante :

dE _ de

9E_p%av 1.4
dt P

En I'absence de force de contact, la puissanceffi@ss intérieurs a pour expression :

PO = —ja: £dv 1.5
D

Nous considérons deux types de sources de chdlaoe, volumique, r, et l'autre
surfacique —g.n (n étant la normale sortante définie sur le g :

Q= [rdv-[gnds 1.6
D oD

Les contributions surfaciques sont transforméescentributions volumiques en
appliguant le théoreme de la divergence, sousvéskr continuité du flux de chaleur dans le
domaine D :

[qnds= [divgdv L
D

oD

Les milieux hétérogeénes peuvent présenter des rdisoités de propriétés de
conduction thermique induisant une discontinuitéfldy de chaleur. Dans ce cas, le premier
principe conduit & la continuité du flux de chaleormal.

On obtient donc la formulation locale du premigngipe :

,03—?=J:£+r—divg etgn continu 1.8
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Second principe

Le second principe fournit une borne supérieura aomme des taux de chaleur en
provenance de chaque source de chaleur diviséapampérature de la source. Cette borne
s’exprime en fonction de I'entropie, S, du systégsnde :

n.
d—Szji.dv—jg——ds 0D 1.9
dt DT aDT

dont la formulation locale est :

PRI ) N 1.10
dt T T

ou S est I'entropie spécifique :

S= jp.sdv 1.11
D

Il est possible de reformuler le second principeléinissant la dissipation mécanique
®m, apres avoir introduit I'énergie libre spécifigde Helmholtz ¥, telle quee=¢ +Ts et
des variables d’étaigi. On obtient :

Ol :a:é—ng—¢di 1.12
i 04,

Formulation enthalpique découplée

En mécanique des solides, les déformations, qluent les changements de volume,
sont généralement choisies comme variables d@ratertaines transformations, notamment
les changements de phase, sont plus faciles aemeittr ceuvre expérimentalement en
contrdlant I'état de contrainte (ou la pression Rrace ¢)). Dans ce cas, il est préférable
d’utiliser une formulation enthalpique, pour ladades variables d’état sont la température et
la contrainte. De plus, pour un certain nombre @asformations thermomécaniques, la
contribution de la dissipation mécanique sur I'étioin des températures est négligeable. Il
est donc intéressant de négliger la contributios @mtraintes de cisaillement. L’'expression
de la puissance des efforts intérieurs deviensalor

PO = j P.divu.dV 1.13
D

Or, du fait de I'équation de conservation de laseas

%ﬁo.divg =0 1.14
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On obtient, en exploitant des variables d’état res@lantes :

pO = jP L dp 1.15
D

On introduit alors I'enthalpie spécifique, h, foloct d’état définie par :

h= e+E 1.16
Yo,
Nous avons donc :
dh=de+ - P g4y 1.17
p P’

En introduisant cette derniére relation dans Imfdation locale (1.8), et en supposant
que la transformation est isobare (dP=0), nousnaoi® la formulation enthalpique et isobare
du premier principe :

dh )
— =r —div 1.18
Pt d

Remarque : une formulation enthalpique couplée t&nb en introduisant I'enthalpie
spécifique totale, H :

H=e+l+2Y 1.19
p 2
Pour un milieu quasiment incompressible la rela{iod8) devient :
M =r —divqg 1.20

dt

Pour des transformations mécaniques infinitésimalasrelation (1.18) devient
I’équation de la chaleur suivante :

oh .
— =r —div 1.21
Pat 4
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1.1.1.2Equations de fermeture

Pour trouver une solution unique a I'équation deHaleur (1.21), il est nécessaire de
compléter cette équation par des équations de ferenell faut des équations reliant la

température T @ et h en tout point du domairie; des équations donnant des conditions aux
limites en T ouq.n et des équations précisant les conditions ieii@n tempeérature. Les

équations définies dans le volume doivent étre adinles avec le second principe de la
thermodynamique. Nous nous limitons ici a une agipeghénoménologique macroscopique.

Loi de Fourier

La loi de Fourier est une relation de conductiootragpe de la chaleur qui fait
intervenir un coefficient de conductivité thermigugwW.m*.K™) qui, généralement, dépend
de la température :

q =-k(T).gradT 1.22
Capacité thermique

S’il 'y a pas de changement de phase, la dégpastelle de I'enthalpie spécifique
par rapport a la température donne la capaciténiqae massique a pression constante Cp
(J.kg".K™). Ce coefficient peut dépendre de la température :

C.(T)= on

=— 1.23
F oT
On en déduit le coefficient de diffusivité thermégD (m*s?) :
D(T)= KT) 1.24
£Co(T)
L’équation de la chaleur devient alors :
p.cF,(T)‘L—Tt =r - divg 1.25

Thermique avec solidification

En présence de changement de phase, passage aUigéitie a un état solide par
exemple, il est possible d'utiliser un modele denzségrégation pour relier I'enthalpie a la
température macroscopique et obtenir ainsi unetiorldfaisant intervenir une capacité
calorifique équivalente &telle que :

oh
Cey(T) =

= 1.26
oT

Une revue bibliographique des modeles de ségrégagot étre trouvée danslAK
10).
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Dans GOU 07, les auteurs proposent un modeéle pour lequedpaaté calorifique de
la phase solide a I'’échelle microscopique est lmmm@ue la capacité calorifique de la phase
liquide a cette échelle. La relation enthalpie-génature proposée est :

h=C.(T-T,)+gAH, 1.27

ou g est la fraction volumique de liquide a I'’échellécrascopique efAHIs I'enthalpie de
fusion/solidification. Le lien entre gl et T esaBli par un modéle de microségrégation.

Connalssant% on obtient la capacité calorifique équivalente :

99,
oT

Ceo(T)=C, +2H, 1.28

La transformation de phase peut étre une transtaymdiffusionnelle ou displacive
(cas de la transformation martensitique). Les foangtions diffusionnelles peuvent étre
modélisées avec une approche isotherme ou aniswhér premiére conduit a I'étude d’un
diagramme TTT (Transformation Temps Températur@).seconde conduit a I'étude d'un
diagramme TRC (Transformations a Refroidissememiti@o, CCT en anglais). DanRQH
00), le lecteur trouvera une revue bibliographiques aeodéles pour la simulation des
traitements thermiques en présence de changemeptsade.

Interface et conduction thermique

En présence de surface de contact ou d’interfadee edifférents matériaux,
éventuellement dans des états différents, la dondie continuité du flux de chaleur doit étre
complétée par un modéle de conduction reliantué datempérature a l'interfacé IT et le
flux g.n, T étant la température du domaine de nornmadans lequel est défirg.

Interface parfaite : T"-T =0 1.29
Résistance thermique d'interface, hi (WAK™) : gn=-h, (T+ —T‘) 1.30

La résistance d’interface dépend du jeu entre ¢ée dolides en contact. Ce type de
modele d’interface est également utilisé pour andfert de chaleur par convection. Dans ce
cas hest le paramétre de convection (W.K") et T est la température du fluide en contact
avec le domaine isolé.

Transfert de chaleur par rayonnement : gqn=hyoy (T4 —Tenv) 1.31

og est la constante de Stefan-Boltzmam=5.6704 10-8 W.MK™. hy dépend de
I'émissivité du systéme étudié.
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1.1.1.3Formulation faible pour la méthode des élémenis fie type Galerkin

On obtient, par l'approche de Galerkin, la formwalat variationnelle du bilan
d’énergie :

j pCec(T)—éTdV j—k(T)—dV jdrq WS+ ja'rrdv 1.32

ou O est une fonct|on test qui verlfle les CondItIOITIISIﬂeS.

La température est interpolée par une fonction atend et discrétisée de facon
spatiale :

T =N"(0T, 1.33

ou N(x) est le vecteur des fonctions d’interpolation déjaen des éléments choisisEt la
température nodale.

La formulation variationnelle discrétisée résoluangl le module thermique de
ZéBulLon est donc, apres avoir simplifié @ar, :

N oN’
v ox’ 0x

[ACuMNIN T gy +
) ot

La discrétisation temporelle se fait en introduidardifférence finie :

- ft+At B ft 135
At

ft+At

En discrétisant de nouveau la fonction variatiolenet en choisissant un schéma
d’Euler implicite, on arrive finalement a I'équatisuivante :

T + -T n
J-pceq (MTIn,Hm )N DjT M
' At

ON ON'
0; ax _T_n,t+At )In,t+Ath
v = 1.36

=[Ng, .S+ [Nr,,dv
\%

S
En appliquant le premier principe a la dalle etnaoule, nous obtenons le systeme
d’équations complet faisant apparaitre le coefficee transfert de chaleur entre la dalle et le
moule.
Ce systeme non linéaire est alors résolu par lasdétde Newton-Raphson.
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1.1.2 Description du phénomeéne d’échange thermique a l'interface

En se solidifiant, le matériau coulé va libéredalehaleur vers le moule de coulée, en
sable, métallique, et refroidi ou non par circaatid’eau. Dans tous les cas, il y aura
conduction de la chaleur du matériau coulé versdale.

S.Sulaiman $UL 03 a décrit avec précision I'histoire thermique decbulée d’'un
alliage d’aluminium dans un moule en sable. Sargegm du modele mathématique a
prendre en compte pour la simulation numérique spire, comme expliqué dans le
paragraphe précédent, de I'équation de la chatede & conduction de celle-ci vers le moule.
Dans le cas le plus simple, le flux de chaleura&ers un matériau de surface A dans la
direction x est décrit de la maniere suivante (Fedi+l) :

AT
= -kA—
kK A , a L
I = avec g le flux de chaleur entre les

points 1 et 2, k la conductivité
thermique du matériau considéré, A la
surface, AT la différence de

L température entre les points 1 et 2 et
L la distance entre les points 1 et 2.
Figure 1-1 : représentation schématique du flux dehaleur dans un milieu homogeneJUL 0J)

Lorsque le moule est refroidi, par exemple, un geda plus sera pris en compte pour
I'écriture du flux de chaleur: une

résistance  thermique  d’interface T,
décrivant la facon dont la chaleur est 1 0
transmise a travers une interface O
(Figurel-2) : T
T:AK, '
h.f
Figure 1-2: représentation

schématique du flux de chaleur dans un
milieu homogéne avec interface (SUL
01)

A Tlinterface, le matériau est a une températuge alors que le moule est a une
température T Cette interruption de conduction de chaleur esepen compte par un
paramétre f1le coefficient d’échange thermique d’interface.

Le flux de chaleur a l'interface (entre a et f)csi€alors :

q=-hAAT, et l'on définit le parametre ¢H\/L

Par analogie avec la loi dOhm en électricité, h Baverse d'une résistance
thermique d’interface : R=1/h. Toujours par anatgdiassemblage de plusieurs matériaux
revient a considérer des résistances en seérieoetpéut donc additionner les résistances
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thermiques d’interface. Dans le cas de la figurg, 1e flux de chaleur total entre les
matériaux 1 et 2 d’une part , et f, d'autre pagt/idnt :

L AT, =q 1.37
L/K,A +1/h, A,

Pour compléter la description, on peut écrireua fle chaleur entre les matériaux 1 et
2, avec prise en compte d’'une interface entredes dnatériaux (figure 1-3) :

1

AT, =q 1.38
L/K,A +L/K,AL/ hA

| AK T, Ty A K 2
: VVYV | kA ’ V VYV
Ty L L, T,
Figure 1-3 : flux de chaleur entre deux milieux jomnts par une interface SUL 01)

La résistance thermique d'interface est décrite paGabriel (GAB 97) comme une
perturbation, localisée a l'interface entre deuxénaux en contact, du champ de température
qui s’établit entre les deux. La température sub& brusque variation, variation dépendante
du flux de chaleur qui traverse l'interface (fluxignous le verrons, dépendra entre autres du
type de moule). La figure 1-4 représente schémeaiicpnt la résistance thermique d’interface
(BAR 72 qui consiste a négliger I'épaisseur de la zomtupgmee et a remplacer la brusque
variation de température par une discqntipqitéhhmp au niveau de l'interface :

Figure 1-4 : représentation schématique de la résance thermique d’interface BAR 72
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Une représentation schématique du profil de tentyerayui découle d’'un assemblage
de deux matériaux, comme représenté sur la figtBeekt représentée qualitativement sur la
figure 1-5:

X Matl : moule de coulée

v

&
<«

Mat2 : matériau coulé
par exemple

T; . température de
fusion

> X

Figure 1-5 : profil qualitatif de I'évolution de la température entre deux matériaux en fonction de la
distance

Le profil de température dans le matériau 1 démnsdes propriétés thermiques : plus
le matériau sera isolant, plus la différence deptEnature au sein du matériau sera importante.
La valeur deAT;, quant a elle, dépend du coefficient d’échanganiftgie entre les matériaux
1 et 2: plus I'échange de chaleur sera difficitdre les deux matériaux, plusT, sera
important. Enfin, la cinétique de refroidissementrdatériau 2 (la piece) sera d’autant plus
rapide que le matériau constitutif du moule seradcateur.

On a mis en évidence ici la facon dont le flux deleur est considéré dans les
modéles numériques : les interfaces sont consigd@@ame des résistances thermiques qu'il
faut prendre en considération.

Le paragraphe suivant va s'intéresser a la marmérg cette résistance thermique
d’interface est déterminée de facon expérimentale.

1.1.3 Mise en évidence expérimentale des résistance s thermiques
d’interfaces

T. P. D. RajanRAJ 07 a étudié I'influence du type de matériau coul@ettype de
matériau constitutif du moule sur les échangeshddear a I'interface moule/métal, donc sur
la cinétique de refroidissement. Dans son étudatdur compare trois types de moule utilisés
pour la coulée d’alliages d’aluminium renforcé connpar des particules de graphite : un
moule en sable, un moule métallique et un moulgraphite.

Les trois matériaux ont des propriétés thermigués tifférentes, notamment la
conductivité thermique : 0.5242 WhK™ pour le sable, 42 WK™ pour le métal et
150W.m%.K™* pour le graphite. Cette différence de conductivigé entrainer une grande
disparité dans I'extraction de la chaleur du matéliquide vers le moule.

Les trois types de coulée ont été réalisés avegeaameétrie simple d’éprouvette, une
éprouvette cylindrique de 27,5mm de diameétre éi5tam de hauteur. Le matériau est coulé
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a une température de 727°C. Trois thermocouplesgestrent I'évolution de la température
en fonction du temps pendant la coulée et les mmninstants du refroidissement. Un est
placé directement au sein du matériau coulé, tameksles deux autres sont positionnés dans
le moule en sable comme T'illustre la figure 1-6 :

27.5
- |
e o
3 C____ ) T_____/ _:’_/ Iy
“‘-——‘* |
k4 e
Vi 4 55 775
Jd » ; Lo
'[‘h;-;notouplc / | l
-~ E__ v
N~ i s
14 e L
’ + L 4
\‘\_____ [P
All dimensions in mm
Thermocouple
-

Figure 1-6 : schéma du moule cylindrique de coulést positionnement des thermocouplesAJ 07)

Le premier constat concerne I'évolution de la terapge au sein du matériau coulé,
qui est différente suivant le type de moule (Figlir@). On constate que la conductivité
thermique du moule joue un réle important sur l@tque de refroidissement du matériau
coulé.

640 I T
A - Steel

B - Graphite
620 - C-Sand |

600

580

560

Temperature, °C

540 -

520

500 4

. ; . . .
0 50 100 150 200
Time, secs

Figure 1-7 : effet du type de moule sur la courbearefroidissement d'un alliage d’aluminium RAJ 07)

L’auteur met aussi en évidence 'augmentation detlssse de refroidissement pour
un type de moule donné, lorsque des particules destht introduites dans I'alliage. On
passe par exemple, dans le cas du moule grapkif2,76 K.g sans ajout de Mg a 9.66K.s
avec ajout de Mg. Les particules de Mg modifienstiaicture de solidification de l'alliage
(RAM 95 et permettent un meilleur contact entre celugcie moule. Ainsi, le contact a
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I'interface matériau/moule étant améliore, le fliexchaleur est plus important en présence de
particules de Mg comme l’illustre la figure 1 -8 :

1000 —— 11—

N B A-356A
) B - AMg1
soof-{ | C- Asici0
1Y
[
1Y
o \'"‘\R I‘,I‘ul
g oo | J
¢ A 1
3 (.
[ | ok B
= 400 | 5)\ 1
£ Vo
\
| ;
L -y,
AN Nn%m%,
L\\,\I\\N\ R L S
o . . .

| | |
0 20 40 80 80 100 120
Time (secs)

Figure 1-8 : variation du flux thermique d'interface avec le temps dans le cas du moule métallique e\t
sans ajout de Mg RAJO7)

L'étude de C. A. SantosSAN 0} qui s’est intéressée au refroidissement d’'un Iméta
pur et de ses alliages (Al, Sn, Pb, Sn-Pb, Al-Ca) également en évidence I'existence d’un
transfert de chaleur entre le matériau fondu emlsule, caractérisé par un coefficient
d’échange thermique d’interface. lContrairement a I'étude précédente, en placast de
thermocouples dans le matériau et dans le mowaletelur calcule ce parametre. Il démontre
que celui ci est moins important pour un métal que pour ses alliages. En effet, dans le cas
d’'un alliage, la démarcation entre la partie liguét la partie solide n’est plus aussi nette que
dans le cas d’'un métal pur. Il existe alors uneezdite « pateuse », en cours de solidification,
entre le liquidus et le solidus. Celle ci a notamtrmour effet, en plus de changer la structure
de solidification, de diminuer la température (Fegd-9) et le retrait de solidification. Ainsi,
le contact entre le moule et un alliage est meillgue celui obtenu avec un métal pur. La
figure 1-9 représente le coefficient d’échange rthigue d’interface calculé dans le cas de
I'étain et d’alliages Sn-Pb.

3500 — . SR
n
3000 L B Sn 5wtpctPb
2 @  Sn10wtpctPb |
2500 \ A — Sn20wtpctPb |
A { 4 EueticSnPb |
2000 — n ¥ PueSn |

B End af salidFication

Metal/mold heat transfer coefficient [W/m2.K]

1500 W) . 300
ﬂws 'ﬁ
A 90s "
1m { ¥ -a
g 200's ]
| -" L ;ﬁ i
70s hi 3
500 $ = ._*__-_;__.‘.__ *—;‘3&"—'—-‘
0 e
0 100 200 300 400 500 600 700
Time [s]

Figure 1-9 : évolution du coefficient d’échange thenique d’interface en fonction du temps pour des
alliages d’'étain(SAN 0]
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Nous venons de montrer que, lorsqu’un matériauécesi mis en contact d’'un moule,
une jonction dite « imparfaite » est créée. Au alvele cette jonction un saut de température
a été mis en évidence et pris en compte par urmgdira d'échange thermique d’interface
dépendant des propriétés thermo physiques desrdatétiaux en contacSAN 01, RAJ 07,
SULO0YJ), de la géométrie, de I'état de surface du maldda température initiale du moule et
du produit fondu, ainsi que de la pression de airf&AN 0).

1.1.4 Détermination du parametre h par méthode inve  rse

Le parametre thermique d’'interface (IHTC, Interfadeat Transfert Coefficient)
dépend de plusieurs parametriebN 00 :

» Latempérature de coulée.

* La géométrie de la piece coulée, a I'échelle mmopgue : I''HTC dépend, comme
nous l'avons vu, de la surface de piéce en coatast le moule. La complexité de la
géomeétrie peut donc influencer la surface de cortdea valeur du coefficient.

* La température du moule : le moule peut étre fibidi par circulation d’eau, soit
chauffé ou simplement étre a température ambiante.

* La composition du matériau coulé, comme pour lesgas d’aluminium renforcés ou
non de I'étude de T. RajaRAJ 07.

» La pression : dans certain types de coulée ou lérraa est injecté sous pression a
I'intérieur du moule.

» L’état de surface du moule, notamment pour la eoalemoule sable.

» Les coefficients de dilatation respectifs du matlee la piece.

La méthode inverse de détermination du coefficieatmique d’interface est basée sur un
modele numérique décrivant la physique du refreghsent et une étude expériment&BN
00). Le modéle numérique est basé sur les équaticataématiques décrivant le flux de
chaleur décrites dans la partie 1.1.1. L'étude empmntale consiste a placer des
thermocouples dans le matériau coulé (lorsquentgéeature de coulée le permet) et au sein
du moule de coulée. Le relevé des températuresifoume évolution de la température au
sein du matériau et du moule en fonction du tempss résultats numériques et
expérimentaux sont ensuite compares et le coeffiaéchange thermique d’interface est
ajusté par approximations successives jusqu'aeé&épart entre la simulation et I'expérience
soit suffisamment petit. Un paramétre d’échangentitpie optimisé est ainsi déterminé par
méthode inverse. Il ne s’agit pas ici d’établir modéle prédictif du coefficient d’échange
comme cela est proposé dahkAC 10, mais seulement d’obtenir un modele de I'évolutio
de la température dans une dalle coulée.

Les précurseurs dans le domaine sont Ho et Pehie83, HO 84, HO 8bqui, a
partir de 1983, ont utilisé cette méthode pour éexmnination du coefficient d’échange
thermique d’interface dans le cas de la coulée diliage d’aluminium dans un moule
refroidi par circulation d’eau. Les thermocoupl¢sient placés a la fois dans I'aluminium et
dans le moule de coulée. lls ont ainsi déterminéIWfRiC maximal de 1000W.iHhC,
diminuant avec le temps, témoignant de la créatdame lame d’air entre le moule et
I'aluminium. Nishida et al.NIS 89, ainsi que Stafford et alSTA 87, ont conduit, dans les
années qui suivirent, des travaux similaires a ceéexHo et Pehlke sur des géométries
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différentes : ils ont calculé un coefficient du nemrdre de grandeur, diminuant avec le
temps.

Des études ont été plus récemment menées sur lee mpéncipe pour d’autres
materiaux.

M. Mortorano MOR 0Q a fait fondre un mélange de cuivre et d’étain-8%6Sn)
dans un four a résistance électrique et I'a coalisdin moule cylindrique dont la géométrie
est présentée sur la figure 1-10. La base a pawtim d’extraire la chaleur de facgon
directionnelle. Les thermocouples sont placés tamsétal et a l'interface entre la base et le
métal.

10mm 35mm 10mm
Cylindrical TM6 i Tlfﬁ
Insulating x
Sleeve I
™2
TM4 ' ° E
¢ E
: (S
™3 Metal |
z [
TM1 r
| 1
| ™7
Copper Base

Figure 1-10 : représentation schématique de la stofure de coulée et positionnement des thermocouples
dans I'étude menée parNjIOR 00

Dans cette étude, l'auteur a cherché a mettre eerse I'influence du matériau
utilisé pour constituer la base du moule, ainsi geke de la température de coulée, sur la
cinétique de refroidissement et la solidificatiBreux températures de coulée ont été utilisées,
1110°C et 1270°C, pour obtenir des microstructdeesolidification différentes.

L’auteur ajuste la valeur du paramétre d’échangemique d’interface (figure 1-11)
jusqu’a obtenir un accord satisfaisant entre sitrariget expérience (figure 1-12) ; ses valeurs
sont en bon accord avec les résultats de la lithera

1000 + Q
~ 800 & e
P ¢ "
E 600 +
E ‘ Il'a.
B 400 + o--- Eg-lnoc % T8

o -- Eq-Nolnoc
200 +
0 - - R 4 — = —
0 100 200 300 400 500

t(s)

Figure 1-11 : coefficient d’échange thermique d’inérface entre le moule et le matériau déterminé par
méthode inverse MOR 00
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1200
T(C) Ha
1000}

800+

400

200 ' —t ' } ' +

t(s)

Figure 1-12 : comparaison des résultats de simulath numérique et expérimentaux pour quatre
thermocouples MOR 00

Sur cette figure, on peut remarquer un autre phénemimportant, qui est
I'accélération du refroidissement correspondarat #nl de la solidification. Cette constatation
est également faite sur d’autres travaux commegypample, les travaux de W. ZharfHA
10) sur la coulée d’'un alliage d’aluminium. La figutel3 révéle, a 58s, le changement de
pente correspondant a la fin de la solidificatien’dlliage :

650

550 |

500 +

Temperature('c)

Thermoc oupls &

Time (8)

Figure 1-13 : profil expérimental de température das le cas de la coulée d'un alliage d’aluminium
(ZHA10)

H. M. Sahin SAH 0§, quant a lui, a étudié le refroidissement uniticmnel d'un
alliage Al-Si: il a en particulier cherché a déterer le coefficient d’échange thermique
d’interface en fonction du type de moule.

Le liquide est coulé dans un moule en céramiqu&9Dmm, diamétre=28mm), lui-
méme isolé de l'extérieur pour empécher la diffaste la chaleur a travers les parois
latérales du moule, mais au contraire la diriges V& base ou le matériau est en contact avec
un socle en acier ou en cuivre refroidi par cirtalad’eau.

Six thermocouples instrumentent la structure déésoutrois thermocouples (4, 5 et 6)
dans le matériau coulé, suivant I'axe de symétiigjifférentes distances de linterface
matériau/socle. Les trois autres (3, 2 et 1) statgs dans le moule, toujours dans I'axe de
symétrie, également a une distance croissanténderface.
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Le thermocouple 4 est donc le plus pres de I'iatfet placé dans le matériau alors que le 3
est a la méme distance de linterface mais placs dka socle. La figure 1-14 représente la
géomeétrie ainsi que la position des thermocouples :

Pouring direction

j
l
| Casting cavity

6\
. S

«—

-

Retractory Tubes

Ceramic Wool

290 mm

Data Acquisition Screen

Syst
" . 7 yslem

* Chill
— Water out

.|

-
1

oo

90 mm

. [I_ a— Wataer in

Figure 1-14 : schéma de la structure de coulée d'ualliage Al-Sn avec la position des
thermocouples SAH 06)

Le but de I'étude est de déterminer numériquenmeenermnpérature JJ température a
I'interface matériau/socle cdté matériau et la térapure T, température a l'interface
matériau/socle coté socle. Le parametre h est d&esminé par :

-9
(TC —Ty )
le socle ou dans la piéce coulée a l'aide de lddokFourier et des températures mesurées par
les thermocouplesylet T,
Comme dans les autres études, I'auteur cherchenignigér I'écart entre les valeurs
expérimentales et numériques (figure 1-15), powéder a une valeur optimisée du
coefficient d’échange thermique d’interface (méthad/erse).

avecq le flux de chaleur a linterface estimé a padtirflux de chaleur dans

1000

700 4

600

500 4

Temperature[ K]

400 A

300 +

200
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Figure 1-15 : comparaison expérience-simulation danle cas de la coulée d’un alliage Al-Sn avec un
refroidissement unidirectionnel par un moule en cuire refroidi par circulation d’eau (SAH 06
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On peut ainsi établir une synthése des valeursoddficient d’échange thermique

d’interface (IHTC ou h) obtenues par différentseaus, résumée dans le tableau 1-1 :

Matériau coulé Matériau du moulk Référence
(W.m2.K?Y
Alliage Al-Si Métal 1500 ROS 10
Sn Cuivre 1400-5000 |GAB 97
Alliage Sn-Pb Acier 500-5000 |SAN 01
Alliage Sn-Pb Cuivre 500-3500 |SAN 01
Al Cuivre 1000 HO 83
Alliage Al-Li Fonte 1000 KRI 94
Al Sable 586-712 HWA 94
Al Sable 200 PIW 00
Alliage Al-Si Cuivre 9500-19000| SAH 06
Alliage Al-Si Acier 5000-6500 |SAH 06
Alliage Cu-Sn Cuivre 510-1030 |MAR 00
Alliage Cu-Sn Cuivre  refroidit2000-8000 |MAR 00
par circulation
d’eau
Fonte Sable 600-1000 |KER 08

Tableau 1-1 : récapitulatif des valeurs de coeffient d'échange thermique d'interface pour différents
matériaux coulés et différents moules

Ce tableau illustre bien les écarts importants @sesur ce parameétre. En effet,
méme dans le cas de la coulée d'un alliage Al-8sdm moule métallique, par exemple, un
facteur 10 peut affecter ce coefficient suivartyfge de moule.

Il est donc difficile, dans le cas d’un procédéfaiederie, de prévoir a priori un ordre
de grandeur du parametre d’échange thermique dacten se référant a la bibliographie, sa
valeur dépendant de nombreux parametres dontgriai sont pas précisés dans les articles.
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1.1.5 De la thermique a la mécanique

Nous avons vu jusqu’ici comment, en déterminantamonent un coefficient
d’échange thermique d'interface, aboutir par simoitanumérique au champ de température
au cours du temps au sein d’un matériau coulé.eBoles études concernaient la coulée des
métaux. En ce qui concerne les matériaux réfragales études sont beaucoup moins
nombreuses. A notre connaissance, seuls S. L. GbdktOC 941, COC 94), D. Tracey
(TRA 99, A. G. Evans EVA 9§ et E. Yeugo-FogaingYEU 07 ont étudié la coulée et le
refroidissement des matériaux AZS (Systeme AlunZimeene-Silice). D. Au AU 02 s’est,
quant a lui, intéressé a lI'alumine.

Ces études ont été réalisées dans le but de codnprém formation de défauts
macroscopiques comme des macrofissures surveraessarétes des blocs coulés. La figure
1-16 représente un exemple de fissuration d'un bfatumine aprés refroidissemeal
02) :

cracks

B-alumina

cracks

Figure 1-16 : bloc d’alumine, a) coupe dans un plawertical, b) coupe dans un plan horizontal AU 02)

Les études sont découplées en deux parties. Uneiguee partie thermique, comme
dans le cas de la coulée des métaux, consisteemigbpar simulation numeérique, une
évolution de la température en différents point moule en accord avec les résultats
expérimentaux obtenus par l'instrumentation du moal cours d’'une coulée réalisée en
usine. La figure 1-17 représente la comparaisorulsition 3D —expérience dans le cas de
I'étude de D. AuAUO2) :

1800

Predicted Measured Location

+ 0.0508 m (2 inches) from Interface
I 0.1016 m (4 inches) from Interface

1400 +/ N2 00— == o 0.2032 m (8 inches) from Interface
g © 0.2921 m (11.5 inches) from Interface

Temperature (°C)

i deleloRoNeNoWoRe e
TR T N N AN B

0 ’ 50 100 150 V 204()‘ 250 300 350
Time (hr)
Figure 1-17 : évolutions expérimentales et numéricgs de la température en fonction du tempsAU 02)
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A partir d'une bonne description numérique de lalité expérimentale, il devient
possible de calculer le champ de température audseiatériau coulé.
Ce champ de température sert alors de chargemenilai@tion différentielle pour le calcul
du champ de contraintes dans le matériau en cowns £n de refroidissement. Les modeles
meécaniques employés sont des modéles élast@D€ @41, COC 94)|, élasto-viscoplastique
(YEU 07 ou élasto-plastiqueAU 02, EVA 98 La figure 1-18 représente un exemple de loi
de comportement utilisé dans la mise en donnéesldul mécanique :

s S

(S L
= | SN
pel 111 | '
= 1N

_____

e PRI
= = = &

[TTIL 111} LT T T S | 1 1 ¥ £ | 1 15— SR T W 1 1]

Flasilc Siram

Figure 1-18 : courbes de comportement mécanique pola mise en données du calcul mécanique dans le
cas de la coulée de 'alumineAU 02)

Pour une formulation concise du probléeme mécanigoes introduisons un opérateur
formel A, reliant la contrainte a I'histoire des déformatianécaniques, tel que :

o=AE, , ;T<t) 1.39

m,rr?

ou ey correspond a la déformation totake,a laquelle on a soustrait la déformation par
dilatationgg qui est indépendante de I'état de contrainte :

E,Z=E— &4 1.40
‘gd = (O'(T)(T _Tref ) - a(TO)'(TO _Tref ))Id 1.41

a est le coefficient de dilatation, suppose iciligpe, T est la température initiale effest la
température pour laqueltea été mesuré.

Avant d’introduire la formulation du probleme méure, il reste a définir 'ensemble
des champs de déplacement cinématiquement adressNibus notons cet ensembleC’est
un espace affine qui contient les champs suffisaminréguliers pour le calcul des
déformations et vérifiant les conditions aux lirsiten déplacement (condition de type
Dirichlet).

Le probléme mécanique, couplé au probleme thernpgqude champ de température,
est alors de trouver le champ de déplacemuedains U vérifiant la condition d’équilibre et la

relation de comportement :
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[(v-wdwodv=0 OvOU 1.42

\

o=AEW), —& , T<t) 1.43

Avec &, =a(T).(T-T)—-a(T,).(T,-T,) eton=0 surd-Q bord libre deQ et
£(u) :%(gradT (u) + grad(u)) 1.44

On peut noter que, sl n'y a pas de conditions dimites concernant les
déplacements, s’il n'y a pas de chargement mécanegjus’il n'y a pas de dilatation
différentielle ¢4= cste), alors la solution du probleme mécaniqudrieale : e=¢4 et il N’y a
pas de contraintes :

o=0

La figure 1-19 donne un exemple de résultat deutateécanique en fonction du temps
dans le cas d’'un modele élasto-plastighe 02 :

10,0015
:_'__"\ _Plastie Strain - Tempreratsore: | eation T Nk}
o1 b oy ah :
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N
‘-‘ L]
=g \‘ e
.'.'__'. 1 N [
- ; g
T k , %
-] i , g
— - =1
£ oot Ty L0 H
- " - Wil =
J'E' k. _-...an-r_—n.ea.r-a-ﬁr.-nr.-ﬂ-ﬂd'-"ﬂ'ﬂ"'ﬂ'ﬂﬂ"“ T
i-' *_d_r__“?ﬂfc':'}"ﬁ.r ------- = K KXt E
3 s Sl . B
= ool = ™
K J \
S ==
i i T L]
I e R S h‘hh“""--:__';;__" s
0,001 t t t + t i}
i S0 1My 150 it 50 3o 30
Time (hr)

Figure 1-19 : déformation plastique et températureen fonction du temps dans le cas de I'aluminé{ 02

1.1.6 Résumé

Dans ce paragraphe nous avons mis en éviden@eéssité de prendre en compte un
paramétre thermique d’échange de chaleur a I'mterfmatériau/moule dans la simulation
numérique des procédeés de coulée. Celui-ci estprdsable pour simuler la perturbation du
champ de température lorsque le matériau & haotpémture est mis en contact avec le
moule.

La méthode utilisée pour la détermination de cearpatre est une méthode dite
« inverse » : grace a une coulée instrumentée gmthdtrmocouples, il est possible de suivre
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I'évolution de la température au sein du moule delée. En optimisant le parametre
d’échange thermique, on fait en sorte d’approcheplas ce champ de température par le
modele numérique, qui nous permet ensuite de racamesle champ de température au sein

du matériau coulé.
1.2. Plasticité de transformation (TRIP : Transform  ation
Induced Plasticity)

1.2.1 Transformation de phase de la zircone

1.2.1.1 Transformation de type martensitique

Comme nous l'avons évoqué dans l'introduction géleérda zircone, objet de notre
étude, n'est pas stabilisée : elle subit donc tatl'éolide une transformation de phase en
fonction de la température (Figure 1-20) de la ®tétragonale a monoclinique. La premiere
transformation de cubique a tétragonale ne ser@tpasée dans notre étude car intervenant a
une température a laquelle le matériau est capbddeommoder les contraintes.

950°C

Liquide — Cubigue = «———— Tétragonale Monoclinique

2680°C 2370°C 1170°C

Figure 1-20 : domaine de stabilité de chaque phasie la zircone pure en fonction de la température

En 1963, G. M. WoltenWOL 63 a été le premier a décrire la transformatiemt
comme une transformation de type martensitique.cé&ra des essais DRX a haute
température, il a mis en évidence que la courbgsténésis caractérisant la transformation
t>m de la zircone est de forme similaire a celle ok pour la transformation

martensitique des aciers (Figure 1-21).
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Figure 1-21 : transformation tétragonale-monocliniqie de la zircone au chauffage et au refroidissement
(WOL 63
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De plus, comme pour une transformation de typeenaitique, le passage de la forme
tétragonale a monoclinique est obtenu sans diffusiatomes et sans changement de
composition. C'est-a-dire que le déplacement dases au cours de la transformatiemn
est inférieur a la distance interatomique de dépas deux structures sont dites cohérentes et
ont donc un plan cristallographiqgue commun non mhééopar la transformation.

La cohérence des réseaux cristallins, associéaugrientation de volume, entraine
donc un fort taux de déformation non relaxé par wifusion d'atomes. C’est une
transformation displacive.

Enfin, un dernier point concerne le caractere atipre de la transformation. En effet,
celle-ci ne se produit pas a une température domagedans un intervalle de température. La
transformation débute donc pour une température(rivlrtensite starting) et est totale en
dessous de la température Mf (martensite finish).

Cette transformation martensitique dans la zircaréé tres étudiée pour son intérét
dans le renforcement de la zircodN 68 HEU 87, KRI 88 EVA 86 STE 91, BAS 05).a
transformation de la zircone au refroidissement, epuraine un fort taux de déplacement
(expansion volumique de 4% et un changement dedprantendance a fragiliser la zircone
frittée, au point qu'a température ambiante il ggsisiment impossible d’obtenir par frittage
une zircone monoclinique cohérente. Pour contoureegécueil, les chercheurs ont stabilisé
totalement ou partiellement la zircone sous sa éowcubique ou tétragonale. En ce qui
concerne le refroidissement des zircones partigignstabilisées, les auteurs ont mis en
evidence deux particularitéBEC 92, KEL 08, EVA 80, EVA 86, HAN 00, GUP 78, B2C
HEU 86) :

* la température de déebut de transformation marigositdépend de la taille de
grain ou de l'application d’'une contrainte. Une ttamte de traction facilite la
transformation de phase et la température de tranafion Ms est décalée
vers les hautes températurd3eC 9. Ce phénomene est analogue a la
transformation martensitique dans les métaux, awee température de
transformation de 150°C sans charge appliguée &88&C sous chargement
(VID 96).

» I'application d'une contrainte sur le matériau anperature ambiante peut
déclencher une transformation tétragonale-monagleides grains de zircone
stabilisés. Celle-ci peut créer dans des zone®deeatrations de contraintes
(comme les fonds de fissures) une zone de compresgii va s’opposer a
'ouverture de la fissure et a sa propagation. li@omne est alors dite
« renforcée » par la transformation martensitique.

1.2.1.2 Mécanismes de transformation

Les auteurs qui étudient la transformation de plugsé& zircone et le renforcement
induit, séparent le mécanisme de transformatiophdse en deux parties :

* une premiere partie due au gonflement volumiqué%equi est indépendante
de I'état de contrainte.

* une deuxieme partie due au changement de forme kestmailles tétragonale
et monoclinique qui, elle, fait intervenir la partiléviatorique du tenseur des
contraintes (cisaillements).

Par des essais de transformation sous contraiti@stign, compression, torsion,
traction-torsion et compression-torsion) sur uragé# Cr-Ni-Mo-Al-Ti, J. C. Videau\YID 96)
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a démontré que le décalage en température du délduansformation sous chargement est a
la fois d0 au changement de volume et au cisaillémssocié a la transformation de phase.

La figure 1-22 illustre les effets de ces deux mésaes de transformation sur le
comportement a la fissuration de la zircone paetieént stabiliséeHVA 80 :

3. Formed transformation zone

[
Crack ¢+*+*+*5
¥ T IR
h
Aa—e|

2. Partially developed zone

diviatoric (shear)

companent
—_—
1. Frontal zone
transformation
Crack tip —
hydrostatic component

0 5
Aa/h
Figure 1-22 : représentation schématique de la zoren cours de transformation et évolution deAKc avec
I'évolution de la taille de fissure EVA 80)

Pour distinguer les effets du cisaillement et agexpansion volumique, des auteurs
(CHES86, ROG 9pont testé, en compression simple, une zircontefiament stabilisée sous
pression hydrostatique hydraulique, entre 30 etVdiA) De cette facon, la pression et la
contrainte axiale sont contr6lées de maniére inudgae, permettant de déconvoluer les
effets de dilatation de ceux de cisaillement (cleamgnt de forme, partie déviatorique). Des
jauges de déformations ont été placées sur I'étloantylindrique, en vue de mesurer les
déformations axiales (-A sur la figure 1-23) et d&formations radiales (V et R sur la figure
1-23). Le changement de volume est directemend eelia proportion de phase tétragonale
transformée (35% en volume au départ).

Sous la contrainte de compression uniaxiale et mpression hydraulique triaxiale,
I'échantillon cylindrique se déforme comme rillustla figure 1-23. L’auteur conclut a un
rapport entre la partie dilatation et la partie rdd@ment de forme de 5/6 : la déformation
macroscopique totale de I'échantillon est donc @l dilatation et au changement de forme
dans des proportions quasi identiques.
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Figure 1-23 : déformation plastique en fonction déa contrainte sous compression hydraulique
(CHE 86)

Une étude a I'échelle microscopique de I'échantidomis en évidence des bandes de
cisaillement. Ces bandes sont également retrowlaes d’autres études sur les échantillons
aprés essaisLAN 83, ROG 88, ROG »0Ce meécanisme microstructural, associé a la
transformation de la zircone, comparable au glissgndes dislocations dans les métaux,
constitue la cause, a I'échelle macroscopiqueadatiation de volume et du changement de

forme de la zircone.

1.2.2 Influence de la contrainte

1.2.2.1 Cas des THTZ

Au cours de ses travaux sur le comportement elgdlues THTZ, L. MassardiAS
05) a étudié le comportement des THTZ au passagea deahsformation de la zircone.
L’auteur a appliqué une contrainte de traction 8Pa sur le matériau au cours du cycle

thermique défini par la figure 1-24.
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Figure 1-24 : cycle thermique appliqué au matériadHTZ (MAS 05

Au cours de ce cycle thermique, la transformatioan ghase monocliniqu®
tétragonale a lieu, pendant laquelle, en I'absateeontraintes, la zircone a tendance a se
rétracter comme l’illustre la courbe de dilatomeétde la Figure 1-26. L'application d’'une
contrainte de traction au passage de cette tranafmn va jouer un réle important sur les

BN

déformations, puisque le matériau va plutdét aveirdance a s’allonger sous l'effet de la
contrainte au lieu de se rétracter (Figure 1-2%t €ffet est typique d’'une plasticité de
transformation.

0,040 | ----
0,035 3 ----

0,030 +----
0,025 ----

0,020 +----

Déformation ()

0,015 +----

U WA | A |

bnlie et Bl S St el Rt

0010 4--—-
0,005 +---- i
0,000 +——=r S S U LT A
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
T(°C)
Figure 1-25 : superposition de la courbe de dilato#atrie (trait pointillé) et de fluage anisotherme en
traction (trait plein) du matériau ZS (MAS 05

R | U | |

e =t - ———

Fm— A —— A — A ——H—— 4= = ——

= dd—d-—4——d——d——Hd——4——d——+

L’auteur a également appliqué une contrainte depcession au cours du méme cycle
thermique : la figure 1-26 illustre l'influence dette contrainte qui augmente le taux de
déformation linéaire au passage de la transformaksola zircone.
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Figure 1-26 : superposition des courbes de dilatortrée (trait pointillé) et de fluage anisotherme en
compression (trait plein) du matériau ZS MAS 05

Méme si ces essais sont réalisés au chauffage nretimaefroidissement (c’est ce
dernier cas qui nous intéresse dans notre étutgjtelir met clairement en évidence
I'influence de I'application d’une contrainte dedtion ou de compression sur la déformation
des THTZ au passage de la transformation de plpsEiomeéne qu’il sera important de
prendre en compte dans la simulation numérique mgue.

Nous verrons, dans le chapitre 5, que les essatsaetion-compression réalisés au
cours de ce projePAT 1Q confirment l'influence d’'une contrainte sur le&farmations lors
du refroidissement.

1.2.2.2 Cas des métaux

Le phénomene de plasticité de transformation ouPTRIRansformation Induced
Plasticity) a été défini par Mitter en 198KIIT 87) de la fagcon suivante Significantly
increased plasticity during a phase change. Evetteuan externally applied load stress with
the corresponding equivalent stress being smaitklation to the « normal » yield stress of
the material, plastic deformation occurs ».

La figure 1-27 met en évidence ce phénomene dacasle’'un acier 16MND5QOR
04). Dans ces travaux, au cours d’'un cycle thermiatpené, I'auteur applique une contrainte
sur un échantillon cylindrique et compare les déftions a celles obtenues sans chargement.
On remarque alors, en traction, compression, massiaen torsion, que le taux de
déformation obtenu est plus grand lorsqu’'une comtaest appliguée au cours de la
transformation. Vient se rajouter a la déformatinduite par le changement de volume
(dilatation) une déformation plastique irréversikleC. VideauV\ID 96) a également mis en
évidence expérimentalement le phénomene de ptastiei transformation sur un alliage Cr-
Ni-Mo-Al-Ti. La figure 1- 28 illustre la différencentre le comportement de l'alliage refroidi
sans contrainte appliquée (courbe OMPa) et celsemi@ sous différentes charges de traction
(30 a 150MPa). On remarque I'augmentation de larde&ition avec la charge appliquée,
ainsi que le décalage en température du débuadsformation (Ms).
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Table 3
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Figure 1-27 : évolution de la déformation totale efionction de la température pour différents cas de
chargement COR 09
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Figure 1-28 : courbes de déformation au refroidissaent d’'un alliage Cr-Ni-Mo-Al-Ti sous contraintes de
traction (VID 96)

1.2.3 Modeles numériques de plasticité de transfor ~ mation

Dans ce paragraphe, nous allons nous intéresseraaaxix réalisés sur la plasticité de
transformation induite par la transformation masteque des aciers. Dans ses travaux de
thése, N. T. TRINH TRI 0§ a fait un travail de synthése des modéles numéside
plasticité de transformation dans les aciers.

1.2.3.1 Mécanismes

Le phénoméne de plasticité de transformation esérgdement expliqué par deux
mécanismes : le mécanisme de Greenwood-JohrGBiE (65 et le mécanisme de Magee
(MAG 66.

e Meécanisme de Greenwood-Johnson. Lors d'une tramsfion de phase, les
deux phases en présence (phase mere et phasenfdi&) pas la méme
compacité. Cette différence de compacité entrdéesx phases engendre, dans
la phase ayant la limite d’élasticité la plus fajlbdles déformations plastiques a
I'échelle microscopique. Sans influence d'une ante extérieure, cette
déformation plastique va s’orienter de facon aliéatet ne laisser apparaitre, a
I'échelle macroscopique, que la déformation isagropduite par le
changement de volume. En revanche, si une corgraxiérieure est appliquée
au cours de la transformation de phase, la déftwmatlastique sera alors
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orientée, entrainant ainsi a I'échelle macroscapiguoe déformation plastique
irréversible.

* Meécanisme de Magee. Le mécanisme de Magee est, &uain décrit dans le
cas de la transformation martensitique. Les plagsdbrmées au cours de la
transformation vont s’orienter sous l'effet d’'unentrainte externe. De ce fait,
la variation de volume qui résulte de la transfdrommartensitique ne sera
pas isotrope et entrainera une déformation irrédersa [I'échelle
macroscopique.

La prépondérance de l'un ou lautre des deux méoaes dépend du type de
transformation considéré. Il est d'usage de preedreompte le mécanisme de Greenwood-
Johnson dans le cas de transformation par diffugbde prendre en compte celui de Magee
dans le cas de la transformation martensitique.sDiancas des matériaux THTZ, la
transformation de phase s’apparentant & une tnanafmn martensitique, on devrait donc
plutbt considérer I'effet Magee. La modélisatiors adfets mécaniques des transformations
martensitiques est encore un sujet ouvert. La rt@jdes travaux réalisés sur des aciers et sur
la transformation martensitique ne prennent en ¢enguoe I'effet Greenwood-Johnson et
négligent I'effet Magee. Par exemple, ne considénge I'effet Greenwood-Johnson peut
conduire a une modélisation satisfaisante d’'unrat@MND5 (TAL 0J). La figure 1-29
représente la comparaison entre les résultats iexgrdiaux et un modéle de simulation
numerique de type LeblondEB 891, LEB 89ll).
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Figure 1-29 : plasticité de transformation en fondbn de la température, comparaison entre simulation
numérique (modéele ou I'effet Magee est négligé) etsultats expérimentaux TAL 01)

Dans le cas de la transformation martensitique, tc@gaux démontrent que la
description de la plasticité de transformation jgaseul effet Greenwood-Johnson peut étre
réaliste, dans le cas ou la contrainte appliquédlies faible, c'est-a-dire tres inférieure a la
limite d’élasticité de la phase la plus faible eégence pendant la transformation.

Nous allons donc nous intéresser par la suiteggasialement a ce type de modéles.
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1.2.3.2 Modele de Leblond

Dans la littérature, la déformation totake d’'un matériau est communément
décomposée en plusieurs termes :

E=E +E +eP+eT + " 1.45

Avec ¢°la déformation élastique,

¢%la déformation due & la dilatation thermique,

g1 ete, P les déformations dues a la plasticité pure déperdde la température (T)
et de la contraintes|,

P le terme de déformation plastique de transformatio

Le fait de se placer dans le cas de contraintetefan pour conséquence de minimiser
les termes de déformation dus a la plasticité pileeant celui dG a la plasticité de
transformation. Dans les modéles prenant en comptpiement I'effet Greenwood-Johnson,
les termesrPr ete,P; sont négligés et la déformation totale s’écrit :

1.46

Le modéle de LeblondLEB 89l, LEB 89} définit la vitesse de plasticité de
transformation comme une fonction dépendante gedportion de phase transformég(¢) )

et de la contrainte appliquée (S étant la partgatidgrique du tenseur des contraintes) :

. tp - 3
e =K g2 2 S 1.47

K est alors un parameétre de plasticité de transiton a définir, constant, homogene a
I'inverse d’une contrainte. La fonctiop(z €st normalisée en z ave(0)=0 etp(1)=1.

Différentes études conduisent a des valeurs de (2t différentes. Dans le cas du

modéle de LeblondLEB 89, lorsque les contraintes appliquées sont faiblesiteur

propose :
th

P#(2)=z(l-In2) etK = &?2 avecAs! la différence de compacité entre les deux phases.

gy

J. C. Videau VID 96) a étudié expérimentalement la variation du tauwx d
transformation et a proposé deux fonctions quibmparées aux résultats expérimentaux :
¢0(z) = z(1-In(2)) etp(z) = z(2-z). Les résultats sont présentés suiglard 1- 30 pour trois
charges appliquées différentes :
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Martensite volume fraction

Normalized transformation plasticity Normalized transformation plasticity

0 02 04 06 08 1
Martensite volume fraction

Figure 1-30 : comparaison simulation — expérienceed’évolution de phase transformée en fonction dal
contrainte appliquée {ID 96)

Une des patrticularités du modéle de Leblond edaide intervenir cette plasticité de
transformation uniquement au moment de la transiton de phase.

Ce modele a ensuite été améliotde3 89 par la prise en compte de nouvelles
hypotheses. Des écrouissages isotropes, puis diggies, peuvent par exemple étre pris en
compte. Le mécanisme de Magee peut aussi étretéagoumodele de Leblond, comme dans
le cas du modéle de Fisché&it$ 00.

1.2.3.3 Modéle de Videau

Videau et al. YID 94) se sont aussi intéressés a la modélisation nugeamultiaxiale
de la plasticité induite par la transformation. Baette étude, les auteurs décrivent une
formulation viscoplastique. lls admettent une add& du mode de déformation par plasticité
de transformation par le mécanisme de Greenwoodsdoh et de la déformation
viscoplastique « classique ».

La déformation inélastique du matériau s’écrit sltor

II'tn

ine zé_vp +£pt 148

On définit alors deux domaines d’élasticité aveauxdedonctions de charges
indépendantes, une pour la viscoplasticité classigh l'autre pour la plasticité de
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transformation. Un terme d’'écrouissage cinématiquet un terme d'écrouissage isotroge
sont ajoutés au modele.

Les fonctions de charge du domaine de viscopléstatassique {*°) et de plasticité
de transformationf ™ sont définies de la fagon suivante :

f vp - Ha_d _ pr RVp
- T v 1.49
fPr=go-X")-R"
Classiquement les lois d’écoulement vont s’écrifaide des lois de normalité :
. Vp

o

£ =vn
L 1.50
e =pn”
avecgvp etgpt les directions d’écoulement.
O
e 151
n® =——

Les équations du modele s’écrivent :

. fwe n
V= vp
K 1.52

p=K pt<f ”t>
Les paramétres n,'Ret K sont & déterminer par méthode inverse, d’apréestas menés
sur le matériau de I'étude.

En ce qui concerne I'écrouissage, le couplage ddables cinématiques et isotropes
mene a la définition d’'une matrice d’écrouissage :

IR

X vp CVpC vp Rvp vp vp r vp
= |= = et N ][R 1.53
X pt C C pt g pt Rpt O q q pt r pt

Avec les évolutions des variables d’écrouissage :
. Vi v v . Vp .
=v(n® -d"X™) r =v@-b"(R" -RP))

et 1.54
. pt

=p(n" -d” X ™) r = pa-bPR™)

ou C, CP, C'.d"P,d"',b"® et B" sont des caractéristiques du matériau.
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Ce modele a été implémenté dans le code de caléBulon. La figure 1-31
représente les résultats fournis par le calcul p@wimulation d’une « trempe a induction »
d’'une éprouvette entaillée axisymétrique en acier :

1000 | 400
X &
g 80 ° coeur § 200
o - °
& 600 e E 0
5 Z
< 400 ° £ 200
E °°o° o -
Z 200 °s ° © 400 ©  mdiales v
E AL 2 P I
6 8 10 o | orthoradiales 6 8
TEMPS (s) DISTANCE A L'AXE (cm)

Figure 1-31 : Evolution de la température et des etraintes résiduelles dans la section médian®/[D 94)

1.3. Résumé

Dans ce chapitre nous avons mené une étude bigtibigue de la simulation
numeériqgue des procédés de fonderie. Nous avonsueu l@ simulation numérique est
découplée en deux parties :

-Une premiére partie thermiqueelle-ci s’appuie sur un essai ou le moule ddém
est instrumenté par des thermocouples qui permeattesuivre I'évolution de la température
au cours du refroidissement en différents pointdructure de coulée. Grace a ce suivi des
températures, on peut définir un parameétre d’éahahgrmique de chaleur a l'interface
matériau/moule, qui permet de construire le modelmérique thermique et de reconstruire
I’évolution de la température au sein du maténaaccessible dans notre cas en raison de la
tres haute température de coulée.

-Une deuxiéme partie mécaniqueelle-ci part des résultats thermiques qui en
définissent le chargement. Il convient pour I'étunecanique de définir les lois de
comportement qui régissent le comportement méceandu matériau en fonction de la
température. Dans notre cas, nous avons mis l'asenla transformation de phase de la
zircone et sur le phénomeéne de plasticité de twamsiftion induit. Dans son étude sur les
matériaux THTZ, L. MassardMAS 05 a mis en évidence la déformation importante d’'une
éprouvette soumise a une contrainte de tractiordewompression, dans lintervalle de
température ou la zircone subit son changementdsepde tétragonale a monoclinique. Par
analogie avec le cas de la transformation marigositdes aciers, ce comportement est
typique d’une plasticité de transformatiomcoulement plastique anormal provoqué par
I'application d’'une contrainte au cours de sa tréorsnation (VID 94).

Ce comportement particulier est pris en compte lpar modéles de simulation
numerique grace a l'introduction d’'un terme de {it#g de transformation. Nous proposons
un modele simple inspiré du modéle proposé pardreb{EB 89, LEB 89I).
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refroidissement

Introduction

Ce chapitre a pour but de définir le comportemegtanique d’'un matériau a trés
haute teneur en zircone (THTZ), au cours des @iffirs étapes du refroidissement, de la
température de coulée (2450°C) a la températuréazued

Au cours du refroidissement, le matériau THTZ sahine transformation liquide-
solide ainsi que la transformation de phase avéarmétions irréversibles induites par des
contraintes faibles. Aux hautes températures, léémaan THTZ aura un comportement
viscoplastique (Figure 2.1).

2450°C Température de coulée
1900°C Solidification
1500C

Visco plasticité

1200C

1050C e
Q5Q0(C Transformation t-m

800°C

Endommagement par
microfissuratiol

20°C Température fin de refroidissement

«\

Figure 2-1: représentation schématique des phénomeés intervenant lors du refroidissement du THTZ
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Il convient alors de caractériser les propriétésané&ues du matériau en fonction de
la température, afin de construire un modele nugnéricapable de calculer les contraintes
dans la dalle en fonction du temps, donc de la ézatpre.

Le comportement en fluage fera I'objet de la premartie de ce chapitre, tandis que
les propriétés mécaniques du matériau en fonctienlal température (enthalpie de
solidification, module d’Young macroscopique, caméint de dilatation thermique) seront
examinées dans la seconde partie.

2.1 Fluage : état de l'art

2.1.1 Description générale d’'un essai de fluage

Un essai de fluage consiste a mesurer la déformation matériau soumis a une
contrainte constante en fonction du temps. Cetiessta généralement effectué a une
température constante : il est alors appelé flumgeondition isotherme. Cependant, dans
certains cas, pour mettre en évidence des camstaj@gs spécifiques, I'essai de fluage peut
étre réalisé en conditions anisothermes et/ou txaiate variable. La déformation mesurée est
dite viscoplastique ou visqueuse, et croit avdergps de maintien.

Déformatior

v

Temps
Figure 2-2 : courbe type de fluage sous contrainteonstante

La figure 2.2 représente l'allure schématique dassai de fluage avec ses trois
étapes :
-stade | : appelé «fluage primaire ou transiteird.a vitesse de déformation décroit en

fonction du temps.
-stade Il : appelé «fluage secondaire ou statiommwa La vitesse de déformation est

constante en fonction du temps.
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-stade Il : appelé «fluage tertiaire » : La viiesde déformation augmente rapidement en
fonction du temps, jusqu’a rupture du matériau.

Les études sur le comportement en fluage portantipalement sur le fluage en
régime stationnaireGAN 83 ou quasi-stationnaire (stade Il de la figure 2l3) vitesse de
fluage stationnaire est généralement définie péquiation (2.1), avec des valeurs de
parametres de fluage qui vont varier en fonctiotygpe de mécanisme de fluage :

- ADGb(bjp(ajn
E=——\|7| |~ 2.1
kT \d) (G

avec : A : constante caractéristique du matériau

b : vecteur de Burgers
T : température

p : exposant de taille de grain
G : module de cisaillement
k : constante de Boltzmann
d : taille de grain

n : exposant de contrainte

-Q
D =D, gr : coefficient de diffusion caractérisé par I'érierd’'activation Q.

En écrivant la vitesse de fluage stationnaire $adsrme de I'équation (2.2) et (2.3),
il devient alors possible de déterminer, a parirrésultats d’essais de fluage a différentes
contraintes et différentes températures, les valdes parametres n et Q de I'équation (1).

. élast
élast

Pour cela, dans I'espace (b..)"); IN(&Emax ) ] la pente de la droite de régression reliant les

résultats d’essais a différentes contraintes dentiexposant de contrainte n. La valeur de
I'énergie d’activation correspondra a la pente aledurbe reliant les courbes obtenues pour

o i 1 . élast
différentes températures dans I'espace—;IN(Emax ) |-
RT

£=Ag" ex;{ﬂ)
RT

. 2.2et23
€ D exr{ﬂj
o RT

Un bref rappel des différents mécanismes de flupgssibles sera fait dans le
paragraphe suivant. Dans le cas des céramiquesprinaissance des parametres n’est
généralement pas suffisante pour accéder aux nségaside déformation sous-jacents.
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2.1.2 Mécanismes de fluage

J. P. Poirier ROI 85 ainsi que Cannon et Langdo@AN 83, CAN 8Bsont les
références en termes de description du fluage. dlesurs classent le fluage en deux
catégories, en fonction du domaine de contrainbeserné relié a I'exposant de contrainte n
de I'’équation (2.1) : domaine des fortes contraimiedomaine des faibles contraintes.

-D’une part, le domaine des fortes contraintes,fgtiiintervenir des mécanismes de
montée et de glissement de dislocations a hautpéerture. Le &uage dislocation»
intragranulaire, indépendant de la taille de grdjos0) est associé a des exposants de
contraintes compris entre 3 et 6 et concerne gralement les métaux.

-D’autre part, le domaine des faibles contraintesl]. Les mécanismes alors mis en
jeu sont des mécanismes diffusionnels, dépenddtet foes ci de la taille de grains#@). Il
existe deux types deflkiage diffusionnel », suivant que les mécanismes de déformation
operent de maniére intragranulaifirdge de type Nabarro-Herring) ou le long des joints
de grainsfluage de type Coblég

Une synthése des différents mécanismes de fluagei que de la valeur des
parametres associés, telle que celle réaliséeldahgse de L. MassartMAS 03 illustre la
diversité des mécanismes de fluage des matériatamment pour les matériaux céramiques
contenant une phase vitreuse. Cette phase amomdsenpe aux joints de grains peut
permettre un glissement relatif des grains, massiaacceélérer les phénomenes diffusionnels
(PHA 83. De nombreux modeles ont été développés, comme& dane déformation
associée a un mécanisme de dissolution — repra@gpit RAJ 8), ou a un mécanisme de
redistribution de phase vitreudeRY 89.

Cependant, la plupart des modéles développés pauirel le fluage des céramiques
I'a été sur la base d’'une microstructure homogemstituée de grains individualisés liés par
une phase vitreuse. Le cas des THTZ est différeisgpe, si une phase vitreuse est présente
en grande quantité, la percolation du squeletteidene et 'enchevétrement des dendrites
limitent fortement tous types de « glissement irgenulaire ». De ce fait, les THTZ ne
peuvent étre simplement comparés a des céramicpeidannelles, que ce soit au niveau des
mécanismes de déformations qu’a celui des valeass phrametres définissant la loi de
fluage.

Les travaux de L. MassardMAS 09 sur le matériau ZS ont permis d’identifier le
fluage pour des températures supérieures a 800f@ggsous de cette température aucune
déformation en traction n’est mesurable). lls aonéint en cela un comportement purement
élastique du matériau pour des températures inf@sea celle la transition vitreuse de la
phase interdendritique (Tg ~780°C).

Des essais en conditions isothermes entre 9001@58°C en traction ont débouché
sur une estimation de l'influence de la tempéraairde la contrainte sur le comportement en
fluage. Les équations (2.2) et (2.3), loi de fluag&tionnaire, permettent alors la
détermination des parametres de fluage définisl'pquation (2.1), comme l'exposant de
contraintes n et I'énergie d’activatiad@ (Tableau 2-1).

A (MPa .s%) n AG (J.mol™")

Matériau ZS | EGN 2.2510° 2.3 103560

Tableau 2-1 : parameétres de la loi de fluage du métiau THTZ ER 1195 (MAS 05
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La faible valeur de I'exposant de contrainte laisaggurer d'un fluage de type
diffusionnel. De plus, des observations microstrtades aprés des essais de traction révélent
un endommagement caractérisé par une cavitatida please vitreuse, localisée a l'interface
verre/zircone MAS 05. Cet endommagement est sans doute responsabla daleur
identifiée de I'exposant de contrainte supérieuaraté.

2.1.3 Dissymétrie de comportement

La figure 2.3 MAS 09 illustre le comportement fortement dissymétrigdes
matériaux THTZ en traction et en compression altde déformation obtenu en traction est
beaucoup plus important que celui obtenu en corsjones

0,026 T~ === === === mmmmm e
: 1400 1.5 MPa T

0,020 - m - o mm oo eent
S Cezzz== 1440 -20MPaC
§0,015 T --—-- oo g

Déformat
“O
o
—
o

1450 -1 MPa T

0,005 ff'- - - - =< e e T TSI TN
- 1450 - 1 MPA C

0,000 . ‘ : : ‘
0 10 20 30 40 50

Temps (h)

Figure 2-3 : comparaison de courbes de fluage obtees en compression et en tractiorMAS 05

Cette dissymétrie de comportement ayant été misévalence, nous nous sommes
interrogés sur la nécessité de sa prise en congute wotre étude. Prendre en compte une
dissymétrie de comportement en traction et commmessécessite I'utilisation de lois de
comportement en fluage complexes qui ne sont pagrfeent disponibles dans les codes de
calcul par éléments finis du commerce. De nombrgarametres sont a identifier par des
essais mecaniques de traction et de compressienpérience de L. Massard a révélé la
difficulté de mettre en ceuvre de tels essais. Rample, les niveaux de déformations a
mesurer en compression étant trés faibles I'apjmicad’une contrainte inférieure a 2MPa
entraine une forte dispersion sur les résultatgu(Ei 2-4). Inversement, I'application d’'une
contrainte supérieure a 2MPa en traction exposaearupture prématurée de I'éprouvette
(Figure 2-5). Dans le cadre de notre étude, ilrrcdeié délibérément choisi de caractériser le
comportement en fluage par des essais de flexiasingmonéreux en termes de codt
d’éprouvette, et de mise en ceuvre plus facile pidea Notons que I'expérience du
programme PROMETHEREF avait permis de veérifier fpserésultats fournis par les essais
de flexion étaient bien compris entre ceux foupas les essais de compression et ceux de
traction.
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Figure 2-4 : courbes de fluage obtenues en comprasssur le matériau ZS a 1440°CNIAS 05
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Figure 2-5 : courbes de fluage obtenues en tractiaur le matériau ZS a 1350°CNIAS 05

2.1.4 Récapitulatif

Les études menées en traction et en compressiole soatériau ZS ont permis de
cibler une gamme de température (T>800°C) danselegie matériau a un comportement
viscoplastique. Dans cette plage de températgridé de L. MassardAS 09 a révélé un
comportement du matériau ZS différent en tractiberecompression : les déformations en
compression sont plus faibles qu’en traction.

Dans notre étude, a des fins de simplification ’effidacité, nous avons toutefois
choisi de considérer un comportement symétriquiigentifier celui-ci a partir d’essais de
flexion trois points.
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2.2 Caractérisation expérimentale

Cette partie traitera des essais mécaniques rRalEsur la caractérisation
expérimentale du comportement en fluage des tuasices de matériau étudiées (ZS, ZB et
ZY), ainsi que de I'établissement de leur loi denportement.

2.2.1 Démarche expérimentale

2.2.1.1 Mode de sollicitation

Lors des études précédentes, le comportement agefla été caractérisé par différents
modes de sollicitations : traction, compressiofieation. Dans notre étude, le comportement
en fluage a été caractérisé par des essais derflewis points.

La technique de caractérisation en flexion troisso utilisée tres frequemment dans
le cas des matériaux céramiques, présente de noxnavantages. Elle permet, entre autres,
de faire des essais sur des géométries simplesodiggites (Figure 2-6) et de s’affranchir
partiellement des problemes d’alignement de montBgeplus, les déformations en flexion
induisent des fleches relativement importantes,cdpius faciles a mesurer a haute
température.

L=125mm

A
v

Longueur éprouvette ~150mm

Figure 2-6 : géométrie des éprouvettes pour la cactérisation expérimentale du comportement en flexio
trois points

La figure 2-6 illustre la géométrie des éprouvetidiisées pour la caractérisation
expérimentale du fluage au Centre des MatériauxteGpéométrie d’éprouvette pour la
caractérisation expérimentale du comportement nigganen flexion trois points est
beaucoup moins onéreuse que celle utilisée pouedeais de traction dans le programme
PROMETHEREF.

Comme indiqué sur la figure 2-7, I'éprouvette pétépipédique (150*25*15 mi
est placée dans un four dont la carcasse estdifnear un systeme de circulation d’eau. Elle
repose sur deux rouleaux d’appuis en alumine, eém@s supportés par une sole en alumine.
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s
{4
Eprouvette |

Systéme ll'exlonsnmélri’g
différentielle ,

Figure 2-7 : dispositif d’essai de flexion trois points a hate température

Un systeme d’extensométrie différentielle constitle® deux palpeurs en alumine
permet de mesurer la fleche de I'éprouvette grage @apteur LVDT placé en zone froide.

2.2.1.2 Hypothéses faites pour I'analyse des ratsult

Pour analyser les résultats obtenus en flexionysnoous sommes placés dans
I'hnypothése d’un comportement élastique du matériau

Dans cette hypothése, en flexion trois pointsgtpsations (2.4) et (2.5) permettent de
calculer la déformation et la contrainte maximadepartir de la fleche et de la charge
mesurées :

élast= 6lel ];mesurée 54
I
élast: 3 EF mesurée 25
2 [b [&° '
Avec : > fleche mesurée - entraxe 125mm
> force mesurée Blargeur de I'éprouvette

e> épaisseur de I'éprouvette
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2.2.1.4 Essais réalisés

Les essais de flexion trois points ont été réalisé€entre des Matériaux sur les trois
nuances de THTZ : ZS, ZB et ZY.

Le protocole d'essai a été le méme pour les tro&érnaux (voir introduction
générale), ainsi que les contraintes et les tertyrésaétudiées (Tableau 2-2) :

La fleche est mesurée par I'extensometre quelqueates apres I'application de la
charge afin d’éviter les problémes liés au positement de I'éprouvette. Nous avons validé
cette démarche en effectuant deux essais dans@egsnconditions en mesurant ou non la
déformation durant cette phase de pré-charge. Ocoealut que, lors de cette phase, les
déformations sont minimes par rapport a la défoonatbtale de I'éprouvette aprés essai ce
qui valide notre procédure d’essai. Par ailleuosisnavons vérifié que les fleches finales des
éprouvettes, mesurées a température ambiante ed'efsisai, étaient en accord avec les
mesures fournies par I'extensometre.

0.5MPa 1IMPa 2MPa

1300°C ZS : 3 essais
ZB : 3 essais
ZY : 1 essai

1350°C ZS : 2 essais
ZB : 3 essais
ZY : 1 essai

1400°C ZS : 2 essais ZS : 3 essais ZS : 2 essais
ZB : 1 essai ZB : 3 essais ZB : 2 essais
ZY : 1 essai ZY : 2 essais ZY : 2 essais

Tableau 2-2 : récapitulatif des essais réalisés éexion trois points pour les trois nuances de THTZ

Le but de I'étude expérimentale est d’identifies aleurs des parameétres de la loi de
fluage, comme I'exposant de contrainte n et I'émeediactivationAG. Pour cela, une étude en
fonction de la contrainte a température constalt@@°C), ainsi qu'une étude en fonction de
la température a contrainte constante (LMPa), tentéélisées.

Grace a la matrice d'essais donnée dans le tallehu2-2, les influences de la
température et de la contrainte appliquée surhepootement en fluage des matériaux THTZ
ont pu étre mises en évidence.

2.2.2 Dispersion expérimentale

Pour les trois nuances de matériaux THTZ (figur8 2-9 et 2-10), une forte
dispersion des résultats en fluage est constatée.

Tous les résultats ne sont pas présentés ici, denils exemples sont donnés
('ensemble des résultats d’essais, soit une tirmtéigure en Annexe A) :

» Deux essais sur le matériau ZS, a 1350°C sous 1 (Aigare 2-8). Pour les
mémes conditions d’essai, la déformation maximthkbrde est de 0.05% dans un
cas et de 0.1% dans l'autre, soit le double.
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» Trois essais sur le matériau ZB, a 1400°C, 1MPgufei 2-9).Ces essais ont été
réalisés sur des éprouvettes issues de plaquesnanoivde coulées différentes. La
déeformation est comprise entre 0.1% et 0.2%. Darsas du matériau ZB, pour
une température de 1400°C la dispersion peut égaleatteindre 100%.

» Deux essais sur le matériau ZY, a 1400°C et souB&ffigure 2-10). Dans ce
cas, une dispersion supérieure a 100% est observée.

0,12 - o
[0 B e
—egssai 1
— i xessal2. . _____________
§ 0,08
c
k=)
T 0,06 4
£
5 M
5
0 0,04 4

o

o

[\
1

0 5 10 15 20 25
Temps (hrs)

Figure 2-8 : comparaison de deux essais réalisés sur le magér ZB, 1350°C, 1MPa

025 prmmmmmm e —essail
o essai2
02 - x essai3
g
= 0,15 ~
2
T
£
£ 0,1 A
‘O
o
0,05 -+

0 5 10 15 20 25 30
Temps (hrs)
Figure 29 : comparaison de trois essais réalisés sur le masu ZB, 1400°C, 1MPa
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Figure 2-10: comparaison de deux essais réalisés sur le magér ZY, 1400°C, 2MPa

Cette dispersion importante, déja revélée lors sigramme PROMETHEREF, est
intrinséque au matériau. Elle intervient quelles qaient les précautions prises quant au lieu
de prélevement des éprouvettes dans la dalle,iawbpératoire et au dispositif d’essai. Elle

pourrait sans doute étre réduite par I'utilisatib@prouvettes de plus grande taille permettant
de solliciter un volume plus représentatif de mater

Face a ce probléme, les essais (Tableau 2-2) @mditipliés et c’est la moyenne des
résultats obtenus qui a été utilisée pour la dérertion de la loi de fluage.

2.2.3 Résultats expérimentaux : Matériau ZS

Les figures 2-11 et 2-12 illustrent, pour le maérZS, I'influence de la contrainte et
de la température sur la déformation en fluagees@0 heures de fluage, I'établissement
d’'un régime de fluage stationnaire n’est pas évidess influences de la contrainte et de la
température ont donc été évaluées empiriguemenartr ples vitesses de déformation
moyennes sur la plus longue durée d’essai comnsite50h.
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Figure 2-11: influence de la contrainte sur le fluage isotherm en flexion trois points, matériau ZS.

0,0016 - — === === mmmmmmmm o
0,0014 -
0,0012 -
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0,0008 A
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Figure 2-12: influence de la température sur le fluage isothene en flexion trois points, matériau ZS

_ &(t=60nrs)

avec Emoy = 2.6
60* 360(

D'aprés les équations (2.2) et (2.3) (8 2.1.2)xpgmsant de contrainte n et I'énergie
d’activation peuvent étre déterminés :
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Figure 2-13: détermination de I'exposant de contrainte a 140, pour le matériau ZS
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Figure 2-14: détermination de I'énergie d’activation pour lematériau ZS

ZS Contraintes Vitesse moyenne de| Exposant de Energie
(MPa) déformation (3) contrainte n d’activation
kJ.mol*
Température 0.5 3.28°
1400°C 1 6.07”
2 1.22°
Contrainte | Températures 0.96 265
1MPa (°C)
1300 1.81°
1350 3.57°
1400 6.07°

Tableau 2-2 : vitesse de déformation moyenne, ex@og de contrainte et énergie d’activation pour le
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2.2.4 Résultats expérimentaux : Matériau ZB

Dans le cas du matériau ZB, l'influence de la ainte est visible (Figure 2-15)
comme dans le cas du matériau ZS. En ce qui comdartempérature, le comportement en
fluage du matériau ZB est similaire a 1300°C e8302C (Figure 2-16). Malgré les nombreux
essais réalisés a ces températures, il s'est rémplgssible de différencier les comportements
du matériau ZB a 1300 °C et a 1350°C. Pour estli@pergie d’activation du matériau ZB,
nous avons donc choisi de considérer le méme tawéfbrmation pour 1300°C et 1350°C.

0,0035 = == = === = e oo

01010 Jc J 2MPa

deformation ()

temps (hr)

Figure 2-15: influence de la contrainte sur le fluage isotherm en flexion trois points, matériau ZB.
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Figure 2-16: influence de la température sur le fluage isothene en flexion trois points, matériau ZB.

De la méme fagon que pour le matériau ZS, I'expoda contrainte n est déterminé
en tracant la vitesse de déformation en fonction lalecontrainte en coordonnées
logarithmiques. Pour cette nuance de THTZ, I'expbske contrainte n est estimé a 0.78.
Nous avons, de la méme maniere que pour le matéBawcalculé une énergie d’activation
(Figure 2-17).
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Figure 2-17: détermination de I'exposant de contrainte a 140, pour le matériau ZB.
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Figure 2-18: détermination de I'énergie d’'activation, pour lematériau ZB.

ZB Contraintes Vitesse moyenne de| Exposant de Energie
(MPa) déformation (3) contrainte n d’activation
kJ.mol*
Température 0.5 5.18°
1400°C 1 1.03°
2 1.53°
Contrainte | Températures 0.78 320
1MPa (°C)
1300 3.48°
1350 3.48°
1400 1.58°

Tableau 2-3 : vitesse de déformation moyenne, ex@og de contrainte et énergie d’activation pour le
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2.2.5 Résultats expérimentaux : Matériau ZBY1

Les figures ci-dessous (figure 2-19 et figure 2-28présentent respectivement

l'influence de la contrainte et de la températurele comportement en fluage du matériau
ZBY1.
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deformation ()
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Figure 2-19: influence de la contrainte sur le fluage isotherm en flexion trois points, matériau ZBY1
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Figure 2-20: influence de la température sur le fluage isothene en flexion trois points, matériau ZBY1.
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Figure 2-32: détermination de I'exposant de contrainte a 140, pour le matériau ZBY1.
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Figure 2-33: détermination de I'’énergie d’'activation, pour lematériau ZBY1.

ZBY1 Contraintes Vitesse moyenne de| Exposant de Energie
(MPa) déformation (3) contrainte n d’activation
kJ.mol*
Température 0.5 1.78°
1400°C 1 3.82°
2 9.14°
Contrainte | Températures 1.2 263
1MPa (°C)
1300 9.08°
1350 1.38°
1400 3.89°

Tableau 2-5 : vitesse de déformation moyenne, ex@og de contrainte et énergie d’activation pour le

72

matériau ZBY1.



CHAPITRE 2:
refroidissement

Comportement et propriétés mécaniquks THTZ au cours du

2.2.6 Récapitulatif et comparaison du comportement en fluage des trois

matériaux

Dans le tableau 2-6 sont récapitulés les expssdat contrainte et les énergies
d’activation déterminés pour les trois nuances ééermau THTZ par les essais de fluage en
flexion trois points. L’exposant de contrainte tpgsche de 1 pour les trois nuances confirme
les résultats trouvés dans la littératu®AS 05 et semble indiquer un fluage associé a des
mécanismes diffusionnels.

exposant de contrainte n énergie d’activation kJ.mo
ZS 0.96 265
ZB 0.78 320
ZBY1 1.2 263

Tableau 2-6 : exposant de contrainte et énergie ditivation pour les trois nuances de matériaux THTZ.

Les figures 2-23, 2-24 et 2-25, obtenues pour tesgements respectifs de 2MPa, 1MPa et
0.5MPa, comparent les comportements en fluage rectiém de la contrainte a 1400°C pour
les trois nuances :

O e 0,008~ —-----------—————————— =
1400C
0014~ BT 4 00071 - o o~
2MPa 2y 1400C
002t T 0,006~ 1 2MPa |-~ = = —mm
5 001 - T §0005F - —-—---------- - Y
20008 f - T 20004 - T
80006~~~ 0003~~~ T
[a] o
T e ettt 0,002~~~ - o L 7S e -
zs
0,002 - ot 00014 7 =g~~~ -
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Figure 2-23: comparaison du comportement en fluage a 1400°@ss 2MPa pour les trois nuances :
a) 50 heures, b) 10 heures.
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Figure 2-24 : comparaison du comportement en fluage a 1400°@ss 1MPa pour les trois nuances :
a) 50 heures, b) 10 heures.

73



CHAPITRE 2: Comportement et proprietés mécaniquks THTZ au cours du
refroidissement

0004 - ——————-——— - m -

00014 f —F=====F---—————————————————-
000351 | 1400C | | 1400c zy
0,003 - 0,5MPa zy 0,0012 0,5MPa
00025 -- - - - - mmm T oo P s
2 2000084 -
© 4 © Y
i g 0,0006 zs
S 4 o 0, 7]
g 0,0015 g
. 0,0004 1 = = 755 = il st =T —==
0,001 =5
0,0005 - 00002 e
0 ; ; ; ; : 0
0 10 20 30 40 50 0 2 4 6 8 10
Temps (hrs) Temps (hrs)
a) b)

Figure 2-25: comparaison du comportement en fluage a 1400°@wss 0.5MPa pour les trois nuances :
a) 50 heures, b) 10 heures.

Pour toutes les contraintes, les comportementtuagd des matériaux ZS et ZB sont
tres proches. En revanche, le matériau ZBY1 flumubeup plus vite que les deux autres
nuances : le niveau de déformation atteint par éérmmau ZBY1 est en moyenne six fois
supérieur a celui des deux autres nuances de TIN®B@As constatons que ce résultat est
valable pour des durées longues et courtes deefluag

2.3 Détermination d’'une loi de comportement

Pour cette identification, une durée de 10 heurégachoisie car les résultats de la
simulation numérique thermique (Chapitre 4) ont demré qu’au bout de ce temps,
'ensemble de la dalle avait suffisamment refrqadur que le fluage n’'opere plus. Nous
avons donc identifié une loi de comportement eadgtusur les 10 premiéres heures d’essai.

2.3.1 Décomposition de la déformation

Il s’agit ici d’expliciter la relation de comportemt introduite au chapitre 1 a l'aide de
I'opérateurA.

Le comportement d’'un matériau est caractérisé demr variables observables ou
mesurables comme par exemple la température oéféandlation totale. Dans le cadre de la
mécanique des milieux continus, J. Lemaitre et.JChaboche (EM 96) décomposent le
tenseur de la déformation totale de la maniereasixy:

totale thermique

- £

élastique inélastigLe

13

te te

élastique

> Une partie élastique , fonction de la variation du tenseur des contesint

dlou é,élastique — gg
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thermique

> Une partie thermique , fonction de la température actuelle T, de la terajure

a l'état de référence du matériayes T (température initiale lors de l'essai de
dilatométrie), et indépendante de I'état de conteai Elle s’écrit en fonction du
tenseur des dilatations thermiques, pouvant dépeatalta températurgT) .

d'ou i‘thermique: O’(T) D(T -T )ﬁ —O'(TO)* (To -T )ﬁ

, elle-méme décomposée en une partie plastique

ref ref

> Une partie inélastiques ™"
£ plastique éiscoplas'que

et une partie viscoplastiqy . Les parties viscoplastique et plastique

sont fonctions de lois d’écoulement en élastoviagijTité et en élastoplasticite. Cette
décomposition de la composante inélastique metvantdes différents mécanismes
mis en jeu lors d’une transformation d’un matéridas mécanismes conduisent a une
dissipation d’énergie. Cette énergie peut étre ppddante du temps et la viscosité

négligée dans le cas de la plasticité instantag@@S‘i@”e) ou dépendante du temps

. Viscoplasgue

avec une vitesse de deformation viscoplastiquedefe ).

L’énergie mécanique fournie au matériau lors d’'tra@sformation n’est restituée qu’en

partie par la partie élastique. D’aprés la loi d@servation de I'énergie, l'autre partie est
dissipée sous plusieurs formes (augmentation deéergérature, changement d’état ou
modification de la structure interne du matériau).
Le comportement inélastique, dépendant de différemécanismes, est donc défini par des
variables internes au matériau (Ai). Ces variablappelées variables d’écrouissage,
définissent a un instant donné I'état d’'un matéransi que son comportement vis-a-vis d’'un
changement thermomeécanique.

2.3.2 Fonction de charge et écrouissage

Le domaine d’élasticité se définit dans un espaee abntraintes et de ces variables
internes. Il est limité par une fonction de chafde, Ai), avec f ¢, Ai)=0 la frontiére du
domaine d’élasticité. Pour définir la loi de vistagiicité il convient alors de définir cette
fonction de charge, mais aussi la loi et la dimttl’écoulement qui définissent la vitesse de

. Viscoplasgue

déformation viscoplastique

On définit I'écrouissage d’'un matériau comme laiateoon du domaine d’élasticité
sous un chargement externe. L'écrouissage espeaggles lois d’écrouissage caractérisant les
variables (Ai) au cours de la déformation inélagtiqSoit I'écrouissage est dépendant de la
valeur de la déformation plastique et défini pae wariable déviatorique interne x, on parle
alors d’écrouissage cinématique, soit le domaiastiéue subit une expansion tout en restant
centré sur son origine, c’est I'écrouissage isardgfini par la variable interne R.
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2.3.3 Loi de comportement viscoplastique

La vitesse de déformation inélastique s’écrit denémiere suivante :

. Vviscoplasigue . af
=vn avec n=— 2.7
= = o

Il ony

Reste a définir la fonction de charge. Dans legatra de L. Massard, la fonction de
charge a été décrite sur le modele de la loi dgePnaodifiee CRO 92, avec un écrouissage
cinématique et I'introduction de la dissymétrieadenportement traction compression.

Dans notre étude, nous allons définir la fonctienctiarge de maniére beaucoup plus
simple. Pour cela, nous nous appuyons sur le mateRrandtl-Reuss, qui consiste a utiliser
le critére de Von Mises et une régle d’écrouissageope.

La fonction de charge s’écrit alors de la mani¢igaste :

f(o,R)=J(0) - R, —R(p), ou J est le second invariant du tenseur desaiotes, R(p) la

variable d’écrouissage etoRle seuil d'écoulement plastigue. Expérimentalemdas
déformations de fluage sont observées méme podaidies contraintes : de ce fait nous
fixons Ry a zéro, réduisant ainsi le domaine d’élasticitanasimple point, en I'absence
d’écrouissage.

g . . .
Dans le cas de Von Mises, on trouve doit6)Fceq , N :i =32 et p= —l/i =v
= do 20, oR

€q

Le multiplicateur viscoplastique correspondant avitesse de déformation cumulég )
s’exprime alors de la maniére suivante :

. " Jo. R(p)\"
p=(f) 2% (p) )8
K K
Les équations du modéle a écrouissage isotropeesaiasnmagement s’écrivent alors :

totale thermique

_ élastique viscoplasigque

+&

(1))

+&

. Viscoplasigue

Il tn

_3: S
2paeq

s=g-t[o]d
i — 3 —

- (T =R(D)Y
P K
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La variable K, le paramétre n, ainsi que le paraenétfécrouissage H sont a
déterminer pour expliciter la loi de comportememintatériau.

2.3.4 Méthode d’optimisation

L’identification de la loi de comportement a ét@ligee a I'aide du code de calcul
ZéBulLon, développé au Centre des Matériaux.
L’analyse du comportement expérimental en fluagesreoamenés a choisir une loi de Norton
a écrouissage isotrope linéaire. Afin de détermilesr paramétres de cette loi, I'outil
d’optimisation du code de calcul est utilisé. Bagéun algorithme de Levenberg-Marquardt,
il permet, en simulant les essais de flexion, deorger par méthode inverse aux résultats
expérimentaux et de définir les parametres del lglgure 2-26) :
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Loi de comportement choisie |
N paramétres a définir

\ 4

InitialisatimA
paramjty‘

A 4

Calcul numérique : ')
Méthode des éléments finis avec chargement réegl '_U|
=
wn
m
C
Py
Réponse numérique analogue aux Réponse numériqgue non analogue gu
résultats expérimentaux Fléche en résultats expérimentaux Fléche en
fonction du temps pour une charge et fonction du temps pour une charge et
une température données une température données

Nouveau jeu de
parametres issu d'un calc
de sensibilité

Les N parameétres de la
loi sont ditsoptimisés

Figure 2-26: schéma représentant la méthode d’optimisation paudéterminer les paramétres de la loi de
comportement.
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2.3.5 Identification de la loi de comportement

2.3.5.1 Matériau ZS

La loi de comportement utilisée pour décrire leafle est définie de la maniére
suivante :

n

' =A Oeq_9,y — . .
pP= K Avec : 0, =Ry + PH é&crouissage linéaire

R, =0
n=1
K=1

A=exp(A,)* exp(_ %T)

Nous verrons ultérieurement, dans le chapitre ayésaux calculs thermiques, qu’au
bout d’'une dizaine d’heures I'ensemble de la daie en dessous de 1200°C : nous avons
donc décidé de définir la loi de comportement erade qui sera utilisée dans les calculs
meécaniques uniquement sur les dix premieres hel@egssais réalisés, soit 35000 secondes
(figure 2-27 et 2-28).

La simulation numérique va nous permettre de détenmies parametres non imposés
au départ : § Q et H.

041 " TaacoT T
0354 - —expérience 2 MFE 777777
, x simulation xxxxxxxxxxlxﬁxfxﬁxxfm
vl . g |
034-----"-"-—— NS XX,X|X>§I ,,,Li,,,,,j,,,,,,‘ ,,,,,,,
g 0254 -
B’ 024--—-—-—-—-— X o ____0cC IMPa
e

8 X XXX XK R
= 0154 --H--5--------------—¢ i BRI S L[S
0,1 X oo
R R B i o
0,05 - sbppitper >+ v . 0,5MPa___
0 L) ) ) 1

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
temps (s)

Figure 2-27 : comparaison simulation-expérience, loi de comptement en fluage, 1400°C, ZS.
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. . X X X X A 4
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Figure 2-28 : comparaison simulation-expérience, loi de comptement en fluage, 1MPa, ZS.

Les parameétres de la loi a écrouissage isotropmatériau ZS sont récapitulés sur la
figure 2-29 :

1URT
7,10E-05 7,20E-05 7,30E-05 7,40E-05 7,50E-05 7,60E-05 7,70E-05 Termes de la | Constante
-15 . . . . . . loi ZS associée
L e —————YY"MS_——————— n 1
A6 A0 30.4
<5 Q kJ.mol* 641
c Yy TN H 783.8
_17'5 U N - - -
y = -641740x + 30,408
_18 .
_18'5 e ; S 777777777777777777777777777 - - —
_19 S

Figure 2-29: parameétres de la loi de comportement en fluageudmatériau ZS identifiés par méthode
inverse.
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2.3.5.2 Matériau ZB

Nous avons choisi, pour le matériau ZB, une fodméoi analogue a celle du matériau
ZS.
Les figures 2-30 et 2-31 illustrent respectivemdéatcomparaison entre simulation et
expérience pour les trois contraintes 0.5 MPa, 1\2R&Pa et les trois températures 1300°C,
1350°C et 1400°C.

0,35 - 2MPa
1400C « X
0,3 1 ><><><><><><><><><
— Expérience
0,251 x Simulation =" U X2 o

o
N
1

Fleche (mm)
o
-
(6)]

o
=
1

0.05 1 0,5MPa

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
Temps (s)
Figure 2-30: comparaison simulation-expérience, loi de compogiment en fluage, 1400°C, ZB.

0,2 1
1MPa 1400C
0184
— Expérimentale
0,16 1-- _ by auia b bt
x Simulation XxxxxxxXYX
AO,14- xxxxxxxx
= _ X
§10,12 o XX
o 014"
S
© 0,08
L
0,06 -
0044-f -2 --mmeaia —x XN maoyenne
X X XX 1300C-1350C
0,02 - K
O 1 1 1 1 1 1
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
Temps (S)

Figure 2-31: comparaison simulation-expérience, loi de comptement en fluage, 1MPa, ZB.
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Les parametres de la loi a écrouissage isotropaatariau ZB sont récapitulés dans la figure
2-32:

1/IRT
7,1E-05 7,2E-05 7,3E-05 7,4E-05 7,5E-05 7,6E-05 7,7E-05
'16 T T T T T 1
16,24 ----- e i
-16.4 - Termes de la | Constante
-16,6 - loi ZB associée
-16,8 -
< 171 n 1
= -17,2 1 A0 6.4
-17,4 1 =
-17,6 Q kJ.mol 319
-17,8 | H 764.4
_18 _
18,2 Lo

Figure 2-32: comparaison simulation- expérience, loi de comptement en fluage, 1MPa, ZB.

2.3.5.3 Matériau ZBY1

De la méme maniére que pour les deux autres nuahee$HTZ, nous avons
déterminé les parametres de la loi de comportesrefitage du matériau ZBY1.
Les figures 2-33 et 2-34 représentent respectiveri@rcomparaison entre simulation et
expérience pour les trois contraintes 0.5 MPa, 1\2R&Pa et les trois températures 1300°C,
1350°C et 1400°C.

— Experience
x Simulation

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
Temps (S)

Figure 2-33: comparaison simulation-expérience, loi de comptement en fluage, 1400°C, ZBY1.
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045 - !
04+4----- :J-MI?@ ****************************************** ;(*X*X*QS(XXX)(*%K
035, —FExpérimentale : T 1400C -
X Simulation () XX ‘
~ 03+ KXT T
S XXXX I
£0,25 T xS :

o) o X
S 024 K T

D % X
“ 0,15 -f~~~~~xs<>5 ———————————————————————————————————————————————————
01—4------- S — IR s s B ek
0,05 - . AT o o vt 1300C. . |
0 : : l
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
Temps (S)

Figure 2-34: comparaison simulation-expérience, loi de comptement en fluage, 1MPa, ZBY1.

Les parametres de la loi a écrouissage isotropmatériau ZBY1 sont récapitulés dans la
figure 2-35:

1RT

7,10E-05 7,20E-05 7,30E-05 7,40E-05 7,50E-05 7,60E-05 7,70E-05

15 ' ' ' ' ; ' Termes de la | Constante
-15,5 - ¢ loi ZY associée
1 n 1
< o] AO 14.7
£ y = -423268x + 14,745 Q kJ.mol™* 423
-17 1 H 286.3
Y .
75 SN
.18 4 - - - - - ____________

Figure 2-35. comparaison simulation- expérience, loi de comptement en fluage, 1IMPa, ZBY1.
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2.3.6 Résumé

Une base expérimentale de résultats d’essais dgeflen flexion trois points sur les
trois nuances de matériaux a été établie. Les sndi été réalisés a des températures
comprises entre 1300°C et 1400°C et sous des auesa/ariant de 0.5MPa a 2MPa.

Une forte dispersion des résultats a été constAtéeu de celle ci, les essais ont été
multipliés et moyennés afin de minimiser les ersela caractérisation du comportement en
fluage des trois matériaux par une loi de Nortontyhe d¢/dt=Ac" a permis d’estimer un
exposant de contrainte trés proche de l'unité, sapb attendu d’apres la littérature et
vraisemblablement caractéristique de mécanismeffudge de type diffusionnel opérant a
I'intérieur du squelette de zircone.

Les comportements en fluage du matériau ZS et 4B pmches. En revanche, le
matériau ZBY1 a révélé des déformations en fluagygren six fois plus grandes.

D’apres la base expérimentale et en se servaribpiimiseur ZéBulLon, nous avons
identifié une loi de comportement sur les dix pr®s heures de fluage pour les trois
matériaux.

L’identification s’est donc faite sur une moyenne plusieurs essais pour chaque
contrainte et chaque température pour les troigmaaix. Les écarts que I'on peut retrouver
entre simulation et expérience restent faiblesrppport a la dispersion expérimentale. Les
figures 2-36 et 2-37 fournissent deux exemples logigurs résultats d’essais ainsi que la
moyenne expérimentale sont comparés aux résukassntulation numérique. On remarque
qgue les écarts sont comparables a la dispersio@riengntale. Les exemples concernent le
matériau ZB a 1MPa et 2MPa, mais cette remarque vesie quelles que soient la nuance de
THTZ, la température ou la contrainte étudiées. fres lois de comportement en fluage
identifiees nous serviront pour la mise en donrskesalcul mécanique du refroidissement
d’une dalle de THTZ et nous permettront d’étudiafllence du fluage.

— Moyenne expérimentale 1400<C
i i 1MPa
0.3 - X Slmullatlon
4 Essail
0254 o Essai2z -4
’ A
e Essai3 N A

\

Fléche (mm)
o
=
a1

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
Temps (S)

Figure 2-36: exemple de dispersion expérimentale comparée avgsultats de simulation numérique.
Matériau ZB, 1400°C, 1MPa.
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— Moyenne expérimentale 1400C
04+ x Simulation ,”727'\{'?? 77777777777777
a Essail A
0,35 1 e s iy e
03 s Essai2 A X X X
€0,25 -
E
o 0,24
<
3
70,15 -
0,1 -
0,05
0
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000
Temps (S)

Figure 2-37 : exemple de dispersion expérimentale comparée av&sultats de simulation numérique.
Matériau ZB, 1400°C, 2MPa.

2.4 Mesure du module d'élasticité en fonction de la
température

2.4.1 Module d’Young macroscopique

L’évaluation du module d'Young (module d’élastigien fonction de la température
est trés importante pour prévoir le comportemeetntto mécanique d’'un matériau. En effet,
dans le cas du refroidissement, en dehors du moouelet fluage intervient, le comportement
du matériau est considéré comme élastique. Il emvalors de bien définir le module
d’Young, méme a haute température.

2.4.1.1 Méthode de mesure du module d’Young masomque

Il existe deux méthodes principales pour évaludgegrandeur mécanique :

-Méthode mécanique essais de traction, de compression ou de flexnmmotones. La
déformation (ou les déplacements) est mesurée earjaliges de déformations ou des
extensometres. La pente de la partie linéaire @euabe contrainte — déformation (figure 2-
38) permet le calcul d’'un module d’Young « macrgsqgae ».

Pour de faibles niveaux de contraintes il est pardifficile de pouvoir mesurer une pente
valide dans le pied de courbe et donc d’évaluerddule d’Young.
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Figure 2-38: courbe contrainte — déformation.

-Méthodes vibrationnelles par mesure de vitesse de propagation d’ondeasatiores ou
mesure de fréquence de vibration propre. Des mesilirasonores ont été effectuées dans le
cadre du projet NOREV par le laboratoire GEMH &NSCI de Limoges.

La technique est basée sur la mesure de la vitbsgwopagation des ultrasons en
mode barre longue a travers le matériau. Des omndtessonores sont générées par un
transducteur et transmises a I'échantillon placégsdan four a I'aide d’'un guide d’onde en
alumine. Aprés un aller et retour dans I'échantillle signal est récupéré par le transducteur.
Ce signal apres amplification peut étre visualigéus oscilloscope.

La mesure du temps de retardl €ntre deux échos successifs permet de déterhainer
vitesse Vg des ondes et d’en déduire le module d’Young pardtations :

201

VLB -
r 29et2.10

E=pVj

ou L est la longueur de I'échantillongsa masse volumique.

2.4.1.2 Résultats des mesures

Le module d’Young macroscopique en fonction deetafgérature a été évalué pour les
trois nuances de matériaux par les deux methoeheshode statigue ou mécanique (MINES-
ParisTech et GEMH), et méthode dynamique ou ultraso(GEMH).

-I'étude mécanique a été réalisée par des essdlexien trois points au Centre des
Matériaux, avec différentes méthodes de cyclagka dentrainte et différentes descentes en
température, ainsi que par des essais de traabimpression alternée symétrique au GEMH.

-la méthode ultrasonore nous a servi de référence lgs mesures mécaniques. En
effet, cette méthode dynamique a tendance a swesstia valeur du module d’Young
macroscopique au dessus de 780°C, températuramstion vitreuse du verre. Ainsi, toute
grandeur supérieure a la valeur mesurée par laotkéthitrasonore sera remise en cause dans
la discussion. Il convient de rajouter que, mémees valeurs a haute température ont été
obtenues par la méthode ultrasonore, elles somismées et ne seront pas considérées
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comme des valeurs fiables. Au dessus de 800°C,one les valeurs mesurées par les
méthodes mécaniques qui seront prises pour réf&renc

Le descriptif des méthodes, ainsi que tous leslteésiypour les matériaux ZS et ZB
sont répertoriés dans I'’Annexe A. Le tableau 2¢apéule les différentes méthodes avec un
descriptif pour chacune delle :

Température de Descente en Contraintes
chauffe température
F3Pyalier -Montée a 1500°C -Descente par palier -Flexion trois points

-durée palier : 1heure-Cyclage de la contrainte
uniquement pendant les paliers

de température

-0,1MPa.8
F3Pest -Montée a 1500°C | -Descente a la vitesge - Flexion trois points
réelle de -Cyclage permanent de 800°C
refroidissement de la aTA
dalle -1,6N.s" ou 0,05MPa’s
F3P.800 -Montée a 800°C -Descente a la vitesge - Flexion trois points
réelle de -Cyclage permanent de 800°C
refroidissement de la aTA
dalle -1,6N.s" ou 0,05MPa’s
TCat -Montée a 1500°C -Chargement alterné traction-

compression
-une éprouvette par
température
-0,02MPa.8 ou 0,05kN.8
Mesure | Mesure | Mesure
Etrac init Etract Ecomp

Ultrasonore Mesure ultrasonore

Tableau 2-7: récapitulatif des différentes méthodes utiliséesqur la mesure de Module d’Young
macroscopique.

La premiere information importante de cette étudembdule d’Young est la non
différenciation de comportement entre le matéri&ueZ le matériau ZB. En effet, les résultats
montrent la méme tendance de comportement au defseiment, et les valeurs atteintes ne
sont que trés peu différentes (Figure 2-40).

Ensuite, cette étude a révélé un comportement euti @re découpé en deux phases,
suivant le domaine de température :
-entre 1500°C et 800°Cdébut du refroidissement : dans cet intervalléedgpérature, quelle
que soit la méthode statique considérée, le modiMeung macroscopique augmente en
fonction de la température. Cette augmentationenedvidence la rigidification du matériau
induite par la baisse de température. Le doutepgusiste en comparant les différentes
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méthodes mécaniques, est la valeur maximale atpantle module d’Young macroscopique
a 800°C. Celle-ci atteint des valeurs de 170GPa tlaoas des essais de traction compression
alternée symétrique, alors qu’elle ne dépasse Pa@®a dans le cas de la flexion trois points.
La discussion a ce jour reste ouverte quant a laitdéades méthodes de mesure. Dans
I'attente de la réalisation d’essais de tracti@ction ou de compression-compression, nous
avons choisi de prendre en compte les deux typessdis réalisés, de simuler plusieurs
variations de module d’Young (Figure 2-39) et déudier l'influence sur les résultats
mécaniques (cf Chapitre 5).

-entre 800°C et la température ambiante, fin du refoidissement. apres avoir atteint un
pic, le module d’Young macroscopique évolue de dewniéres différentes, suivant la
méthode mécanique employée. Dans le cas des adsdiexion trois points, dans cet
intervalle de température, aucune variation de neodiYoung n’est observée. Le module
reste a la valeur maximale atteinte a 800°C justgrapérature ambiante. Ce cas de figure
met en évidence une compensation de 'endommaggraemicrofissuration (due a la fois a
la difféerence de dilatation entre le squelette deone et la phase vitreuse et a la
microfissuration interne au squelette de zircoeé)a rigidification due au refroidissement.
Dans le cas des essais de traction compressionedteymétrique, on constate une baisse de
module d’Young entre 800°C et 20°C, causée padbemmagement par microfissuration.

2.4.1.4 Conclusion

Outre la valeur maximale atteinte par le moduleadivg macroscopique a 800°C,
NOuUs nous sommes appuyés pour la variation de mashite 1500°C et 800°C aux valeurs
expérimentales des essais de traction compresienmée symétrique. En effet, comme le
montre la figure 2-40, la différence entre le maiZS et ZB est trés faible, et 'TANNEXE A
démontre que, dans cet intervalle de températesegdsais de flexion trois points gardent la
méme tendance.

Notre modéle numérique nous permettra ensuite ide fme étude paramétrique de
'influence du module d’Young macroscopique sur Iesntraintes au cours du
refroidissement. La discussion n’étant pas valigigent a la variation du module de 800°C a
température ambiante, nous avons choisi trois évokl de module qui encadrent les
différentes mesures effectuées (Figure 2-39) :

-une hypothése dite « endommageable »: dans ce leagnodule d'Young
macroscopique diminue en fonction de la tempérantee 800°C et la température ambiante.
Nous nous sommes référés aux essais de tractiopression alternée symetrique (figure 2-
40).

-une hypothese dite « rigide » : dans ce cas,lBuvanaximale de 160GPa, atteinte a
800°C par les essais de traction compression ékesymétrique, reste constante jusqu’a
température ambiante.

-une hypothese dite « souple » : dans ce cas,léarvmaximale de 70GPa atteinte a
800°C lors des essais de flexion trois points regtstante jusqu’a la température ambiante.
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Figure 2-39: trois variations de module d’Young en fonction @ la température utilisées pour la mise en

E (GPa)

données de la simulation numeérique.
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Figure 2-40: comparaison des variations de module d’Young efonction de la température dans le cas de

I'hypothése endommageable.
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2.4.2 Coefficient de dilatation thermique

La dilatation thermique linéaire est également pirogriété importante a évaluer pour
les matériaux THTZ. En effet, celle ci doit étrennae pour prendre en compte I'expansion
volumique associée a la transformation de phastenstique au cours du refroidissement.

La figure 2-41 représente, pour le matériau Z& etatériau ZB, la dilatation linéaire
thermique (données Saint Gobain, CREE).

On remarque principalement, sur ce graphiquetelepératures de transformation de
phase de monoclinique vers quadratique au chauéfage quadratique vers monoclinique au
refroidissement. Pour les deux matériaux, les teatpees sont identiques, 1170°C a la
montée en température et 1000°C a la descentenpétature.

La principale différence de comportement dilatoiét entre les nuances ZS et ZB
se situe au chauffage avec une dilatation plus iitapte pour le matériau ZB. Cependant,
considérant la fabrication des matériaux THTZ atadte refroidissement, les deux nuances
seront considérées comme ayant un comportemetmtrdddrique similaire avec une variation
linéique autour de 1%.

On peut également noter sur ces courbes une c@luse« ouverte » de retour a
température ambiante pour le matériau ZB, qui neoqgtre celui-ci aura tendance a moins
bien supporter d’'un point de vue mécanique la foamgtion de la zircone. Des essais de
cyclage en température réalisés au Centre des iklatépar Y. Ding confirment ce
comportement. Alors que le matériau ZS garde st#giite, le matériau ZB lui, se retrouve
réduit a I'état de poudre.
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0,80 +
0,60 +
0,40 -+
Dilatation 920
(%) 0,00 £
020 9
0,40
0,60 e
0,80
-1,00
-1,20 £
-1,40
-1,60 -

XX

T(C)

Figure 2-41: dilatation linéaire thermique du matériau ZS etdu matériau ZB.

La figure 2-42 concerne la dilatation linéaire datémiau ZBY1 Dans ce cas, on
remarque que la transformation martensitique ex@gurs, mais qu’elle est décalée vers
des températures plus basses. Ceci est d( a Enpegd’Yttrium dans le réseau de la Zircone,
qui diminue la température de transformation maiteyue.
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La dilatation linéaire thermique du ZBY1 est plagoortante que celle des deux autres
iau ZS et le matériau ZB ptémserdes comportements thermiques

nuances. Si le matér

analogues, celui du ZBY1 sera considéré commerdiité
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Figure

T(T)
2-42: Dilatation linéaire thermique du réfractaire ZBY 1.

Dans ce cas (Figure 2-42)FT,=20°C

Pour la modélisation numeérique, le coefficient datdtion thermique est déterminé a
la courbe de dilatation thguen du matériau ZS (fournie par Saint
Gobain CREE) au dessus de 1000°C, extrapolée @s2ftB0°C, comme schématisé sur la

partir de la pente de

figure 2-43 : la valeur du coefficient de dilatatithermique linéaire est de 1.23*10saleur
qui a été utilisée dans tous les calculs realiaés det intervalle de température.
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35+- e
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latation (%)

— Courbe dilatométrique sans transformation )
de phase Tref=0C

0,51
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Figure 2-43 : dilatation thermigue linéaire entre 0C et 2450°C : variation expérimentale fournie par

Saint Gobain CREE et

variation considérée dans leatcul numérique du domaine viscoplastique.
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2.5 Modélisation des déformations irréversibles ind uites
par la transformation de la zircone

2.5.1 Application du modéle de Leblond au cas des m  atériaux THTZ

Notre objectif est d’'étre capable d’activer degod@ations irréversibles pour des
contraintes faibles pendant la durée de la tramsftion de la zircone. Nous serons alors en
mesure d'évaluer la sensibilité de la prévision desntraintes résiduelles, apres
refroidissement de la dalle, vis-a-vis de ce phé&ran

En cas de sensibilité forte, il faudra approfonkdircompréhension physique des
déeformations irréversibles induites par le changerde phase.

A ce jour, les observations expérimentales ne rpmrmettent pas de proposer un
modele complexe : nous avons retenu une formulasiomplifiée de celle proposée par

Leblond. Le produitp’(z) z permet d’activer puis de désactiver le taux demhéhtion au
passage de la transformation. Nous remplagonsamiprpar une fonction a valeur nulle en
dehors de l'intervalle de température ou la tramsédion se produit, et a une valeur unitaire
dans cet intervalle. Ceci permet de n’introduiréuguseul coefficient K, caractérisant la
viscosité du matériau induite par le changememghdee :

. tp : 3
£ =KI(T)2S 2.12

Avec f(T)=0 pour T<T et T>T, et f(T)=1 pour €[T1,T,]

d
Avec E=£+

Il oy
Il o

+el+e” + £¥ définie au chapitre 1

2.5.2 Mise en évidence expérimentale

Pour mettre en évidence expérimentalement ce ph&mandes essais de traction-
compression ont été réalisés par C.Patapy au GEMH 10. Des éprouvettes cylindriques,
de 16 mm de diamétre et de 25 mm de longueur,térth@uffées a 1500°C, maintenues une
heure a cette température puis refroidies jusarigerature ambiante, suivant le cycle décrit
dans 'ANNEXE A, représentatif de la descente enptérature réelle du matériau au cours de
la transformation de phase de la zircone (Figudd)X-Nous rappelons que cette descente en
température a été déterminée a partir de la madmreempérature du moule, le modéle
thermique ayant prouvé que, lorsque la tempéradaréa dalle a atteint 1500°C (début de
notre calcul mécanique), moule en graphite et dedlet a des températures trés proches.
Ainsi, comme lillustre la figure 2-44, a partir d&00°C, la descente en température de la
dalle peut étre considérée avec une bonne apprtogmeomme identique a celle du graphite
déterminée expérimentalement :
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le moule chauffe Surface de la dalle et moule atteignent la méme température
peu a peu

3000 1

2500 - - Rt m oo —exp MM GF S
—sim interface dalle
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o
o
o
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1200 -1
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Figure 2-44 : (a) comparaison des descentes en tedngture du milieu de la grande face du moule en
graphite (mesurée) et de la dalle (calculé), (b)Rame utilisée lors des essais anisothermes.

Dans cette étude, seuls les matériaux ZS et ZBétmttestés suivant la rampe
représentative de refroidissement de la dalle. figigres 2-45 et 2-46 représentent les
résultats obtenus lors des essais de traction ebuhpression, sur les matériaux ZS et ZB

respectivement. Les graphiques se lisent des heartgseratures vers les basses températures,
puisque nous étudions ici la transformation ddrzone au refroidissement.
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Figure 2-45 : évolution de la déformation en tractin et compression du matériau ZS au cours du
refroidissement, en fonction de la contrainte apptjuée PAT10).
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Figure 2-46 : évolution de la déformation en tracthn et en compression du matériau ZB au cours du
refroidissement, en fonction de la contrainte apptjuée PAT10).

Pour les deux nuances de THTZ, les allures desbesuobtenues sont identiques.
Jusqu’a la transformation de la zircone, la conteaappliquée n’a que trés peu d’influence
sur le comportement de I'éprouvette. Ensuite, aursdu passage de la transformation de la
zircone, une brusque augmentation de déformatiowiesu, I'intensité de ce saut étant
fonction de la contrainte appliquée : plus la cainte appliguée est importante, plus la
déformation au cours de la transformation de pklasa zircone est grande. Comme pour les
essais de fluage isotherme, il convient de rappalésrte dispersion associée aux propriétés
mécaniques de ces matériaux. Les présents tesganh’'@té réalisés que sur une seule

éprouvette par niveau de contrainte, les résuldatociés doivent étre considérés avec
circonspection.
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Faute de temps, nous avons choisi, pour détermiindoi de comportement du
matériau au passage de la transformation de lanarale nous baser, dans un premier temps,
uniquement sur les essais de traction.

La comparaison des résultats obtenus sous 1MPaaetioh révelent des déformations

induites par la transformation de la zircone plgportantes dans le cas du matériau ZB
(Figure 2-47).

—ZS_1MPa
354~ —ZBIMPa

Déformation (%)

0 200 400 600 800 1000 1200
-0,5

Température (T)

Figure 2-47 : comparaison des déformations en traicin sous 1 MPa des matériaux ZS et ZB au passage de
la transformation (PAT10).

2.5.3 Loi de comportement

Pour décrire le comportement au passage de lafdramtion de la zircone des
matériaux THTZ, nous nous sommes appuyés sur leele® de LeblondLEB89 et de
Videau {ID 96), décrits dans le premier chapitre de ce mémoire.

Dans notre cas, nous allons ajouter un terme dstigté de transformation au
comportement viscoplastique du matérieii 96).

Nous proposons alors un modele mécanique phénooggoé paramétré par la
température. On décrit alors le terme des défoomatiirréversibles induites par la
transformation de phase de la zircone de la masigvante :

. pt g'e n
£ =|—2| avecn=1 2.13
K
Nous avons alors déterminé numériquement le pararféen nous appuyant sur les

essais réalisés sur le matériau ZS et le matériawer traction. Les figures 2-48 et 2-49
illustrent les résultats optimisés obtenus poudisx nuances de THTZ :
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Figure 2-48 : comparaison simulation-expérience da déformation en traction du matériau ZS sous
contrainte au passage de la transformation.
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Figure 2-49 : comparaison simulation-expérience da déformation en traction du matériau ZB sous
contrainte au passage de la transformation.
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2.6 Récapitulatif

La mise en données d’'un modéle numérique mecaméoessite la connaissance des
propriétés thermiques et mécaniques du matériaeci cequiert une caractérisation
expérimentale et une analyse critique des résutaenus.

Dans un premier temps, nous Nous sommes intéragsEmnportement viscoplastique
des matériaux THTZ.

Le comportement expérimental a été déterminé paredsais de flexion trois points,
pour les trois nuances de THTZ, a différentes eomies et différentes températures. Les
meécanismes de fluage se révélent alors étre tokmplement des mécanismes diffusionnels.

D’apres ces essais, une loi de comportement a iéseme isotrope linéaire a pu étre
établie pour les trois nuances de THTZ. Seul leénai ZY révele un comportement en
fluage différent des deux autres nuances, en piggeun taux de déformation viscoplastique
beaucoup plus élevé.

Par la suite, en collaboration avec le GEMH, nouma étudié la variation de module
d’Young macroscopiqgue en fonction de la températanmexe A). Cette étude nous a permis
d’établir trois évolutions du module d’Young en &ion de la température, a considérer dans
la simulation numérique. Nous ne différencierons [Es matériaux mais nous utiliserons
néanmoins le modele numérigue comme un outil powdi€ [linfluence, sur le
développement des contraintes au cours du refsmidient, de I'évolution du module
d’Young macroscopique en fonction de la température

97



CHAPITRE 2:

Comportement et propriétés mécaniquks THTZ au cours du

refroidissement

Liste des figures du chapitre 2

Tableau 2-1 : parametres de la loi de fluage dudriati THTZ ER 1195, (MAS 05). .........cvvvesmommmmmeeeeeneeens 59
Tableau 2-2 : récapitulatif des essais réalisédlexion trois points pour les trois nuances de THTZ......... 64
Tableau 2-3 : vitesse de déformation moyenne, expake contrainte et énergie d’activation pour latériau
A T PO TSP 68
Tableau 2-4 : vitesse de déformation moyenne, expake contrainte et énergie d’activation pour latériau

4 = T TP 70
Tableau 2-5 : vitesse de déformation moyenne, expale contrainte et énergie d’activation pour latériau

WA = G TP UURTUUPRPRURIN 72
Tableau 2-6 : exposant de contrainte et énergietilation pour les trois nuances de matériau THTZ...... 73
Tableau 2-7 : récapitulatif des différentes méthodtlisées pour la mesure de Module d'Young.............. 87
Figure 2-1: représentation schématique des phénemarervenant lors du refroidissement du THTZ..... 55
Figure 2-2 : courbe type de fluage SoUS CONraBTUBRSIANTE ........cceviiiiiiieee e e e 57
Figure 2-3 : comparaison de courbes de fluage aleren compression et en traction (MAS 05)............ 60
Figure 2-4 : courbes de fluage obtenues en commessir le matériau ZS a 1440°C, (MAS 05)............... 61
Figure 2-5 : courbes de fluage obtenues en tracsionle matériau ZS a 1350°C, (MAS 05).......cceevvvvveneen. 61
Figure 2-6 : géométrie des éprouvettes pour la ceasation expérimentale du comportement en ftekiois
L0 1 ] PP P P R PP 62
Figure 2-7 : dispositif d’essai de flexion troisipts a haute temperature...........cccvvvesiceeemeeeeesiiieeee e 63
Figure 2-8 : matériau ZB, 1350°C, 1IMPa, (JEUX EFBAI.....cccciiiurrireeeeiiiiiieeeessitreinecme e e sstreeeesssnseneeeeeeennnens 65
Figure 2-9 : matériau ZB, 1400°C, 1MP@, (frOIS ESFA.......ceeiiuuieiiiiieaiiiieeiiieesaiieeeeatbeeesbee e sbee e sibeeeeaneeas 65
Figure 2-10 : matériau ZY, 1400°C, 2MPa, (JEUX BEYSA........cccurrrrreeiiiiirireeeeiitrrereasessssrneeeessssssrneeaessnnsnens 66
Figure 2-11 : influence de la contrainte sur lede isotherme en flexion trois points du matéri&u.Z......... 67
Figure 2-12 : influence de la température sur leafie isotherme en flexion trois points du maté#é&u......... 67
Figure 2-13 : détermination de I'exposant de comtta a 1400°C, pour le matériau ZS ..........cccceeervee........ 68
Figure 2-14 : détermination de I'énergie d’activai pour le matériau ZS...............cooeeveivviiiieiiieeeeeeeeeee, 68
Figure 2-15 : influence de la contrainte sur ledge isotherme en flexion trois points du matérigu Z........ 69
Figure 2-16 : influence de la température sur leafie isotherme en flexion trois points du matédau........ 69
Figure 2-17 : détermination de I'exposant de coirtta a 1400°C, pour le matériau ZB. ...........cccceevvneenee 70
Figure 2-18 : détermination de I'’énergie d’activ@i pour le matériau ZB. ............cceeveeiimeeeeeeeesiiiiieeee e 70
Figure 2-19 : influence de la contrainte sur ledje isotherme en flexion trois points du matéri&yZ. ....... 71
Figure 2-20 : influence de la température sur leafie isotherme en flexion trois points du matéday1. .... 71
Figure 2-21 : détermination de I'exposant de coirtta a 1400°C, pour le matériau ZBY1........ccceemeuvee.. 72
Figure 2-22 : détermination de I'’énergie d'activari, pour le matériau ZBY L. ..........ccoccvviveeeiciiiieeee e 72
Figure 2-23 : comparaison du comportement en fluadd00°C sous 2MPa pour les trois nuances ........ 73
Figure 2-24 : comparaison du comportement en flumadd00°C sous 1MPa pour les trois nuances ........ 73
Figure 2-25 : comparaison du comportement en flumdd00°C sous 0.5MPa pour les trois nuances......74
Figure 2-26 : schéma représentant la méthode dioistition pour déterminer les parameétres de la bi d

(oTo] ] o To ] (=] 0 1= o | FO PP 78
Figure 2-27 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1400°C, ZS. .............. 79
Figure 2-28 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1MPa, ZS.................. 80
Figure 2-29 : paramétres de la loi de comportemamfluage de iP5 identifiés par méthode ingers. 80
Figure 2-30 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1400°C, ZB................ 81
Figure 2-31 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1MPa, ZB. .....cm.... 81
Figure 2-32 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1MPa, ZB. .....

Figure 2-33 : comparaison simulation- expériencéde comportement en fluage, 1400°C, ZBY1

Figure 2-34 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1MPa, ZBY1. ............ 83
Figure 2-35 : comparaison simulation- expériencé de comportement en fluage, 1MPa, ZBY1. ............ 83
Figure 2-36 : exemple de dispersion expérimentaleparée aux résultats de simulation numérique. Neaié

A = T 00 O 1Y T PP PU R PPRR 84
Figure 2-37 : exemple de dispersion expérimentalepgarée aux résultats de simulation numérique. Neaié
ZB, LTAD0OCPC 2MPAL ....teie ettt e ettt h ekttt e bt e ek et e e b bt e e RE e e e b et e e e b bt e e aabee e e ahbe e e aabe e e abbeeenneeas 85
Figure 2-38 : courbe contrainte — d&fOrMALION. cuuee.verieiiiiiiiiie ettt e e e st r e e e e e e e e e e neees 86
Figure 2-39 : trois variations de module d'Youngfenction de la température pour la mise en dorgeéa

simulation numérique

98




CHAPITRE 2: Comportement et proprietés mécaniquks THTZ au cours du
refroidissement

Figure 2-40 : comparaison des variations de modl¥oung en fonction de la température dans le @s d

'hypothese eNdOMMAgEADIE. .............oii sttt e e e e e ettt e e e e e sttt e e e e e s s ee e e e e s sstbeeeeeeessbaeeaeeesansbeeeeeesnnseees 89
Figure 2-41 : dilatation linéaire thermique du magti ZS et du matériau ZB................ccccccvvvreveieieeeneeeenn. 90
Figure 2-42 : Dilatation linéaire thermique du réfitaire ZBY 1. ........ccoveieiiiiiiiiiiiieet o e eneveeaeeeeeeee e 91
Figure 2-43 : dilatation thermique linéaire entré@et 2450°C : variation expérimentale fournie [Saint
Gobain CREE et variation considérée dans le catcuhérique du domaine viscoplastique............. .91
Figure 2-44 : (a) comparaison des descentes enéeaiyre du milieu de la grande face du mouIe erpgltee
(mesurée) et de la dalle (calculé). (b)Rampe é#liors des essais anisothermes...........occeeceeeeveeeecvnnnnns 93
Figure 2-45 : évolution de la déformation en tractiet compression du matériau ZS au cours du
refroidissement, en fonction de la contrainte agiie (PATL0).......cuiiiiiiiiiiieeiiiiiireeernr e e sneaeeee s 94
Figure 2-46 : évolution de la déformation en tractiet en compression du matériau ZB au cours du
refroidissement, en fonction de la contrainte ag@ie (PATL0)........uviiiiiiiiiieeiiiiiiieeerer e e sneaee e 94
Figure 2-47 : comparaison des déformations en toacsous 1 MPa des matériaux ZS et ZB au passalie de
traANSTOrMALION (PATL0). ..ttt e e oot e e oottt et e e aaaaa e e e s e e s e e nnnnbetbesbs e e e e eeeaaaaaaaaeeaaann 95
Figure 2-48 : comparaison simulation-expériencdaldéformation en traction du matériau ZS sous i@nte

au passage de 1a tranSTOrMALION. .........iis e e e e e e eeeaaeeeaeeeaeeaeeannnne 96
Figure 2-49 : comparaison simulation-expériencdaldéformation en traction du matériau ZB sous cainte
au passage de 1a tranSTOrMALION. .........iis e e e e e e aa e e e e e e e e e e e e e aeeannane 96

99



100



CHAPITRE 3 : Construction du modele numérique thqua

Chapitre 3:

Construction du modeéle numérique thermique
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Introduction :

La construction du modele numérique nécessiteise @gn compte de données initiales
et de conditions aux limites qui ont été détermsngar un essai de coulée instrumentée du
matériau ZS en moulage graphite.

Dans une premiére partie, aprés une descriptidieskai et du maillage utilisé pour le
modéliser, les données expérimentales seront aeayafin de choisir les plus pertinentes
pour le développement du modele numérique.

Dans une deuxieme partie, la mise en données simldation numérique thermique
sera exposée. La comparaison entre les résultéemusb et 'expérimentation permet, par
méthode inverse, de définir des éléments nécessaine calcul thermigue, comme les
conditions d’échange de chaleur entre la dalle ehdule (résistance thermique d’interface)
ou encore les parametres thermiques de I'agentaldge (conductivité thermique, chaleur
spécifique).
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3.1 Instrumentation d'une caisse de coulée et
présentation du maillage associé

3.1.1 Description d'une caisse de coulée

Le matériau THTZ est élaboré par électrofusionp@eédé de fabrication consiste a
faire fondre un mélange de poudres d’oxydes a em@érature de 2450°C et a le couler dans
un moule en grar%hite (assemblage de plaques ds&pefomm) aux dimensions de la dalle
(O ).

Ce procédé de fabrication peut entrainer la fownatile cavités de retrait, ou
retassures, créées par la contraction du prodst de la solidification. Pour éviter ces
retassures au sein de la dalle, on prévoit un vésesupérieur de liquide, appelé
« masselotte », de dimensidijk36%noui est chargé d’approvisionner en matiére
fondue la dalle au cours de la solidification. Lasselotte est ensuite trongonnée lors de
'usinage de la dalle.

L’ensemble dalle-masselotte et moule graphite esht@nu dans une caisse de coulée
en acier par un agent de calage (AC), isolant tiyerenpulvérulent (mélange (R cux

B ). dont on remplit la caisse (Figurg3-1

Figure 3-1: vue de dessus d'uné caisse de coul@nint-Gobain, CREE).
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3.1.2 Géométrie de la caisse de coulée

Les figures 3-2 et 3-3 représentent respectiverapatvue en coupe de la caisse de
coulée et le positionnement du moule en graphits thacaisse de coulée.

Moule graphite

| Ju
&ﬁ@?
S ¥
i L L L L L L v .
Figure 3-2: VL:: en coupe du systéme. Figure 3-3 : positionnement du moule graphite

dans la caisse delée.

Le format des dalles de THTZ est || 708mres figures 3-4a et 3-4b
représentent les dimensions intérieures du moutgahite :

=, . =
L

Masselotte

A

L_}

Dalle

Figure 3-4 : schéma coté du moule en graphite petiface (a) et grande face (b).
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3.1.3 Positionnement des thermocouples dans la cais  se de coulée

Un relevé direct des températures au sein de le @st rendu impossible par la
température de coulée élevée (2450°C).

Expérimentalement, les températures sont donc meswen différents points de la
caisse de coulée a l'aide de thermocouples (Ty® &,B suivant la température atteinte) sur
la petite face et la grande face du moule, commiigue sur les figures 3-5 et 3-6.

A partir de ces mesures, la simulation numériquenptira par la suite de reconstruire
le champ de température au sein de la dalle.

Figure 3-5 : schéma du positionnement des thermocples dans la caisse de coulée.

Figure 3-6 : thermocouples dans la caisse de couléeant remplissage par I'agent de calage, (Saint-
Gobain, CREE).

Les thermocouples sont positionnés dans le plasydeitrie de chacune des faces, a
différentes hauteurs et a différentes distancekirderface dalle/moule comme rillustre la
figure 3-6.
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La numérotation telle qu’'issue des résultats faupar I'usine n’étant guére explicite, il a
été choisi un autre systéme de numérotation :
» Des chiffres pairs pour la petite face et des adgfimpairs pour la grande face ;
» Des chiffres décroissants avec la hauteur ;
» Des initiales suivant le positionnement par rappdiinterface dalle/moule (MM=mi-
moule, I=interface moule-agent de calage, MA=mirdigde calage, IC=interface
caisse).

La figure 3-7 et le tableau 3-1 illustrent le pmgihement de ces thermocouples, ainsi
gue leur numérotation pour la grande et la petite f

hermocouples (TC)

TC MA2,MA4

TC MM2,MM4,MM6

P
.

E
I
P
I
e

| e —
T

MM1,MM3,MM5 — .

TC I1,13,I5

TC MA1,MA3

TCIC1,IC3

1
Figure 3-7 : positionnement des thermocouples en gwu dessus.
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Numéro des thermocouples Grande faceDistance du bas duDistance a l'interface
moule (mm) dalle/moule (mm)

TC MM1
TC MM3 B
TCMM5

Interface Moule-AC

TCI1 B
TCI3
TCI5

Mi-moule

Mi-AC
TC MA1 [ 3
TCMA3

Interface AC-caisse

TCIC1 [
TCIC3

Numeéro des thermocouples Petite face | Distance du bas duDistance a l'interface
moule (mm) dalle/moule (mm)

TC MM2
TC MM4 B
TC MM6

Interface Moule-AC

TCI2 B
TC 14
TCI6

TC MA2 ' ]

TC MA4

Mi-moule

Mi-AC

Interface AC-caisse

TCIC2 B
TCIC4

Tableau 3-1: positionnement des thermocouples dafes hauteur: grande face (a), petite face (b).

3.1.4 Description du maillage utilisé pour les calc  uls

Prenant en considération le probléme dans son dseiha été envisagé presque
immédiatement de travailler sur une représentdtidimensionnelle de la structure plutét que
sur un maillage 3D, ceci afin de limiter les terdpscalcul, notamment dans une approche par
approximations successives.
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Trois maillages 2D sont envisageables pour pratiugimulation numérique :

-une vue 2D de la petite face, pour évaluer la mépades thermocouples placés au
milieu de la grande face, maillage appelé 2DPFU{fei@-8 a) ;

- une vue 2D de la grande face, pour évaluer lansp des thermocouples placés au
milieu de la petite face, maillage appelé 2DGF (Feg3-8 b) ;

- une vue du dessus, maillage appelé 2DD (Fig@e)3-

Figure 3-8 : trois maillages 2D, vue de la petteat:e (a), vue de la grande face (b), vue de desstjs (

La représentation 2DD comportant 33637 nceuds defirent été choisie pour la
construction du modéle numérique. Cette coupe a poamtage de considérer simultanément
les échanges thermiques dans les deux directiongohtales. Elle revient, en faisant
I'hnypothése que le champ de température dans umhmezontal ne dépend pas de maniere
significative de sa hauteur (hypothése qui ser#i&érultérieurement par les mesures), a
considérer le systeme comme étant de hauteur infinie &gaiéxtrudé dans le sens vertical).

Ont été choisis pour le maillage des éléments ¢@e Gds (Figure 3-9), d'une
épaisseur moyenne de 1mm dans la partie non raffindeec un raffinement au niveau des
coins (0,12mm), pour prévenir les problemes de cgerere qui auraient pu intervenir au
moment des calculs mécaniques.

Les points représentés sur la figure 3-9 illusir@aur un élément, la position de
chaque nceud pour lequel il sera possible d’obtenir desriafmms sur la température.

88 cods #4

1d o
T

Figure 3-9 : type d'élément utilisé pour le maillag.
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3.2 Analyses des données expérimentales et mise en
données de la simulation

La premiere partie du travail a consisté a tiraneximum d’informations exploitables
a partir des résultats expérimentaux.

Une analyse critique des données expérimentalesessdntielle pour définir la
simulation numérique et, réciproquement, les rasulie calculs intermédiaires apportent des
éléments importants pour cette analyse des réseftgerimentaux.

A partir des résultats bruts donnant la températaréonction du temps, la premiere
étape a consisté a définir une origine des tempsiéfinissant conventionnellement le début
de la coulée.

L’instant ou le premier évenement thermique a étéalé, c’est a dire au moment ou
les thermocouples les plus proches de la dallé #swii-moule) ont commencé a indiquer une
élévation de température a été choisi. Compte derla diffusion rapide de la chaleur dans le
graphite, I'erreur ainsi commise reste faible. @@psera d’ailleurs confirmé ultérieurement
par le calcul.

Une courbe de référence (figure 3-10) est ainsrai :

—-TC1
--TC2
TC4
TC5
—*-TC6
—-TC7
—+—TC8
—TC9
TC10
TC11
TC12
TC13
TC14
TC15
TC16
TC17
—TC18
TC19
TC20
‘ | | | | | | TC21
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 TC22
Temps (heure) —eTC23
—*=TC24
Figure 3-10 : évolution de la température en difiéents points de la caisse de coulée en fonction thmps

Evolution du champs & température dans les consti  tuants de la caisse au cours du
refroidissement

Température (C

Ce graphique illustre I'évolution de la températarefonction du temps pour tous les
thermocouples placés au sein de la caisse de coulée
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Une température de coulée de 2450°C nous donnetemeérature maximale
d’environ 1500°C dans le graphite, a mi-moule. ltempératures maximales atteintes
diminuent logiquement lorsque le point de mesuétogine de la dalle.

Un premier regard sur ces reésultats fait tout ddboessortir un temps de
refroidissement trés long. Au bout de vingt heus,releve encore dans le graphite des
températures supérieures a 700°C.

Les résultats expérimentaux ont, par la suite¢ttdiés de plus prés en fonction de la
distance a l'interface et en fonction de la hauteur

3.2.1 Analyse des résultats expérimentaux par rapp  ort a la distance de la
dalle pour les deux faces

Les deux premieres rangées de thermocouples (MNI @it été considérées. Une
analyse des résultats dans I'épaisseur de gragphité ainsi faite en moyennant les champs de
températures pour les trois thermocouples dansuéebr pour chacune des faces (Figure 3-
11).

Dalle Gr Agent de calag Dalle Gr Agent de calag
' N A
1 [ \
) \ .
© <
© ©
s o Moyenne des i ® «——— Moyenne des
3 trois Tcs 3 trois Tcs
5 5
g BC
> >
[ ©
3 / : /
[ J [ ]
v v
® TCMM ® TCI

Figure 3-11 : positionnement des thermocouples étiés pour I'analyse dans I'épaisseur de graphite

Ces valeurs moyennes fournies par les thermoceudle et | en fonction de la
hauteur sont représentées sur les figures 3-12laguande face et 3-13 pour la petite face :
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—Moyenne MM expérimentale -~ ~
=—Moyenne | expérimentale

[Eny
o
o
o
1

Température (T)
[0}
o
o

Temps (hrs)
Figure 3-12 : variation de la température dans le gphite a mi-moule et a 'interface moule-sable (gande

face)
1400 -
12004 - — —Moyenne MM expérimentale - - -
—Moyenne | expérimentale
1000 A
£
@ 800 1
>3
IS
‘8 600 A
£
(5]
-

400 -

200

Temps (hrs)

Figure 3-13 : variation de la température dans le gphite a mi-moule et a l'interface moule-sable (pie
face)

Les figures 3-12 et 3-13 révelent, pour les dewedaune différence maximale de
température d’environ 200°C pour une épaisseUfjen? de graphite : du fait de sa forte
conductivité thermique et du caractere isolantalgeht de calage, une isothermie plus rapide
du graphite serait attendue.

Il est alors important de rappeler que la deuxigamegée de thermocouples est
positionnée a l'interface entre le moule en grapkit I'agent de calage qui est un mélange
B 2y ant une conductivité thermique trésebpar rapport a celle du graphite. Cette
position de thermocouple n’était sans doute pagipuke car située a une interface entre
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deux matériaux de conductivités thermiques tredéemdiites: une petite erreur de
positionnement peut alors avoir une influence irtgode sur la mesure.

Cette idée a éte vérifiée par simulation numéridireeffet, en regardant les résultats
du calcul dans I'épaisseur du graphite petite feicgrande face (Figure 3-14 et 3-15) on
remargue que les températures a mi-graphite étarface graphite-agent de calage ont une
évolution similaire, ce qui prouve bien que le dnigg est rapidement isotherme.

Le champ de température du nceud le plus procheirderface moule —agent de
calage a été relevé en se déplacant du c6té dmt'alg calage. On remarque alors qu’en se
décalant de seulement 2mm vers I'agent de calagewoinreproduire I'écart observé entre les
résultats expérimentaux.

On retrouve ainsi, par le calcul, une explicatioosgible de la différence de
température relevée expérimentalement entre lemtmuple Mi-moule (MM) et le
thermocouple placé a I'interface moule-agent dageall).

1800  —— == mmm e mm e
1600 -
1400 -

1200 -

1000 A

Température (T)
[ee]
o
o

B00 ff- === - - - - m oo oo
400 -
200 -

O L) L] L] L]

Temps (hrs)
Figure 3-14 : analyse des résultats de simulatiorads I'épaisseur de graphite, grande face.
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1400 -

1200 -

1000 -

800 A

600

Température (T)

400 -

200 A1

— MM
— | décalé vers le sable
— | décalé vers graphite

Figure 3

Temps (heure)

-15 : analyse des résultats de simulatiorads I'épaisseur de graphite, petite face.

3.2.2 Analyse des résultats expérimentaux dans la h  auteur pour chacune
des deux faces

Hauteur de la dalle

Placons nous maintenant au milieu du moule en gefffigure 3-16 a pour la grande
face et Figure 3-16 b pour la petite face :

Dalle Gr Agent de calag Dalle Gr Agent de calag
A
[ oF | LPF ]
o+—— MM1 @ 4—— MMm2
K}
©
©
®k—— MM3 2 o —— MM4
©
5
[¢]
5
©
T
O 4 H=NVIVS ®4—— MM6
v
TC MM a ® TCMM b

Figure 3-16 : positionnement des thermocouples cadgrés pour I'analyse dans la hauteur a mi-graphite

pour la grande face (a) et la petite face (b).
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Si I'on trace, pour chacune des faces, I'évoluti@s températures mesurées par les
thermocouples placés a mi-graphite (figure 3-1figeire 3-18), on remarque, dans les deux
cas, que ceux placés les plus hauts sont les paugds (réchauffement par la masselotte) et
ceux les plus bas sont les plus froids (refroidissgt par le bas de la caisse de coulée).

1600 -

1400 -

= =
o N
o o
o o
1 I}

800 -

600 -

Température (T)

400 F - - m oo

200 - - = mmm oo m oo

Temps (hrs)

Figure 3-17 : évolution de la température en fonatin du temps pour les thermocouples situés a la mit
du moule graphite de la grande face.

1400 -
1200 -
1000 -

800 J

600 1

Température (T)

400 1

200 -

O L) L) L) L) L) L) L) L)
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Temps (hrs)

Figure 3-18 : évolution de la température en fonctin du temps pour les thermocouples a la moitié du
moule graphite de la petite face.

Ces écarts restent toutefois tres limités en inteiide I'ordre de 10%) et strictement
localisés prés du pic de température. L'utilisatabon maillage 2D considérant la dalle
comme extrudée dans le sens vertical ne conduire ¢g@s a une erreur importante.
L’évolution de température considérée comme rétd&resera la moyenne des trois valeurs
mesurées pour chaque face.
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3.2.3 Mise en données des calculs thermiques

Pour simuler le refroidissement, définir les éctemnge chaleur entre les différents
constituants de la caisse ainsi que leurs progri@Ermiques s’avere nécessaire.

En effet, comme décrit dans le paragraphe 2, Isseaile coulée d’'une dalle de THTZ est
constituée de plusieurs couches de matériaux eiftérqu’il est nécessaire de considérer
comme différentes phases d'un systéme global dansalcul thermique. Les transferts

thermiques sont donc gérés au sein de la caisska ganductivité thermique et la capacité

calorifique de chacune des couches constitutiiegsaled’éventuelles résistances thermiques
aux interfaces.

3.2.3.1 Propriétés thermiques des différents cuastts de la caisse de coulée.

Des échantillons de graphite fournis par le CREE&tH envoyés au CEA Saclay pour
effectuer des mesures de conductivité thermiqudeetapacité calorifique. Les résultats
obtenus sont résumés sur les figures 3- 19 et 3- 20

120 -

100 yeg ——conductivité -

mesurée CEA
80 - TR

60

404

Conductivité (W/mK)

204

0 200 400 600 800 1000 1200
Température (C)

Figure 3-19 : variation de la conductivité thermiqie du graphite en fonction de la température.
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3,50E+06 === === -- - - s mm oo -2
+ 1.8
3,00E+06 4 ------------------acfrteedTtTtT
16
2,50E+06 - 14
< i £ +12¢
‘g 2,00E+06 —— Cp (I/m3K) 1 >
S T -
2 1,50E+06 -5/~ = CpQeK) L8 B
O ° 0
1,00E+06 + — -~ -~ - =06
+ 04
5,00E+05 - ------- - - oo
+ 0,2
0,00E+00 T T T T T 0
0 200 400 600 800 1000 1200
Temperature (C)

Figure 3-20 : variation de la capacité calorifiquedu graphite en fonction de la température.

Les mesures du CEA ont été réalisées jusqu'a 10Q@°Coulée instrumentée montre
gue le graphite monte a des températures supé&ieure

Des résultats de la littérature ont été exploitd$T] 69, PRA OPpour extrapoler nos
mesures vers de plus hautes températures. La t@apadorifigue du graphite est alors
considérée comme constante entre 1000°C et 160BFRglré 3- 21) et la conductivité
thermigue comme décroissante avec la températanenedllustré par la figure 3-22.

a 100

)

=d
Hi
=
]

2000
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phite bulk [23]
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-
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: : ! & P3
St 8 e— 1 ,,,,,,,,,,,,,, ot . ® P33 heat treated at 1900 K
: : ! A P3

heat treated at 2500 K
] 1

=kl L Ll

0 i :
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Temperature T (K)

Figure 3-21 : variation de la capacité calorifiqued’'un graphite a haute température. PRAQ9.
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DENSE GRAPHITES

240 T . T T T
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Figure 3-22 : mesure de conductivité thermique d’'urgraphite dense a haute température LUT69)

La conductivité thermique et la capacité caloriigiu graphite finalement utilisées
pour le modele numérique sont représentées sfigless 3-23 et 3-24 :

1209

100 A

80 A

60

K (W/m.K)

40 A

D0

0 ) ) ) 1
0 500 1000 1500 2000

Temperature (T)

Figure 3-23 : variations de la conductivité thermiagie du graphite en fonction de la température
considérées pour les calculs thermiques.
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3,B000E+06 - -~~~ = === <o
3,0000E+06 -
2,5000E+06 -

2,0000E+06 A

—— Cp (J/M3K)
1,5000E+06 + - 7 ---- -

Cp (I/m3/K)

1,0000E+06  ~- -~ === === -
5,0000E+05 -~ = === = == === oo

0,0000E+00 T T T ]
0 500 1000 1500 2000

Température (T)

Figure 3-24 : variations de la capacité calorifiquelu graphite en fonction de la température considéres
pour les calculs thermiques.

Les propriétés thermiques des autres constituaat$adcaisse de coulée ont été
fournies par Saint Gobain CREE et sont rassembliges le tableau 3-3.

Les figures 3-23, 3-24 et le tableau 3-3 reprena@rdi les propriétés thermiques des
différents constituants de la caisse nécessaires pomise en données des simulations
numerigues.
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Matériaux Masse Capacité Conductivité Origine
volumique thermique thermique
(kg.m™) massique A (W.mtK?
Cp (J.kg™.K™h
THTZ ) | ) T A | Données fournies
par le CREE
20
500
1000
1500
2000
2500
Agent de calage -) T Cp T A Données fournies
(I par le CREE
160 160
270 270
370 370
418 418
605 605
775 775
Agent de calage 956 956
() 1181 1181
1358 1358
Caisse (acier) . T Données fournies
par le CREE
20
750
1500
2500

Tableau 3-3 : récapitulatif des propriétés thermiqes des éléments constitutifs de la caisse de coulée

3.2.3.2 Echanges de chaleur dans la caisse descoulé

Une autre donnée nécessaire a la réalisation sienlalation numérique concerne les
conditions d’échange de chaleur entre la caissmdiée et le milieu extérieur.

Seusl des échanges convectifs sur toute la suefdeene de la caisse de coulée ont
été considérés : la température maximale attesmteqdle-ci reste limitée a 100°C maximum.
D’'une maniere générale, les échanges thermiquesayannement n'ont pas été pris en
compte dans le calcul. Ces derniers ne pourra@rderner que le trou de coulée situé en haut
de la masselotte. Or celui ci est, d’une partgfléide la dalle, et d’autre part, recouvert d’'une
pelletée de sable immédiatement apres la couléeirlaence radiative sur la thermique de
I'ensemble peut donc étre négligée.

L’enthalpie de solidification du THTZAH=663kJ.kg") a également été considérée
pendant [lintervalle de solidification (2450°C-19@). Le dégagement de chaleur
correspondant a ainsi été pris en compte par ugmentation fictive, sur tout I'intervalle de
solidification, de la capacité calorifigue du THT@rrespondant a la valeur de I'enthalpie de
solidification.
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La valeur de la chaleur spécifique du THTZ damddmaine de solidification devient donc :

AH
Ceq=C, +| —
= T AT

Le fichier de mise en données utilisé pour le dalewient alors :

Température (°C) Capacité thermique| Capacité thermique
massique massique
CpJm3k? Cp eqJ.m3K™?

20 I

1895
1905
2395
2405
2500

Tableau 3-4 : mise en données de la chaleur spégife de la dalle prenant en considération I'enthal@ de
solidification.

3.2.4 Récapitulatif

En comparant les mesures réalisées a différentasurg, il a pu étre mis en évidence
que celle ci n‘avait qu'une faible influence surs I&volutions de température. Cette
observation Iégitime un calcul 2D sur une sectiorizontale de la caisse de coulée calé sur la
moyenne des mesures.

L’'analyse des mesures dans I'épaisseur de grapbite a incité a ne pas considérer
les résultats donnés par les thermocouples platiggesface moule-agent de calage (l), trop
sensibles a leur positionnement. Le calage daralation numérique se fera donc sur la base
des thermocouples situés a mi-épaisseur du moale,ghacune des deux faces.

3.3 Simulation numérique de la partie thermique

Dans cette partie du rapport seront exposés leftatsde calculs thermiques obtenus
pour les conditions aux limites et les parametnesmiques des différents constituants de la
caisse, définis dans le paragraphe précédent. dleslg seront calés par comparaison entre
les températures calculées pour des nceuds guypchent au plus pres de la position réelle
des thermocouples et les mesures fournies parecesck.
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3.3.1 Etude de I'échange de chaleur entre la dalle et le moule en graphite
au cours du refroidissement

La figure 3-25 compare les résultats d’'une preminsulation avec les mesures
fournies par les thermocouples placés a mi- mavM)( sur chacune des deux faces.

e [ — MM exp grande face
1800 4+ ="~ - ——MM exp petite face ~ -----
1600 'l:""""::‘ 7777777777777777777777777777 - - - MM calcul Grande face

T - - - MM calcul petite face

_ 1400 4~ =

[y
N
o
o
1

Température (T

0 ) Ll Ll
0 2 4 6 8 10

Temps (heures)

Figure 3-25 : comparaison simulation — expériencequir les thermocouples MM grande face et petite face

La simulation numérique se caractérise, pour lesnprs instants de la coulée, par
une montée en température beaucoup plus rapidecpiaspar des températures maximales
atteintes beaucoup plus élevées. Le calcul surestirempérature du moule, donc I'échange
de chaleur entre la dalle et le moule en graplute fes deux faces.

Comme nous l'avons vu précédemment lors de notrdeébibliographique, pour
freiner cet échange de chaleur, lintroduction d#mscalcul d’'une résistance thermique
d’interface entre la dalle et le moule est nécesskile permet de prendre en compte, pour ce
procédé de fabrication, la création d'une lamerdiatre la dalle et le moule, due au retrait de

la dalle au cours du refroidissement.
Cette condition numérique est prise en compte gaadua parametre h, conductivité

thermique d’interface (inverse d’'une résistancefrienée en W.mM.K™.

o= AT =h@T
€

Avec h = l
R

@ : flux de chaleur en W R : résistance thermique Wit
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L’introduction de ce parameétre supplémentaire aenfégalement un caractere
d’'universalité au modele de calcul, qui devientsalcapable de prendre en compte tous les
types d’interaction moule-dalle et de pouvoir @tensposé a n'importe quel autre type de
moulage.

3.3.2 Etude du parameétre de résistance thermique d’  interface

3.3.2.1 Dans I'épaisseur de graphite (MM)

La figure 3-26 illustre l'influence sur le calcuked’introduction d’'une résistance
thermique d’interface.

Avec les mémes parameétres que pour le calcul peétdfigure 3-25), on observe
bien que la considération d’une résistance therendjunterface entre la dalle et le moule en
graphite ralentit les échanges de chaleur, donmdatée en température du graphite sur
chacune des deux faces.

— MM exp grande face

—MM exp petite face

2000 -
1800 4~ ve- - - - MM calcul GF sans résistance
1600 | =N e - - - MM calcul PF sans résistance
1400 ¥ A G- e MM calcul GF avec résistance
% 1200 - — . — MM calcul PF avec résistance
S
& 1000 4
\8_ "
g 800 {
(]
"~ 600 4
400 -
200 -
O ) ) ) ) ) ) ) ) ) 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temps (heure)

Figure 3-26 : influence de I'introduction d’une résstance thermique d’interface sur les échanges de
chaleur entre la dalle et le moule.

Ces résultats montrent que l'introduction de huiefice essentiellement les résultats
en début de calcul, durant les premiéres heures.
L’influence est de deux types :
- hdiminue la température maximale atteinte,
- h décale le maximum vers des temps plus longs.

La valeur de ce paramétre a ensuite été optimieée ngprésenter au mieux I'échange
thermique au cours du refroidissement en compdeamesultats avec I'expérimentation.
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Cette optimisation a été réalisée par rapport asnemb ou le maximum de température est
atteint et non pas par rapport a la valeur derfgp&ature maximale atteinte. Il sera démontré
ultérieurement que la conductivité du sable infaega moins le positionnement du pic en
température que la valeur maximale atteinte. Afohessde simplification, il a également été
choisi de considérer une valeur de h commune auxx daces, indépendante de la
température.

Les figures 3-27 et 3-28 illustrent, pour chacues fhces, le résultat optimisé obtenu en
faisant varier le paramétre d’échange thermiquetealeur est de 250W K ™.

1800 === === == oo

1600 4

=== simulation

1400 A

1200 4

1000 A

800

Température (T)

600

400

200

Temps (hrs)

Figure 3-27 : comparaison simulation-expérience sua grande face pour les thermocouples placés a mi
moule avec un paramétre h de 250W.mK ™,
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Figure 3-28 : comparaison simulation-expérience sua petite face pour les thermocouples placés a mi
moule avec un paramétre h de 250W./mK™.

Nous avons considéré que la description de la tlqeierainsi obtenue était suffisante
pour poursuivre nos calculs. Des études parameésigteliminaires que nous avons réalisées
ont toutefois prouvé que I'accord pouvait étre [eEnient amélioré en considérant des valeurs
de h différentes suivant les faces et/ou dépendalgéa température.

3.3.2.2 Dans I'épaisseur d'agent de calage (MA)

Si, pour ce méme calcul, nous observons maintelegntaleurs fournies par les
thermocouples placés a la moitié du sable (Figu2® &t 3-30), nous remarquons que le
calcul sous-estime la température.
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Figure 3-29 : comparaison simulation expérience sua grande face pour les thermocouples placés a mi
agent de calage, avec un paramétre h de 250WHK ™.
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Figure 3-30 : comparaison simulation expérience sua petite face pour les thermocouples placés a mi
agent de calage, avec un paramétre h de 250WK ™.

Les figures 3-27 et 3-28 démontrent que, par leutale graphite ne refroidit pas
assez vite. Les figures 3-29 et 3-30, quant a &le®ignent du fait que I'agent de calage ne
chauffe pas assez rapidement.
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Rappelons que I'agent de calage est une poudre afomémplit la caisse en usine
apres installation du moule et que sa densité pemriétés thermiques sont, dés lors, mal
connues et peu reproductibles. Comme pour la aégistthermique d’interface, une méthode
inverse pour identifier les parametres pertineptSatjent de calage s’avere nécessaire.

3.3.3 Etude des parametres thermique du sable

3.3.3.1 Méthode d’optimisation et résultats

Une optimisation de la conductivité thermique etaleapacité calorifique de I'agent
de calage (mélandii i lllhine) a été réaliséméthode inverse, en nous servant d’un
outil d’optimisation numérique du code de calcuBdn.

A partir d’une valeur initiale de ces parametresnftees fournies par le CREE), une
recherche itérative de la valeur optimale des panas thermiques est effectuée par
l'intermédiaire de I'optimiseur basé sur un alduomie de Levenberg-Marquardt. Le calcul
cesse dés que I'écart entre les températures éafcypar la simulation et les courbes
expérimentales fournies par la coulée instrumeniggent suffisamment faible pour étre
considéré comme acceptable.

La conductivité thermique optimisée par le calcat de |8 W.FhK? et la
capacité calorifique ojjjjjj.0.m°.x*.

L’étude bibliographique, ainsi que les premiers asssmécaniques en fluage
anisotherme, ont permis de faire I'hypothese qué&dasformation de la zircone joue tres
probablement un réle important sur le développendest contraintes internes. Il était donc
important et préférable d'optimiser l'accord erdaécul et mesures expérimentales sur cet
intervalle de temps. Pour cette raison, la méthoderse pour caler les résultats numériques
sur les résultats expérimentaux a été calée simdtamnts ou se déroule la transformation de la
zircone.

Or, les différents calculs effectués pour arrivecearésultat final nous permettaient
tous de situer la transformation de phase de loré& entre 3heures et 5h30min apres la
coulée. Nous avons donc jugé nos résultats fiableghermique lorsque les vitesses de
refroidissement dans cet intervalle de temps étapraccord avec les résultats de la coulée
instrumentée. Ainsi, le meilleur résultat obtenuiple calage de la simulation numérique par
rapport aux résultats expérimentaux, est représemtié figure 3-31.:
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Figure 3-31 : résultat optimisé obtenu pour la comaraison simulation expérience des thermocouples MM
et MA, grande face et petite face.

3.3.3.2 Propriétés thermo physiques du méI{ Il fournit par Saint Gobain

Le mélang < est un milieu poreurudaire ou pulvérulent constitué
d’'un empilement de grains solides.

Les transferts thermiques au sein d'un tel milientgégis par plusieurs parametres
tels la porosité, la forme, la taille et la natdess particules, la topologie de I'empilement... Il
en résulte que la conductivité thermique et laalmaspécifique d’'un tel milieu sont difficiles
a déeterminer, d’autant plus que les contrastesa@igtés entre le solide et I'air sont forts.

La porosité, définie comme la fraction de volumeéevsur le volume total du milieu
appelé volume apparent, est le paramétre majduaitfsur les caractéristiques thermiques :

V.

&= vide

\Y/

app
Elle définit un état de densification du milieuiéeh la compacité :

a=1-¢

Tous les facteurs évoqués précédemment ne sodepgsmrametres connus pour notre
mélang . Les mesures réalisées muglimge nayant pas été faites sur site, il
est nous a paru plus pertinent d’estimer les paraséhermiques du mélange par une
méthode inverse.
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Les graphiques 3-32 et 3-33 résument les valeula denductivité thermique et de la
capacité calorifique fournies par Saint Gobain,rame densité mesurée [JJjj750 Kg.m

Agents de recuisson : conductivités thermiques

15

1,0

conductivité (W/mK)

0,5
|

o N NN N N AN N I I
° 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
TC

Figure 3-32 : valeurs de la conductivité thermiqueale I'agent de calage fournies par Saint Gobain en
W.mtK™,

900 ——

700 ——

500 T T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
TC

Figure 3-33 : valeurs de la chaleur spécifique déalgent de calage fournies par Saint Gobain.

Une densité théorique d’'un mélarjjllminsapeut alors étre calculée en se
référant aux densités théoriques de chacun deditcamss issues de la littérature et en
appliguant une loi des meélanges :

Densité théorique = (33 * densjiiiiihine) 6 ensitdiiiie)
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Densité théorique = (3300) + ). d220)
Densité théorique=2752 Kgiin

Le rapport Densité mesurée/Densité théorique pelenealcul d’'un taux de porosité
de 37% pour le mélange caractérisé par Saint Gobain

Dans un premier temps, comme pour le calcul deteite théorique, une loi des mélanges a
été utilisée pour le calcul de la capacité calguiéi théorique en faisant I’hypothése que celle
ci varie linéairement avec la porosité, c'est-&-@in négligeant la capacité calorifique de l'air
par rapport a celle des particules.

Pour des valeurs de capacité calorifigue X issues de la
littérature, respectivement {Jpoo Fhg' et delO J.k'gK'!, une capacité calorifique de
BB J k'K peut étre calculée pour un taux de porosité de. 37%

Le produit Saint Gobain est donc un mélajjjlllE avec une porosité de 37%, et

ayant une capacité calorifique 519 3.Kg' et une conductivité thermique de
B W.ni'.K*en moyenne.

Grace a toutes ces informations nous allons pouwaintenant étudier les valeurs de

Cp et de conductivité thermique fournies par lewaagbour ce méme mélange.

3.3.3.3 Comparaison des valeurs optimisées parlaiimm numérigue avec les données
fournies par Saint Gobain et la littérature

Dans un premier temps, on remarque que la conitécthermique optimisée par le
calcul est supérieure a celle fournie par SaintaBofFigure 3-34) :

v
—
--+--mesures Saint Gobain
—valeur optimisée
Lo
[
S
QL
= —
3]
=}
=)
s
oo
o
d L 1
10C 1600

TC
Figure 3-34 : comparaison de la conductivité therngjue mesurée par Saint Gobain a celle optimisée par
simulation numérique.
En se référant a la conductivité thermique appardas milieux granulaires, beaucoup
de modeles ont été développés pour des milieuxadigbes constitués d’'une seule phase
solide (particules solides) et d'une phase flualg) (FILO6).
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La plupart de ces modeles, appliqués a notre meél{ i EEGEGgGe. sont
représentés sur le graphique 3-35. On remarqus, aorreprésentant sur le méme graphique
les deux valeurs de conductivité thermique qu'uifiérénce de porosité peut, a elle seule,
expliquer la différence entre la valeur mesurée $@int Gobain et la valeur optimisée par
simulation numérique. En effet, I'agent de calagé mcyclé aprés chaque coulée. Les
mesures par Saint Gobain sont probablement réalséain agent de calage neuf alors que le
mélange utilisé pour la coulée instrumentée quisnconcerne est sans doute recyclé. La
différence de porosité et donc de propriétés thpues peut alors s’expliquer par une
différence de broyage de I'agent pulvérulent oudes impuretés venant s’introduire dans le
mélange.

Modéle théorique de la littérature
——parallele

—-serie
maxwell
hashin min
—— hashin max
—&— krisher
—— percolation
— rayleight
frey
—— willey southwick
russel
H mesure Saint Gobain
— optimisation numérique

conductivité apparente

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1

porosité

Figure 3-35 : variation de la conductivité thermique apparente en fonction de la porosité.

Cette hypothese de différence de taux de porosiié gre confirmée par la valeur de

capacité calorifique. Celle-ci est 1Dm°.K™. Cette valeur, rapportée & une densité
théorique calculée précédemmen 752 Rgpermet de calculer une capacité calorifique
massique djjp4J kd< .

Si 'on compare cette valeur a celle de Cp théaidwn mélange a 37% de porosité, on en
déduit que le mélancdiiillfloue tel qu optimisél@aralcul aurait un taux de porosité de
21%.

Les valeurs optimisées par simulation numériquedontc un sens physique si I'on considére
une différence de degré de compaction donc de pérestre le mélange sur lequel Saint
Gobain a effectué les mesures initiales et le ngélgrésent pour la coulée instrumentée qui
nous concerne.
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3.4 Résumé

Dans ce chapitre une étude approfondie des résutahe coulée instrumentée en
usine a permis de faire des hypothéses réalistaslaaonstruction d’'un modele numérique
thermique représentatif de la réalité.

Pour réduire le temps de calcul, un modele 2D aeénstruit a partir d’'une section
bidimensionnelle horizontale de la structure ddému

Un parametre d’échange thermique d’interface eldrgraphite et la dalle a été
déterminé par méthode inverse en calant au miesxrdsultats fournis par la coulée
instrumentée et la simulation numérique. Cette déngan’a pas été suffisante pour décrire
avec précision les données des thermocouples. Mooss également été amenés a
déterminer par méthode inverse la conductivité ntiguie et la capacité calorifique du
mélange |l c. Cette démarche nous a peaimiseproduire les vitesses de
refroidissement de la coulée instrumentée, enquéidir dans l'intervalle de temps concerné
par la transformation de la zircone.

Le modéle thermique étant défini nous nous inté@ress, dans le chapitre suivant, au
champ de température au sein méme de la dalle.
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Chapitre 4 :

Cinétique de refroidissement au sein de la
dalle de THTZ
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

Introduction :

Le chapitre précédent a décrit la démarche suivig ponstruire le modele numérique
thermique, en s’appuyant sur des résultats expétaog de coulée instrumentée en usine.

Dans ce chapitre, c’est le refroidissement au s&me de la dalle qui sera abordé, a
travers le calcul de I'évolution du champ de terapée en fonction du temps et des
phénomenes associés. On révélera ainsi le carantgéresynchrone de I'évolution des
températures, et en conséquence, des transformalgophases.

Une premiere partie définira des points représiésntat sein de la dalle, donc du
maillage, qui nous ont servi a décrire le refr@diment au cours du temps. Nous examinerons
€également, dans cette premiere partie, la cinétidgierefroidissement de la dalle. Une
chronologie des phénomenes physiques intervenant caurs du refroidissement
(solidification, fluage, transformation de la zineg endommagement) sera proposée.

Dans une deuxieme partie, nous utiliserons le neodeimérique thermique pour
réaliser une étude paramétrique des facteurs imflrg le refroidissement comme I'épaisseur
du moule graphite ou encore le type d’agent degealdilisé.
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4.1 Refroidissement d’'une dalle de THTZ dans un
moule en graphite

4.1.1 Points représentatifs du refroidissementau s  ein de la dalle

Le modele bidimensionnel construit a partir d'ueeton horizontale est représenté
sur la figure 4-1. Les conditions de symétrie pdtem de ne mailler qu’'un quart de la

structure.
La partie maillée est la partie inférieure droiterdaillage 2DD : dans toute la suite du

document, c’est celle-ci qui sera étudiée :

Agent de calage

Figure 4-1 : schéma représentant la vue de dessus ld caisse de coulée (2DD) avec la partie mailigeur
la simulation numérique.

La figure 4-2 rappelle le maillage a partir dugadté réalisé le calcul. Les figures
4-3, 4-4 et 4-5 illustrent I'évolution des tempéras dans la dalle et dans les différents
constituants du moule. Le moule est a 20°C au déleuta coulée et commence a se
réchauffer dés les premiers instants qui suiventdalée du THTZ. La dalle est a une
température uniforme de 2450°C en fin de coulédt soixante secondes plus tard.
Progressivement, la chaleur se dissipe vers le endehsemble se refroidissant finalement

jusqu’a température ambiante.
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Dalle

Graphite

Agent de calage
Caisse en acier

Figure 4-2 : maillage du quart de la structure de oulée.
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Z450.000
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Figure 4-3 : carte des températures au sein de lé&rgcture de coulée en fin de coulée, 60s.

145



CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

2l

c4e+02 46e+02 B.0e+02 Je+02 1.1e+03 1.9e+03 1.6e+03 1.0e+03 Ze+03 2.2e+03 24e+03

TP map:20.0000  time:435.04 min:20.0000 max2433.13

146

Figure 4-4 : carte des températures au sein de l&rgcture environ 7min apres la coulée
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Figure 4-5 : carte des températures au sein de l&rgcture environ 3heures apres la coulée
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Pour étudier le refroidissement de la dalle, nauma choisi de nous intéresser a trois
points représentatifs du maillage (Figure 4-6) :
-le barycentre de la dalle: ce point, situé au rcoeat celui qui aura la cinétique de
refroidissement la plus lente. Lors du refroidiseatnil sera donc le point le plus chaud ou se
termineront tous les phénomenes physiques intemteaa cours du refroidissement
(solidification, fluage, transformation de phase,...)
-le coin de la dalle : ce point situé tout conagolairoi du moule et situé sur une aréte aura la
cinétique de refroidissement la plus rapide, ensorai d'un échange de chaleur
particulierement intense avec le graphite. L’évolutde la température de ce point le plus
froid de la dalle apportera des informations sapfarition des phénoménes physiques. |l
aidera aussi a comprendre le role joué par le geph cours du refroidissement.
-le milieu de la grande face: dans le cas d'afiparide défauts, ceux-ci sont le plus
frequemment retrouvés sur cette grande face argrdaguelle s’effectue la tres grande
majorité du transfert de chaleur (épaisseur de dHe dfaible par rapport aux autres
dimensions).

Figure 4-6 : maillage du quart de la dalle. Représgation des trois points cceur, coin et milieu de lgrande
face de la dalle

4.1.2 Détermination de la durée de refroidissement a simuler

La figure 4-7 représente la différence de tempéeadu cours du refroidissement entre
le cceur et le coin de la dalle, c'est-a-dire I'Bcaaximal existant entre deux points de la
dalle.

L'écart de température en fin de coulée peut dépas400°C (la température de
coulée est de 2450°C). Au bout de 10 heures, aegede n'excédent pas quelques dizaines
de degrés.
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Figure 4-7 : gradients de température au cours duemps au sein de la dalle.

Nous avons voulu vérifier que de tels gradientpo@vaient engendrer de contraintes
thermomeécaniques significatives dans la dalle pazalcul préliminaire thermoélastique avec
un module d’Young macroscopique de 5 GPa. Le rdspibuve que les contraintes d’origine
thermique se limitent a quelques MPa dix heuressaja début du refroidissement (Figure 4-

8) :

A0
- a- Coeur
— Milieu grande face

<
o
S
N—r
)]
Q104 N\
'C
&
5
C
Q ee—
O O “"““““Atktbttttttttk‘k‘l‘ka.km
B P ) 4 6 8 10
l- ‘K‘
10 4*- - & o _______________
. -
X
-20 .

Temps (hrs)

Figure 4-8 : évolution de la plus grande des contmates principales en fonction du temps, pour le coeet

le milieu de la grande face de la dalle, loi de cqortement élastique.
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

Par ailleurs, au bout de dix heures, le coeur ddalee a atteint une température
inférieure & 800°C (Figure 4-9) a laquelle la tfarmsation de la zircone est achevée pour
tous les matériaux. Le seul phénoméene pouvant tenafiecter le matériau étant une baisse
de module d'élasticité associée a un endommagemens avons donc choisi d’'arréter les
calculs des lors que dix heures de refroidissemesient été atteintes.

4.1.3 Analyse des courbes de refroidissement

La figure 4-9 représente la cinétique de refroihisent, fournie par la simulation
numerique, pour les trois points représentatifiadialle :

2500 gy v T T T oo oo oo oo
AH — Coeur de la dalle
y / + Milieu de la grande face de la
2000 F-- {3 Yy dalle
o —e— Coin de la dalle
£
o 1500
=}
©
)
21000 1
()]
|_
500 |
O T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temps (hr)

Figure 4-9 : évolution de la température en fonctin du temps pour le cceur, le coin et le milieu de la
grande face d'une dalle de THTZ.

L’effet de I'enthalpie de solidification sur la é@tique de refroidissement est visible
sur ce graphique. Une augmentation de pente, dendtesse de refroidissement, marque la
fin de la solidification de la dalle, lorsque le woatteint 1900°C (Figure 4-9) : jusqu’'a cet
instant, la solidification apporte de I'énergie aysteme et contribue donc a ralentir le
refroidissement.

Un autre effet probablement associé a I'enthalpisdalidification est visible au coin et
au milieu de la grande face. Aprés un refroidissgntis rapide au contact du moule en
graphite dont la diffusivité thermique est trésmgi®, on constate un réchauffement préalable
au refroidissement (effet « rebond » de température
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

Cet effet «rebond » a lieu pour le milieu de lamgte face a des températures
supérieures a 1500°C (Figure 4-9). A cette températle matériau est capable
d’accommoder les déformations et le cyclage themmidu milieu de la grande face n’aura
pas de conséquence significative en termes deator@meécanique. Il pourrait n’en étre pas
de méme pour le coin de la dalle, le rebond ayantdux alentours de la transformation de
phase de la zircone (autour de 1000°C). Commaediile la figure 4-9, le coin de la dalle
commence la transformation de la zircone puis réenan dessus de 1150°C, température de
la transformation monoclinique — tétragonale. Avdet nous intéresser aux conseéquences
meécaniques de ce phénomene, nous avons étudiédaesqu’il concerne. Comme lillustre
la figure 4-10, la partie de la dalle qui subira mleenomene est tres petite devant les
dimensions de la dalle. Par ailleurs, on peut pegse le long recuit a haute température
ultérieur dans la zone de stabilité de la phaseagéhale suffit pour restaurer un
endommagement local éventuel du matériau.

" [3.2mm
2 9mm |
[

9.5e+02 Te+03

TP map:24.012615 time:575 min:Z0.000000 max 2414 403035

Figure 4-10: zone au coin de la dalle dans laquelleffet « rebond » provoque la transformation de ppase.

Nous venons de voir I'influence de la solidificatisur la cinétique de refroidissement
de la dalle. Ce qu’il est important de retenir,st’Einfluence de la solidification de la dalle
sur la cinétique de refroidissement. L'effet « netho illustre bien que ce qui se produit a un
instant donné a un endroit de la dalle peut avedr ebnséquences plus ou moins importantes
a un autre emplacement dans la dalle.

Dans un deuxiéme temps nous avons étudié les ahtferphénoméenes physiques
comme la solidification, le fluage et la transfotima de la zircone, en fonction du temps et
de la position dans la dalle.
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

Pour les trois points représentatifs de la daltysnavons situé dans le temps les
difféerents phénomeénes physiques (Figure 4-11) uateant lors du refroidissement. Les
températures de début et de fin considérées paguehphénomene sont indiquées dans le
tableau 4-1.

Température de début (°C Température de fin (°C
Solidification 2400 1900
Fluage 1500 1200
Transformation®m de la 1050 950
zircone non yttriée

Tableau 4-1 : températures caractéristiques de leofidification, du fluage et de la transformation m de
la zircone.

Gréace a la simulation numérigue, nous avons siguné te temps, pour les trois points
représentatifs de la dalle, la solidification, llegafe et la transformation de phase.

La figure 4-11 représente du haut vers le bas, damdre précité, ces trois
phénomenes. Les temps (sur I'échelle horizontale) mdiqués pour le cceur, le milieu de la
grande face et le coin de la dalle. Ainsi, en s;git a un instant donné sur I'échelle
horizontale on peut connaitre I'état dans lequatr®eve chacun de ces trois points et donc,
par interpolation, celui des autres points de led&haque phénoméne physiqgue commence
donc au coin de la dalle (point le plus froid) p@ear propager vers le cceur (point le plus
chaud). Par exemple, une heure aprés le débufrdidissement, le coeur de la dalle n’est pas
encore solidifié, alors que le coin de la dalle @&t capable de supporter des contraintes
mécaniques.
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Figure 4-11 : représentation schématique temporellde la solidification, du fluage et de la transforration
de la zircone pour trois points représentatifs ded dalle (coeur, milieu de la grande face et coin).
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

4.1.3.1 Zone pateuse

Au cours de la solidification, une zone pateuseceste, ou les dendrites déja formées
sont entourées de phase encore liquide. On nomong alintervalle de solidification » le
domaine délimitant le début et la fin de la soldifion. Dans le cas des aciers, M.Wintz
(WIN99) divise la zone pateuse en trois régions (Figute ¥

1 R A g e — — — Poinle des dendrites

Circulation du liguide

dans de vasics cspaces Région 1

interdendritigues

| T e T e T — = — Fnrmation de caniux

Circulalion du |iguide

Région 2
dans des canoux

f:_.::-- T = e TR Ty H i — =— = Fermelure des canaux
Circulation duo liguide 1 : : :
impossihlo 2 ' . : Région 3
- . ¥ :l
. P Fin de salidificagion
fs

Figure 4-12 : différentes régions constituant la zoe pateuse \VIN 94).

Pour la fabrication des dalles de THTZ, Saint Gohdilise différents procédés de
fabrication, certains faisant appel a un transferta dalle dans un agent de recuisson (milieu
pulvérulent, plus isolant que l'agent de calageuauour a arche, quelques heures aprées la
coulée. Ce transfert s’effectue a I'aide d’'une pimeécanique qui vient appuyer sur les faces
de la dalle encore tres chaude. Pour pouvoir estemnesistance mécanique de la dalle, il est

alors important de connaitre approximativementdigpeur des zones solidifiées et en cours
de solidification.

La figure 4-13 représente les isothermes 2200°Q990°C qui, dans le cas des
matériaux THTZ, délimitent la zone pateuse. On alise alors I'avancée de cette zone du
coin de la dalle vers le coeur de la dalle en fonatiu temps :
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Légende

Zone foncée: zone comprise entre 1900°C et 2200°C. Zong
cours de solidification
Zone claire: T>2200°C (liquide) ou T<1900°C (solide)

1.9e+03 2.2e+03

TP map:10.0000  time:120 min:19.8667 max:2449.93
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

39 min

48 min

Figure 4-13 : évolution de I'épaisseur de la zonéipeuse au cours du temps.

A

0

Figure 4-14 : nceuds du maillage considérés pour ttar I'épaisseur de la zone pateuse cbtés grande daat
petite face

Afin d’évaluer I'épaisseur de la zone pateuse ausdu temps, nous avons tracé les

isothermes 1900°C et 2200°C. Les figures 4-15 B deprésentent I'évolution de I'épaisseur
de la zone pateuse au cours du temps, pour lagfand et la petite face.
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Coeur

Distance milieu GF-->Coeur

De la Grande Face vers le Coeur

¢ jsotherme 2200C _____
» jsotherme 1900C
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Figure 4-15 : évolution de I'épaisseur de la zonédgeuse en fonction du temps, a partir du milieu déa

Coeur
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grande face.
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Figure 4-16 : évolution de I'épaisseur de la zoneifeuse en fonction du temps a partir du milieu déa

petite face.
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CHAPITRE 4 : Cinétique de refroidissement au seraddalle de THTZ

4.1.3.2 Zone de transformation de phase de larsrco

La figure 4-11 prouve qu’un autre phénomene peendgre fin a un endroit dans la
dalle, alors qu’il débute a peine a un autre :tdesas de la transformation de la zircone qui,
au bout d’environ cing heures de refroidissementesmine au coin de la dalle alors qu’elle
vient tout juste de commencer au cceur de la dadldigure 4-17 représente les isothermes
1050°C et 950°C au sein de la dalle pour différemssants. La zone gris foncé de chaque
figure est la partie de la dalle qui est en cowrsrdnsformation (entre 1050°C et 950°C). La
transformation commence au coin de la dalle 3 lseeted7 min aprés la coulée. Elle se
propage progressivement vers le cceur de la dakpalsseur en cours de transformation
augmente jusqu'a ce que cette derniére concerne kuwalle. Pendant un court laps de
temps, peu aprés cinq heures de refroidissemeng ka dalle est en cours de transformation.
Enfin, la transformation s’achéve au coin et, pesgivement, I'état monoclinique de la
zircone se propage vers le cceur de la dalle qures®uvera totalement sous forme
monoclinique 6 heures 40 min apres le début doidifisement.

Zone foncée zone entre 950°C et 1050°C, en cours| de
Légende |transformation
Zone claire T>1050°C ou T<950°C

3.5e+02 Te+03

3hrs 50min

3hrs 56min

4hrs 05min

4hrs 28min
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4hrs 46min

5hrs 03min

5hrs 15min

5hrs 26min

5hrs 55min

o6hrs 24min

6hrs 40min

Figure 4-17: évolution de I'épaisseur de la zone amurs de transformation au cours du temps.
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4.1.5 Résumé

Grace au modele numérique thermique, construgtrér@’'un relevé des températures
dans le moule au cours de la recuisson, nous aegosstruit la cinétique de refroidissement
de la dalle de THTZ.

Dix heures apres la coulée, la température dadalla de THTZ peut étre considérée
comme quasiment uniforme, a une température infé&ia 800°C. L’ensemble de la dalle a
alors subi les différents changements d’état adsoai son refroidissement depuis I'état
liquide : solidification, viscoplasticité et tramsimation de la zircone.

Le résultat essentiel de cette étude est la conianod des différents états physiques
du réfractaire intervenant lors du refroidissement.

4.2 Parametres influencant la cinétique de
refroidissement

Grace au modéle numérique thermique développé.etlgges paramétriqgues de la
cinétique de refroidissement de la dalle de THTZivpat étre réalisées. On peut ainsi
quantifier les influences d’'une modification du rfeoat/ou d’'un changement de propriétés du
matériau coulé sur les temps caractéristiques alxquinterviennent les différents
phénomenes lors du refroidissement.

4.2.1 Influence de 'épaisseur de graphite

Nous avons choisi, dans un premier temps, d'étudlidtuence de I'épaisseur de
graphite. En effet, nous avons vu que le graptaepar sa diffusivité et sa capacité thermique
importantes, accumulait rapidement de la chalesrldg premiers instants qui suivaient la
coulée (effet de « trempe » pour la surface deal®e)dpour ensuite contribuer, de par son
inertie thermique, a ralentir le refroidissement ldmsemble dalle/moule. Pour cela, le
refroidissement d’'une géométrie de moule avec ywassseur djjfim de graphite a été
simulé, avec les mémes conditions de calcul que fotéférence d’épaissejjjjjnm. Les
propriétés thermiques de chaque constituant duaretudle la dalle, ainsi que la valeur de la
résistance thermique d’interface, ont été consadedgiques.

Les figures 4-18 et 4-19 représentent la descenterepérature en fonction du temps
pour les deux épaisseurs de graphite, au cceur eiawde la dalle. Sur ces graphiques est
eégalement représenté l'intervalle de températureamant la transformation de phase de la
zircone. Sur ces graphiques, deux remarques peétenfaites, concernant la cinétique de
refroidissement dans la dalle :

» En début de calcul la cinétique de refroidissena@st une épaisseur . 50
mm de graphite est plus rapide puisque I'effet réenpe du graphite est
alors plus important ;

» Des lors que I'ensemble dalle/moule devient quastrismtherme (4heures
environ), linertie thermique supérieure pour leuteode[p mm tend a
ralentir le refroidissement.
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Augmenter I'épaisseur de graphite semble des ltes @ne bonne solution pour
accélérer le refroidissement dans la gamme desémpes élevées, ou les contraintes
générées pourront étres facilement accommodéeupge. Cela permettrait par ailleurs de
diminuer la vitesse de refroidissement dans I'vafle de température ou se produit la
transformation de phase de la zircone. Cependamime l'illustre la figure 4-20 ou sont
représentées, pour les trois points représentiiia dalle, les durées de chaque phénomene
physique, on remarque qUj 10 mm de plus ne suffipas pour obtenir des effets

significatifs : la transformation de phase de lecame dure, dans les deux cas, environ
1h30min.

2400 \
2200 4
2000 4 %,

£18004- - O\ = = 40 mm graphite __
o O ¢ 50 mm graphite
216004 - ¢
o

;& 1400 - °33 s

2 1200 T

1000 A 2T

8004 TR CECTESSo -

600 T T
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Figure 4-18 : comparaison de la cinétique de refrdissement du cceur de la dalle avec un moule [} 40nm
et defp mm de graphite, agent de cala

2400 F---- -
2200 === - -

2000 F -~ = = 40 mm graphite - --
81800 777777777777777777777777777777777777777777 o 50 mm graphite
()
216004
.

81400 F- -
S

g 1200 P-— " S T e

1000 g 7 0 e s~ — - - ________.

000555'55555
f=Yo]o ) N 4 4 4 SEEE:

600 - T T

Temps (hr)

Figure 4-19 : comparaison de la cinétique de refrdissement du coin de la dalle avec un moule {fj 4Gmm
et defp mm de graphite, agent de cala
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Figure 4-20 : représentation schématique temporellde la solidification, du fluage et de la transforration
de la zircone pour trois points représentatifs ded dalle (cceur, milieu de la grande face et coinpfiuence
de I'épaisseur de graphite.
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4.2.2 Influence du type d’agent de calage

L’'ajustement des résultats numériques sur lesltaésuexpérimentaux de la coulée
instrumentée en usine a révélé linfluence de Iadoctivité de lI'agent de calage sur la
cinétique de refroidissement des thermocouple®plaa sein du moule. Cette influence était
particulierement sensible dans la deuxieme partie refroidissement, lorsque c'est la
diffusion de la chaleur dans I'agent de calageaquitréle le refroidissement de I'ensemble
dalle-moule. Nous avons donc choisi de mener, tir gir notre modéle thermique, une étude
paramétrique sur I'influence des propriétés theumsgde I'agent de calage sur la cinétique de
refroidissement de la dalle.

Pour mener cette étude, nous avons considéré aissépr standard 40 mm de
graphite. L’étude a été menée sur un agent de eglag conducteur (agent de calage A) et
un agent de calage moins conducteur (agent deecBlad es conductivités thermiques et les
capacités calorifiques de ces deux agents de catagendiquées dans le tableau 4-2 :

Agent de calage de Agent de calage A Agent de calage B
référence
MélangFe

Conductivité 1 0.4

thermique

(W.mtK?

Capacité T 2.6*1¢° 1.026*10

calorifique

Q.m3K?

Tableau 4-2 : conductivité thermique et capacité darifique des différents agents de calage de I'éted
paramétrique thermique

Les résultats présentés sur les figures 4-21, ét2R223 illustrent l'influence du type
d’agent de calage sur la cinétique de refroidissgm@ette influence s’inscrit sur une durée
beaucoup plus longue que celle de I'épaisseur dphge : les vitesses de refroidissement
demeurent trés différentes au bout de dix heuresfdgidissement.

La durée du fluage et de la transformation de leome passent en moyenne d’'une
heure a plus de quatre heures dans le cas d’'un dgealage moins conducteur.
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e conductivité plus forte de I'agent de
2400 - calage A
L = = conductivité moyenne de 'agent de
calage (ref)

o conductivité plus faible de I'agent de
calage B

DDDDDDDDDDDDDD
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Temps (hrs)

Figure 4-21 : comparaison de la cinétique de refrdissement du cceur de la dalle avec un moule [} 40nm
pour trois types d’'agents de calage.

e conductivité plus forte de I'agent de
2400 T---creerreree e calage A
= = conductivité moyenne de l'agent de
calage (ref)
o conductivité plus faible de l'agent de
calage B

Temps (hrs)

Figure 4-22: comparaison de la cinétique de refroidsement du coin de la dalle avec un moule {fj 40 mm
pour trois types d’'agents de calage.
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Figure 4-23 : représentation schématique temporellde la solidification, du fluage et de la transforration
de la zircone pour trois points représentatifs dana dalle (coeur, milieu de la grande face et coin),

influence de I'agent de calage.
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4.2.3 Résumé

Le modéle numérique thermique construit nous pedeedituer dans le temps et dans
'espace les différents phénomenes physiques etarvt au cours du refroidissement. De
plus, il a permis, a titre d’exemple, d’évaluenfluence, sur la cinétique de refroidissement,
du type d’agent de calage et de I'épaisseur dehgepdu moule. Ce type d’étude peut, bien
sar, étre étendu a d’autres modifications de géaenét/ou de propriétés des composants de
la caisse de coulée.

Si I'on considere la transformation de phase comenghénomeéne physique qui
engendrera le plus de contraintes au sein de la (& qui, nous le verrons par la suite,
constitue actuellement I'hypothése la plus probabéztte outil peut étre utilisé pour
optimiser deux contraintes industrielles :

» Une contrainte temporeltele but est de minimiser le temps de fabrication,
donc de refroidissement. Dans ce cas, on peut axtgmi&paisseur du moule
en graphite qui permet d’augmenter la vitesse dmidsssement dans les
premieres heures apres la coulée (pour les haartg®etatures), instant ou les
contraintes générées seront accommodées par leocement en fluage. A
noter que cette démarche pourrait améliorer laeddedvie des moules, ceux-ci
montant moins haut en température pendant un tephyss court, et donc
s’oxydant moins.

» Une contrainte de qualitéplus le passage de la transformation de la zeésmn
fera sur une durée longue, moins la dalle subireodéraintes. Dans ce cas, on
peut diminuer la conductivité de I'agent de calegejui permet de diminuer la
cinétique de refroidissement tout au long de lai¢ation et notamment lors du
passage de la transformation de la zircone.
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CHAPITRE 5: Calcul et analyse des contraintes danslalle de THTZ au cours du
refroidissement

Introduction :

Le dernier chapitre de ce mémoire s’intéresserarasultats mécaniques du modéle
de simulation thermomécanique simulant le refreelisent d’'une dalle de THTZ aprés
coulée.

Pour cette étude, nous avons choisi de procédeneaétude chronologique des
phénomenes physiques intervenant successivemerauas du refroidissement, et de leurs
conséquences sur le développement de contraintsslaalalle ('étude thermique a prouvé
que ces phénomenes n’intervenaient pas de mamigcemitante).

La premiére partie sera consacrée a l'intervalléedgpérature dans lequel le matériau
présente une viscoplasticité, entre 1500°C et 120Q%s trois lois de comportement
identifiées pour les trois nuances de THTZ (Chepy ont été implémentées dans le calcul,
afin d'étudier l'influence du comportement en fleagur la création des contraintes dans la
dalle.

Dans un deuxieme temps, nous avons étudié la tranafion de phase de la zircone
(1150°C-950°C), en introduisant tout d'abord unigeat I'expansion volumique de 4% due
a la transformation, puis en considérant la plastioduite par cette transformation de phase
de type martensitique.

Enfin, la troisieme partie sera consacrée a Iétutle refroidissement sous
comportement élastique, aprés la transformatiophdee jusqu’a température ambiante. Les
trois variations-types de module d’Young macrosgopientre 800°C et 20°C, déterminées
dans le chapitre 2, seront implémentées dansdelagakécanique.

Nous conclurons ce chapitre en appliquant le mot&emomécanique a un autre
procédé de fabrication : le moulage en moule céyaeni
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L’étude mécanique du refroidissement de la dalleTHEZ a été effectuée avec le
méme maillage que celui utilisé pour l'étude theme (33637 nceuds). Les éléments
considérés sont de type quadrangulaire a intefpola@juadratique, avec une hypothése de
contraintes planesEn effet, pour conserver un modele 2D, il nous @mtdé plus juste de
négliger I'effet de la pesanteur et les effets itedpar le gradient vertical de température
plutét que de brider les déplacements verticauxusNeecommandons néanmoins une
modélisation 3D pour les études a venir, afin amgre en compte ces effets.

Dans ce cas, les déformations et les contraintet di&finies par des tenseurs de la
forme :

Exx ‘gxy 0 O, O Xy 0
=&, &, O et c=\o, o, O
0 0 ¢ 0O 0 O

yo4

Les propriétés mécaniques du matériau THTZ, néressa la mise en données du
calcul mécanique ont été répertoriées dans le thapide ce mémoire. Aucune condition de
liaison mécanique n’est prise en compte entre lla @& le moule. Ainsi, la dalle est libre de
se déformer sous linfluence du chargement therajigsans subir aucune contrainte
mécanique de la part du moule de coulée.

5.1 Etude de l'intervalle de température ou le comp  ortement
est viscoplastique

Dans un premier temps, nous avons étudié la zormmgortement viscoplastique du
matériau. Nous nous intéressons, dans cette parties températures variant de 1500°C (au
dessus, le matériau est supposé ne pas développeontraintes) jusqu’aux environs de
1000°C, avant que ne débute la transformation dsebe la zircone.

5.1.1 Mise en données

5.1.1.1 Variables d’élasticité

Comme nous l'avons décrit dans le chapitre 2, damisintervalle de température
(T>1000°C), le module d’Young macroscopique estmmom a tous les THTZ. Le tableau 5.1
résume les valeurs de module d’Young utiliséegperation de la température.

Le coefficient de Poisson a été supposé indépertttalat température et fixé a une valeur de
0.24.
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Température Module dYoung

O (GPa)
Module 2450 5
variable en 1500 5
fonction de la 1300 5
température 1200 5
1100 12
1000 32

Tableau 5-1 : évolution du module d'Young en fonctin de la température entre 2450°C et 1000°C.

5.1.1.2 Lois de comportement viscoplastique

Trois résultats de calcul mécanique ont été conspawar les trois lois de comportement
en fluage, toutes les autres données d’entrée ilantiques. Le tableau 5-2 récapitule les
parametres des lois de comportement viscoplastigeenatériaux ZS, ZB et ZBY1 :

Parametres ZS ZB ZBY1
n 1 1 1
Ao 30.4 6.4 14.7
Q (kJ.mol™) 641 319 423
H 783.8 764.4 286.3
Ro ~0 ~0 ~0

Tableau 5-2 : parameétres des lois de comportementseoplastique des trois nuances de THTZ.

5.1.2 Module d’Young constant en fonction de latem  pérature

5.1.2.1 Cas de I'élasticité

Une étude préliminaire sur la base d'un calcul maet élastique avec un module
d’Young constant (5GPa) en fonction de la tempéeatu été réalisée, afin de révéler les
changements induits par l'introduction d’'une videsficité.

Comme Tillustrent les figures 5- 1 a et 5-1 b, mtraintes maximales sont les contraintes
o11 paralleles a la grande face de la dalle. Nous méigserons systématiquement, dans la
suite du manuscrit, a cette contrainte.
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N

sig11 map:50.0000  time 155642 min-13.4016 max 271634

a)

5ig2Z map:S0.0000  time: 153542 min-5.10668 max19.9418

b)

Figure 5-1 : contraintes sigmall (a) et sigma22 (ans la dalle au cours du refroidissement.

Les figures 5-2 et 5-3 représentent I'évolution ldecontraintes;; en fonction du

temps pour le coeur de la dalle et le milieu deréande face pour 40 heures et 10 heures de
refroidissement :

O s
- & Coeur
— Milieu grande face

Contraintes (MPa)

—pr—— - -

Temps (hrs)

Figure 5-2 : évolution de la contrainte en fonctiordu temps pour le cceur et le milieu de la grande ¢a de
la dalle, calcul élastique avec un module d’Youngonistant de 5GPa. 40 heures.
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Figure 5-3 : évolution de la contrainte en fonctiordu temps pour le caeur et le milieu de la grande ¢a de
la dalle, calcul élastique avec un module d’Youngonstant de 5GPa. 10 heures.

On vérifie qu’apres étre passées par un maximusgdatraintes tendent vers zéro au
fur et a mesure que les gradients thermiques dieninau sein de la dalle, ce qui était attendu.
Les valeurs des contraintes ne sont naturellementéalistes, la dalle étant dans la réalité a
I'état liquide ou pateux. On remarque sur la figh+8, environ une heure apres la coulée, une
rupture de pente pour les deux points considérége Qupture de pente est associée a la fin
de la solidification et a la diminution de la viéesde refroidissement associée (fin de la
libération de I'enthalpie de solidification). Leaglient thermique de l'interface vers le coeur
toujours plus chaud engendre temporairement desatotes de compression au cceur de la
dalle et des contraintes de traction en surfacequieest physiquement réaliste pour un
refroidissement.

5.1.2.2 Cas viscoplastique

Afin de mettre en évidence les modifications indsiipar le fluage, nous avons, par la
suite, effectué un calcul mécanique dans les mé&wmegitions élastiques (module d’Young
constant de 5GPa), en introduisant la loi de cotepment viscoplastique du matériau ZS. Les
figures 5-4 et 5-5 comparent, respectivement pewotur et pour le milieu de la grande face
de la dalle, I'évolution des contrainteg en fonction du temps, avec et sans prise en compte
du comportement viscoplastique :
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refroidissement

contraintes danslalle de THTZ au cours du

sigma 11 (MPa)

= # sans viscoplasticité ~ "~
— avec viscoplasticité

Temps (hrs)

Figure 5-4 : comparaison de I'évolution de la continte en fonction du temps pour le cceur de la dallevec

et sans prise en compte du comporteme

40 -

30 A

20 A1

10 A

nt viscoplagtie, module dYoung constant 5GPa.

- # sans viscoplasticité
——avec viscoplasticité

sigma 11 (MPa)

-20

Temps (hrs)

Figure 5-5 : comparaison de I'évolution de la co

nainte en fonction du temps pour le milieu de la grade

face de la dalle avec et sans prise en compte dumqmrtement viscoplastique, module d’Young constant

L’introduction du comportement v
contraintes en se déformant plastiquem
nettement diminuées par l'introduction

5GPa.

iscoplastique petriane matériau d’accommoder les
ent : autdibuefroidissement, les contraintes sont
de la losodplastique. Des contraintes résiduelles

apparaissent au coeur et au milieu de la grandedfatz dalle en fin de refroidissement : on
se retrouve alors, en fin de solidification, avat aceur en traction et une surface en

compression. Nous retrouvons la un
fabrication du verre trempé (« Securit
refroidissement sont d’environ 5MPa au
face.

résultat classigxploité, par exemple, pour la
»). Les mntes résiduelles (internes) en fin de
cceur dalke @t de -11MPa au milieu de la grande

179



CHAPITRE 5: Calcul et analyse des contraintes danslalle de THTZ au cours du
refroidissement

5.1.3 Module d’Young variable en fonction de latem  pérature

Nous avons ensuite étudié l'influence de la loiadenportement en fluage avec un
module d’Young macroscopique qui varie en fonctilenla température. Cette variation est
déterminée a partir des résultats d’essais mécaside traction-compression alternée décrits
au chapitre 2.

Les résultats expérimentaux sont relativement démleintre la température ambiante et
1300°C. Au-dela, les déformations viscoplastiques matériaux interdisent toute mesure.

Il était donc nécessaire d’extrapoler une variatde module d’Young a haute
température, c'est-a-dire entre 1300°C et 245000r Pela, nous nous sommes appuyés sur
les dernieres valeurs expérimentales des matéd&ugt ZB (cf. Chapitre 2, figure2-40). Si
I'on trace I'évolution du module d’Young macroscgpé entre 1100°C et 1300°C dans des
échelles semi-logarithmiques, on remarque une t@miaguasi-linéaire du logarithme du
module en fonction de la température. Pour exteplal variation de module, nous avons
donc choisi de prolonger empiriquement cette pentee 1300°C et 2450°C pour le matériau
ZS et le matériau ZB. Nous avons également chaistas intermédiaire, entre I'évolution
déterminée pour le matériau ZS et celle détermpoge le matériau ZB. Les figures 5-6 et 5-
7 représentent les trois évolutions de module diX¢pa haute température, respectivement
dans des reperes semi-logarithmique et linéairdahkeau 5-3 résume les valeurs de module
d’Young en fonction de la température entre 1108£@450°C pour les trois cas étudiés. En
dessous de 1100°C, les variations sont similaioes fous les matériaux.

10 4 ——— - Derniere valeur expérimentale .
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Figure 5-6 : évolutions du logarithme du module d"Yung en fonction de la température étudiées pour
I'étude paramétrique de l'influence du module d’Young a haute température.
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Figure 5-7: évolutions du module d'Young en fonctin de la température étudiées pour I'étude
paramétrique de I'influence du module d’Young a hate température.

Température (°C) Cas1: Cas 2: Cas 3: cas
extrapolation essai | extrapolation essai intermédiaire
zZS ZB

1100 5.8 13 9
1200 1.3 9.5 4
1300 0.29 6.7 1.7
1500 0.014 3.3 0.3
1900 3.55 0.8 0.01
2450 9.49 0.12 0.0002

Tableau 5-3 : Valeurs de module d’'Young (GPa) en frtion de la température utilisées pour I'étude
paramétrique.

Nous avons donc étudié les trois évolutions de rfeodlYoung macroscopique en
fonction de la température, définies dans le tabe8. Les figures 5-8 et 5-9 comparent les
résultats obtenus avec la méme loi viscoplastigues des trois cas, pour le cceur et le milieu
de la grande face respectivement.

On remarque une influence importante de I'évolutitn module d’Young a haute
température sur les contraintes résiduelles a teahpé ambiante. Plus le module d’Young
macroscopique décroit lentement lorsque la temp@&radugmente, plus les contraintes
résiduelles sont élevées. Dans les cas extrénmeug on passe de 0.7MPa pour le cas 1 a
28MPa pour le cas 2 et, au milieu de la grande, fanepasse de -2MPa pour le cas 1 a -
92MPa pour le cas 2.

Cette influence sur les contraintes résiduellesermpe€rature ambiante vient de
I’évolution des contraintes au tout début du refissement. En effet, plus le module est éleve
a haute température, plus le développement desagaies débute tot. Le matériau conserve
le souvenir de ces déformations irréversibles aehé@mpérature, ce qui aura pour effet
d’augmenter les contraintes résiduelles en finadeut.
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Figure 5-8 : évolutions de la contrainte au cceur dia dalle en fonction du temps pour les trois varigons
de module d’Young & haute température.
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Figure 5-9 : évolutions de la contrainte au milieule la grande face de la dalle en fonction du temgeur
les trois variations de module d’Young a haute tenmgrature.
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Cette influence importante vient du fait que leea@ calcul par éléments finis utilisé
ne permet pas de prendre en compte de maniéreeiggrile passage de I'état liquide a I'état
solide. Nous avons cependant cherché a simuleharegement d’état avec le code de calcul
de deux fagons.

Dans un premier temps, les calculs mécaniquestérdémarrés a un temps tel que la
dalle puisse étre considérée comme un solide @lestiu élasto-viscoplastique. En effet, a
partir de 1300°C, le module dYoung est mesurablipéementalement, et plus aucune
hypothése sur son évolution n’est alors nécess@iette démarche est malheureusement
inapplicable a notre cas, puisque, d’'une part, rpardrions les informations concernant le
comportement viscoplastique entre 1500°C et 13@; @ autre part, parce que les gradients
thermiques au sein de la dalle sont trop importahtéinstant ou le cceur de la dalle atteint
1300°C, le coin et le milieu de la grande face sibéjh a des températures trés basses :
débuter le calcul a cet instant amenerait a nagapesivement I'histoire thermomécanique
antérieure d’'une grande partie de la dalle.

Dans un deuxiéme temps, nous avons tenté de comsidédalle comme un fluide
incompressible entre 2450°C et 1500°C. Pour celas revons calculé un coefficient de
compressibilité isotrope a 1500°C avec les deraieadeurs de modules d’Young disponibles,
et nous avons fait évoluer le coefficient de Paisso fonction de la température, en gardant
le coefficient de compressibilité constant. Cepahda variation du coefficient de Poisson en
fonction de la température n’a pas eu l'influenseoenptée sur les résultats obtenus.

Une des perspectives pour créer un modele thermamuge représentatif du procédé
de fabrication de coulée est la réduction d'un n@8®. D.Ryckelynck RYC 05, RYC )(a
développé une méthode de réduction de modele (ARPHRyjori HyperReduction method),
capable de simplifier la simulation de procédésatbeication. Cette méthode est une méthode
d’adaptation du modele de taille réduite, de fagomaitriser les résidus des équations de
mouvement au cours de la résolution simplifiée cibi@me non linéaire.

Faute de temps, nous n'avons pu investiguer celtgien et nous avons gardé le
modele mécanique tel qu’il est décrit précédemnieatce fait, les résultats fournis par notre
modéle mécanique auront une vocation plus quakai comparative que quantitative.

5.1.4 Influence de la loi de viscoplasticité

Nous avons ensuite mené une étude paramétriguesscontraintes résiduelles laissées
par le fluage. Pour cela, nous nous sommes apmweéses trois lois de comportements
déterminées au chapitre 2 pour les matériaux ZSgtZBY1.

Nous avons arbitrairement choisi d’étudier l'idhce de la loi de viscoplasticité en
gardant I'évolution de module du cas 3. Sur la lwagemune de cette loi, nous avons cherché
a voir si les différentes lois de comportement edastique des matériaux avaient une
influence significative sur le développement desti@intes internes.

Les figures 5-10 et 5-11 comparent, pour le cceudaddalle, I'évolution de la
contraintess; en fonction du temps, pour les matériaux ZS, ZBRY1. Les figures 5-12 et
5-13 illustrent les résultats analogues pour léemitle la grande face :
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Figure 5-10 : comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le cceur de la dalen
fonction de la nuance de THTZ.
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Figure 5-11 : comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le cceur de la dalen
fonction de la nuance de THTZ au début du refroidisement.
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Figure 5-12 : Comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le milieu de la
grande face de la dalle en fonction de la nuance dé&iTZ.
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Figure 5-13 : Comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le milieu de la
grande face de la dalle en fonction de la nuance d¢iTZ au début du refroidissement.
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En premier lieu, on peut constater, en surface a@ear, deux changements de pente
importants dans I'évolution de la contrainte aursadu refroidissement. Ces deux effets sont
dus a I'évolution du module d’Young en fonctionldéempérature, a 1200°C et 900°C.

En deuxieme lieu, on remarque bien, en début deidessement, l'intervalle de temps
ou le fluage est actif c'est a dire ou les contegipeuvent étre accommodées.

D’autre part, cette étude révele des réponses giesiques entre les matériaux ZS et ZB.

Dans les deux cas, les contraintes résiduellesdentiron 8MPa a coeur et -20MPa sur la

surface de la dalle. En revanche, le matériau ZBtilexpérimentalement, se caractérise par
un fluage plus rapide que les deux autres nuarntesh@pitre 2), a un comportement distinct.

Les contraintes résiduelles sont plus élevées a2ddPa a coeur et -40MPa au milieu de la
grande face.

5.1.5 Résumé

Les différents résultats obtenus dans ce paragreqiterésumés par la figure 5- 14 qui
schématise les différents calculs effectués :
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Conditions : Résultats :

-Les contraintes tendent vers zéro au cqurs
::> du refroidissement.

-Le gradient thermique met temporairement
le cceur en compression et la surface|en
tension

-Thermo élasticité
-Module d’Young
constant

Résultats :

-Apparition de contraintes résiduellag.{) a
température ambiante dues aux déformatipns
viscoplastiques a haute température.
-Inversion du signe des contraintes : le cgeur
t se retrouve finalement en tension et |la
surface en compression.
-les contraintes résiduelles en fin de flugge

Conditions :

-Thermo élasticité +
viscoplaticité
-Module d’Young const

n'évoluent plus jusqu'a températufe
ambiante.
Résultats :
-Influence du module d'Young a haue

température sur les contraintes résiduelleg en

fin de refroidissement (limitation du modéelq).

-Le matériau ZBY1 qui flue le plus vit

:> engendre le maximum de contrainfes
résiduelles.

-Les matériaux ZS et ZB ont

comportement similaire.

Conditions :

-Thermo élasticité +
viscoplaticité
-E=f(T)

Figure 5-14 : schéma récapitulatif des différentsalculs menés pour I'étude mécanique a hautes
températures et des conclusions associées.
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5.2 Etude de la transformation de phase de la zirco ne

Nous avons continué cette étude en évaluant letsafe la transformation de phase de
la zircone sur les contraintes. Dans un premiempsemous avons considéré uniquement
I'expansion volumique par une variation fictive doefficient de dilatation thermique. Dans

un deuxieme temps, nous avons pris en compte t'afée la plasticité induite par la
transformation de la zircone.

5.2.1 Expansion volumique

5.2.1.1 Mise en données

L'étude du comportement en fluage n’a pas révéldifiérence significative entre les
matériaux ZS et ZB. La transformation de phaseadeéuent des effets similaires sur ces deux
matériaux. Nous avons donc étudié l'influence dexpansion volumique due a la
transformation de la zircone uniquement pour leancas ZS et ZBY1, cette derniere
présentant un intervalle de transformation différdra variation de module d’Young est
identique dans les deux cas.

Les figures 5-15 et 5-16 représentent les courbafildtation thermique des matériaux

ZS et ZBY1 prises en considération pour la simafatiumérique (fournies par Saint Gobain
CREE) :

Dilatation (%)

Figure 5-16 : courbe de dilatation thermique du %8~~~ ~—" """\~ ’:ﬁ::::l
matériau ZBY1. 82 ,,,,,,,,,,,,, i J o

I

|

I

v I I

0,2 ' R N - [P
) \ I

|
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Seule la partie refroidissement a été prise en t®ndans le modéle de la dilatation
volumique :

% =a(T).(T-T,) avec 5=20°C
a(T) = a(T)

=———"— pour Tr=20°C et'i' <0
I-0 (T _To)

5.2.1.2 Résultats

Les figures 5-17 et 5-18 comparent, pour le matédsS, I'évolution des contraintes
o11 en fonction du temps, avec et sans expansion vqlenrespectivement pour le cceur de
la dalle et le milieu de la grande face. Une regmétion similaire pour le matériau ZBY1
constitue les figures 5-19 et 5-20 :

140 -
120 1 4 - 4- ZS fluage+expansion volumique (cceur)
1004 -1 e
< . —ZS fluage (cceur
e 80— ge (ceeu)
=3 o
@ "
g 607 &
g x
=T 1
S 1A
Y Y YTV YO WWWWW WS A A e N

Temps (hrs)

Figure 5-17: comparaison de I'évolution de la continte en fonction du temps pour le matériau ZS au
cceur de la dalle, avec et sans expansion volumique.
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Figure 5-18 : comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le matériau ZS au
milieu de la grande face de la dalle, avec et saespansion volumique.
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Figure 5-19 : comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le matériau ZBY1 a
cceur de la dalle, avec et sans expansion volumique.
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KN

a

o
1

- 4- ZY fluage+expansion volumique (mgf)

Contraintes (MPa)
RN
a o
o o

-300 A — ZY fluage (mgf)
-350 1

4004 --—----_4 A

450
Temps (hrs)

Figure 5-20 : comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps pour le matériau ZBY1 a
milieu de la grande face de la dalle, avec et saespansion volumique.

Aussi bien pour le matériau ZS que pour le maiédiBY1, on remarque une chose
importante : les contraintes résiduelles sont idees avec et sans expansion volumique.
Autrement dit, introduire la seule expansion volgug isotrope causée par la transformation
de la zircone n'aura pas dinfluence sur la valdes contraintes résiduelles obtenue a
température ambiante. Les phénoménes de fluageditadation peuvent alors étre découplés
avec I'hypothése des contraintes planes. Le gomittmie 4% entraine, pour les deux nuances
de THTZ, un pic de contrainte (compression en setféraction a coeur) au passage de la
transformation de la zircone. La figure 5-21 corepBévolution des contraintes;; des
matériaux ZS et ZBY1, a cceur et au milieu de landgaface, en fin de refroidissement. La
figure 5-22 illustre I'évolution des contraintesndaoute la dalle en fonction du temps, donc
de l'avancée de la vague de transformation dertzoré. Pour ce graphique, le niveau de
contrainte est imposé entre -10MPa et 10MPa pqueésenter les zones en traction et les
zones en compression.
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Figure 5-21 : comparaison de I'évolution de la comainte en fonction du temps au cceur de la dalle etu
milieu de la grande face entre le matériau ZS et Imatériau ZBY1.

Le pic de contraintes est décalé dans le temp® éedr deux matériaux puisque la
transformation de phase du matériau ZBY1 opéreeateimpérature 100°C inférieure a celle
du matériau ZS. Le pic de contrainte est enviramdeis plus élevé pour le matériau ZBY1.
Ceci est du au fait que la transformation de pligska zircone a lieu pour ce matériau dans
une gamme de température ou le module d’Younglestgeve.
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Temps | Cartes thermiques et cartes mécaniques jgonaasntes
Thermique : Zone foncée zone entre 950°C et 1050°C, en cours de tramsfon
Zone claire T>1050°C ou T<950°C
EChe"e 9.5e+02 1e+03
Mécanique :o11
: . I N »
_10Mpa Compression Traction +10MP4
3hrs
50min
3hrs
56min
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Shrs
55min

6hrs
24min

6hrs
40min

Figure 5-22 : évolution de la contrainte sigma 11nefonction de I'avancée de la transformation de phse de
la zircone dans la dalle.
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Il est important de noter que, durant la transfaromade phase, comme durant un choc
thermique de chauffage, les contraintes de trac@situent toujours a l'intérieur de la dalle
et donc que, si un endommagement se crée a caningtne sera pas visible a I'extérieur de
la dalle.

Une autre visualisation de I'effet de la vague rdagformation de la zircone, consiste
a représenter la déformation (amplifiée ici d'uctéar 30) de la forme initiale de la dalle
illustrée par la figure 5-23 a différents instants

Temps| Maillage en Rouge : Maillage initiale

24s A cet instant : retrait de la dalle du au rdfssement

235s A cet instant : retrait de la dalle du audidfssement

5000s | A cetinstant : retrait de la dalle du awidfssement

10000s| A cet instant : retrait de la dalle du au refrasgisent
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16850s| La vague de transformation débute : gonflementadeldlle, apparition de fortes
contraintes au niveau des faces.

17400s| La vague de transformation débute :
contraintes au niveau des faces.

2S

19250s| La vague de transformation débute : gonflementadeldlle, apparition de fortes
contraintes au niveau des faces.

Figure 5-23: évolution de la déformation (*30) endnction de I'avancée de la transformation de phasde
la zircone dans la dalle.

5.2.1.3 Conclusion

Dans cette étude, nous avons mis en évidenceuénfle de I'expansion volumique
due a la transformation de la zircone au coursfloidissement. Celle-ci engendre un pic de
contrainte trés élevé de traction a coeur et de mesajpn en surface. Ce pic est d’autant plus

important que la transformation de la zircone ésittEe vers les basses températures, comme
dans le cas du matériau ZBY1.

Le maximum de contraintes atteint au passage tladaformation de la zircone est
sans aucun doute surestimé par la seule prise mmpteade I'expansion volumique comme
conséquence de la transformation de la zirconeeftet, les valeurs de contraintes calculées
justifieraient largement la rupture du matériau.n®da réalité, il est donc certain que le
matériau bénéficie d’'une possibilité d’accommodaties contraintes supplémentaire. Cette
observation nous a amenés, dans un deuxiéme t@mpspduire une plasticité irréversible
induite associée a la transformation tétragonalaeaulinique de la zircone.
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5.2.2 Déformations plastiques induites par la trans  formation de phase de
la zircone

Comme évoqué dans le premier chapitre de ce doduomantransformation de phase
de type martensitique est souvent associée a umoptane de plasticité de transformation.
Cette derniere est une déformation irréversiblesguproduit sous I'action d’'une contrainte
(méme tres faible) appliquée lors de la transfoionade phase.

L’étude de l'influence de la plasticité de transhation sur le comportement de la
dalle au refroidissement sera découplée en dediepaiour comparer, in fine, I'influence du
modele de plasticité de transformation sur la vatis contraintes résiduelles :

-une premiere partie qui prendra en compte le #uad’origine de contraintes résiduelles. Ce
cas sera traité avec la variation de module d’'Yoaimgute température du cas 3 (Tableau 5-
3, Figure 5-6 et 5-7).

-une deuxieme partie qui prendra en compte ursate contraintes résiduelles laissées par le
fluage. Nous débutons donc la transformation dartaone dans un état de contrainte quasi-
nul en prenant la variation de module d’Young atbaampérature du cas 1 (Tableau 5-3,
Figure 5-6 et 5-7). Cette étude permettra de partier les contraintes résiduelles finales en
contraintes dues au fluage et en contraintes dulespéasticité irréversible induite par la
transformation de phase.

Pour les deux études nous garderons la loi dgdlag&terminée pour le matériau ZS.
Nous ne ferons varier dans les calculs qui suivijoetla loi de plasticité de transformation.

5.2.2.1 Premiere étude : conséquence de la ptéadiieitransformation sur les contraintes

Les figures 5-24 et 5-25 comparent les résultats gdasticité de transformation et
avec plasticité de transformation (loi du maté#&), pour le cceur de la dalle et le milieu de
la grande face respectivement :

140 9

1204 - ——— -+ P

M004--- - -~ - p-————-———
80—~~~ - - —— 7S fluage+plasticité de transformation (coeur)
604

40 4

Contraintes (MPa)

20 1

0 T T T T T T d
5 k 10 15 20 25 30 35 40
220 4

.40 4

Temps (hrs)

Figure 5-24 : comparaison des évolutions des contrdes au cours du temps au cceur de la dalle, avec e
sans plasticité de transformation.
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Figure 5-25 : comparaison des évolutions des contrdes au cours du temps au milieu de la grande faake
la dalle, avec et sans plasticité de transformation

L’introduction d’'une plasticité irréversible indaitpar la transformation de phase a
comme premier effet une inversion du signe desramtés résiduelles qui deviennent de
compression a cceur et de traction au milieu dedadg face : elles varient de 8MPa a
-20MPa a cceur et de -20MPa a 40MPa en surfacedis!¢a

Le deuxieme effet est la diminution de I'ordre d&%d du pic de contraintes;; au
passage de la transformation de la zircone. Onepassl20MPa a 110MPa a coceur et de
220MPa a 200MPa au milieu de la grande face. Ceirmem de contraintes demeure
irréaliste car il serait synonyme d'une rupture tamiee du matériau au cours du
refroidissement.

Face a cet effet limité de l'introduction de lagtleité de transformation, il est important
de rappeler que l'identification de la loi de pieis¢ de transformation n’est basée que sur
deux résultats d’essais et que la cinétique desfibamation de la zircone n’a jamais été
caractérisée. Pour mieux cerner les effets potertiemodeéle de plasticité de transformation,
nous avons reéalisé une simulation en augmentaittaarement I'influence de la plasticité de
transformation. Les figures 5-26 et 5-27 représgni@our le cceur et le milieu de la grande
face de la dalle, la comparaison de I'évolution destraintes entre la loi de plasticité de
transformation que nous avons déterminée et undelglasticité de transformation choisie
arbitrairement. Cette étude met bien en évidereféet important que peut avoir la plasticité
de transformation sur le pic de contraintes.
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—ZS fluage+plasticité de transformation (caeur)
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Figure 5-26 : comparaison des évolutions des contrdes au cours du temps au caeur de la dalle, pour
deux parametres différents de loi de plasticité deansformation.
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Figure 5-27 : comparaison des évolutions des contrées au cours du temps au milieu de la grande facke
la dalle, pour deux parameétres différents de loi dglasticité de transformation.
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5.2.2.2 Comparaison des deux modeles de plagtieitdifiés expérimentalement

Nous comparons ici deux simulations pour lesqueltass avons gardé la méme loi de
viscoplasticité, la méme expansion volumique emi@me variation de module d’Young
macroscopique a haute température. L'unique difféggeentre les deux simulations est donc
la loi de plasticité de transformation. Ces deug Bont celles déterminées par les essais de
transformation sous contraintes sur les matérigbiXl@ 1) et ZB (loi 2).

Les figures 5-28 et 5-29 comparent les résultatear et au milieu de la grande face :
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Figure 5-28 : influence de la loi de plasticité daansformation sur I'évolution des contraintes au @ssage
de la transformation au cceur de la dalle. Compara@n de la loi 1 (ZS) et la loi 2 (ZB).
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Figure 5-29 : influence de la loi de plasticité daansformation sur I'évolution des contraintes au @ssage

de la transformation au milieu de la grande face déa dalle. Comparaison de la loi 1 (ZS) et la loi &ZB).
Nous savons, par les essais de transformationcsmiginte, que le matériau ZB est le

matériau qui se déforme le plus sous une contrdeteMPa au passage de la transformation
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de phase (cf. chapitre 2). La loi 2 est donc ladoi engendre le plus de plasticité de
transformation : son paramétre K est le double elai ae la loi 1. La comparaison des

résultats révele que le pic de contrainte au pasdada transformation de la zircone n’est que
tres peu différent entre les deux simulations. &ranche, les contraintes résiduelles, elles,
varient du simple au double : elles passent de P2®OM -40MPa a cceur et de 40MPa a
80MPa au milieu de la grande face.

En conclusion, méme si la plasticité de transfoionaf un effet réduit sur le pic de

contrainte au moment de la transformation, ellet @awir un effet spectaculaire sur les
contraintes résiduelles en fin de refroidissement.

5.2.2.3 Deuxiéme étude : influence de la plast#dransformation sans fluage actif

Sur les résultats représentés par les figures&-8425 nous avons voulu différencier la
part des contraintes résiduelles imputable au #udg celle imputable a la plasticité de
transformation. Pour cela, nous avons realisé Uculcau la transformation de la zircone
débute dans un état quasiment nul de contraintas: &btenir cet état, nous utilisons la
variation de module d’Young a haute températureiepar le cas 1 (Tableau 5-3). En effet,
comme nous l'avons mis en évidence sur les figbr@set 5-10, cette variation de module
d’Young n’engendre pas de contraintes résiduelles éu fluage en fin de calcul.

Nous comparons alors deux simulations, avec la méonede comportement
viscoplastique (ZS) et la méme loi de plasticité tcensformation (ZS), mais avec une
variation de module d’Young a haute températuri@ihte (Cas 1 et Cas 3). Les figures 5-30
et 5-31 comparent I'évolution des contraintes erction du temps pour le cceur et le milieu
de la grande face de la dalle.

120 o m o
100 4 -------f-------- —\ariation module cas 3 (Coeur) -~~~ "~~~ -
804-----—-f-------- e
60 4------f-------- T T

404 - -

Contraintes (MPa)

I e e

QO e
Temps (hrs)

Figure 5-30 : influence du fluage et de la plastitéd de transformation sur les contraintes résiduelle au
coeur de la dalle.
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Figure 5-31 : influence du fluage et de la plastitéd de transformation sur les contraintes résiduelle au
milieu de la grande face de la dalle.

On remarque que les contraintes résiduelles firmdas augmentées lorsque le fluage
est le moins actif, c'est-a-dire lorsque les caomtiea résiduelles sont les plus faibles au
moment ou lI'on débute la transformation de phasstteCaugmentation demeure faible :
environ 5MPa a cceur et 8MPa au milieu de la gréacke La différence de module d’Young
entre le cas 1 et le cas 3, qui engendrait une fditférence de valeur de contraintes
résiduelles a température ambiante pour le caldstoplastique sans plasticité de
transformation (8 5.1.3), n’entraine en revanché&rg faible différence de contraintes
résiduelles lorsque la plasticité de transformaéisnprise en compte. L'influence de la valeur
du module d’Young a haute température sur les amés résiduelles en fin de fluage se
trouve donc fortement relativisée par I'introduatide la plasticité de transformation dans les
calculs.

5.2.3 Résumé

Comme dans le cas de I'étude viscoplastique siemé de I'étude de la transformation
de la zircone et les principaux résultats sontmeetisés par la figure 5- 32.
Si le phénomeéne de plasticité de transformatiort pe sans doute étre décrit, dans le cas
des matériaux THTZ, par un modéle de Leblond, ilddanombre d’essais disponible n’en a
pas permis une identification réaliste.
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Conditions :
-Thermo visco élasticité
-E=f(T) cas 3

-0=f(T)

Conditions :
-Thermo visco elasticité
-E=f(T) cas 3

- a=f(T)
-TRansformation Induced
Plasticity

onditions
“Thermo visco elasticité
-E=f(T) cas 1
- o=f(T)

Résultats :

-Le passage de la transformation de phase

provogue un pic de contraintes.

-Pendant la transitoire, le cceur est
compression et la surface en tension

-Le pic est dautant plus grand que
transformation est décalée vers les bas
températures (rigidité plus grande).

-L’introduction de la variation de volumr:
es

n’intervient pas sur la valeur des contrain
résiduelles en fin de refroidissement.

Résultats :
-Diminution du pic de contraintes.

en

la
ses

-Les contraintes résiduelles finales sont|de
signe inverse a celles laissées par le fluage

(le coeur est cette fois en compression
surface en tension) et d’intensité supérieu

la

-le matériau ZB, qui a la plus forte plasticjté

de transformation, est celui qui atteint le p
fort taux de contraintes résiduelles

-TRansformation Induced
Plasticity

Résultats :

-Les contraintes résiduelles induites par
plasticité de transformation sont beaucd
plus importantes que celles laissées pa
fluage.

us

up
le

Figure 5-32 : schéma récapitulatif des différentsalculs menés pour I'étude de la viscoplasticité eles

conclusions associées.
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5.3 Etude du comportement & basse température

5.3.1 Mise en données

Comme nous l'avons expliqué dans le chapitre 2jresures de modules d’Young a
basse températures sont tres dispersées et dépendearticulier du type d’essai réalisé.

Pour cette raison, nous avons étudié trois typesdation de module d’Young a basse
température, deux encadrant les cas réels et tereniédiaire :

-Une hypothése de matériau «mou», ou le modul¥outig atteint apres
transformation un maximum de 50GPa et reste constsqu’a température ambiante,

-Une hypothése de matériau « rigide » ou le modiN®ung atteint un maximum de
160GPa et reste constant jusqu’a température atebian

-Une hypothese de matériau « endommageable » auobiule d’Young atteint un
maximum de 160GPa pour diminuer linéairement juB@IMPa a température ambiante.
Les trois variations de module d’Young étudiéest sailes représentées dans la figure 2-39
du chapitre 2 de ce manuscrit.

Dans cette étude, seule la variation de module uigoa basse température sera
difféerente pour les trois calculs. La loi de vislagpicité (matériau ZS), I'expansion
volumique (matériau ZS), la plasticité de transfation (matériau ZS) ainsi que la variation
de module d’Young a haute température (cas 3)identiques pour les trois simulations.

5.3.2 Résultats

Les figures 5-33 et 5-34 illustrent les résultdtseaus pour le coeur et le milieu de la
grande face :

0 5 10 15 20 25 30 35 40
150 -
— Matériau 'mou’ (Coeur)
100 A - L e
—— Matériau 'rigide' (Coeur)
g
S 5o - = = Matériau 'endommageable’ (Coeur) ______
(%]
Q
c
[
*E 0 9 T T T T T 1
O
®)
-50 A1 .
S100 oo

Temps (hrs)

Figure 5-33 : variation de la contrainte en fonctio du temps au cceur de la dalle pour les trois hypéses
de variation de module d’Young a basse température.
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200 -
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8 — Matériau 'mou’ (mgf) o
—+— Matériau 'rigide' (mgf) ----
= = Matériau 'endommageable’ (mgf)

-250 -

Temps (hrs)

Figure 5-34 : variation de la contrainte en fonctio du temps au cceur de la dalle pour les trois hypéses
de variation de module d'Young a basse température.

Les modules d’Young ne commencant a se différerque pour des températures
inférieures a 800°C, les trois simulations ne énelaucune différence jusqu’a ce que la
transformation de la zircone soit achevée. Ensaiieemarque que, plus le module d’Young
est élevé, plus les contraintes résiduelles sdiets aussi, importantes. Dans le cas ou le
matériau présente une diminution de rigidité encfiom de la température, on note une
diminution des contraintes résiduelles jusqu’a béante.

5.4 Application du modele thermomécanique au cas du
moulage en moule céramique

Pour la fabrication des dalles de THTZ, Saint Gobaiilise un autre procédé de
fabrication que nous appellerons ici Moulage Cégaimi Méme si ce procédé est de moins en
moins usité au profit du Moulage Graphite que nawusns étudié jusqu’a maintenant, nous
avons décidé d’appliquer le modéle proposé a ceéped de fabrication pour, d’'une part,
valider la description numérique du refroidissementd’autre part, mettre en évidence les
principales différences entre les deux procéddalutécation.
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5.4.1 Etude thermique

5.4.1.1 Géométrie de la caisse de coulée

Les dimensions de la dalle de THTZ obtenue aveproeédé de fabrication sont
identiques a celle du moulage graphite, || Bl n". Le moule est constitué d'une
premiére couche d’épaisseur 25mm d’'un matériaurd§re puis d’'une seconde couche de
B »m I <. e tout est maintenu Beoaisse de coulée en acier par un agent
de calage d’une épaisseur| 160mm coté grandetfﬂOmm cOté petite face. Cet agent
de calage est constitué ici aussi d’'un mélan ine. La figure 5-

35 représente, en vue de face, la géométrie dallaet de la caisse de coulée associée :

Sable - Alumine

Vermiculite=

el el Rl Bl R
.-'.I’I'I" ..'!’r i .-'.I’I'I" ..'!’r -

Calor A —fsccir ot St Sl St (3 LERE NER
P (FT o0 (R Y T T 1 E

Figure 5-35 : géométrie de la dalle et du moule dmulée du procédé de moulage céramique.

5.4.1.2 Coulée instrumentée en usine

Comme dans le cas du moulage graphite, une coutée effectuée en usine (SEPR,
Le Pontet), au cours de laquelle un relevé deséemtyres en différents points de la structure
de coulée a été réalisé.

En dehors des thermocouples placés a linterfacendule et dulj EERue
(premiere rangée de thermocouples), linfluence ldehauteur du thermocouple sur
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I’évolution de température est, comme dans le casidulage graphique, négligeable devant
la dispersion des résultats. De ce fait, nous aebwossi ici aussi de considérer la moyenne
des résultats des thermocouples situés a différemdeiteurs, pour chacune des rangées
localisée a une distance donnée interface/moule,lps deux faces.

Le matériau céramique supporte beaucoup moins duenle graphite I'effet des hautes
températures en début de coulée. Il va avoir terelanse déformer et a se densifier par
frittage, et sa géométrie et ses propriétés theresioyont s’en retrouver altérées. En fin de
refroidissement, il est courant de retrouver le mmaliminué d’épaisseur et bombé a mi-
hauteur de la dalle (Figure 5-36) :

B Avantlacoulée

[ 1 Finde refroidissement

Axe de symétrie

Figure 5-36: représentation schématique de la déforation du moule céramique aprés coulée et
refroidissement.

Comme dans le cas du moulage graphite, cet effeladéempérature sur les
interactions dalle-moule céramique va étre pric@mpte dans la simulation numérique par
une résistance thermique d’interface.

Comme précédemment, nous avons analysé le postimm des thermocouples et les
résultats expérimentaux fournis. Une particuladi#ns le cas du moulage graphite, avait été
de ne pas tenir compte des données recueillieepanermocouples positionnés a l'interface
entre le graphite et 'agent de calage, en raisenadgrande différence de conductivité
thermique entre les deux matériaux, qui entraimaé erreur de mesure importante. Dans le
cas du moulage céramique, le cas est différen|jj|| | | il e et 'agent de calage sont
des milieux poreux et ont des propriétés thermiqtres proches. De ce fait, les
thermocouples placés a cette interface produisemtrésultats qui présentent une dispersion
raisonnable et qui seront donc considérés poualége du modele thermique.

En revanche, en raison des déformations du moudamigue, la rangée de thermocouples la
plus proche de linterface dalle-moule génere dssiltats expérimentaux trés variables en
fonction de la hauteur : elle ne sera donc pa< ®is considération pour le calage de la
simulation numérique.

Ainsi, pour chacune des faces, les résultats d@nalation numérique thermique seront

comparés aux données expérimentales fournies garrémgées de thermocouples (figure 5-
37):
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«  Moule ou M : ces thermocouples sont placés a misépar dUj |Gz ue, soit 2
B de rinterface dalle/moule. Nous rappelons,qi@ns le cas du moulage
graphite, la premiére rangée de thermocouplesesiéudni-épaisseur dans le graphite

(appelés MM) étaient @A0mm de l'interface dalladieo
* Interface ue/agent de calage ou $ tleermocouples se situenl 85mm

de I'interface dalle/moule.

* Mi-agent de calage ou MA : ces thermocouples seeitau milieu de I'agent de
calage, soit §f5mm pour la petite facfff 390roor [ grande face de linterface

Caisse acier, Jlinm

dalle/moule.
|y [] Dalle THTZ
Bl céramique, W
B sahc-lE H
mm  Mélange I
]
®

Thermocouples

Figure 5-37: schéma représentant un quart de la sticture de coulée en vue de dessus dans le cas du
moulage céramique.

Les figures 5-38 et 5-39 représentent I'évolutian ld température en fonction du
temps pour les trois positions de thermocouplesyémoe des mesures dans la hauteur), cété
grande face et coOté petite face, respectivemert. r€aultats expérimentaux seront utilisés
pour le calage du modéle numérique thermique.
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1400
1200 4§ - - - - ® MM grande face------------
—=—| grande face
e ——MAgrandeface "=~~~ """~~~
8 N
[
g 800
‘5 "
2 600 4
£
(3]
[

400 {

200 @

0 20 40 60 80 100 120 140
Temps (hrs)

Figure 5-38 : évolution des températures mesurées fonction du temps pour la grande face.

0

800 Ml - - ___________ - MMpetiteface . __________
‘e —&—| petite face

LA O ——MA petite face =~~~

Temps (hrs)

Figure 5-39 : évolution des températures mesurées fonction du temps pour la petite face.

5.4.1.3 Maillage et données thermiques

Comme dans le cas du moule graphite, nous avoiie ma quart de la structure en
coupe horizontale.

Les données thermiques de départ sont indiquées ldatableau 5-4. En ce qui
concerne le matériau THTZ coulé, les données thpresi sont identiques a celles utilisées
dans le cas du moulage en moule graphite (chapitre3
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Dalle THTZ I - Agent de calage
Conductivité T (°C) A T (°C) A T (°C) A
thermique (Wm
K1 20 20 160
(données 500 500 270
fournies par, 1000 1000 370
Saint  Gobain 1500 1800 418
CREE) 2000 2500 605
2500 775
956
1181
1358
Chaleur T (°C) Cp T Cp
spécifique
(J.Kgh.K?Y 20 160
(données 1500 270
fournies par B 2500 370
Saint  Gobain 418
CREE) 605
775
956
1181
1358
Masse
volumique
(Kg.m?)
(données e I I
fournies pan
Saint  Gobain
CREE)

Tableau 5-4 : caractéristiques thermiques des diffénts constituants de la caisse de coulée du mouéag
céramique (données Saint Gobain CREE).

5.4.1.4 Ajustement du modele thermique

Avec les données thermiques de départ indiquées atableau 5-4, nous avons,
comme pour le moulage graphite, optimisé par méhaoglerse une résistance thermique
d’interface. Pour une valeur optimisée de 1000%, les figures 5-40 et 5-41 représentent
respectivement les confrontations entre expérieiceimulation pour la grande face et la
petite face.
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1400 - —————m e . - =- Expérimentale _ ___ __
..-"‘ - — Simulation

Température (T)

Temps (hrs)

Figure 5-40 : comparaison simulation-expérience da température en fonction du temps pour les
thermocouples placés au milieu dﬂe&/(M), a l'interface entre le ﬂet l'agent
de calage (I) et au milieu de I'agent de calage (MApour la grande face (propriétés thermiques d

et de I'agent de calage fournies par SairGobain CREE).

TC MM

- - Expérimentale
—Simulation

20 25

Temps (hrs)

Figure 5-41 : comparaison simulation-expérience da température en fonction du temps pour les
thermocouples placés au milieu d ||| . 2/V). a linterface entre le | EGNGE <t 'acent
de calage (I) et au milieu de I'agent de calage (MApour la petite face (propriétés thermiques d (il

et de I'agent de calage fournies par SairGobain CREE).

On remarque, pour les deux faces, que les tempésatmesurées et simulées au
milieu de I'agent de calage (MA) ne sont pas en &word. Comme dans le cas du moulage
graphite, nous avons donc été amenés a ajustgralesnetres thermiques de l'agent de
calage. Cet agent de calage ayant la méme congogitie dans le cas du moulage graphite,
nous avons repris les valeurs de conductivité tligrenet de chaleur spécifique optimisées
pour ce procédé.
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Nous avons également optimisé par méthode invesepiopriétés thermiques du

e. Les meilleurs résultats sont altevec une conductivité (i EGzGzgioue
deEW.rit.K* et une chaleur spécifique [l 20m°.K*: ils sont présentés sur les

figures 5-42 et 5-43 pour la grande face et la@édtice. Une optimisation sur une durée de 16
heures est suffisante car toute la dalle se tralwms a une température inférieure a 800°C et
la transformation de phase est donc achevée.

- » Expérimentale
16004~ ICM™M_________________. — Simulation -

1400 A /

Température (C)

Temps (hrs)

Figure 5-42 : comparaison simulation-expérience da température en fonction du temps pour les
thermocouples placés au milieu d avM), a l'interface entre le | NGNGB <t 'acent
de calage (I) et au milieu de I'agent de calage (MApour la grande face (propriétés thermiques d

h optimisées par méthode inverse).

1000 - - = Expérimentale - --
9004 - / ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, — Simulation

o NV e

Température (T)
a1
o
o

Temps (hrs)

Figure 5-43 : comparaison simulation-expérience da température en fonction du temps pour les
thermocouples placés au milieu dﬁ.@/(M), a l'interface entre le ﬂet I'agent
de calage (1) et au milieu de I'agent de calage (MApour la petite face (propriétés thermiques d{jjjili

optimisées par méthode inverse).
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Au cours du projet, la société ICAR a mesuré expéntalement les valeurs de

conductivité thermique et de chaleur spécifiquerdtiangciiiiiiilililc ¢t (o <.
En annexe C, une comparaison entre ces valeursimgnéales et les valeurs optimisées par

méthode inverse est faite : les valeurs optimipéesnéthode inverse sont en bon accord avec
les mesures réalisées pour les deux matériaux.

5.4.1.5 Comparaison des deux procédés de fabmcatio

Comme pour le moulage en moule graphite, nous onsmes intéressés a trois
points représentatifs de la dalle : coeur, milieladgrande face et coin.

Les figures 5-44, 5-45 et 5-46 comparent les éiaigtde la température au cours du temps
de ces trois points pour les deux procédés dectinn :

2500 - -~~~ mm o m e m oo

Solidification

/ = = Moulage graphite: coeur
2000 F e N

C)

> 1500

1000 ¢

Températur

U

Temps (hrs)

Figure 5-44 : évolution de la température en fonatin du temps au cceur de la dalle. Comparaison enttes
deux procédés de fabrication.
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/ = = Moulage graphite: mgf

2000 4 ----->
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~ 1500 F - - Pe- oo oo

Températur
[5=Y
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o
1

500 A

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Temps (hrs)

Figure 5-45 : évolution de la température en fonatin du temps au milieu de la grande face de la dalle
Comparaison entre les deux procédés de fabrication.
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2500 1
= = Moulage graphite: coin
2000 - o mmmmmmm— e
— Moulage céramique: coin
£
o 1500 A
>
©
‘O
£ 1000 A
()
|_
500 A
O ) ) ) ) ) ) ) 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16
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Figure 5-46 : évolution de la température en fonctin du temps au coin de la dalle. Comparaison enttles
deux procédés de fabrication.

Dans un premier temps, on remarque que, dans ldwcasoulage céramique, on ne
retrouve pas l'effet « rebond » observé dans ledcamoulage graphite, phénomene lié aux
effets de trempe et de capacité thermique induitepgraphite (Chapitre 4).

Un autre point important concerne le temps nécesadiobtention d’une température
quasi-homogene de 800°C dans la dalle, plus impiodi@ns le cas du moulage céramique. Si
dix heures suffisent dans le cas du moulage gmypbéize heures sont nécessaires dans le cas
du moulage céramique. Le moule en céramique étastigolant thermique, a chaque instant,
tous les points de la dalle sont a une températéedeure dans le cas du moulage en moule
graphite.

Cet allongement de la durée de refroidissementpligque pas nécessairement que la
vitesse de refroidissement soit plus lente a chagstant pour le moulage céramique. En
effet, les figures 5-47 et 5-48 comparent respentent, pour le cceur et le milieu de la
grande face, les vitesses de refroidissement gracun des moulages. Les pics présents sur
ces courbes correspondent aux changements deipduits par la solidification. La vitesse
de refroidissement du graphite est supérieure k@ cel moulage céramique au début du
refroidissement, typiquement pour des temps infési@ environ quatre heures : ceci vient du
fait que le graphite est meilleur conducteur thegurique la céramique. Apres quatre heures,
I'inertie thermique que représente la masse dehii@phaude ralentit le refroidissement, et la
vitesse de refroidissement de la dalle devientiedée a celle du moulage céramique.
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Figure 5-47: comparaison des vitesses de refroidasent du coeur de la dalle entre le moulage graphit
le moulage céramique.
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Figure 5-48 : comparaison des vitesses de refroidmment en surface de la dalle entre le moulage gtaite
et le moulage céramique.

Il est également important de comparer la vitegseettoidissement au moments des
difféerents phénomeénes physiques concernés. Poar wels devons situer dans le temps
chaque phénomeéne physique dans le cas du moulagmigae, comme nous l'avons fait
dans le cas du moulage graphite. La figure 5-49gmé& les temps caractéristiques de chaque
phénomene physique (solidification, fluage et tfamsation de phase de la zircone) pour les
trois points représentatifs de la dalle. La figgeB0, quant a elle, compare la différence de
température entre le coin et le cceur de la dalteeam moulage graphite et un moulage
céramique.
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Figure 5-49 : schéma représentant l'intervalle deegmps correspondant a la solidification, au fluagete la
transformation de phase de la zircone des trois pois représentatifs de la dalle. Comparaison des dgu
procédés de fabrication : moulage graphite et moufge céramique.
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1600 -

S --- moulage céramique
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Figure 5-50 : comparaison de la différence de tempeiture entre le cceur et le coin entre le moulage
graphite et le moulage céramique.

Dans le moulage graphite, I'effet de trempe prowycgen début de refroidissement,
des gradients thermiques importants dans la dadlela suite, la forte conductivité thermique
du graphite contribue a l'isothermie du moule ety @ méme, a 'homogénéisation de la
température des surfaces de la dalle. Au bout dénaare trente, les gradients de température
dans la dalle deviennent tres inférieurs dans sedtamoulage graphite, d’autant plus que
I'inertie thermique du graphite contribue sur ladaerme a ralentir le refroidissement. Cette
différence de gradients de température dans la gtale un réle particulierement important au
moment de la transformation de phase de la zircAims que celle-ci se fait dans des
conditions quasi-isothermes dans le cas du moweggehite (pendant quelque temps, tous les
points de la dalle sont simultanément en coursralestormation (figure 4- 17), elle opére,
dans le cas du moulage céramique, sous forme damee partant du coin de la dalle qui met
environ trois heures trente a arriver jusqu’au c¢egure 5-51) : pendant ce temps, les trois
états tétragonal, monoclinique et partiellemenhdfarmé coexistent dans la dalle. Cette
différence a naturellement des conséquences suwolgsaintes associées, que nous allons
étudier dans le paragraphe suivant.

219



CHAPITRE 5: Calcul et analyse des contraintes danslalle de THTZ au cours du
refroidissement

Légende Zone foncéezone entre 950°C et 1050°C, en cours de tramsfhon
Zone claires T>1050°C ou T<950°C

9.5e+02 Te+03

Environ
6hrs 30min

Environ
7 hrs

Environ
7hrs 50 min

Environ
8 hrs

Environ
8 hrs 45min

Environ
9 hrs 40 min

220



CHAPITRE 5: Calcul et analyse des contraintes danslalle de THTZ au cours du
refroidissement

Environ
10 hrs 30 min

Environ
11 hrs

Environ
11 hrs 30 min

Environ
12 hrs

Environ
13 hrs

Environ
13 hrs 15 min

Environ
13 hrs 19 min

221



CHAPITRE 5: Calcul et analyse des contraintes danslalle de THTZ au cours du
refroidissement

Environ
13 hrs 20 min

Figure 5-51: progression de la zone en cours de tisformation au cours du temps, moulage céramique.

5.4.2 Mécanique

Dans cette partie, nous allons étudier I'évoluti@s contraintes au sein de la dalle au
cours du refroidissement. Toutes les étapes préu@dat décrites dans le cas du moulage
graphite ne seront pas détaillées pour le procédénique. Nous considérerons donc
uniquement un calcul prenant en compte le compaménaiscoplastique (loi du matériau
ZS), le gonflement de la zircone (coefficient déatdition thermique du matériau ZS), la
plasticité de transformation (loi du matériau ZSuee variation de module d’Young a haute
température correspondant au cas 3. Les deux diondasont basées sur des propriétés
mécaniques identiques et ne different donc quéeparargement thermique.

La comparaison des résultats fournis par la sinmmades deux procédés de
fabrication, pour le coeur et le milieu de la grafate, est illustrée par les figures 5-52 et 5-
53:

120 y---------""""-"-"--~-
. = = Moulage graphite (coeur)

100 ------------ i
804 - - oo — Moulage céramique (coeur)
60 -
40

20 A1

Contraintes (MPa)

-20 - D . N

A0 e
Temps (hrs)

Figure 5-52 : évolution de la contrainte en fonctio du temps pour le cceur de la dalle. Comparaison de
résultats pour les deux procédés de fabrication.
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Figure 5-53 : comparaison des évolutions de la caatnte en fonction du temps pour le milieu de la gande
face de la dalle entre les deux procédés de fabrtam.

Les contraintes principales au passage de la tnanafion de la zircone sont plus
faibles dans le cas du moulage céramique. Ceperldartontraintes résiduelles a coeur et au
milieu de la grande face de la dalle sont pluséde\pour ce procéde de fabrication.

5.4.3 Résumé

Le modele numeérique thermomécanique construit irgiune coulée instrumentée
en usine dans un moule type graphite est transj@sabcas d’'une coulée dans un moule
différent, ici en céramique.

Dans la partie thermique, le coefficient de résistethermique d’interface permet, dans le cas
du graphite, de prendre en compte la création dame d’air entre la dalle et le moule. Dans

celui de la céramique, de la méme maniere, il @salole de rendre compte de la déformation
du moule et de l'altération de ses propriétés timpres.

L’effet « trempant » du graphite permet d’augmelderitesse de refroidissement tout
de suite aprés la coulée lorsque les conséquencdssscontraintes sont faibles, puisque le
matériau est capable de les accommoder. En revarmhemoment critique de la
transformation de la zircone, le moulage graphitenet d’obtenir une meilleure homogénéité
de température dans la dalle et de développer amwsns de contraintes résiduelles a
température ambiante que dans le cas du moulagmicgre. L'intérét industriel du moulage
graphite est ici mis en évidence, car il permevaiiades temps de refroidissement plus courts
(baisse du temps de production) tout en minimidantdéveloppement des contraintes
résiduelles.
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5.5 Résumé

Dans ce chapitre nous avons étudié I'évolution castraintes au sein de la dalle
soumise au champ de température défini dans laétohapécédent.

Nous avons réalisé cette étude par étape, c'ast-ded étudiant successivement
chaque phénomene physique intervenant au cours effoidissement (viscoplasticité,
transformation de phase de la zircone, endommagdgraerpartant des hautes températures
vers les basses températures. Pour chaque phénomeng avons réalisé une étude
paramétrique portant sur 6 parametres. Choisis noieaux de valeur par parametres aurait
conduit a la simulation de 729 cas d’étude. Lesquessnous avons choisi d’étudier nous ont
permis une compréhension progressive des phénomgse=n jeu lors du refroidissement a
I'aide d’'une vingtaine de simulations.

Nous avons, dans un premier temps, étudié le cderpent viscoplastique de la dalle.
Ce comportement entraine I'apparition de contrainésiduelles en fin de refroidissement : le
cceur de la dalle est en traction et la surface anpeession. Les contraintes résiduelles
dépendent de la loi de comportement viscoplastiguesi nous avons mis en évidence que le
matériau qui présente le plus fort taux de défoimmaen fluage (ZBY1) serait celui qui
développerait le plus de contraintes résiduellesoems de refroidissement.

Dans un deuxieme temps nous avons réalisé une &uddes conséquences
meécaniques de la transformation de phase de lanarcCette étude a été menée en deux
temps, en prenant en considération, d’'une partp#iasion volumique isotrope de 4% et,
d’autre part, la plasticité de transformation.

Le gonflement entraine, au passage de la transtanmade la zircone, un pic de
contraintes important de traction a cceur et de cesspn en surfaceCependant, il
n'influence pas les contraintes résiduelles en di@ refroidissement. Ainsi I'étude
viscoplastique et I'étude du gonflement de la zie@euvent étres découplées. Nous avons
mis en évidence que le pic de contrainte est phyp®itant dans le cas ou la transformation est
décalée vers les basses températures, car le awagsi alors plus rigide (cas du matériau
ZBY1).

A partir de résultats d’essais de transformatiarssmntraintes, nous avons déterminé
deux lois de comportement de plasticité de transition, pour le matériau ZS et pour le
matériau ZB. Introduire le phénoméne de plastidgéransformation dans le modéle amene
une inversion des contraintes résiduelles par ragpoelles développées par le fluage : apres
la transformation de la zircone, le cceur se regoaiv compression et la surface en traction.
Plus le matériau présente un taux de déformatioplaticité de transformation importante
(ZB), plus les contraintes résiduelles sont impuds. Les contraintes résiduelles en fin de
refroidissement sont imputables essentiellement henomene de plasticité de
transformation, I'effet de la viscoplasticité redstaomparativement plus faible.

La derniere étude concerne I'évolution du modukodng a basse température. Les
contraintes résiduelles dépendent aussi de ce paanklus le matériau est rigide, plus les
contraintes résiduelles sont importantes. Dansae dun matériau endommageable, la
diminution du module d’Young entraine celle destmintes résiduelles en fonction de la
température.

Enfin, nous avons transposé notre modeéle thermamtiea a un autre procédé de
fabrication : le moulage en moule céramique. Cétibele a mis en évidence I'importance de
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la vitesse de refroidissement sur le développerdestcontraintes résiduelles a température
ambiante. Par rapport au graphite, le moule cémamigetarde considérablement

I’'homogénéisation de la température dans la dallesea l'origine de gradients thermiques

plus importants au moment de la transformation lii@gse de la zircone. Ceci a pour effet
d’augmenter les contraintes résiduelles a temp&ratmbiante. Ainsi, nous avons pu

expliquer l'intérét constaté industriellement duulage graphite, qui diminue le temps de

fabrication (refroidissement plus rapide a hautenpérature) et développe moins de

contraintes internes susceptibles de nuire a |atéukes dalles.
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Résumé et Perspectives

Le travail réalisé au cours de cette thése a cogdé¥tude du refroidissement post-
coulée de réfractaires électrofondus a trés hameutr en zircone (THTZ). Notre étude s’est
appuyée sur la construction d'un modéle numérighermiomécanique décrivant le
développement des contraintes dans la piece cauléeurs et a la fin de son refroidissement.
Le modéle a été bati sur la base de mesures dettatupes réalisées lors d’'une coulée
instrumentée en usine.

La haute température de coulée (2450°C) ne permgttes de réaliser des mesures de
température directement au sein de la dalle counldes avons reconstitué, grace au modele,
la cinétique de refroidissement de celle-ci. Le gled été congu pour prendre en compte les
phénomenes physiques intervenant au cours du defsement : solidification, fluage et
transformation de la zircone. Les lois de compoeis ont été identifiées sur la base d’essais
mécaniques realisés en laboratoire.

Nous nous sommes particulierement intéressés anoptene de transformation de
phase de la zircone. Si, dans les études précéddertegonflement volumique lié a la
transformation était parfois pris en considératibn;en était pas de méme de la plasticité de
transformation induite. En prenant celle-ci en ctanpotre modéle numérique a mis en avant
I'impact important de la transformation de phasesdia zircone sur I'état de contrainte dans
la dalle, pendant le refroidissement et aprés reétdampérature ambiante.

Les résultats obtenus sur le refroidissement pasiee de réfractaires électrofondus
concernent trois axes : la cinétique de refroidis=# de la dalle, la caractérisation mécanique
expérimentale du matériau et enfin le calcul dedramtes au cours du refroidissement.

« Cinétique de refroidissement

A partir de mesures de températures réalisées ime asns le moule, par méthode
inverse, nous avons défini un parametre d’échangemique d’interface permettant de caler
les résultats numériques sur résultats expérimenta@ paramétre permet de rendre compte
de la lame d’air créée a linterface dalle/moule learetrait du matériau et la dilatation du
moule. Dans le cas du moulage céramique, ce pamprend une valeur différente et permet
de traduire les effets de la déformation et du gharent de propriétés thermiques induits par
la haute température.

En étudiant la cinétique de refroidissement destpaiints représentatifs de la dalle (coeur,
coin et milieu de la grande face), nous avons puesidans le temps et dans I'espace les
survenues de la solidification, du fluage et ddrdasformation de la zircone. Nous avons
ainsi pu mettre en évidence que, dix heures aprdsbut du refroidissement, la température
de la dalle peut étre considérée comme unifornef@tieure a 800°C. Dans ce procéde, tous
les phénoménes physiques a considérer dans le ennd&iérique ont donc eu lieu avant.
Cette caractérisation spatiale et temporelle désqinenes physiques nous permet d’affirmer
aujourd’hui que, s’ils operent successivement pgumpoint donné de la dalle, ils peuvent
coexister a un instant donné. Ainsi, par exemplesgu’une partie de la dalle est encore dans
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le domaine viscoplastique (entre 1500°C et 1200869, autre peut étre déja en train de subir
la transformation de la zircone (entre 1050°C &°a3.

Un autre résultat important de I'étude thermiquecesne le caractére « trempant » du
graphite. En effet, la comparaison des cinétiqueseffoidissement dans le cas du moulage
graphite et du moulage céramique a mis en évidengghénomene de « rebond » thermique
dans le cas du moulage graphite, effet inexistamsde cas du moulage céramique. Ce
phénomene est causé par la forte conduction etpacité calorifique du graphite, combinées
a I'enthalpie élevée de solidification de la zireon

A travers deux études paramétriques, nous avongndgat investigué l'influence de
I'épaisseur du moule en graphite et du type dagéet calage sur la cinétigue de
refroidissement de la dalle. Notre partenaire itiklgoourra ainsi utiliser notre modeéle pour
optimiser son procédé en modifiant la géométritaetomposition de la caisse de coulée.
Parmi les criteres d’optimisation, on peut par eplenimaginer la diminution du temps de
refroidissement, celle de la quantité d’agent dageg celle du temps passé par le graphite a
haute température (responsable d’'une consommatiomodile par oxydation).

Le modéle thermique 2D construit est donc un mosdi@gple d'utilisation, permettant de
répondre a des contraintes industrielles (temp#) @@nstituant une aide pour 'amélioration
du procédé de fabrication.

* Propriétés mécaniques

Grace a des essais de flexion trois points réadigdaboratoire, nous avons caractériseé le
comportement en fluage de trois nuances de mat€éHaw (ZS, ZB et ZBY1) en fluage. Les
essais ont été réalisés a température constante,dsiberentes contraintes et a différentes
températures. Eu égard a la forte dispersion obsesur les résultats, les matériaux ZS et ZB
ont révélé un comportement trés voisin, le matédBY1 présentant quant a lui un taux de
déformation en fluage beaucoup plus important. ldnele comportement de type fluage a
écrouissage isotrope a été établie pour chacuneudexes.

La transformation de phase de la zircone a étéstiquase par des essais de flexion trois
points anisothermes. La descente en températufig)agp lors des essais est une descente en
température représentative de la réalité, calquéecalle mesurée par les thermocouples
situés a mi-moule dans la coulée instrumentée. déf@mation importante au passage de la
transformation de phase a été révélée, méme sausamrainte appliquée tres faible. Cette
déformation, typique d’'un phénomene de plasticiée tichnsformation, differe suivant la
nuance de THTZ. Le matériau ZBY1, qui possédgitls fort taux de déformation en fluage,
est celui qui se déforme le moins pendant la toansdtion sous contrainte, suivi du matériau
ZS et du matériau ZB. Par méthode inverse, en sanbaur un modele de Leblond trés
simplifié, nous avons estimé une loi de comporterderplasticité de transformation qui a été
implémentée dans le modele mécanique.

Nous avons également étudié, en collaboration desc laboratoires partenaires,
I’évolution du module d’Young au cours du refrogbsent. Les différents types d’essais
réalisés (flexion- traction compression) ont tous ran évidence une rigidification du
matériau de 1500°C jusqu’a 800°C. En dessous, onstance du module ou une diminution
par endommagement ont pu étre observés, traduisardispersion de comportement.
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+ Calcul des contraintes

Les champs thermiques précédemment déterminésténitiisés comme chargement
pour calculer les contraintes développées au ahwrsfroidissement.
Cette étude a été réalisée en faisant intervegitessivement chaque phénomeéne physique
(solidification, viscoplasticité, expansion volum& et plasticité de transformation,
endommagement), des hautes températures versskessitampératures.
Des calculs préliminaires étudiant un cas élastjgurenous ont permis de valider la
pertinence des calculs mécaniques.

Dans un premier temps, nous avons investigué lepodement viscoplastique entre
1500°C et 1200°C. Nous avons mis en évidence lmaotodation des contraintes dans cet
intervalle de températures avec, pour conséqudiamarition de contraintes résiduelles
laissées par le fluage en fin de refroidissememis Contraintes sont des contraintes de
traction a coceur et de compression en surface.

L’analyse en fonction de la nuance de matériauvalééque le matériau ZBY1, qui
présente expérimentalement le plus fort taux dagiy est celui qui engendre le plus de
contraintes résiduelles a température ambiante.nuesices ZS et ZB présentent, quant a
elles, un comportement similaire.

Par la suite, c’est a la transformation de phastadgrcone que nous nous sommes
intéressés. L’étude des conséquences de cettéotraation a été réalisée en deux phases : en
premier lieu, nous avons étudié le gonflement vadua de 4% induit par la transformation
puis, dans un deuxieme temps, nous avons prisresidération le phénomene de plasticité de
transformation lié a la transformation de phaséyge martensitique.

Le gonflement volumique engendre un pic de contgaires €leveé (traction a coeur,
compression en surface) au passage de la transfonntke la zircone. Ce pic de contrainte
n'a en revanche aucune influence sur la valeur abedraintes résiduelles a température
ambiante. En raison d’une rigidité plus grandepicede contrainte est plus élevé dans le cas
du matériau ZBY1 qui a une transformation décak@@D°C vers les basses températures.

La plasticité de transformation abaisse le pic dmtrainte au passage de la
transformation, mais dans des proportions tréedeilEn revanche, elle inverse le signe des
contraintes résiduelles laissées par le fluageugmente leur valeur absolue. Cette étude
semble prouver que c’est la transformation de leome qui serait le phénoméne dominant
guant au développement des contraintes résidwkdles les dalles.

Cette derniere observation semble étre confirmée lpacomparaison des deux
procédés de fabrication : moulage graphite et ngeut@ramique. La grande différence réside
dans les propriétés thermiques du moule, qui es$ @olant dans le cas du moulage
céramique. Les cinétiques de refroidissement sont dlifférentes dans les deux cas. Le
moulage céramique conduit a un champ de températans la dalle beaucoup plus
hétérogene lors du passage de la transformatida ziecone. Ceci a pour effet d’augmenter
les contraintes résiduelles en fin de refroidissgndans le cas du moulage céramique, méme
si la cinétique globale de refroidissement est fwague.

L'intérét du moulage graphite est donc mis en éwee il augmente la vitesse de
refroidissement au début, ce qui permet d’avoir doece de refroidissement totale plus
courte, donc plus avantageuse pour l'industrieltteaC@augmentation de vitesse n'a pas

d’influence sur les contraintes mécaniques puidqudalle est alors dans un état capable
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d’accommoder les contraintes. Le graphite tendiemalthomogénéiser la température dans la
dalle durant la transformation de la zircone, lantt ainsi les contraintes résiduelles a
température ambiante.

Le modele mécanique 2D construit permet de compesedifférentes nuances de
matériaux et d’étudier les conséquences en termeswtraintes au cours du refroidissement
et aprés retour a température ambiante.

PERSPECTIVES

L’outil numérique développé au cours de cette thesenet une meilleure compréhension
des phénoménes physiques intervenant au courdrdidigsement et ouvre des perspectives
sur la fabrication de nouvelles nuances de matéi&irZ.

* Moule de fabrication :

Le modele développé permet de comprendre I'infleashe(des) matériau(x) constitutif(s)
du moule de coulée sur la cinétigue de refroidigsgnd’'une dalle de THTZ et, par
conséqguence, sur son état de contrainte en fialatechtion. Un des résultats fondamentaux
de cette these a été d’expliciter les différenceseaun moule isolant (céramique) et un moule
conducteur (graphite) sur le développement degaiotes tout au long du refroidissement.

L’outil numérique permet ainsi d’explorer les coggénces de modification du moule de
coulé (épaisseur de graphite, type d’agent de ealapsur le développement des contraintes
dans la dalle.

e Transformation de phase de la zircone

La fin de cette étude a essentiellement conceint&diration originale, dans le modele
numérique, d’'un modeéle de plasticité de transfoionatendant compte du phénoméne de
transformation de phase de la zircone au courefiaidissement. Ce modele est néanmoins
construit aujourd’hui sur un trop petit nombre dsultats d’'essais de laboratoires. Etant
donné l'impact important de la transformation deag#h de la zircone sur les contraintes
résiduelles en fin de refroidissement mis en éwideau cours de mes travaux, ce phénomene
complexe mériterait une étude plus approfondie,ptan expérimental aussi bien que
numérique. La multiplication et I'amélioration dessais de transformation sous contraintes
permettraient une identification plus robuste desameétres de la loi de plasticité de
transformation actuelle et une meilleure prise emute du phénomeéne dans la simulation
numerique. Il serait sans doute possible d’utiidautres modeles numériques que celui de
Leblond permettant de prendre en compte le comperé du matériau au passage de la
transformation de la zircone. Le développement duoodele dissymétrique en traction-
compression pourrait également étre envisagé.
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Al Méthodes de mesures

Les mesures de module d’Young on été effectué&deatre des Matériaux (MINES-
ParisTtech) ainsi qu’au laboratoire GEMH de I'Unsigé de Limoges.
Plusieurs méthodes d’essais ont été utilisées, agpendant, dans tous les cas, le méme
protocole d’essai décrit en introduction : Chaqueoévette est chauffée a 1500 °C et
maintenue a cette température pendant une heun¢ diéfre portée a la température d’essai.
Néanmoins, dans certains cas, pour conserver drdaneg sa forme monoclinique, la
température de palier a été limitée a 800°C.

A.1.1 Flexion trois points, cyclage par palier (F3P  paier)

Les éprouvettes utilisées sont de mémes dimengiomselles utilisées pour les essais
de fluage : 150*25*15mfh(cf. chapitre 2).

Apres le palier d’'une heure a 1500°C, plusieurseaypaliers d’environ une heure sont
effectués a 1300°C, 1100°C, 900°C, 700°C, 500°®,’BP100°C et température ambiante.
Au cours de ces différents paliers, un cyclageatdrainte entre 0 et 2 ou 20MPa (suivant la
température) est réalisé & une vitesse de 0,1MRa.snoyenne (Figure Al). Le déplacement
est alors mesuré et, en restant dans I'hnypotheskéldsticité, nous pouvons calculer la
déformation et tracer les courbes sigma=f(déforomaitiiont la pente sera le module d’Young.

Toch A vPa

MAAA

Temps

1400
—— Température | 27
—— Contrainte
—— Déplacement | 2

10004 == —————— - N

1200 1

800 TY

L e Y ef T2

Température (T)

400 1 7
200 - - - ‘ —————————————— -T2

0 10 20 30 40 50 60
Temps (h)

Sigma (MPa) / Déplacement (mm)

Figure A-1 : température et application de la containte dans le cas de la méthode F3R..
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La figure A-2 représente un exemple de mesure ddulaca une température donnée, par
cette méthode :

16

14 -

y =68071x - 1324,4

12 A

10 A

Contrainte (MPa)
[e0)

0,019 0,0191 0,0192 0,0193 0,0194 0,0195 0,0196 0,0197 0,0198 0,0199
Déformation ()

Figure A-2 : exemple de mesure de module d’Young da le cas de la méthode F3Re:.

A.1.2 Flexion trois points, cyclage constant (F3P )

Dans le cas de cette méthode, les éprouvettesiauntfées a 1500°C, maintenues une
heure a cette température, puis descendues jusqurature ambiante en suivant cette fois
une vitesse de refroidissement déterminée par ddéfisation numérique. De cette facon,
nous refroidissons [I'éprouvette dans les conditidas plus proches possibles du
refroidissement industriel lors de la fabricatiéiglre A-3).

1600 - ——-——--""" " """ " """~~~ """ - - - - -
1400 A
1200 A
1000 A

800 -

600 -

Température (T)

400 +

200 A

0 10 20 30 40 50 60
Temps (hr)
Figure A-3 : descente en température dans les cortidins réelles de refroidissement.

Pour ces essais, nous avons décidé de ne mesurexdide d’Young qu’a partir de
800°C. Le cyclage en contrainte, qui s’effectugesdtet 5MPa, est donc appliqué a partir de
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cette température jusqu'a température ambianteigtamsuption (figure A-4). La vitesse de
chargement est de 1,6N.eu de 0,05MPa’s

T™c 1 s MPat
Mh'MrMﬂHhMlhhhlmlmlnhm

Figure A-4 : température et application de la containte dans le cas de la méthode F3R

Pour une température donnée, le module d’Young ssure par la pente de la courbe
sigma=f(déformation). Comme le cyclage est permiredim de minimiser les erreurs, nous
avons choisi de prendre en compte au moins qugtlescpour chaque température, et de
moyenner les quatre pentes (Figure A-5) :
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y = 35333 - 4,1462
y = 34931x - 4,0376
y=38033x - 4,8428
y = 35282x - 4,017

Contrainte (Mpa)
S

0+ T T T T T T T T T 1
0,0001 0,00012 0,00014 0,00016 0,00018 0,0002 0,00022 0,00024 0,00026 0,00028 0,0003
Déformation ()

Figure A-5 : Exemple de mesure de module d’Young dhe le cas de la méthode F3Ppalier.

Pour étudier I'influence du passage de la transition de la zircone sur le module
d’Young, nous avons également réalisé des essaim diase dd-3P.y, mais en chauffant
uniquement jusqu'a 800°C et non pas jusqu'a 1500%Ccette maniere, I'éprouvette reste
dans les conditions réelles d'apres élaboratios sapasser la transformation de la zircone
avant mesure de module3P.s800).

A.1.3 Traction-compression alternée (TC  4)

Ces essais effectués sur des éprouvettes cylirdrigiun diametre de 16mm et d’une
longueur utile de 25mm ont été réalisés au GEMHinmges PAT 1(Q

En folnction du matériau, voici les cyclages efféstavec une vitesse de 0,02MP4au 0,05
kN.s?) :

-Matériau ZS de 20°C a 900°C (+2 ;-2 MPa), et de 1100°C a 138(0890,5 ;-0,5 MPa)
-Matériau ZB: 20°C (+0,5;-0,5 MPa), 250°C (+08,5 MPa), 250°Chis (+2 ;-2 MPa),
500°C (+0,5 ;-0,5 MPa), 700°C (+0,5 ;-0,5 MPa), Miis (+2 ;-2 MPa), 800°C (+0,5 ;-0,5
MPa), 800°Chis (+2;-2 MPa), 900°C (+0,5;-0,5 MPap00°Chis (+2;-2 MPa),
1100°C (+0,5 ;-0,5 MPa), 1300°C (+0,5 ;-0,5 MP&0Q°C (+0,2 ;-0,2 MPa)

Un exemple de résultat est présenté sur la figuée A
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2 A

/4 ,
/A

0,005% 0,010% 0,015%

—20°C —700°C
800°C —900°C
1100°C

-2 € (%)
Figure A-6 : Exemple de courbes=f(g) dans le cas de la méthode Tg

Pour tous les essais, les modules d’Young sont régsie maniere empirique.
- si le chargement s’effectue entre +2 et -2 MPa :
Etraction init : pente de la courbe de régression linéaire &néte0,5 MPa a la charge

Ecompression: pente de la courbe de régression linéaire dpdret 1,3 MPa a la décharge
Etaciion : pente de la courbe de régression linéaire ehi8eet -1,3 MPa a la charge

- si le chargement s’effectue entre +0,5 et -0,aMP

Etraction init . pente de la courbe de régression linéaire &néted,5 MPa a la charge
Ecompression: pente de la courbe de régression linéaire é&néte-0,5 MPa a la décharge
Etaciion : pente de la courbe de régression linéaire ebtet -0,5 MPa a la charge

- si le chargement s’effectue entre +0,2 et -0,2aMP

Pas d’évaluation de module d’Young.

A.1.4 Récapitulatif

Le tableau A-1 propose un récapitulatif de touessrhéthodes utilisées dans le cadre
du programme NOREV. Aux procédures précédemmentite€dbasées sur I'application
d’une sollicitation mécanique, s’ajoute la méthatteasonore utilisée au GEMH :
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Température de
chauffe

Descente en
température

Contraintes

F3Poalier -Montée a 1500°C -Descente par paliel -Flexion trois points
-durée palier : 1heure-Cyclage de la contrainte
uniquement sur les paliers de
températures
-0,1MPa/s
F3P.st -Montée a 1500°C -Descente continue - Flexion trois points
conforme au -Cyclage permanent de 800°C
refroidissement réel aTA
-1,6N/s ou 0,05MPa/s
F3P.800 -Montée a 800°C -Descente continue - Flexion trois points
conforme au -Cyclage permanent de 800°C
refroidissement réel aTA
-1,6N/s ou 0,05MPa/s
TCat -Montée a 1500°C -Chargement alterné traction-

compression
-une éprouvette par
température
-0,02MPa/s ou 0,05kN/s

Mesure | Mesure | Mesure
Etrac init Etract Ecomp

Ultrasonore

Mesure ultrasonore

Tableau A-4 : récapitulatif des différentes méthods utilisées pour la mesure de Module d'Young.

A.2

Résultats : Matériau ZS

La figure A-7 représente les modules mesurés & pl@riquatre essais par la méthode
F3Ryaier Pour les quatre éprouvettes, on remarque une entgtion du module au cours du
refroidissement jusqu’a environ 800°C. Le durcissetdu matériau au cours de la descente
en température est donc transcrit ici par une aatatien du module jusqu'aux environs de
800°C, température de transition vitreuse du verre.
En dessous de 800°C et jusqu'a température ampsauk I'essai 2 révele une baisse de
module d’Young, les autres gardant un module staregnt constant dans cet intervalle de
température. Au cours de son refroidissement, le&maa THTZ se rigidifie du fait de la
diminution de la température (augmentation du medili¥oung), mais il s’endommage
également par microfissuration du fait de la défé@e de dilatation thermique entre la zircone
et la phase vitreuse et d’anisotropie dilatométrige dilatation des variants monocliniques
(diminution du module d’Young).
Nous avons choisi de moyenner les résultats desegearouvettes et de déterminer une
variation de module d’Young en fonction de la terapére par la méthode FaR: (Figure

A-8) .
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R - ®- essail !
TR

A PR ST T T T T T - @- essai2 @ "~ )

,.I" “_ |

LS e e —A—essai3d T~ 1

E (GPa)

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperature (T)

Figure A-7 : mesure de module d'Young par la méthoe F3R,er (MINES-ParisTech) sur le matériau ZS,
guatre essais.

R T

——moyenne guatre essais

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperature (C)

Figure A-8 : moyenne des mesures de module d'Youmar la méthode F3Ryier (MINES-ParisTech) sur le
matériau ZS, quatre essais.

A.2.2 Méthode F3P . et F3P800.

Pour affiner les résultats entre 800°C et la tempée ambiante, nous avons appliqué
au matériau ZS, la méthodeP.s. Cette méthode est plus précise puisque la desent
température n’est plus empirique et par palier ntfni par les conditions réelles de
refroidissement. Le cyclage est permanent afinitEédes paliers de mesures. De plus, pour
étudier l'influence de la transformation de la aime, nous avons appliqué la méthode
F3P.s800 ou I'éprouvette n’est chauffée que jusqu’a 800&flh de la garder sous sa forme
monoclinique et la méthode3P.g, avec un palier de plusieurs heures a 800°C ponumirédr
les traces de la transformation de la zircone gfiauger ainsi le matériau. Trois essais ont
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donc été réalisés et répertoriés sur la figure Aftaque méthode correspondant a une
éprouvette différente :

O e i 1
V- e - #- F3Pcst -
<0 =—>&=[3Pcst800 _!

70 - —8—F3Pcst + palier restauration a 800C"

60 1

50 1

E (GPa)

40 1

30 A

20 A

10 1

0 L} L} L} L} L} L} L} L}
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Temperature (T)

Figure A-9 : mesure de module d’Young par la méthod F3R; et F3P. 800 (MINES-ParisTech) sur le
matériau ZS, trois essais.

Ces mesures appellent deux observations :
-un module constant entre 800°C et la températumbiante. |l semblerait, que
'endommagement par microfissuration soit compeguaséa rigidification du matériau due au
refroidissement.
-il nexiste pas d’influence manifeste de la tramsfation de la zircone.

Les essais de flexion trois points réalisés au i€atgs Matériaux indiquent donc une
augmentation du module de 1500°C jusqu’a 800°C puisnaintien de ce module autour de
60GPa jusqu’a température ambiante.

A.2.3 Méthode TC . (GEMH)

Suivant la pente de régression linéaire considétéexiste trois évolutions de module
d’Young en fonction de la température gdgion inis E traction €t Ecompression L€S résultats pour le
matériau ZS sont présentés sur la figure A-10 :
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180 1

—&—E traction init
160 4

o | - - E compression
140 :

—&—E traction
120 4

100 A1

E (GPa)

80 4

60

40 1

20 A1

0 T T L)

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
T(°C)

Figure A-10 : mesure de module d'Young par la méthde TC,; (GEMH) sur le matériau ZS.

On retrouve, avec cette méthode, une augmentatianatiule d’Young de 1300°C a
800°C environ. La rigidification du matériau avex refroidissement est ici aussi mise en
évidence. Cependant, la valeur maximale attein@®@°C est beaucoup plus élevée en
traction et compression qu’en flexion trois poini&le peut atteindre 160GPa contre un
maximum de 70GPa en flexion trois points. La distus reste ouverte quant a cette valeur
tres élevee, peut-étre di a lalternance de larammé qui développerait une forme
d’écrouissage. Des essais de cyclage en tractotidn et compression-compression
permettraient de confirmer ou d’infirmer cette hijpse.

De 800°C a température ambiante, on observe pautréés courbes une diminution du
module d’Young jusqu’a une valeur de 50GPa, vatpue I'on retrouve dans le cas de la
flexion trois points. L’'endommagement se manifedb@c a travers les trois méthodes de
mesure entre 800°C et la température ambiante.

Comme l'auteur de ces essais (C.Patapy 10), naussdait le choix de ne considérer que les
valeurs de E traction init pour la comparaison des@utres méthodes.

A.2.4 Récapitulatif des résultats du matériau ZS et  conclusions

La figure A-11 retrace les évolutions du module alivig en fonction de la température pour
le matériau ZS par les différentes méthodes précéumt citées, ainsi que par la méthode
ultrasonore :
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—— F3Ppalier

- +- F3Pcst . .

—8— F3Pcst+ palier restauration a 800C

—=—F3Pcst800

180y - = TCalt, Etrac init

T bR R - & ‘Mhétode ultrasonore

160 4--#----------------—- TMe L LT :
.a . I “ LI .‘ ‘
1404 » 7 \ | T |
. , M Tt e }
120 A s . |
$100 A - ) |
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Temperature (T)

Figure A-11 : récapitulatif des mesures de module 'dMoung sur le matériau ZS. (MINES-ParisTtech et
GEMH)

Les mesures ultrasonores a haute températuresvakent pas de rigidification du
matériau : entre 1500°C et 800°C les valeurs regtes élevées. Ce phénomene est sans
doute a rapprocher du comportement de la phassus#rqui, n’ayant plus qu’une rigidité trés
faible a ces températures, continue néanmoinsngmnreitre les ondes ultrasonores. Nous
considererons qu’entre 1500°C et 800°C c'est laddene a la rigidification et a
'augmentation du module d’Young indiquée par lé&dentes méthodes mécaniques qui est
la plus réaliste.

Les doutes qui subsistent aujourd’hui concernentalaur maximale atteinte a 800°C, trés
différentes (du simple au triple), entre la flexitnois points et la traction-compression
alternée, ainsi que la tendance entre 800°C etdmtye ambiante : une baisse de module
d'Young traduisant 'endommagement dans le cas e&sisTC,;, ou une évolution
constante observée lors des essais de flexion paigs, traduisant une compensation de
'endommagement par la rigidification due a la baide la température.

A.3 Résultat : Matériau ZB

Dans le cas du matériau ZB il a été tres difficiemesurer une évolution de module
d’Young en fonction de la température par la méghe8Ppalier. En effet, dans la plupart des
cas, survenait une fissuration de I'éprouvette atehdempérature rendant impossible les
mesures.

Les quelques valeurs obtenues par cette méthodaémmrtoriées dans la figure A-12, et la
moyenne des quatre essais sur la figure A-13 :
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Figure A-12 : mesure de module d'Young par la méthde F3R..i.; (MINES-ParisTech) sur le matériau
ZB, quatre essais.

Scimos CZ. Moyenne des modules d'Young mesurés par la méthode 1
(ENSMP)

——moyenne quatre essais

E (GPa)

0 T T T T T T T 1

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperature (T)

Figure A-13 : moyenne des mesures de module d'Yourggr la méthode F3R,ier (MINES-ParisTech) sur
le matériau ZB, quatre essais.

Le cas du matériau ZB révéle la méme tendance guel@ matériau ZS, a savoir une
augmentation du module d’Young entre 1500°C et 8)@he valeur maximale de 70GPa et
une tendance sensiblement constante entre 80daCteghpérature ambiante. Cette tendance
constante jusqu’a température ambiante sera wltérigent confirmée par les essBBP.s.
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A.3.2 Méthode F3P . et F3P800.

Comme pour le matériau ZS, nous avons affiné lesumes entre 800°C et
température ambiante en réalisant des mesureexorfltrois points avec une descente en
température continue et un cyclage permanent ematote. Nous avons également réalisé un
essai en gardant la zircone dans son état mormadinpour étudier l'influence de la
transformation de la zircone. Les résultats soasgmtés dans la figure A-14 :

1000 -———""""""""“" """~~~ """~~~ " - - —-———- -
90—~ - #- F3Pcst -

I -

(VI e i e —>— F3Pcst800
60 1

50 1

E (GPa)

40 -

30 1

20 1

04—

0 T T T T T T T d

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperature (T)

Figure A-14 : mesure de module d'Young par la méthde F3Rg et F3P.;;800 (MINES-ParisTech) sur le
matériau ZB, deux essais.

Ces essais confirment une constance du module dyoentre 800°C et la
température ambiante, sans influence notable ttaraformation de la zircone, comme dans
le cas du matériau ZS.

A.3.3 Méthode TC ,; (GEMH) et ultrasonore

La méthode TCalt, permet de mesurer trois évatstabe module d’Young en fonction
de la température, suivant la pente considéréefigiae A-15 illustre les résultats de
Etractioninit » E traction €LE compression COmme dans le cas du matériau ZS, l'auteur dessss a
choisi les valeurs E traction init comme valeursrdf&rence (C.Patapy 10). Nous avons
compareé ces valeurs avec les mesures ultrasortogesd A-16).
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Scimos CZ. Mesure de module d'Young par la méthode 4 (Limoges)

——E traction init
- @- E compression
—— E traction
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Figure A-15 : mesure de module d'Young par la méthde TC,, (GEMH) sur le matériau ZS.
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Figure A-16 : mesure de module d’Young par la méthde ultrasonore (GEMH) sur le matériau ZB.

Entre 1500°C et 800°C, les valeurs des mesuressaliores sont encore une fois trés
élevées et ne seront pas retenues. En revanchvaldéess de E traction init seront considérées
comme valeurs de référence a haute températuexidte toujours une rigidification du
matériau traduite par une augmentation du modubowhg avec le refroidissement.
Néanmoins, la valeur maximale atteinte est ici iatngs élevée, elle atteint 160GPa, contre
70GPa en flexion trois points. Rappelons que aetteur est peut-étre attribuable a la nature
alternée des contraintes.
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A.3.4 Récapitulatif des résultats du matériau ZB et  conclusions

La figure A-17 retrace les résultats d’évolutionrdadule d’Young en fonction de la
température pour le matériau ZB, mesurés par fereltes méthodes précédemment citées :

180 -~ = -~ - -

604 - __ ;o*iifff?‘; 7777777777 —&—F3Ppalier - #- F3Pcst
-"‘ “
140 - gt -
«” 1
1204e=" o —=—F3Pcst800 = & TCalt
L]
= 0 .
glOO IS
) "
w804

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperature (T)

Figure A-17 : récapitulatif des mesures de module 'doung sur le matériau ZB. (MINES-ParisTtech et
GEMH)

Entre 1500°C et 800°C, l'augmentation du module aliNg observée traduirait la
rigidification du matériau ZB. En revanche, ent@8C et la température ambiante, encore
une fois, les essais deC,; et de flexion trois points produisent une évolutas module
différente en fonction de la température, une dirtiam dans un cas et une constance dans
l'autre cas.

A4 Comparaison entre le matériau ZS et matériau
ZB

On sait que, pour les deux matériaux, le moduleodify augmente entre 1500°C et
800°C. Ensuite, entre 800°C et la température amdide doute existe entre une évolution
constante du module et une diminution du moduleusNavons cherché par la suite a
comparer ces évolutions entre les deux matériaux.

La figure A-18 compare les résultats de la méethB8B,qier, la figure A-19 ceux de la
meéthodd=3P.; et, enfin, la figure A-20 ceux de la métholde,;
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Figure A-18 : comparaison des évolutions de modublYoung par la méthode F3Rger entre les matériaux
ZS et ZB (MINES-Paristech).
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Figure A-19 : comparaison des évolutions de moduldYoung par la méthode F3Rentre les matériaux
ZS et ZB (MINES-Paristech).
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Figure A-20 : comparaison des évolutions de modul@Young par la méthode F3Rg entre les matériaux
ZS et ZB (GEMH).
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ANNEXE A : Mesure de module d’Young macroscopiqudanction de la température

Outre la différence relevée entre les essais @eall et de flexion trois points sur

I'évolution du module entre 800°C et la températambiante, il n'existe pas de réelle
différence significative entre les matériaux.
Nous avons donc adopté, dans nos travaux, unégigrat’'encadrement envisageant plusieurs
hypothéses d’évolution de module d’Young en fonctae la température entre 800°C et
20°C. Nous n'avons pas considéré de difféerenceedesr deux matériaux en ce qui concerne
le module d’Young (cf. chapitre 2), dans la mesotetous les comportements observés
restaient compris entre nos bornes d’étude.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points

ANNEXE B

Fluage des trois matériaux ZS, ZB et ZY en
flexion trois points
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-21 : évolution de la déformation du matéru ZS en fonction du temps sous une contrainte de

0.5 MPa, 1400°C.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-22 : évolution de la déformation du matérau ZS en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1400°C.
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Figure B-23 : évolution de la déformation du matéru ZS en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1400°C.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-24 : évolution de la déformation du matéru ZS en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1350°C.
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Figure B-25 : évolution de la déformation du matéru ZS en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1300°C.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-26 : évolution de la déformation du matéru ZB en fonction du temps sous une contrainte de
0.5 MPa, 1400°C.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-27 : évolution de la déformation du matéru ZB en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1400°C.
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Figure B-28 : évolution de la déformation du matéru ZB en fonction du temps sous une contrainte de
2 MPa, 1400°C.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-29 : évolution de la déformation du matéru ZB en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1350°C.
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Figure B-30 : évolution de la déformation du matéru ZB en fonction du temps sous une contrainte de
1 MPa, 1300°C.
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ANNEXE B : Fluage des trois matériaux ZS, ZB et &Y flexion trois points
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Figure B-31 : évolution de la déformation du matéru ZY en fonction du temps sous une contrainte de

0.5, 1 M et 2 MPa, 1400°C.
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Figure B-32 : évolution de la déformation du matéru ZY en fonction du temps sous une contrainte de

1 MPa, 1300°C et 1350°C.
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ANNEXE C : Mesure des propriétés thermiques de @gents de calage par la société ICAR

ANNEXE C

Mesure des propriétés thermiques de deux
agents de calage par la société ICAR
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ANNEXE C : Mesure des propriétés thermiques de @gents de calage par la société ICAR

Sommaire
C-1 Agent de calage : mélang| < 285
C.1l1 Conductivité thermique 285
C.1.2 Chaleur spécifique 285
c-2 I 286

283



284



ANNEXE C : Mesure des propriétés thermiques de @gents de calage par la société ICAR

C-1 Agent de calage : mélange c{ | ]I

C.1.1 Conductivité thermique

T | [ | 1 :
0.9 - | g SR B Masures & I'échauffement - Sable compacte
i ==+ Mesures au refroidissement - Sable non compacté i
084+—1T— i ———tr— E
M e b a1 e e L 1 | Mesures a |'échauffement - Sable non compacté i
e,
D | '\.._\; i s e 1
focoimnan et e | | | T | """ Mesures au refroidissement - Sable compacté
e, . - . ; s uMEE
- ; T T
0.6 1 1 H‘““*\__‘_ + t i
@ S s = s o s R '
0.5 4 :Hj“‘*t-..____i — e 1 i 1 | i
! T | | ‘//.

e | | ! | | !
04+ — } T—ia———————————— | : : — ‘ | ;
0l i I e [ " 1
0.2+ ‘
0.1+

V] t t + t + + + + + t + t +
200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600

Température (K )

Figure C-1 : résultats de la mesure de conductivitthermique du mélang<ji| | e par 1a méthode
du fil chaud croisillon (Société ICAR).

La valeur optimisée par le code de calcul ZéBuL@umnstante en fonction de la
température, est de 0.698 WK™ On remarque sur la figure C-1, que cette valeur
optimisée est en bon accord avec la valeur mesutéenpérature ambiante dans le cas du
meélange compacté au refroidissement. De plus fiéreince de conductivité thermique entre
un mélange compacté et non compacté, semble canfitinypothése avancée dans le
manuscrit quant a la difference de conductivitgrtigue entre la valeur optimisée (choisie
pour la simulation) et la valeur fournie par S&abain.

C.1.2 Chaleur spécifique

La figure C-2 représente les valeurs de chaleucifiqée mesurées sur un mélange
B < o densité 1490Kg.nOn estime alors une valeur moyenne de 1.15K
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Figure C-2 : résultats de la mesure de capacité thmique massique du mélang (G-
(Société ICAR).

Nous rappelons que, dans le code de calcul ZéBulaOrgleur de capacité thermique
massique doit étre exprimée par unité de volumesiApour comparer la valeur mesurée par
la société ICAR et la valeur optimisée dans I'éfudest nécessaire de connaitre la densité du
produit pour obtenir une capacité thermique masseyuJ.i.K™. La valeur mesurée vaut en
moyenne 1.7 J.HK™ et la valeur optimisée & 1.8 I*i{*. Comme pour la conductivité
thermique, la valeur de chaleur spécifique optimigar le code de calcul Zébulon et utilisée
pour les simulations numeériques est en bon acceed ks résultats fournis par la sociéte
ICAR.

c-2 I

Dans le cas dul | c. scule la condtktithermique a été mesurée
expérimentalement (figure C-3) :
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Figure C-3 : résultats de la mesure de conductivitthermique du mélang<jj | | e par 1a méthode
du fil chaud paralléle (Société ICAR.

La valeur de conductivité thermique optimisée palopiciel de calcul ZéBuLon (0.85 W.m
2 K™, considérée constante avec la température, dsvremccord avec la variation mesurée
expérimentalement par la société ICAR, compriseeeh5 W.rf.K* et 1 W.n".K™.
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Etude du comportement post-coulée de réfractaire él  ectrofondus a Trés Haute
Teneur en Zircone (THTZ)
RESUME :

Cette étude, inscrite dans le Programme National de Recherche NOREV (NOuveaux
REfractaires Verriers), porte sur la simulation numérique par éléments finis du refroidissement
post-coulée de réfractaires électrofondus a trés haute teneur en zircone (THTZ). Un modéle
numérique thermique du refroidissement d’'une dalle a été développé, a partir de mesures
thermiques réalisées dans un moule lors d’'une coulée en usine. Ce calcul a permis de situer
dans le temps, pour les différents points de la dalle, les phénoménes intervenant au cours du
refroidissement : solidification, fluage et transformation de la zircone. Des essais mécaniques
isothermes et anisothermes ont permis de définir les équations constitutives du comportement en
fluage (écrouissage isotrope) et lors de la transformation de phase de la zircone (modele de
plasticité de transformation de Leblond). A partir des chargements thermiques, les contraintes
générées au cours du refroidissement ont été calculées, ainsi que les contraintes résiduelles
apres retour a température ambiante. La transformation de phase de la zircone, qui induit un
gonflement volumique de 4%, semble s’avérer étre le phénoméne physique le plus critique pour
ces deux types de contraintes. Les études paramétriques réalisées ont prouvé l'intérét du modéle
numérique en tant qu’outil d’aide a I'amélioration du procédé en jouant sur les propriétés de
divers paramétres : propriétés du matériau coulé, géométrie du moule, propriétés de ses
constituants,...

Mots clés: Réfractaires, Zircone, Propriétés thermomécaniques, Simulation numérique,
Calcul par éléments finis,, Fluage, Transformation martensitique, Plasticité de transformation
(TRIP)

Study of the cooling down sequence of high ziconia fused-cast refractories
(HZ)

ABSTRACT :

This work has been carried out in the frame of a French national research program on new
refractories for glass production (NOREV) and focussed on the numerical simulation of the post-
casting cooling of fused-cast refractories with a very high zirconia content (HZ). A numerical
model of the cooling-down sequence of a tile has been developed from thermal measurements
performed in a mould during a casting on industrial site. This calculation allowed the time
positioning, for each location in the tile, of the physical phenomena occurring during cooling:
solidification, creep and phase transformation of zirconia. Isothermal and non-isothermal
mechanical tests allowed the constitutive equations of creep (isotropic hardening) and during
zirconia transformation (Leblond transformation-induced viscoplasticity model). From the thermal
loadings, the thermal stresses induced by cooling have been calculated, as well as the residual
stresses remaining at room temperature. The phase transformation of zirconia, which induces a
4% volume swelling, seems to be the most critical physical phenomenon for both types of
stresses. The performed parametric studies proved the interest of the numerical model as a tool
for improving the process by varying different parameters: cast material properties, mould shape,
properties of its constituents,...

Keywords : Refractories, Zirconia, Mechanical properties, Numerical simulation, Finite
elements calculation, Thermal, Creep, Martensitic transformation, Transformation induced
plasticity (TRIP)

;(/f | ParisTe

INSTITUT DES SCIENCES ET TECHNO

MINES PARIS INSTITUTE OF TECHN
‘Tech




