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Aujourd’hui, la modélisation numeérique est devenure étape incontournable dans le
monde de l'industrie vu son role indispensable dandéveloppement et I'optimisation des
procédés. Les normes sont de plus en plus sévierssn@€me que les industriels souhaitent
réduire leurs délais et colt de conception. Pogetgeur nucléaire et pour la fabrication des
pieces, la modélisation numérique occupe aujourdiha place importante dans la réalisation
de produits répondant aux exigences severes cectaus.

En raison des possibilités gu'’il offre a la foisim point de vue technique mais également
economique, le procédé de Compaction Isostatiq0baiud (CIC aussi appelé HIP pour Hot
Isostatic Pressing en anglais) est de plus en giilisé dans les industries nucléaires et
aéronautiques. Cette technique permet de prodag@i@ces métalliques ou céramiques, haut
de gamme. En effet, ce procédé permet d’obtenimpdEes denses de forme plus ou moins
complexe, de microstructure uniforme et nécessitamtusinage limité. Ainsi, lorsque
certaines pieces requiérent des matériaux parfaiteibenses, a structure contrélée et avec
des tolérances géomeétriques trés serrées, le @rai€dest de plus en plus mis en ceuvre.

Ceci explique que la Compaction Isostatique a @HaUC) est envisagée par AREVA-NP
comme une alternative a certains procédeés usuedisbdeation et d’assemblage de certains
composants. Pour pouvoir utiliser ce procédé, tilimpératif de renseigner les dossiers de
conformité des matériaux et composants, au regesdcddes et standards et exigences de
l'autorité de slreté. Dans cette optique, la medélbn numérique du procédé représente un
atout indispensable pour prévoir les caractérisgdes composants compaatésis aussi
pour optimiser les parametres du procédé. Dansmexte, AREVA-NP bénéficie déja d'une
longue expérience en modélisation numérique adlEcmacroscopique du procédé CIC avec
le développement du logiciel PRECAD sur la basdagdjiciel CASTEM, en collaboration
avec le CEA [Dellis, 97 ; Bouaziz, 97 ; Svobodaak97]. Ce type de simulation est mis a
profit pour déterminer des gammes de compactiontesrant compte notamment du
comportement macroscopique du matériau pulvérdentours de sa compaction (lois de
comportement plastigue compressible). De son dét€CEMEF a effectué de nombreux
travaux de simulation de la compaction a chaudfetid, toujours a I'échelle macroscopique,
et dans I'environnement logiciel des codes FORGHZORGE3 [Abouaf, 85 ; Coccoz, 95 ;
Jinka et al., 97 ; Bellet, 94 ; Bellet, 99]. Le @rendes Matériaux, de son coté, au cours de
travaux sur la compaction isostatique a chaud gersailiages avec Imphy S.A. [Lu, 87] et
d’aciers inoxydables avec le CEA, FRAMATOME et EDEouturier, 99], a étudié
I'évolution de la microstructure a I'échelle degarticule pour la poudre atomisée au gaz
neutre puis a I'échelle d’'un petit nombre (<100)p@eticules pour le matériau en cours de
densification.

Grace aux progrés considérables des moyens del calis également expérimentaux,
nous pouvons aujourd’hui avoir acces a l'informatmicroscopique et la modéliser. C'est
dans cette optique que la modélisation a I'éclaalie volume élémentaire représentatif (VER)
s’est récemment développée. Dans le cadre de lallorgte des poudres, le travail a cette
échelle, que nous nommerons dans la suite « éamélé®scopique » permet d’apporter des
eléments de compréhension concernant la formagda thicrostructure et d’étudier I'impact
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des parametres du procédé (température, pressioée dles essais) et de la nature de la
poudre initiale (composition, granulométrie, etsuy la microstructure finale des piéces et
donc sur leurs caractéristiques finales. Dans amitEjue, une des attentes placées dans la
simulation numérique du procédé CIC a I'échelle aséspique réside dans la prévision des
caractéristiques des composants compactés en premarcompte I'évolution de leur
microstructure.

Les travaux de recherche proposés dans le cadretidethese sont donc complémentaires
des outils de simulation macroscopiques précédemréeaqués. Ils ont pour objectif
d’apporter des éléments de compréhension supplé@mentsur les caractéristiques, les
hétérogénéités et la prédiction du comportememtielees fabriquées par CIC. Ces propriétés
résultent des caractéristiques microstructurales,sqnt elles-mémes la conséquence des
multiples phénomeénes microstructuraux qui se psahiipendant la compaction. Dans cette
optique, il est donc proposé de développer une hsatién numérique de la compaction a
I'échelle d'un volume élémentaire représentatifRYy,Ele facon a pouvoir mettre en ceuvre un
modele numérique qui pourra répondre aux probléueas soulevées précédemment. Ces
travaux seront complétés par des travaux a caeaetgrérimental soutenant deux objectifs :
d'une part étudier les propriétés finales des pisoeimises a un cycle CIC; et d'autre part,
valider le travail numérique réalisé a I'échellesmgcopique.

Pour répondre a ces objectifs, ce manuscrit sidetien quatre parties principales:

Le premier chapitre est dédié a une descriptioméigde des techniques propres a la
métallurgie des poudres. L'accent est porté notamirsar la technique de compression
isostatiqgue a chaud. Pour cela, une synthese bibjibiqgue concernant les mécanismes
physiques qui peuvent intervenir lors du procéd€ €st présentée. De plus, les modéles
analytiques et numériques existant dans la litiéeagont discutes.

Le deuxieme chapitre constitue une présentatiola aeéthodologie suivie concernant le
travail expérimental ainsi qu’'une synthese desli@suobtenus. Les caractéristiques de la
poudre sont présentées. Ensuite, les essais imuo ainsi qu’'un calcul macroscopique
effectué afin de justifier le choix des instantm#rruption sont exposés. Enfin, les évolutions
des propriétés macroscopigues et microscopiquepidess soumises a un cycle CIC sont
analysées et comparées avec celles des spécifiicatimiéaires.

Le troisieme chapitre présente les modéles numesicet mécaniques établis pour la
modélisation du procédée a I'échelle mésoscopigues tésultats de simulation sur VER
présentant des granulométries monodisperses alippérses sont présentés et discutés.

Le dernier chapitre porte sur la présentation ideulstions 3D d’'un VER généré en
respectant une granulométrie expérimentale. Ladtaés obtenus sont discutés et comparés
avec les données expérimentales portant sur déssdgpterrompus.
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1. Introduction

Ce premier chapitre a pour objectif de présergsrdrincipes et notions associés a la
métallurgie des poudres. Les phases en amont pleake de densification a chaud ainsi que
cette derniére sont présentées afin de retradstdiique de l'alliage métallique sous forme
de poudre. De plus, les travaux de la littératuédigs a la modélisation analytique et
numérique du procédé de compaction isostatigu@adc{CIC) sont introduits.

La Métallurgie des Poudres (MdP) permet d’élabates matériaux denses a partir de
poudre, sans repasser par la fusion compléte hati@re. Pour certaines piéces, elle se place
de plus en plus comme une alternative de qualit@dtres procédés plus classiques tels que
le moulage et le forgeage. La CIC représente wisigue de MdP qui permet d’élaborer des
pieces de grandes dimensions avec une microsteuctumogene.

Ces dernieres décennies, de nombreuses étudepeonts de mieux comprendre le
procédé CIC, d'identifier les mécanismes physigygisle contrélent et de le modéliser. La
plupart de ces études concernent la modélisatioprocédé CIC a I'échelle macroscopique
en prenant en compte des valeurs moyennées detéceamtiques locales de la poudre (taille
des patrticules, vitesse de densification, etc.5 €edes se basent donc sur des hypothéses
restrictives importantes. Ainsi si le comportemerdyen de la poudre peut étre prédit, les
hétérogénéités locales constatées expérimentaleragrguvent étre reproduites fidélement a
I'heure actuelle. Cette faiblesse concernant laétisation du procédé CIC rend difficile son
optimisation. La solution retenue dans le cadreald¢ravail consiste a travailler a I'échelle
d’'un volume élémentaire représentatif (VER) afinptendre en compte, le plus fidélement
possible, les hétérogénéités locales ayant un inguades différents phénomenes physiques
intervenant lors du procédé CIC. Enfin, nous notgues 'identification et la compréhension
des méthodes théoriques et numériques déja exastegpprésentent des points essentiels pour
'amélioration de la modélisation du procédé.

Nous commencerons, dans la deuxieme partie denagite, par présenter de maniere
bréve la métallurgie des poudres. Nous décrirorssiinle procédé CIC et les différentes
étapes de 'obtention d’'une piéce densifiée. Dargulatriéme partie, nous verrons quels sont
les mécanismes physiques prépondérants intervdoentdu procédé. Finalement, nous
présenterons plus en détail les méthodes analgtitpgeplus utilisées dans la littérature et
nous discuterons des méthodes numériques existamtesimuler le procédé. Cette derniére
partie nous permettra d'introduire la notion derfalisme level-set adoptée dans le cadre de
ce travail pour la modélisation du procédé Cl@&eéhelle mésoscopique.
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2. Métallurgie des poudres en particulier pour des alliages
performants

2.1. Pourquoi adopter la métallurgie des poudres

La métallurgie des poudres (MdP) rassemble unendgravariété de procédés
thermomécaniques d’élaboration et de mise en fodmemétaux a partir de poudres
(compression a froid, frittage, compaction isoqiai a chaud, frittage flash, etc.).
L'utilisation de la MdP pour la fabrication des @& présente beaucoup d’avantages par
rapport aux autres techniques de mise en formestglie la fonderie, le forgeage ou 'usinage
(Fig. 1-1). Les industries concernées par ces tquba sont entre autres le nucléaire,
I'aéronautique, I'armement, I'automobile, I'outida, etc. L'automobile reste aujourd’hui un

grand consommateur de la MdP en terme de massedBHl02].

Mélangeur

Poudraes

Compression

Ursinage

Plece finale

Figure 1 - 1. Procédé de fabrication de piécegandtallurgie des poudres [Jerier, 09].

Les intéréts souvent mis en avant de la MdP sont :

» Un intérét économique a travers la fabricationaéale pieces sans besoin important
de finition (ear-net-shapeet ce quelle que soit la complexité de la géométr

» La possibilité délaborer des matériaux difficilesire impossibles a fondre (soit a
cause d'un point de fusion trop élevé soit a calisa gradient important entre les
points de fusion pour le cas de mélange d’alligmas compatibles ; c’est le cas des
« cermets » : association de céramique réfracediae métal (carbures de tungsténe
par exemple pour les outils d’'usinage et de tradksl roches).
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> La possibilité d’'obtenir des caractéristiques mépas au moins équivalentes aux
matériaux forgés (microstructures et propriétéséggement améliorées) ; c’est un
point important pour les aciers spéciaux ou alguperalliages.

> L’élaboration de piéce par MdP s’effectue souvamissfusion totale de la matiere (en
dehors du stade primaire de I'atomisation du miéalde et des procédés “additifs"
qui consistent a fondre des poudres métalliquesidel d’'un laser ou un faisceau
d’électrons et a les déposer couche aprés couchenssubstrat afin de construire le
profil de piece désiré). Ceci permet un meilleuntodle de la microstructure.

> La possibilité de réaliser des pieces en matérlmwes performances difficilement
formables ou usinables.

» Un intérét technologique a travers la possibiliidtiliser des inserts, des bimatériaux
ou méme des matériaux a gradients de propriétésepant d’éliminer les difficultés
d'assemblage (soudage par exemple), ouvrant aiasivdie aux matériaux
architectures.

> L’élaboration et la mise en ceuvre de nouveaux fniaabéravec des propriétés physico-
chimiques améliorées grace aux différents méladgegoudres qu'il est possible de
combiner.

En dehors des périodes de crises économiquesjfagdvbgresse de 5 a 8 % en volume par
an sur le plan mondial atteignant ainsi plus de &viTen 2007 essentiellement pour des
produits a base de fer. La progression en valeuemsore plus nette grace a la conquéte
incessante de nouveaux marchés.

2.2. Elaboration des poudres

2.2.1. Généralités

Les poudres métalliques sont produites par undgnambre de procédés standard dans le
domaine de la physique et de la chimie. Selon farealu métal et les exigences, difféerentes
meéthodes de production ont été développées [Boutaijd Les méthodes de fabrication des
particules de poudres peuvent se classer en at@garies :

» Meécanique : consiste a diviser un solide esseetieht par choc (broyage, procédé
coldstream, mécanosynthese).

» Physique : tel que l'atomisation qui devient lanpipale méthode de fabrication de
poudres métalliques (atomisation par un fluide, gartrifugation, sous vide ou par
gaz, par ultrasons).

» Chimique : elle permet de préparer des poudre®uke les éléments (et de quelques
composes) avec un spectre de taille de particateitnportant (évaporation, réaction
chimique, électrolyse, précipitation, décompositioermique d’un solide, etc.).

L'étape d’élaboration de la poudre est une opd@matgui vise a optimiser les
caractéristiques de la poudre. Le choix d'une nughooutre I'aspect du colt final de
I'élaboration, a évidemment une influence impomarsur les propriétés de la poudre
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résultante. Les caractéristiques qualitatives anttatives principales de la production de la
poudre sont :

» La granulométrie.

» La morphologie.

» La microstructure (taille des particules, et desirmg métallurgiques qui les
constituent).

» La composition chimique.

» Le comportement mécanique du matériau constitutif.

» L’aptitude a la compaction.

> Le codt.

2.2.2. Atomisation

Dans le cadre de ce projet, nous nous intéressdas particules obtenues par atomisation.
Actuellement, plus de 80% des poudres métalliquasaneercialisées sont produites par
atomisation [Jerier, 09], la plupart étant peuéali car atomisées a l'eau (procédé plus
economique). Pour notre cas d’étude, la poudreiat’austénitique inoxydable 316L a été
atomisée a I'argon, gaz neutre. Elle a été prochatepulvérisation du métal fondu par un jet
d’argon sous pression. Le liquide se désintegrénexs gouttelettes qui prennent une forme
généralement sphérique sous l'effet de la tensiperficielle. Le métal doit étre maintenu
sous vide afin de minimiser la teneur en oxygeratoinisation permet alors I'élaboration de
poudre de haute pureté servant a I'élaborationiéleep totalement denses dans lesquelles la
formation de précipités est réduite sans étre dotaht éliminée. Dans le cas général, les
poudres atomisées au gaz ont généralement unetedeypgarente d’environ 50% et une
densité tapée (apres remplissage et vibration dteneur) supérieure a 60% [Couturier, 99].
Pour notre cas, la densité tapée est de I'ordré08&. Nous reviendrons sur les phénomenes
physiques qui accompagnent la solidification detiqdes liquides. Le débit massique d’'une
tour d’atomisation étant de 50 a 100 kg/min darestonr de quelques 2m de diamétre et 5 m
de hauteur, le parcours des particules n’'y estapasi tranquille qu’on pourrait 'imaginer et
nous aurons l'occasion d'y revenir en relatant pbservations des poudres au chapitre
suivant.

L'intérét principal de l'atomisation par rapponnaautres méthodes de fabrication de
poudre est principalement la flexibilité de la camsipion, car le métal est élaboré par des
techniques de fusion sous vide a partir de matigmesnieres de grande pureté. Des
traitements du métal liquide par un laitier affihahisolant le métal des traces d’oxygéene ont
été mis au point en particulier par Erasteel, nélaborateur. De plus, les teneurs en impureté
pour le carbone, I'oxygéne, le soufre et l'azoteuyemt étre abaissés a des niveaux
compatibles avec les normes en vigueur. C'est pmiygle nombreux alliages peuvent étre
fabriqués avec cette technique. Dans une poudmisée, les impuretés ne présentent pas le
méme rble que dans les métaux produits par saldifin massive. Pour certaines, elles sont
moins nocives (azote, etc.) ; tandis que pour désutel que 'oxygene dans le cas de I'acier
inoxydable, elles le sont plus. Le succes de I'&ation au gaz neutre est dU principalement
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a la grande productivité de cette technique d’asation, mais la technologie restant délicate
a maitriser, on ne compte qu’une dizaine de sac®&iécialisées en Europe.

3. Présentation du procédé CIC

3.1. Généralités

La compression isostatique a chaud est un prodédeéonsolidation des matériaux sous
forme de poudre a des températures inférieurearadenpérature de fusion. Elle représente
une technique utilisée dans l'industrie pour proeldes pieces métalliques ou céramiques,
haut de gamme, a partir de poudres. Ce procédéepéiabtenir des pieces de forme plus ou
moins complexe et de microstructure relativemeiforme. Le principe de la CIC consiste a
soumettre une enveloppe étanche remplie de poudnet@itement thermique sous pression
isostatique appliquée par lintermédiaire d’'un gaerte dans une enceinte haute pression
contenant un four a résistance. Pendant ce prot@géession peut atteindre 400 MPa et la
température 2000°C. Les enceintes instrumentédg&eatea la recherche, ont typiqguement un
volume de l'ordre du litre tandis que I'on trouvand I'industrie des enceintes de plusieurs
metres de diametre et de hauteur. Les temps detiemitle ces conditions en pression et
température, pour former la piece voulue, sontatele de quelques heures ce qui explique
le colt important du cycle de densification et deoa application a des pieces de haute
valeur ajoutée et de grande dimension ou a un gremmdbre de piéces de plus faibles
dimensions. Plus précisément, le cycle, dépassamnveat une durée totale de 10 heures, se
compose d’'une phase de chauffage et mise en pnes&im palier en pression et température
pour finir avec le refroidissement et la baissdadpression (Fig. 1-2). Au cours du procédé,
le volume du conteneur est réduit généralementoddré de 30% et la porosité du matériau
est completement éliminée. La figure 1-3 schéma#isedifférentes étapes du procedé CIC
menant de la poudre a la piece finale.

L’invention de la technologie CIC remonte aux aséoixante (travaux de J. Conway
[Gilp et al., 92] a I'Institut Battelle de Columbud.a technologie n'a pu se développer que
par la maitrise du refroidissement de la paroiadelambre sous pression. Les plus grosses
presses utilisent des cables de précontraintesquoienir la force verticale et aussi les forces
radiales (technologie Asea reprise par Avure Teldgy). Les plus petites machines utilisent
des bouchons a fermeture de type canon de mafitegsacarrés. Le chauffage pour les plus
grosses machines est réalisé au moyen de réqistojsL’argon est mis en circulation et sa
conductivité thermique sous pression et tempérasirégale a celle de I'eau. Pour la mesure
de la température, deux thermocouples sont utibséifférentes cotes au voisinage de la
charge. Aujourd’hui le plus grand four HIP utilieét installé au Japon et construit par Avure
Technologies. Le four a un diametre intérieur de@@Mm et une hauteur de 4200 mm, et peut
traiter des pieces a des températures allant aud@B0°C et des pressions jusqu’a 120 MPa.
Dans le monde de la métallurgie, la production afleudes pieces fabriquées par CIC a
atteint 'ordre de 15000 tonnes en 2010 [HIP, 11].
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Figure 1 - 3Schéma du procédé de pactage isostatique a chg@sbuvard, 02.

3.2. L’'intérét du procédé CIC

Les avantages du procédé CIC sont multiples. @artaont lies a la métallurgie d
poudres et d’autres sont des carristiques inhérentesuaprocédé [Abouaf85 ; Bouvard,
02]. Indépendamment des avantages lies a la métalludgis poudre présentés
précédemmenta CIC présente plusieurs avantages dont le plpsitan réside dans le fait
gue l'application d’une pression importante peronmed densification a plus basse temgure
gue lors d’'me opération de frittage simpleelaa pour effet de limiter le grossissement
grains métallurgiguest permet donc d’obtenir une structure plus

La CIC rivalise de nos jours avec les techniquessitjues d’élaboration de ceres
pieces (coulée, forgeage, usinage, ePour les aciers rapides (les plus performants
aciers a outils), elle a pris une place prépondérpour de petites comme pour des pie
massives d'outillagelLe procédé CIC présente des caractéristiqutractives surtout
lorsqu’on cherche une qualité élevDe plus, ce procédé garantit :

» une dendication compléte relativement uniforme grace @pkcation d'une pressio
importante,

> la possibilité de densifier des poudres qui setaldficiles adensifier par frittags

une microstructure que-homogeéne, isotrope et fine,

> l'amélioration des propriétés de fatigue, de fluagyde résiliene [Couturier, 99 ;
Bouvard, 02].

A\
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Dans le domaine du nucléaire, certaines piecesedeseurs sont aujourd’hui réalisées par
moulage (et non par forgeage) a cause de leur faoneplexe. Cependant, le moulage
d’aciers austénitiques peut poser beaucoup deégmad de fissuration a chaud [Baccino et
Moret, 93]. Ainsi, le procédé CIC apparait aujohrd’comme une alternative intéressante
afin d’améliorer la sureté des pieces lors delids#fion de nuances austénitiques (316L pour
notre cas d'étude par exemple).

3.3. Mise en conteneur

La poudre a densifier est transportée dans dasmeurs spéciaux a I'abri de I'air et sans
contact avec la matiére organique. Elle est inttedpeu avant la densification dans un
conteneur métallique étanche de forme adéquatelelodke est de lui transmettre la pression
appliguée pour la guider au cours de la densiboaters la forme finale souhaitée. De plus, il
permet de maintenir la poudre sous vide tout ag thnprocédé et de faciliter I'extraction de
la piece souhaitée apres compaction. L'étape deliesage se fait généralement sur une
table vibrante pour obtenir la plus haute densiative initiale possible. Les mécanismes
principaux, qui conditionnent la densité relatinéiale lors de la mise en conteneur, sont : le
frottement inter-particulaire, I'écoulement et I'pilement. lls sont contrélés par la
distribution granulométrique et la morphologie gesticules.

Le choix de la géométrie initiale du conteneuréspnte une des difficultés du procédé.
En effet, il faut sélectionner un matériau de coate qui supporte de hautes températures
mais aussi suffisamment déformable pour ne pas @mpéda densification. De plus, le
conteneur doit étre facile a éliminer aprés le cactgge, par usinage ou attaque chimique.

3.4. Dégazage

Avant obturation du « queusot de remplissage srémité du conteneur qui le relie au
systeme de remplissage puis de pompage), I'intédeuconteneur est mis sous vide au
moyen d’'un groupe de pompage pour éviter que paisse géner la densification et pour
éliminer une partie des espéeces chimiques absodméssrface. La facilité de cette opération
dépend de la géométrie de la piece a compacter eflaigst trés importante car toute trace
d'oxygéne entrainera la formation d'oxydes aux fiémes des particules. Ensuite, le
conteneur est rendu étanche par soudage du queasidgazage peut aussi étre réalisé en lit
mince sur une goulotte vibrante et chauffée penldammplissage.

Les parametres importants de cette opération gontipalement la température et la
qgualité du vide. Le dégazage ne doit pas dépassetampérature de 500°C pour éviter la
réaction des espéeces absorbées avec la poudreedsagm a I'intérieur d’un lit de poudre de
moins de 10 cm de haut descend lentement sousri de 10 mbar (10" Pa), alors qu’elle
est 10 fois plus élevée au dessus de la poudréeSedd au difficile transport de gaz dans un
massif de poudre, d’ou I'intérét du dégazage emiitce et en temps masqué au remplissage
dont la durée peut étre de plusieurs heures paip@dees massives. Les especes dégazées
sont le HO, le CO et le C@notamment.
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3.5. Cycle de compaction

L’ensemble conteneur et poudre est alors intradianits un four CIC (Fig 1-4) ou un cycle
avec montée en température et pression est appligaépression est appliquée par
l'intermédiaire d’argon gazeux. Elle se situe gai@ment entre 50 et 150 MPa, tandis que la
température varie entre 480°C (pour I'aluminium) 16100°C (pour le tungsténe). Bien
évidemment, la température doit rester inférieuta @mpérature de solidus mais suffisante
pour éliminer les porosités et pour avoir un matérense avec de bonnes caractéristiques
mécaniques et microstructurales.

(b)

Figure 1 - 4. Vue de deux unités de compactiontasigele a chaud: (a) presse CIC pour grand
volume de production (source: http://www.directiatiy.fr), (b) enceinte CIC du CEA Grenoble. Les

technologies différent au niveau du mode de fermeetifa) bouchons lisses et pression hydraulique
exercée par un cadre précontraint par des cabléalioiges (technologie Asea), (b) fermeture de
I'enceinte par des bouchons filetés, comme lessseldes canons de marine.

Pour ce qui concerne notre étude sur le 316tydte de CIC utilisé pour la mise en forme
des piéces (au CEA Grenoble et chez Bodycote)resyele semblable a ceux utilisés pour la
mise en forme des piéces industrielles. Ce cycte d@ heures et peut étre découpé en trois
segments de temps (Fig.1-5):

> en trois heures, la température augmente jusqus®°Cl et la pression atteint 120
MPa,

» ensuite, la température et la pression sont maietependant quatre heures,

» enfin, un refroidissement complet et une dépresation totale sont réalisés en cing
heures.
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Figure 1 - 5. Cycle CIC appliqué.

4. Mécanismes physiques de densification

Dans une CIC, la modélisation de la déformatioradpoudre est complexe vu le grand
nombre de phénomeénes physiques qui peuvent infersiemultanément ou successivement.
Ces mécanismes peuvent étre classés en 4 granélgerazs [Abouaf, 85] :

» Réarrangement des particules de poudre par glisgedes unes sur les autres : il
intervient principalement a froid et aux premienstants de la compression, et est
présent pour tous les types de poudre. Son impatdépend de la morphologie des
particules, de la distribution granulométrique,rdatériau constitutif et de la qualité
et quantité du lubrifiant éventuellement utilisé.

» Déformation plastique instantanée des particulssefgiellement a froid) : lorsque les
contraintes appliquées deviennent suffisamment iitaptes, les grains subissent des
déformations plastiques instantanées.

> Déformation viscoplastique des particules (essikatient a chaud), appelée aussi
fluage, qui obéit généralement a une loi de congpoent de type puissance et qui
constitue de loin le phénomeéne prépondérant lota densification.

> Transport par diffusion (essentiellement a chaudjaints entre particules de poudre),
par diffusion en surface ou aux joints de grainsathégiques.

Apres une vibration au remplissage pour réarralegeparticules et lorsqu’une pression est
appliguée et que le chauffage progresse, le comypmcte déformer rapidement et tres
localement (contacts inter-particulaires) par défation plastique instantanée. Ensuite, quand
la température et la pression augmentent, la défiiwm viscoplastique et le transport par
diffusion (éventuellement en toute fin de denstfm@ deviennent les mécanismes qui
contribuent le plus a la densification. Dans cesyiili, nous nous intéresserons principalement
au mécanisme de déformation viscoplastique descpkd. Nous présenterons aussi le
mécanisme de transport par diffusion mais d’'uneiémarsuccincte.
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4.1. Déformation viscoplastique des particules

Suite a 'augmentation de la température et deré&ssion, aprés le réarrangement, le
premier meécanisme qui apparait est le mécanismed&ermation viscoplastique des
particules. Ce mécanisme est le plus souvent dgasr la densification et la mise en forme
[Kim, 02]. Il contribue fortement a 'augmentatiate la densité relative d'un compact. Il
représente le mécanisme prépondérant pour une eyqaartie du temps du procédé. Cette
phase débute a une densité relative de I'ordrebée [Rizkallah et al., 01]. Une loi de type

puissancef = Ag", est traditionnellement utilisée pour modéliser déformation des
particules de poudre (oé représente la vitesse de déformatima contrainte e etn deux
parametres dépendant de la température et casacietialliage métallique constitutif des
particules). Au cours de ce mécanisme, la densltdive et donc la compacité augmentent
d’'une maniére importante avec la formation destgoantre les particules. Dans le procédé
CIC, la pression appliquée permet une densificai®t une température plus basse que pour
le frittage classique ce qui permet de limiter pd®nomenes de grossissement des grains
métallurgigues. Lorsque la densité augmente jusqti€indre les derniers pourcents de
densification, la densification par le mécanismald®rmation viscoplastique diminue et les
mécanismes de transport par diffusion qui appaaissleviennent les meécanismes
prépondérants.

4.2. Transport par diffusion

Les mécanismes de transport par diffusion appsaisdonc trés tardivement lors du
procédé CIC pour devenir prépondérants lors desatsrpourcents de densification (certains
auteurs utilisent également le mot frittage pouwridé ces mécanismes mais il ne faut pas les
confondre avec le procédé de frittage lui-méme).ntirement a la déformation
viscoplastique, le transport par diffusion actia¥ fes gradients de potentiels chimiques qui
se développe sous l'effet de gradients de pressapiiaires ou de contrainte correspond a la
somme de plusieurs phénomeénes qui peuvent se praalmiultanément ou successivement.
Ceci explique la complexité de sa modélisation.efffet, lors du transport par diffusion, la
matiere qui se déplace peut le faire comme litiigd figure 1-6 par une diffusion en volume
ou en surface [Atkinson et Davies, 00]: c’est & dliar le centre du joint des particules ou la
surface des particules. Pour la premiére souramat&re provenant du centre des joints des
particules, deux chemins sont envisageables : teerageut passer par le joint des particules
(diffusion aux joints de particules également agedliffusion de type Coble, phénoméne
noté 1 dans la figure 1-6) ou par une diffusionvelume (phénoméne noté 2) [Helle et al.,
85]. Pour la matiére provenant des particules -@liémes, le flux peut se produire par un
phénomeéne de diffusion en volume (phénomeéne nogaB)iffusion surfacique (phénomene
noté 4) (la matiere passant par la couche supaitéalu matériau) et ou encore par transport
gazeux (phénomene noté 5) (évaporation-condenation

L’évolution topologique de la microstructure lats ces transports par diffusion dépend de
I'origine du transport de matiére. En effet, envant les chemins (1) et (2), les centres de
particules se rapprochent et une consolidationeesification de la poudre survient. Les
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transports par les chemins (3), (4) et (5) condiseune simple consolidation de la piece
sans densification mais ont cependant une grarfilemte sur la déformation du compact
[Bernache-Assollant et Bonnet, 05].

Distance de contact
entre deux particules

Particule

Figure 1 - 6. Les différents chemins de diffusiorsidu transport par diffusion [Atkinson et Davies,
00].

L'influence de ces phénoménes sur la densité dopaot dépend de plusieurs facteurs :
pression, température, temps de maintien, granuteret forme de I'enveloppe. Chacun de
ces parametres a ses propres conséquences suutl@vodu compact. Dans certaines
conditions de température et de pression et awssjyrdnulométrie, un meécanisme peut
devenir prépondérant sur les autres. Connaitre nbésanismes prédominants et les
mécanismes a négliger pendant I'évolution du préc&IC est évidemment capital
concernant la modélisation numérique de celui-@stCce qui a motivé le développement de
modeles analytiques simples qui ont pu étre ex@da@h terme de diagramme de densification
et que nous allons décrire dans la section suivante
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5. Modélisation analytique du procédé CIC

Depuis quelques décennies, de nombreux travaughmmthé a modéliser le procédé CIC
en essayant de comprendre les mécanismes physegoestrolant. Ainsi, dans cette section
du rapport, une synthése des modéles analytigustsets est proposée.

5.1. Modeles analytiques

Les principaux travaux analytiques de modélisatlerCIC sont les travaux de Wilkinson
et Ashby, qui s’'intéressent aux mécanismes de hatbon [Wilkinson et Ashby, 75] et les
travaux d’Arzt qui concernent I'étude de I'impaat dertaines propriétés topologiques du
compact de poudre [Arzt, 83]. Plus précisément,t AA’2st intéressé a linfluence de
'augmentation du nombre moyen de particules vesid'une particule (coordinence) sur la
densification. Une relation de la forni=f(Z) (ou Z représente la moyenne du nombre de
coordination) a été calculée. Plusieurs travauxemsuite apporté des modifications sur ces
modeles en jouant sur les hypothéses géométriques s hypotheses concernant la
modélisation des mécanismes de densification [Atzal., 83 ; Fischmeister et Arzt, 83 ;
Davies et Jones, 97].

Jusqu'a aujourd’hui, de nombreuses questionsnteptesées quant aux mécanismes de
transformation de la poudre vers le matériau fiusieurs auteurs ont essayé de modéliser
analytiquement la CIC. Ces modélisations ont &éa¥rEes en tenant compte des propriétés
du matériau et des parametres du procédé mais appugyant sur de nombreuses
simplifications. Dans l'ensemble de ces modeles,tdmpérature et la pression sont
généralement supposées constantes et le retratbipact est idéalisé comme isotrope.
Pendant la CIC, la densité relative augmente etdgphologie des différentes particules de
poudres est modifiee. La densification est un @®ge continu impliquant plusieurs
mécanismes et phénomenes microstructuraux. Comstrun modéle qui représente
I'évolution continue de la densité est un problenma encore résolu. Une des solutions
trouvée dans plusieurs travaux consiste a consitEmrocédé de CIC comme un processus
avec deux étapes (milieu granulaire puis milieuepr). Dans ces deux étapes, les
géomeétries, les hypothéses et les lois de compertemtilisées ne sont pas les mémes afin
d’obtenir une modélisation analytique plus réaltueprocedé. Une valeur limite de la densité
relative O = 0.9) a été introduite pour les séparer [Arzalet83 ; Fischmeister et Arzt, 83 ;
Davies et Jones, 97]. C'est la valeur généraleraeoeptée pour le passage d’'une porosité
ouverte a une porosité fermeée.

Pendant la premiere étape de la modélisation e'elite lorsque la densité relatileest
inférieure ou égale a la valeur limi©=0.9, les particules de poudre sont supposées
sphériques, de méme rayon R, bien différenciéesont en contact avec les particules
voisines a travers de petites surfaces (Fig. 16f). dans la réalité, la géométrie et la
disposition des particules ne sont jamais ausdaipes. Les contacts entre ces particules
augmentent en nombre et en taille et la densifinaéist déterminée par I'évolution de ces
contacts. Ainsi, naturellement cela conduit a abérsr une deuxieme étagde ¢ 0.9), pour
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laquelle, le compact est modélisé comme un solmedgéne dont les pores ne sont plus
communiquants et idéalisés par des spheres (RY. la modélisation est basée dans cette
étape sur les pores et non plus sur les particules.

A noter que la densité relative est définie comihe %

avec Vs le volume total des
app

particules de poudre ¥, le volume total.

—

Compact

<_/}"x__}

Figure 1 - 7. Géométrie pendant la premiere
étape.

Pores

Figure 1 - 8. Géométrie pendant la deuxiém
étape. r

Ces approches analytiques, bien que riches dgmsmient (modes de déformation
prépondérants au niveau local en fonction de l'egarent de la densification), restent
cependant tres limitées vis-a-vis du comporteme¥dl rde la poudre au regard des
phénomenes physiques complexes en jeu comme dénstla section 4 de ce chapitre.

5.2. Vitesse de densification

La modélisation analytigue du procédé CIC consiatadentifier et quantifier les
mécanismes qui participent a I'échelle microscopiqgu la densification de la piece. La
variable qui caractérise le mieux I'état du compast sa densité relative. Sa valeur
macroscopique est obtenue en sommant au cours mpstedu procédé les effets
microscopiques. Cette variable est déterminée &ersa l'intégration numérique de
I'expression de la vitesse de densification. Cjasiirquoi, un des principaux objectifs de la
modélisation analytique est d’identifier les exgiess de la vitesse de densification associées
aux différents mécanismes qui peuvent se prod@relignt la CIC. Plusieurs approches ont
été développées pour étudier I'évolution de la dieaion provoquée par les différents
mécanismes du procédé CIC : Artz [Arzt et al., 83¢lle [Helle et al., 85] et Atkinson
[Atkinson et Davies, 00]. Dans toutes ces appraclesslois d’évolution de la densification
sont identifiées pour chaque mécanisme afin dect&iser la densité relative du compact.
Elles sont basées sur des principes physiquesdiygi®théses fortes pour décrire I'évolution
de la densité relative au cours du temps. Lessatesle densification peuvent ainsi servir
pour déterminer les mécanismes prédominants ats @mula densification. L'influence de
chacun des mécanismes agissant pendant la defisificeu compact dépend de I'évolution
des variables du procédé a travers le temps. lessat de densification est finalement la
somme de toutes les vitesses de densification deanismes qui se déroulent simultanément.
Ces expressions restent limitées dans leur valaditduse des hypotheses prises en compte
pour les définir. Parmi ces hypothéses nous pouwoter la modélisation d’'une géométrie
idéalisée contenant des pores et un compact uréfoent distribué, une densification

-29-



supposee uniforme et l'utilisation de fonctions ragpées telles que la surface moyenne de
contact. Un exemple de calcul de la vitesse de ifiatton, pour la déformation
viscoplastique des particules pendant I'étap® k (0.9), est présenté dans I'annexe 1. Nous
présentons une synthése de ces expressions, dafmel@u 1-1 en se référant principalement
a [Atkinson et Davies, 00]. La nomenclature assoert présentée dans I'annexe 2.

Les expressions des vitesses de densificatioreqess dans le tableau 1-1 synthétisent
celles classiquement acceptées pour le mécanismeét@mation viscoplastique des
particules et pour les deux chemins de transporhdgere a partir du centre des joints des
particules (notés 1 et 2 sur la figure 1-6).

Mécanismes Equations Références
Déformation viscoplastique des
particules
1
11 /D-Dy\z , P
Flape 1 D =53 (02D % (1552) ACED™ | [Helle etal, 85)
. - 3P
Etape 2 p=234-2C D)l 2ef/yn [Helle et al., 85]
2 a-a-pymwn 2"
Transport par diffusion
Diffusion au joint de particules
selon le jointichemin 1 noté sur la
- 0
flgure 1_6) D — 43 (1 DO) 5D3b Pleff [He”e et al, 85]
Etape 1 oo kT R
D=4—=-=Lp
3 12eff
Etape 2 kT R [Helle et al., 85]
Diffusion volumique au joint de
particule
(chemin 2 noté sur la figure 1-6) _ _ 2 Dy [Atkinson et Davies, 00]
Etape 1 =32(1 DO) wr Rz Llesf
D —3 1-D\2 02 D,,P
Etape 2 ( 6D ) kT 2 2eff [Atkinson et Davies, 00]

Tableau 1 - 1. Equations de la vitesse de densditaour différents mécanismes pendant un procédé
CIC [Atkinson et Davies, 00] (voir en annexe 2 &iwiition des termes).

5.3. Courbes de densification

Les différentes expressions de vitesse de deatdit décrites par le tableau 1.1 sont
intéressantes, mais évidemment dépendantes de emxnparameétres, d’ou la nécessité de
présenter ces expressions sous une forme plusciéxptie courbes appelées courbes de
densification. Ces courbes sont des diagrammességilpour identifier le mécanisme
dominant pendant la densification d’'un compactediér I'influence de chaque paramétre au
cours du temps. Le principe de construction deceetes consiste a fixer une des variables
(température, pression ou densité) et a tracer ldgaplan des deux autres les domaines dans
lesquels la déformation est contrdlée par un méoamide déformation donné. Le mécanisme
prépondérant est déterminé a travers I'évaluatiodadplus grande valeur de la vitesse de
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densification des différents mécanismes. Arzt [Aetzal., 83] et Helle [Helle et al., 85] ont
par exemple suivi cette méthodologie pour un suimge de « nichrome » Ni-20Cr en
proposant trois diagrammes : le premier pour uresgion fixe avec comme variables la

densité et le rapport de températﬁ*e(Fig. 1-9), le deuxiéme pour une température éixec
comme variables la densité et la pression nornmlisé(Fig. 1-10) et le dernier pour une
y

densité fixe avec la température et la pressiomoewariables (Fig. 1-11).

Ces courbes sont obtenues a travers l'intégrationérique des différentes équations de
vitesse de densification pour les différents méraes. Dans les figures 1-9 et 1-10, nous
remarquons qu'il existe des lignes pour séparemiésanismes dominants (lignes rouges) et
des lignes exprimant I'évolution de la densitétreéaen fonction du temps (lignes noirs). Par
exemple, pour un superalliage Ni-20Cr (Fig. 1-@umpune pression de 100 MPa, pour un

rayon de particules de %0n et pour un rapport de températgFe: 0.7, nous obtenons apres

15 minutes une densité relative de 0.92 (la défoomaviscoplastique est alors le mécanisme
prépondérant) et apres deux heures une densit&veetie 0.98 (le transport par diffusion est

alors le mécanisme prépondérant). La figure 1-Iluespeu différente des deux autres

puisqu’elle illustre l'influence de la taille desanicules initiales sur le procédé et met en

évidence l'importance de 'application d’'une pressilans un procédé CIC. Nous remarquons
sur cette figure que plus la taille des particisspetite moins la pression et la température
nécessaires pour densifier sont grandes. Par egenquls remarquons que, pour un rayon de
particules homogéne égale a @& et pour une pression de 20 MPa, une température d
1300°C est nécessaire afin d’atteindre une deggitde a 99% en une heure tandis que la
température peut-étre ramenée a 1000°C dans ld'was pression fixée a 100 MPa. Ces

valeurs, bien que trés grossiéres par leur degappddximation, illustrent cependant une

nouvelle fois un des avantages important du pro€3@évis-a-vis d’un frittage classique.

De maniere générale, il convient de noter quedesbes de densification présentent plutot
un caractére indicatif compte tenu des hypothes@scertitudes sur les coefficients utilisés
dans les équations de la vitesse de densificallenplus, I'établissement de telles cartes de
densification se révele assez souvent délicatldaui pouvoir disposer de I'ensemble des
données physiques et mécaniques qui contribuenéguations de densification. Finalement,
on pourra remarquer que diagnostiquer qu'un méganigst prépondérant ne veut pas
forcément dire que les autres sont négligeablessdBolusion, elles ne peuvent suffire qu'a
une prédiction qualitative de I'évolution de la di:@.

Pour le cas de notre étude, la température vena@itte1150°C et la pression 120 MPa. En
se reférant a la figure 1-12 pour le cas d’'une powth acier, nous pouvons conclure que le
mécanisme de déformation viscoplastique a chautesepte le mécanisme prépondérant
pour la majorité du temps de densification et pliécisément jusqu'aux derniers pourcents de
densification.

-31-



Température °C

800 1000 1200
.3h
[
Z
E -
4
L
£
(0]
a
osl2sh . .
0.6 0.7 0.8 0.9

rapport de température T/T,,

Figure 1 - 9. Courbe de densdition pour un
poudre (superalliage Ni-20Crexprimant le
densité relative en fonction du rapport
température avec une pression constante é(
100 MPa et pour des rayons de partict
constants égaux a 50m [Atkinson et Davies
00].
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Figure 1 - 11. Gurbe de densificatn pour une
poudre (superalliage NIOCI) exprimant
I'évolution de la pression en fonction de
température T pour obtenir une densité rele
de 99% aprés une heure et pour deux rayot
particules différents [Atkinson et Davies, .
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Figure 1 - 10courbe de densification pour u
poudre (superalliage NAOCI) exprimant la densit
relative en fonction de la pression normalisée |
une température constante égale a K et pour
des rayons de particulesrmstant égaux a 5qum
[Atkinson et Davies, 00].
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6. Modélisation numérique du procédé CIC

Au niveau des études analytiques décrites préo@aen) plusieurs hypothéses et
simplifications ont été prises en compte. Li [Liatt, 87] a mis en évidence le caractere trés
restrictif de I'une de ses hypothéeses qui consisseipposer uniforme la densification d’'une
piece. En effet, comme illustré par le résultattéah analytiquement) de la figure 1-13, la
cinétique de densification au sein d’'un lopin cgtique en acier, de hauteur 60 mm et avec
une taille de particule homogéne fixée a 2 um, péue extrémement hétérogene
spatialement. Nous remarquons qu’aprés 23 minlaegensité relative est de 0,8 au niveau
de la surface du compact mais seulement de 0,68r#te du compact. Ainsi, pour réduire le
nombre des hypotheses et mieux prendre en comgtévielutions métallurgiques et les
couplages associés, les modeles numériques derhegoEssaires.

Les outils numériques sont potentiellement capalle réduire le volume des études
expérimentales tres colteuses sur les lignes diigtion. Pour un procédé complexe tel que
la CIC, la modélisation peut améliorer largemest performances du procédé en terme de
caractéristiques microstructurales et mécaniquassi Adepuis plusieurs décennies, plusieurs
approches numeriques ont été développées. Dares smttion, nous nous intéressons a la
présentation des méthodes numériques existantesspouler principalement le mécanisme
de déformation viscoplastique des particules maissia d’une maniére succincte le
mécanisme de transport par diffusion.

-

092

T

SURF
o.ha

CENTER -

Densité relative
(=]
-
-
T 1 1

o.88

o.80

o 15 30 4L

Temps (min)

Figure 1 - 13. Evolution de la densification poiffédentes positions a l'intérieur d’'un compact
(résultat issu de calcul analytique) pour un cyknen acier de hauteur égal a 60 mm et pour umrayo
de particule homogéne égal a2 [Li et al., 87].
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6.1.Modélisation a I’échelle macro de la déformation
viscoplastique des particules

La déformation viscoplastique irréversible deligge métallique constitutif des particules
(acier inoxydable pour notre application) appam@néralement lorsque la température
appliguée atteint le tiers ou la moitié de la terapée de fusion du matériau (Source :
Association britannique de I'acier inoxydable, hftpww.bssa.org.uk).

Pour l'application du procédé CIC, ce mécanisnd&grincipalement modélisé a I'échelle
macroscopique par des approches de type élémemds/Besson, 90 ; Jinka et Lewis, 93 ;
Bouaziz, 97 ; Gillia et al., 07 ; Ransing et al0].0Cette méthode consiste a modéliser un
milieu généralement biphasé (particules et porpsidnme un milieu continu homogéne
eéquivalent caractérisé par une densité relative.cadre général de cette méthode a été
introduit dans les travaux d’Abouaf [Abouaf, 85hduaf et Chenot, 86 ; Abouaf et al., 88].
Le formalisme utilisé par Abouaf, valable en grad#eformations pour les poudres
déformées est un formalisme purement viscoplastiljlei a permis de définir un potentiel
de vitesse de déformation viscoplastique qu'il iggpdépendant uniguement de la contrainte
équivalente et de la température. La résolution @épsations macroscopiques permet de
déterminer la distribution de la densité relatinet@ut point du maillage éléments finis utilisé
ainsi que la forme finale du compact (en tenant ptenou non de la modélisation du
conteneur). Elle permet aussi d’identifier la cgréphie des contraintes et déformations de
toute la piece modélisée. De plus, ces modéles gitemt  d’étudier l'influence de divers
parameétres sur la compaction tels que le matéridiséy le cycle CIC appliqué et le
conteneur. Ce dernier peut impliquer, par exemyeralentissement de la densification au
niveau des arétes et ses caractéristiques rhéaokmjjeuvent jouer un réle trés important sur
la cinétiqgue de densification. Aujourd’hui, plugisicodes de calcul par éléments finis, tels
gu'Abaqus par exemple, peuvent étre utilisés powdétiser le procédé a I'échelle
macroscopique (Fig. 1-14).

Un des inconvénients de cette méthode est quiellgrend pas en compte les phénomeénes
morphologiques locaux. De plus, un nombre restifggsais expérimentaux restera toujours
requis pour caractériser précisément les matépaisccalibrer les parametres des modeles de
comportements macroscopiques utilisés dans leslewdEments finis. Par exemple, dans la
modélisation des cycles du procédé CIC, la vanatie plusieurs propriétés du matériau
(module d’Young, coefficient de Poisson, coeffitiete dilatation thermique, chaleur
massique et conductivité thermique) en fonctioladdensité relative est essentielle pour la
modélisation correcte du comportement réel du nzatéFinalement, les modeles purement
viscoplastiques (modele d’Abouaf par exemple) sochpables de décrire une densification
s’effectuant pour des températures inférieures @®@uisque le modele ne prédit aucune
densification.
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Figure 1 - 14Modélisation d’'une piéce avec la méthode des élé&fars (a) en 2D [Abouaf, 85] (1
en 3D [Gillia et al., 07].
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6.2.Modélisation a I’échelle méso du procédé CIC

Les modéles macroscopiques présentés ne prenm@antep compte les spécificités
morphologiques de la poudre. De plus, il n’estfaae de définir un modele macro qui soit
parfaitement représentatif du modele réel en teteneomportement. Ainsi, pour améliorer ce
constat, plusieurs travaux ont été réalisés sumtaélisation de la CIC a I'échelle
microscopique. Dans cette approche, les problemesuk de contact entre particules sont
considérés. Ces travaux, contrairement aux modahesroscopiques, abordent une
description a I'échelle des particules et une medébn des actions de compression inter-
particules. lls consistent a chercher a simuledéasification des particules a I'échelle
mésoscopique afin de prendre en compte les casditjées microstructurales de la poudre

ainsi que les phénomenes physiques intervenaétlzelle des particules.

6.2.1. Déformation viscoplastique des particules

La méthode des éléments discrets (DEM) permetuadijtui de simuler de nombreux
phénomenes physiques liés a la modélisation méasamgs poudres industrielles [Chen, 08]
tels que la déformation viscoplastique des paegulurant la CIC. Cette méthode considere
gue les particules sont rigides. De plus, ellebeste sur une force d’interaction introduite
entre les particules. Cette méthode permet de nsedde comportement d’'un amas de
particule de poudre soumis a des chemins de chargeoomplexes. Une telle étude se
révélant difficilement réalisable d’'un point de vesgpérimental.

La loi de contact entre particules représenteasmphirametres les plus importants dans ce
modéle. Elle est présentée par des relations Enfoece et le rapprochement des centres des
particules suivant la direction normale qui reéis tentres [Chen, 08 ; Choi et Gethin, 09]. En
effet, une multitude de modeles de contact intetiqudaire ont vu le jour avec comme
objectif principal de reproduire les comportementacroscopiques complexes observés
réellement. Ainsi, la DEM nécessite une calibraimussée du coefficient de contact entre
particules. L'effet de ce paramétre sur les résiktat du premier ordre (Fig. 1-15) [Procopio
et Zavaliangos, 05 ; Choi et Gethin, 09]. Sur utieaplan, en se basant sur la méthode DEM,
W. Tanwongwan [Tanwongwan et al., 05] a étudiéiliance de I'arrangement initial (Fig. 1-
16) et de la taille des particules en conservarg drstribution monodisperse sur la
densification. Il a signalé que l'influence du pienparametre est tres importante par rapport
au deuxiéme.
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Figure 1 - 15. Effet du coefficient de frottememnt ) sur la contrainte efficacefective stre9gour le
cas de 100 particules de poudre en acier 316 deftaité relative varie entre 80% et 86%) [Choi et
Gethin, 09].

Figure 1 - 16. Deux types d’arrangement modélisésmparés par W. Tanwongwan [Tanwongwan
et al., 05].

Par ailleurs, de récents développements ont pettéta combinaison de la méthode des
éléments finis avec la méthode DEM afin de tenmpte de la déformation des particules, du
mouvement propre de chaque particule et aussiutle ieteractions [Haggblad et Li, 95 ; Li
et Haggblad, 97 ; Ransing et al., 00 ; Gethin ¢t0&l ; Choi et Gethin, 09]. Les pionniers du
développement de cette méthode sont Ransing, Getbims et Chen [Ransing et al., 00 ;
Gethin et al., 06 ; Chen, 08]. Dans ces méthodespinportement cinématique des particules
est modélisé par un schéma discret tandis queftandation interne est modélisée par un
schéma continu. Ainsi, chaque particule est ma#eenodélisée, selon un formalisme EF,
comme déformable en tenant compte du comportendopt@ De plus, cette approche,
comme pour la méthode DEM, permet de s’affrancaifliypothése de particules sphériques
monodisperses. Par exemple dans la figure 1-17s rppasentons quelques formes et
géomeétries de particules modélisées avec cetteoae@ttombinée [Choi et Gethin, 09]. Cette
méthode donne de bons résultats en 2D mais resta’§ul’heure actuelle inappropriée en 3D
a cause d’un colt numérique important.

Malgré toutes ces limitations, de telles simulaipeuvent aider a comprendre l'influence
des parameétres caractéristigues du matériau etraltége et facilitent la recherche des
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conditions expérimentales adéquates pour atteiledrebjectifs de la compaction avec un
nombre minimum d’essais expérimentaux.
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Figure 1 - 17. Exemples de formes et de géométagmarticules modélisées numériquement : (a)
particules circulaires monodisperses, (b) réarnamege non uniforme des particules (c) particules de
forme semi rectangulaire (d) particules de taiflérentes (e) particules de formes différentelsdiC

et Gethin, 09].

6.2.2. Transport par diffusion

Comme illustré dans la section 4.2, contrairemant mécanisme de déformation
viscoplastique des particules, le transport pdusibn est composé de plusieurs phénomeénes
ce qui rend sa modélisation plus complexe. Au cder$a densification, la minimisation de
I'énergie de surface du systéme dépend principalerda bilan entre lI'augmentation des
énergies d'interfaces particule/particule et la idition des énergies d'interfaces
particule/vide. Les contraintes locales a lintérigles particules (exprimées par la loi de
Laplace) sont typiguement de l'ordre du MPa (doaiblés par rapport a la contrainte
moyenne appliquée). Comme ces contraintes varientgeelquesum, les gradients de
potentiels chimiques deviennent suffisants poureactes flux de diffusion.

Le domaine de la modélisation de la simulation @ague du transport par diffusion réunit
a ce jour de nombreux travaux de recherche. Lagegtaoncernant ce mécanisme se classent
en trois familles : les approches de type dynamigoéculaire, les méthodes stochastiques
de type Monte-Carlo et les méthodes déterministdsur la premiere approche, la
modélisation est effectuée en 2D et 3D sur descpées de taille nanométrique [Gendron,
01] (Fig. 1-18). Ainsi, chaque particule est comg@msd’'un nombre important d’atomes. Bien
gue cette approche permette d'obtenir des résuitsessants a I'échelle nanométrique, le
colt numérique pour son utilisation a I'échellelimiétrique d’'un ensemble de particule reste
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rédhibitoire. En outre, le transport par diffusianaussi été modélisé par des méthodes
stochastiques (Fig. 1-19 et 1-20). Ces méthodes &theure actuelle les seules méthodes
permettant de modéliser ce mécanisme pour un gramibre de particules a I'échelle micro
et en 3D. Les deux inconvénients majeurs de ceelpps résident dans le fait qu’elles ne
prennent pas en compte la signification physiqudadeempérature et que le transport de
masse est décorrélé des gradients de courbureadesles.

A un autre niveau, les méthodes déterministeestetiue les éléments finis et les
différences finies ont été utilisées pour modéllsemécanisme de transport par diffusion. A
ce jour, ces méthodes ne permettent de modéliselggalques particules en 2D ou 3D en
prenant en compte les phénomeénes microstructuriigx {-21) [Djohari and Derby, 09;
Bruchon et al., 09 ; Djohari et al., 09]. Un desanvénients de ces méthodes est la difficulté
de traiter correctement I'interface solide/solile. effet, elles doivent bien décrire I'évolution
de la surface libre des particules et la courbtila gitesse surfacique doivent étre calculées
rigoureusement et avec précision.

Une méthode innovante, basée sur la méthode sevtgdécrite dans le chapitre 3), pour
modéliser le mécanisme de transport par diffusgiree cours de développement au sein de la
librairie CimLib du CEMEF [Bruchon et al., 09 ; Biwon et al., 11 ; Bruchon et al., 12] (cette
librairie sera présentée dans la section 3 du tleap). Cette méthode est intéressante vu
gu’elle permet de simuler le transport de matiémecembinant adaptation de maillage,
laplacien de la courbure et vitesse de diffusiolle Bermet de simuler en 2D et 3D des
particules (Fig. 1-22 et 1-23) en prenant en contg@emaniere naturelle les changements
topologiques qui interviennent a la surface destiquaes. Les premieres simulations,
effectuées en 2 et 3 dimensions, sont encourageaht@ontrent un comportement cohérent
de l'interface.

IL-I.WP!
na Lasaal L ' | 1 1

4 20 & M K W 10 10 10
X (A

Figure 1 - 18. Interaction de deux sphéres obtpan&approche dynamique moléculaire a I'échelle
nanométrique [Gendron, 01].
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150 MOCS 300 MCS 500 MCS

Figure 1 - 19. Evolution du frittage par I'approdilente Carlo en fonction du nombre d’'incréments
de Monte Carlo (MCS) [Gendron, 01].

Figure 1 - 20Modélisation de la croissance granulaire obtenuelasi sites d'indice allant de 0 a 9
selon leur nature chimique ou orientation cristallicas de modélisation du procédé de frittage)
[Gendron, 01].

(@) (b)

() (d)

(€) (f)

Figure 1 - 21. Evolution d’un couple de particusesimis uniguement a un transport par diffusion
(diffusion aux joints de particules) [Djohari aneiby, 09].
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t=0,inc=0 t=0,1, inc= 20 t=5, inc= 1000

Figure 1 - 22. Diffusion surfacique de 5 particidd&ide du formalisme level-set [Bruchon et al.,
09].

t=0,inc=0 t=1, inc= 100 t=5, inc= 500

Figure 1 - 23. Diffusion surfacique de 8 particides3D a I'aide du formalisme level-set [Bruchon et
al., 12].
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7. Synthese

L’intérét principal de ce chapitre fut d’introdaila MdP, en patrticulier le procédée CIC
appligué a des poudres préalliées, mais surtoufanle un état de l'art des méthodes
analytiques et numériques qui modélisent le procgde ou les mécanismes physiques
entrant en jeu. Concernant les méthodes analytiqless modeles prenant en compte des
caractéristiques microscopiques ont été constrgieis. modeles permettent de construire des
courbes de densification exprimant I'évolution dedensification en fonction des paramétres
du procédé et des caractéristiques initiales gmlalre. L'inconvénient de ces méthodes est
gu’elles sont basées sur des hypothéses simplieatfortes difficilement justifiables.

D’un point de vue modélisation numeérique, les rodds utilisées telles que les méthodes
de Monte Carlo, les méthodes de type dynamiqueculalige et les méthodes déterministes
apportent une méthodologie améliorée par rappdatsolution analytique. Cependant, bien
gue des résultats intéressants aient déja étéushteurtout en 2D, il est évident que le colt
numérique de ces approches reste encore un indenvérotamment en 3D. Sur un autre
plan, il apparait au travers des dernieres étudeslajméthode level-set, introduite dans la
bibliotheque CimLib au sein du laboratoire CEMERparte une solution robuste au
probleme de modélisation réel d’'un des phénomeungsatédé CIC en 2D mais aussi en 3D
[Bruchon et al., 09].

La prévision des caractéristigues des composantgactés nécessite un acces a des
informations concernant la microstructure. Ceci peut étre réalisé qu’'a travers une
modélisation a I'échelle d’'un ensemble de partisuksinsi, une nouvelle approche s’avere
nécessaire pour modéliser la compaction des poutlreent le procédé CIC a I'échelle
mésoscopique. Une modélisation 3D devient incontale pour apporter des éléments de
compréhension concernant ce sujet. Dans cette,thess avons centré notre travail sur
'analyse de la déformation viscoplastique desipalds, mécanisme quasi prépondérant tout
au long du procédé (Fig. 1-12). Cependant, noubatons également travailler avec une
meéthode capable de traiter a terme les phénomenaiffaision.

Les récents résultats, trés encourageants, cantefapplication du formalisme level-set
aux problémes de diffusion nous ont ainsi conduibasidérer que cette approche pouvait
étre une candidate trés intéressante pour la nsa¢iéln de I'ensemble des mécanismes
d’évolution des particules durant une CIC. C'essague dans ce travail nous avons cherché
a introduire une approche level-set pour la modttia de la phase de déformation
viscoplastique opérant lors du procédé CIC a I'Betddun VER contant plusieurs centaines
voir milliers de particules.

La validation du travail numérique, que nous pnés®ns dans les chapitres 3 et 4, nous a
conduits a mener également différents travaux &acteme expérimental. Ces travaux
expérimentaux nous ont également permis d’'étudeptopriétés des pieces compactées. La
présentation des travaux et résultats expérimergaubobjectif du chapitre suivant.
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1. Introduction

Le travail expérimental réalisé avait deux obfegtirincipaux. Tout d’abord, il s’agissait
d’étudier expérimentalement la densification d’ypoeidre 316L (propriétés microscopiques,
macroscopiques et mécaniques) pendant le procé@é ICHée globale étant d’observer
I'évolution de la matiere grace a des essais iotgpus. De plus, il s’agissait également de
comparer nos prédictions numériques (microscopiquesmacroscopiques) aux données
expérimentales obtenues.

Dans ce chapitre, I'accent est porté sur la metlogie suivie pour réaliser I'étude
expérimentale et sur les résultats obtenus. Dan@emier temps, nNous commencerons par
présenter les caractéristiques de la poudre w@ili®ans un second temps, nous présenterons
les essais interrompus ainsi qu’un calcul macrascepeffectué afin de justifier le choix des
instants d’interruption. Ensuite, I'évolution depriétés macroscopiques et microscopiques
sera analysée. Enfin, nous présenterons les prépnmdécaniques des piéces soumises a un
cycle CIC et nous les comparerons avec les spatdits nucléaires.

2. Etude de la poudre 316L atomisée

L’étude de la poudre 316L atomisée représentestape importante pour la calibration du
travail numérique principalement vis-a-vis de léedd@ination de la granulométrie nécessaire
aux calculs micros sur VER.

La poudre d’acier étudiée dans le cadre de caitragt une poudre d’acier inoxydable
316L (L signifie bas carbone). Elle a été prodpie Erasteel par atomisation du liquide sous
gaz neutre (section 2.2 du chapitre 1). L’'acier L3Hppartient a la famille des aciers
inoxydables austénitiques (aciers contenant 18%hdame et 8% de nickel et identifiés dans
la norme ASTM par le code 3XX). Il se caractérisg des propriétés intéressantes, une
résistance mécanigue « moyenne » mais un allongesnienrupture et une ténacité élevée,
une grande facilité de mise en forme et surtout exwellente résistance a la corrosion et a
'oxydation jusqu'a des températures de l'ordre T9°C. De plus, grace au molybdene
(teneur plus élevée que le 304L), cet acier edicpdierement résistant aux attaques des
solutions contenant des ions chlorure. Ceci expliguidemment son usage intensif dans
'ingénierie nucléaire, le génie civil, 'industriggroalimentaire et les matériaux de prothése
etc.

La composition chimique de I'acier 316L, constitale la poudre étudiée, figure dans le
tableau suivant :

élément C Si Mn P S Cr Ni Mo Co Ti Cu Al N
316L

(%masse) 0.022| 0.97 1.88 0.01 0.002 189 118 2{72 0.110.001 0.18 0.009 0.1
(i

Tableau 2 - 1. Composition chimique de l'acier 3p6hduit par Erasteel.
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Pour le cas de compaction de particules d’aciexydable, I'échelle expérimentale
d’observation des inclusions (inter-particulairgg)rosités, grains métallurgique et particules
est tel que présenté dans la figure 2-1. La digiob granulométrique de la poudre est assez
large. Le rayon des particules s’étale de 4 a 3is8oms suivant la répartition indiquée dans le
tableau 2-2 (obtenu par tamisage) et réalisé past&gl. Cette premiéere distribution restant
tres grossiere. Afin de générer des VERSs représenf@écisément la granulométrie de la
poudre considéré, une granulométrie laser a éeetaffe (Fig. 2-2). Elle a été mesurée par
une granulométrie laser en voie liquide avec corappareil de mesure un granulométre laser
Malvern — Mastersizer 2000 équipé d'une grandeuleel(800 ml). La configuration de
'appareillage permet d'avoir une circulation coog devant les détecteurs. Le dispersant
utilisé est de I'eau distillé et la vitesse de aiation est de I'ordre de 2500 tours par minute.
Cette analyse a révélé une hétérogénéité dansahiéitbnnage da a la présence d'une petite
population de particules plus grosses.

Inclusions Particules
interparticules Pores Conteneur
“«—> “—>
| | | |
nm um mm m

Figure 2 - 1. Echelles expérimentales des obsensiti

Rayon (um) Masse (g) Pourcentage (%)

355 0 0
250 3 2.2
180 7 4.9
125 16 10.7
63 48 32.2
45 24 16.2
Inférieure a 45 51 33.8
Quantité testée 150 100

Tableau 2 - 2. Distribution granulométrique de daigire 316L (cumuls en masse : données Erasteel).

- 46 -



Probabilité en volume (%)

O P N W » O O N

5 8 12 19 30 48 75 11 189 300 475 700

Diamétre des particules (um)

(@)

Probabilité en nombre

5 8 12 19 30 48 75 119 189 30C 475 700
Diameétre des particules (um)
(b)

Figure 2 - 2 Distribution granulométrique de la poudre 3 (a) probabilité en volum
[Caractérisation laser de la poudre 316L fournieAREVA, décembre 201 (b) probabilité en
nombre.

Afin d'étudier les caractéristiques de poudre, des observations ont été effectuée:
deux prélevements :

> un enrobagenétallographiqu«e poudre prélevé avec une spatule sur une haate
lit de poudre, mélangavec une résine éurci en étuve a 50°C, podes observations
en section polie & Microscope optiqgue (M.O) et au Microscope Eleatimoe a
Balayage (M.E.B);

> de la poudre libre collée sur un ruban adhésif tofaceconduisant I'électricitqpour
des observatiorsu M.E.E.

Des observations ont été effectuées sans attaguer@eéle la morphologie générale
d’autres avec une attaque pour révéler la microtra interne desparticules. Les
observations en microscopaptique (M.O ont été effectuées sun appare Zeiss Axiovert
405 M et les observations en microscopie électrue a balayage (M.E. I'ont été sur un
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microscope a filament de tungstene (Zeiss LEO MPBPavec une tension d’accélération de
15 kV et en mode électrons secondaires. Pour rdadréchantillons conducteurs, ils ont été
métallisés par dépdt PVD (pulvérisation cathodiglie)-palladium (dép6t nanométrique) et
leur surface latérale a été revétue de laque diarge

Apres une description générale de la morphologi¢éadboudre, nous passerons en revue
des facies particuliers en commencant par le plwe. Nous essaierons de proposer un
mécanisme physique probable de formation de chéapies, puis nous risquerons chaque
fois que possible une prédiction sur la déformatlerces types de particule. Les illustrations
qui suivent sont une sélection parmi de nombreabssrvations M.E.B et M.O. Par la suite,
nous étudierons I'évolution du matériau, de la pewali massif, en cherchant a distinguer la
répercussion des caracteres particuliers de larposidr la densification et au final sur
guelques propriétés d’emploi.
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2.1. Observations générales

La poudre est en trés grande majorité constitugemdeules a peu preés sphériques de
diametre est généralemeanftérieur a 300um et supérieure a 2 um (F 2-3) (bon accord
avec la distribution granulométrique du tablee2 et de la figure 2). Le nombre de
particules de taille inférieur& 4( um observést bien supérieur a celui des autres partic
Cependant en distribution en volume ou masse, Hribation des petites particules
minoritaire (Fig. 2-2 et Tab.-2).

EHT=1500kV WD= 11mm Signal A=SE1
Mo de Fichier = areva-pondre-attaque 16,1 MAP @CDMENSMD

(c)

EHT=1500kV Signal & =SE1
Mom de Fickier = areva-poudre3DO0.tE MAP @CDM ENSMP

Grand = 25X

Figure 2 - 3Morphologie générale des particules (faible gisseineni : (a) observation en M.O
d’une section polie ; (b)lservation au M.E. (électrons secondaires) d’usection polie ; (cvue «
de dessus » des particules ccs sur un ruban adhésif (M.E..
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2.2. Facies particuliers

Certaines particularités morphologiques ont étéeplees. Nous présentons dans ce
paragraphe quelques exemples:

> Un « copeau »observé et présenté en «vue de dessus » sugulie f2-4.a: C'est une
particule aplatie, résultant probablement d'un chawec une paroi de la tour
d’atomisation. La plus grande de ses dimensiond’estiron 300 pum.

» Des particules bipolaires(Fig. 2-4.b): I'origine peut étre liée a I'effeedotation d’'une
masse de métal liquide atomisée tournant sur edeen Les forces centrifuges rentrent
alors en compétition avec la tension superficielleelles n’arrivent pas a entrainer la
séparation en deux particules indépendantes. lgadnee de cette observation est faible
(de I'ordre de 0,1%). La différence attendue du portement lors de la densification de
ces particules par rapport aux particules sépastdsible.

\
Grand = 209X EHT = 1500 kV WD= 10mm Signal A =SE1
H om de Fickier = areva-poudee3D09.6 MAP @CDM ENSMP

(b)

Figure 2 - 4. (@) Un « copeau » parmi les parisd sphériques » ; (b) une particule bipolairenpar
des particules « sphériques ».

> Effets de collisions entre particules C’est un phénoméne courant dans I'atomisation au

gaz ou les trajectoires des particules sont lo@tré'rectilignes. Les effets varient suivant
les tailles respectives et I'état d’avancementaladlidification des protagonistes de la
collision (Fig. 2-5). La solidification des parties dans la tour d’atomisation est le
résultat de I'extraction de chaleur par radiatiorcenvection dans le gaz inerte et par
conduction uniquement dans le cas d’'une collisgardi de la tour ou autre particule). La
solidification progresse de I'extérieur a l'intariede la particule et la vitesse de
refroidissement est estimée & 1G/s. Pour deux particules solides, seule la dé&itGon

plastique est observée au niveau de la trace dtalision. Pour une particule solide et
I'autre en cours de solidification, la particuléé&at pateux est plus violemment déformée
et le liquide résiduel refroidit rapidement par doation sur la surface froide de la
particule solide. La collision entre une particliuide et une solide donne lieu a un
recouvrement total ou partiel de la particule smli€elle-ci présente alors une calotte

hyper-trempée ou « splat » (Fig. 2-6). Un splatésente moins de 20% du volume d’une
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particule en général mais sa position en périptedrsmn aptitude a la déformation a ch
fait des particules splattée » une précieuse aide a la densification.

Cavités internes des particule : Cet évéaement est observé surtout pour les sec
d’une fraction d’environ 10% des plus grosses pales.La plupart du temps, une sel
cavité esbbservée par particule creuse » et sa position gdtis ou moins centrale (Fi
2-7.a). Cependant, il existe également des extrémespour lesquels jusqu’a quat
cavités peuvent étre observées (F-7.b).La paroi des cavités présente des dendou
des cellulesdvec une échelle de 2 a 3) sensiblement plus grossis que sur la surface
externe des particuleda formation des cavités est due principalemena aetassur
centrale d’'un mini lingot sphérique se refroidigsda I'extérieur

Figure 2 - 5 (@) Résultat d’'une collision inélastique entre dparicules solides, déformati

plastique; (b) montre I'effet de la collision entre une gsegarticule partiellement solidifiee et
particulesolide: jaillissement du liquide qui recouvre lapletite et se solidifie trés rapidement s
aucun motif de solidification alors que la parteetieurtée présente une morphologie de solidifii:
cellulaire, de taille caractéristique 2 um env ; (c) illustre le cas d’'une collision d’'une partiewen
cours de solidification: réseau dendritique dislogtphase liquide solidifiée rapideme

Grand = EHT- 15004V WD- 1lum Sen
H Wom de Fichier = areva-poudre-atiameZZ MAP ¢

(b)

Figure 2 - 6 {a) Observations de « splat » sur sections pofiessaune taque awréactif de Marble
(M.O) ; (b) détail d’'un splat recouvrant deux particudda fois. La microstructure du splat
bimodale :une structure de solidification avant la collisipius ou moins dendritique) et u

structure de solidification cellulaire cx fois plus fine que la précédersent identifiable.
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o
& Tt sl .
o WD
|—| o de Fichier = areve-poudre-ataque 1 15 MAP @CDMENSME

Figure 2 - 7. Observatiate cavités internes sues sections de grosgearticules (a) en M. (b) au
M.E.B avec électrons secondaires.

» Particules satellites (Fig. 2-8) : Toutes les particules présentedes protubérances
également appeléesatellites. En section polie (Fig-6 et Fig. 27), I'événement est
visuellementare du fait de la faible taille relative des déted. La figure2-8 montre un
de ces satellites en section polie. Leur microstinecest plus fine que celle de la partic
porteuse. La différence entre satellite et splagas la liaison entre satellite et porte
est plus fortequ’'entre porteuse et splat mais microstructure est assez semble
(refroidissement accéléré par rapport au resteadmiticule). L'origine pourre étre de
nature « volcanique »sous I'effet d’ondes de vibrations ou d’'un choceléde liquide de
la particule en cours de solidifiion percerait la crolte et se refroidirait rapidemet
d’autant plus rapidement que I'épanchement de dijuest de faible volume,
mécanismeexpliquerait que les petits satellites ne montreas de structure
solidification sur leur surface exte;, a I'inverse des plus gros.

e - - -
10 Grand = 139K % ERT= 1500V WD= 11mm Sgpal A= SE1

|—| Nom de Fichier = areva-poudre-attaque04 t MAP @CDM ENSMP

Figure 2 - 8 Observation en section polie et attaquée d’'umicpée porteuse d’'un satellite (ima
M.E.B en électrons secondaires, section polie aé@.
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3. Calcul des temps d’interruption des cycles CIC

Afin de suivre I'évolution des pieces compactéebhg du cycle CIC et afin de comparer
les résultats du travail numérique a I'échelle rséspique avec ceux du travail expérimental
a différentes étapes de la densification ; nousia&udié, dans le cadre de ce projet, une
pieéce soumise a un cycle CIC complet et quatreepi6oumises a des essais interrompus. Les
instants d’interruption de ces derniers représeént@nparametre trés important vu que la
densité relative doit étre bien connue a I'avahaabjectif est d’obtenir des échantillons avec
des densités suffisantes pour assurer l'intégatéampact tout en pilotant les intervalles de
densification entre les différents essais. Aingn afe répondre a cette problématique, ces
instants d’interruption ont été calibrés grace & de@mulations réalisees a [I'échelle
macroscopique.

R2sol, le logiciel retenu pour cette étude a ladighmacro, est un logiciel développé au
Centre de Mise en Forme des Matériaux (CEMEF) &€ Isarr le modele d’Abouaf [Liu, 05].
La section 3.2.1 de ce chapitre est dédiée a uiseptation de cet outil. Plusieurs cas tests
ont été réalisés pour prédire l'effet de la tempéeaet de la pression ainsi que celui des
différents parametres rhéologiques sur la vitesséahsification. Cette partie du manuscrit
est composée de deux sous-parties: la premiéreoastcrée a la discussion de la loi de
comportement macroscopique retenue pour la poud®l 3t la deuxieme aux cas
numeriques simulés et aux résultats obtenus coaceles temps d’interruption a calibrer.

3.1. Lois de comportement macroscopique de la poudre d’acier
316L

Dans cette approche, la poudre est considérée eammnilieu continu compressible dont
il nous faut définir la loi de comportement. Le @véu objet de cette étude est un acier inox
316L (voir section 2 de ce chapitre). Pour une risalion prédictive du procédé CIC, il est
important de connaitre le comportement des paescde poudre sur le plus grand intervalle
de température possible.

Afin de modéliser le comportement des particulepaudre pendant un procédeé CIC, il est
tres souvent légitime de considérer un modele dgpootement viscoplastique [Wilkinson et
Ashby, 75; Arzt, 83 ; Helle et al., 85]. La modélion du mécanisme de déformation
viscoplastique des particules a haute températsreb@sée souvent sur une loi de type
puissance exprimée par I'équation suivante :

£=AT)c"™ (2-1)
ou A et n sont des parametres du matériau dépendants dempétature eté et o

représentent respectivement le tenseur des vitedsesléformation et le tenseur des
contraintes.

Les lois constitutives des poudres meétalliquesvetti permettre la description du
comportement thermomeécanique du matériau de petaErulent jusqu’au matériau dense en
passant, pour une large gamme de température npéatiporeux. Comme nous l'avons vu
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dans le chapitre 1, le mécanisme de déformationoplastique a chaud représente le
mécanisme prépondérant pendant la majorité du tedps cycle CIC. Ainsi, afin de
caractériser le comportement des poudres métadjgmeus avons considéré qu'elles
respectent un formalisme viscoplastique compressabl plus particulierement le modele
d’Abouaf [Abouaf, 85 ; Abouaf et Chenot, 86] doigjuation de la contrainte équivalente est
la suivante :

o5, = (D) +gc(D)S§, (2-2)

ol S=trace(s) et S*= S :Sreprésentent, respectivement, le premier et lensemnvariant du
tenseur des contraintes de Cauchy. Les foncfi@)jset c(D) sont des fonctions rhéologiques
dépendantes du matériau, décroissantes en fondéida densité relative D et devant étre
déterminées expérimentalement. Ainsi, l'identificatde la loi de comportement a haute
température d’'une poudre donnée, nécessite la ismanae des coefficients A et n de la loi
de fluage de Norton et des fonctions rhéologiquemdiensité relativED) etc(D).

La bibliographie relative aux propriétés mécangjgir une large gamme de température,
des aciers inoxydables 316L est finalement assdrenete. Les données existantes pour cet
acier concernant les fonctiofisc, A etn dont nous disposons sont présentées ci-dessous (Eq
2-3, Tab. 2-3 et Fig. 2-9) [Bouaziz, 97]:

1-p )" 1-p ™™ (2-3)
f(D)= 01 , o(D) =1+ 524 = , )

(D) ‘{D — Do] (D) b-D,
ou Dy la densité initiale de remplissage du conteneur.
T [°C] n A

800 5.05 3.7810™°

900 3.38 2.6910°

980 2.84 1.2810°

1050 2.41 1.05107

1125 2.02 498107

Tableau 2 - 3. Valeur des parameétres de la loiak#oN de I'acier 316L [Bouaziz, 97].
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Figure 2 - 9. Présentation des parametres de tielblorton et des fonctions rhéologiques f et a pou
un acier inoxydable 316L et poDs=0,69 [Bouaziz, 97].

A noter qu’afin de décrire le comportement de ager dans lintervalle de température
inférieur a 800°C, I'hypotheése adoptée a été datfier une extrapolation linéaire a 20°C des
paramétres et log;o(A) des données de 800°C et 900°C uniquement (Fid)).2Nous
discuterons de I'effet de cette extrapolation ssrrésultats dans la prochaine sous-section de

ce chapitre.
0 250 500 750 1000 1250
10 ig i\
0 T T T 16
| § 14 y=-0,0167x + 18,41 ——
g 12
3-20 c 10
—
(o))
S.30 A””,;"”" 2
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-50 0 :
-60 0 250 500 750 1000 1250
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Figure 2 - 10. Extrapolation des paramétres deildd comportement a basse température.
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3.2. Modele macroscopique

3.2.1. Présentation de I'outil numérique R2sol

R2Sol est un logiciel d’éléments finis bidimensiels, permettant d’effectuer des
simulations de solidification et de refroidissemetdlliage métallique durant un procédé
industriel [Liu, 05]. Les modeles a disposition womes modeéles thermiques,
thermomécaniques (mécanique des fluides et detesplide solidifications et métallurgiques.
Les simulations peuvent étre mono-domaine (pieadeyeou multi-domaine (piece +
eléments moulants). Les géométries traitées sordimbnsionnelles (planes ou
axisymetriques). Le logiciel comprend un préproeaspermettant la définition géométrique
des éléments constituant la simulation, un solv@ercalcul et un post-processeur de
visualisation des résultats.

3.2.2. Validation du modele

Une premiere validation de I'ensemble des hypaheawtenues (loi de comportement,
extrapolation, densité relative initiale, cycle drocédé, etc.) ainsi que la performance de
l'outil numérique consiste en la simulation d'uncley CIC sur une piéce dont nous
connaissons des points de la courbe de densificatpérimentale grace aux travaux d’O.
Bouaziz sur des cycles interrompus [Bouaziz, 97].

Le cycle CIC utilisé pour la mise en forme d’'uriége cylindrique en acier 316L remplie
de poudre de hauteur 90 mm et de diametre 30 mga 2FL2) est un cycle de température
maximale égale a 1125°C et de pression maximale &b20 MPa avec un temps de montée
synchrone a 260 minutes (Fig. 2-11) .
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Figure 2 - 11. Evolution des paramétres de compa¢Bouaziz,
97]. Figure 2 - 12. Géomeétrie initiale
des échantillons traités par
0O.Bouaziz.

Les résultats expérimentaux ont été obtenus ptarruption de quatre essais de
compaction aux instants 160, 208, 215 et 230 ménutes densités relatives mesurées étant
égales, respectivement, a 0.811, 0.901, 0.947500&s résultats ont été comparés avec des
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travaux d’Ales Svobod&Svoboda et al., { sur le méme matériau masec un cylindre plus
petit (hauteur et diametre égaux a 20 mm). A. Seaba utilisé une unité de compact

équipée d'un dilatométre permettant de suivre en continu déformation axiale d

I'échantillon lors d’'un cycle CIC. Les résultats des deux travaux (travaux d’O.Bouaziz

A.Svoboda) sont présentés dans la fig2-13 [Svoboda et al., P7et se sont révélés
concordants avec un légdécalage a partir de 180 minu A partir de ces résultats, no

avons tout d’abora¢herché a valider I'approche utilisée dans R pour ensuite utiliser |

méme démarche pour calculer les instants d’intéion de nos essais.
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Figure 2 - 13Courbe de densification expérimentale de I'edsaiompaction avec dilatometre
Svoboda [Svobodet al.,97], essais interrompus effectués par O.BouazingBiz 97].

3.2.2.1. Estimation de I'effet thermique du conteneur

Sur le logicielR2sol, nous pouvons modéliser le conteneur maisspateformation. Ps
conséquent dans ce paragre et afin de cerner un éventuel effet détecémitation sur les
résultats macros, nousvons évalué l'effet thermiquedu conteneur sur I'évolution de
poudre. Nous avons alors imaginé un four contenast piece a compacter (F 2-14). A
'extrémité du four, la température et la presson cycle CIC, fonction du temps, sc
appliguées (domaine 1). Lewhaine bleu de la figur2-14 (domaine 2) représente l'intérie
de I'enceinte remplie par le flui (gaz argon}jransmettant la pression. Afin de tenir comr
de la facilité avec laquelle I'énergie thermiquesgm au travers ce fluide, nous I'av
suppog caractérisé par un trés grand coefficient destesinthermique. Le milieu rouc
(domaine 3) représente implicitement le conterd’épaisseur2 mm en introduisant un
coefficient de transfert thermique total calci(Eq. 2-4) Le domaine 4 représentes
particules de poudres a compa (milieu continu caractérisé par une densité reds.
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Figure 2 - 14. Etude de I'effet du conteneur ssirésultats.

Nous rappelons que I'objectif de ce paragraphstrpas la modélisation du procédé CIC a
'échelle macroscopique mais d’évaluer l'effet donteneur sur la température et la
densification de la piece a compacter tout au tungrocédé CIC.

Afin de calculer le coefficient de transfert thégoe, a introduire dans le domaine 3, nous
avons calculé le flux de chaleur en sommant toleesésistances thermiques entre poudre et
fluide, & savoir, en utilisant les notations dédare 2-14 :

1
Y= (Too = Thuide) = Neq(Tpo = Thuice)
i_,.g_,_i po uide g\ ' po uide/ | (2_4)
hp—c kc hc—f
avec :
> h, . : coefficient de transfert thermique entre la peuet le conteneur supposé egal a
1000 W/(miK),

> Kk, : conductivité thermique du conteneur supposékeégaé W/(mK),
> h._, :coefficient de transfert thermique entre le eoeur et le fluide,

C

» e: épaisseur du conteneur, égale a 2 mm.

Pour le calcul du coefficient de transfert therngidpls = heonvt hray, NOUs avons utilisé les
éguations suivantes [Agassant et al., 96]:

Pour la convection :
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1
= v, (L
—Nu—[ka avec Nuzcme HDr'S, Re:p—fet Pr:,7k_|]: .
4 a

conv
L

h (2-5)

Pour le rayonnement, nous avons supposé que laomeneuuige=Tcic et ainsi:

(TC?IC B Tcint) (2-6)

Nay = OWEe .
(TCIC _Tcont)

Les parametres physiques utilisés dans le caleul:so

A\

VVVVVVYVVYYVYYVYY

Re: nombre de Reynolds,

Pr : nombre de Prandtl,

Nu: nombre de Nusselt,

op - constante de Stefan Boltzmann,

ka : conductivité de I'argon = 7 ToW/(m.K),

L : dimension caractéristique = 0.1 m,

C : constante qui dépend du nombre de Reynolds,= 0.1
p : masse volumique de I'argon = 0.5 kgfm

n : viscosité de I'argon = 3.7 T(Pa.s,

c : chaleur massique de I'argon = 1040 J/(kg.K),

Thuige= 293K etTcic= 1423K,

e I'€éMissivité considérée est celle d’'un acier imbXgale a 0.26,
Vvt : la vitesse du fluide est choisie élevée égdlards.

Finalement, cette analyse nous permet d’obtendr bgen= 77 W/(nf.K) et hray= 53

W/(m?.K) d’otl he.r= 130 W/(nf.K). Le coefficient de transfert thermique totahsiméré alors

apres calcul esheq=114W/(n?.K). Nous avons ainsi utilisé le logiciel R2Sol paalculer la

montée en température du domaine poudre soustldéfela seule condition aux limites
équivalentes : = Neo (T ~ Thuge) avec Teic=f(t) et he=114W/(nf.K). Le maximum de
gradient thermique obtenu dans la piéce a compasteegal aAT =7°C(Fig. 2-15). Ces

valeurs sont cohérentes avec les résultats de BojBauaziz, 97] ou le gradient thermique
maximal détecté est de l'ordre de 10°C. Ce résudtatforte I'idée initiale que I'effet

thermique du conteneur sur la densification esligéaple.
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Figure 2 - 15. Température (°C) dans I'échantilarcours de la montée en température et en pression
at = 3 heures (le cycle complet est de 4 heures aii@gdtes).

3.2.2.2. Modélisation numérique sur R2Sol

Suite aux résultats de la section précédentes astimons dans les calculs qui vont suivre
que l'effet thermique du conteneur est négligeableous appliquerons le cycle directement
sur la frontiere de la piece & compacter, cettdigration nous permettant d’utiliser le
logiciel R2Sol. Dans un premier temps, pour valitbsr simulations réalisées avec R2Sol,
nous modélisons la compaction isostatique d’'umdy& rempli de poudre pour des données

identiques aux essais réalisés par O.Bouaziz (raatét géométrie) [Bouaziz, 97].

Vu la symétrie axiale du probleme, nous avonscaitele calcul 2D en axisymétrique sur
un rectangle de dimension 15 * 90 mm dont le mgélléléments finis utilisé comporte 613
nceuds et 1098 éléments (Fig. 2-16).

90 mn

Figure 2 - 16. Maillage EF utilisé pour la miseferme de la piéce en configuration 2D
axisymétrique.
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L'étape principale de la modélisation consisteoemiuler la loi de comportement du
matériau en l'adaptant a la formulation du logiciglisé. Dans R2sol, la loi de type puissance
est donnée par I'équation tensorielle (2-7) :

S=2K(/38)™ ¢ , (2-7)

ou S K et m représentent, respectivement, le tenseur des abates déviatoriques, la
consistance du matériau et la sensibilité de latramte d’écoulement a la vitesse de
déformation. La relation que I'on peut en déduimgreles invariants scalaires de contrainte et
de vitesse de déformation est la suivante :

T=K(/3)™&™ . (2-8)

Cette relation peut étre écrite sous une forme kdigba I'équation (2.1) :

4 m 1 2-9

E=Km (\/5) m gm ( )
Ainsi, K etm peuvent s’exprimer a partir deetn avec les relations suivantes :

2-1

m=1. (2-10)
n
=)

K=A"J3 n (2-11)

Concernant les autres données de la loi de coemertt macro, I'évolution des deux
fonctions rhéologiques du modele d’Abodéd) et c(D), utilisées pour ce calcul, a été déja
exposée dans ce chapitre (équation 2-3). De pluss avons introduit dans ce calcul une
conductivité thermiquek,, dépendant de la densité relatibeet une capacité calorifique,

égale a celle du matériau dense [Argento et Boy @i

B D-D,, 5000
keff - kDense( 1- D0 ) ’ CP - deensé (2'12)

Afin d’évaluer au mieux les résultats obtenus, :ndes comparons avec les données
expérimentales des essais interrompus d’O.BouBoniadziz, 97] dans la figure 2-17. A noter
gue le cycle appliqué dans R2Sol est celui de ¢mrdé 2-17 qui correspond a une
approximation linéaire du cycle décrit a la fig@rd 1.
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Figure 2 - 17. Evolution de la densité relative ¢antre de la piéce) pour le travail effectué ahadle
macro et pour les essais interrompus effectué®@ouaziz.

Dans l'intervalle de simulation ou nous posséddes données expéerimental&X0,8),
nous remarquons une tres bonne corrélation avecdggltats numériques. Ainsi, ces
simulations effectuées en 2D nous ont montré gitdlit possible d’obtenir des résultats
représentatifs en réalisant des calculs a I'échelbecro sur R2Sol et que ce type de
modélisation pouvait nous aider a fixer les ingatiinterruption des essais interrompus. A
noter que ceci n'est possible qu'avec une bonnaitéh de la loi de comportement du
matériau utilise.

3.3. Calcul des temps d’interruption

A travers les résultats obtenus précédemmentremetde validation de la méthodologie
numérique appliquée, nous avons cherché a déterdd@sgemps d’interruption des essais
interrompus. Ainsi, on se propose dans ce paragrdpmodéliser la compaction isostatique
a chaud de la géométrie retenue pour ce travailcylindre de hauteur égale a 140 mm et de
diamétre égal a 100 mm (Fig. 2-18).

avec
c =140 mm
d=10(mm

Figure 2 - 18. Géométrie de la piéce retenue (déo@s initiales).
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Le comportement du matériau utilisé est celui'deidr 316L présenté dans la section 3.1
de ce chapitre. Le cycle appliqué, a la frontiewecgllindre, est celui de la figure 1-5. La
densité relative initiale est égale a 0,7. Ellééardesurée sur les lopins avant compaction. Le
maillage utilisé comporte 1105 nceuds et 2068 él&r(éig. 2-19).

50 mm

140 mm

Figure 2 - 19. Maillage utilisé pour la mise emferde la piece en 2D axisymeétrique.

La simulation a permis le suivi de I'évolution e densification (Fig. 2-20) de I'état
pulvérulent jusqu’a I'état dense. Comme dans le prégsédemment présenté dans la sous-
partie 3.2.2, la modélisation montre que la decediibn de la piéce est quasiment achevée
avant la fin de la montée en température et ersipregiu cycle. L'évolution de la densité
décrite par la figure 2.20 est celle obtenue atreetu lopin.

1300 1
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£ 1100 [ | 8:82
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£ 00 s oss 5
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& oo e 082 £
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g 200 // / - 0,74
Y S [ 72
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= Pression ——Température - Densité relative

Figure 2 - 20. Courbe de densification numeériquemile.
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L’exploitation des résultats macros a permis deutar le gradient thermique entre le cceur
et I'extrémité de I'échantillon a différents instardu cycle (Fig. 2-21). Retenons que le
gradient n’excéde jamais huit degrés Celsius etlggadient est nul au début du temps de
maintien. En effet, les gradients thermiques reédtehles pendant tout le procédé et la zone
la plus froide est localisée au centre de la piéce. faible gradient a engendré une
densification macroscopique quasi-uniforme sur teutopin. Dans la figure 2-22, nous
présentons la porosité a deux instants différemtsydle CIC :t= 70 min ett= 140 min. Nous
remarquons, qu'aux deux instants, la difféerencareefd valeur minimale et la valeur
maximale de densité est trés faible.

N\

\
AN

Gradient température (°C)
o - N w £ a1 (o)) ~ (0]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120130140150160170180

Temps (min)

Figure 2 - 21. Evolution du gradient thermique dé&thantillon au cours de la montée en température

et pression.
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Figure 2 - 22. Porosité calculée a l'instant70min ett = 140 min.
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Dans le cadre d'un partenariat avec le CEA Grexnaius avons pu comparer les résultats
obtenus sur R2Sol avec ceux obtenus avec un calaatoscopique similaire (méme cycle,
géométrie et matériau) avec le logiciel CASTEM doAQmodélisation 2D). Les calculs ont
été effectués au CEA par Guilhem Roux, en prenanbenpte cette fois le réle mécanique du
conteneur. Deux calculs sur toute la géométries¢pein compte du couvercle inférieur et du
conteneur) ont été effectués : un premier calcéiiéafait avec la base de données matériaux
du CEA [Gillia et al., 07]. Dans un second caldak parametres de la simulation réalisée
précédemment sur R2Sol ont été utilisés. Nous asors regroupé trois résultats de trois
calculs différents, a savoir :

» un calcul sur R2sol (courbe noire sur la figure32-2ce modeéle utilise un modeéle
viscoplastique pur, la base de données d’'O. Bouetzize tient pas compte du role
mécanique macro du conteneur,

» un calcul sur CASTEM (courbe rose sur la figure32-2ce modéle utilise un modele
viscoplastique pur, la base de données d’O. Bowzient compte du réle mécanique
macro du conteneur mais aussi de l'effet d’'un fépdis ajouté au lopin (de hauteur
20 mm),

» un deuxiéme calcul sur CASTEM (courbe orange sufigare 2-23): ce modele
utilise un modele élasto-viscoplastique, une basel@hnées CEA plus récente que
celle de O. Bouaziz et tient compte du réle méaamigacro du conteneur mais aussi
de I'effet d’'un fond épais ajouté au lopin.

A noter que les courbes présentées sur la coutecdrrespondent a la densité obtenue a
cceur. Nous avons pu constater une bonne corrékatima les résultats obtenus au CEMEF et
au CEA avec la base de données de la these d’'GzodPar ailleurs, nous remarquons une
différence importante entre les résultats qui come® les deux bases de données différentes
(c'est-a-dire entre la courbe orangée et les datnes). Pour les courbes utilisant une méme
loi de comportement, un retard de densificationt @xe remarqué au début. Ce retard peut
étre d0 a la prise en compte du conteneur maieigat a la différence de la méthode
d’extrapolation de la base de données du matérmsse température. En effet, sur le logiciel
R2Sol, afin de décrire le comportement de I'aciengdl'intervalle de température inférieur a
800°C, nous avons effectué une extrapolation Ileéaur les deux premiers points
expérimentaux a 20°C des parametnest log10(A) (Fig. 2-10). Cependant, les données a
basse température utilisées par le CEA sur le ilelggont des données expérimentales
confidentielles. Nous n’avons pas eu acces a ceséds. C’'est pourquoi, afin de cerner
l'effet de la méthode d’extrapolation choisie ses Irésultats obtenus, nous les avons
comparés avec les résultats d’une extrapolati@graiie sur toutes les données expérimentales
(Fig. 2-24) et ensuite, avec une extrapolation mpatyiale d’ordre 2 (Fig. 2-25). Nous
présentons les résultats obtenus sur la figure. N@6Gs constatons un effet trés important de
la méthode utilisée pour extrapoler les donnéeasaebtempérature. En effégxtrapolation
linéaire (courbe verte : EL sur tous les pointd)pgs proche de la courbe macro du CEA
avec loi de comportement purement viscoplastiquautte part, la courbe obtenue avec une
extrapolation polynomiale (courbe rouge : EP) éstdp proche de la courbe macro du CEA
avec loi de comportement élasto-viscoplastiquel @&t en valeur I'effet de I'extrapolation
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des paramétres de la loi de comportement a basgeetature surtout pour une température
inférieure a 600°C. Pour la modélisation macroj ogarésente un point trés important et les
résultats de densification sont trés sensiblescimix effectués. Cependant, pour le travail
mésoscopique, nous ne modéliserons le procédéayuaipe température supérieure a 600°C
(chapitre 3). Ceci veut dire que I'effet du choix ld méthode d’extrapolation est négligeable
pour le travail a I'échelle méso.

1300 o
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~ 1100 /// 0,96
O = - 094
< 1000 > 092
(] B ’
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< - 0,88 ¢
2 700 i 0,86 Z
5 600 o, 0840
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Pression ——Température
= R2S0l|_Base de données_Bouaziz CASTEM_Base de données_CEA
Figure 2 - 23. Comparaison entre résultats CEAsiltats CEMEF au cceur du lopin.
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Figure 2 - 24. Extrapolation linéaire des paransetiela loi de comportement a basse température.
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Figure 2 - 25. Extrapolation des paramétres deildd comportement a basse température.
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Figure 2 - 26. Comparaison entre résultats CEA&siltats CEMEF : modification de la méthode
d’extrapolation des parameétres de la loi de Noédasse température.

Le choix de la courbe a utiliser pour détermirsr temps d’interruption est trés important
mais donc difficile au vu des résultats que nousnawbtenus. De I'ensemble des résultats
présentés, nous pouvons dresser le constat suivant

» Les données matériaux obtenus par O. Bouaziz 2 hawmpérature X700 °C)
semblent efficaces comme illustré par la compamaigales données expérimentales
(Fig. 2-17) et a la pente de densification obteswreles calculs R2Sol de la figure 2-26
comparativement aux calculs CASTEM a partir de 700 Cette premiere remarque
nous confortant dans l'utilisation de ces donné&es [es simulations mésos réalisées a
haute température.

> A basse température, les résultats obtenus avbasa de données CEA sont trés
différents de ceux obtenus avec les simulationsStR2 base de données O.Bouaziz“. Il
est a noter que la base de données du CEA estdwgaptus récente concernant le
316L et qu'elle a été validée par des comparaisonsérique/expérimentale sur des
courbes de densification avec un plus grand nordl@gsais interrompus que dans les
travaux de O.Bouaziz. Il nous a donc semblé prbféral’utiliser la courbe de
densification obtenue avec CASTEM et la base daéendu CEA pour fixer les temps
d’interruption.

» Les deux précédentes remarques mettent égalemdaméere l'intérét que nous
aurions eu a caractériser notre matériau sur umge lgamme de température vu le
caractére confidentiel des données du CEA. Malhseraent, ce travail expérimental,
non initialement prévu et heureusement non rédhibifpour les objectifs de ce travail,
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n'a pu étre realisé. Il s’agit cependant d’'un obifex court terme pour la suite de ce
travail de these.

Ainsi, comme expliqué, nos temps d’interruption ét@ calibrés sur le calcul CASTEM-BD-
CEA (Fig. 2-26) selon le choix suivant :

> t;1: 8400 secondes (140 min) qui correspond a unsitdenelative prédir®;=0.85,
> t,: 8800 secondes (147 min) qui correspond a unsitderelative prédir®,=0.9,
> t3: 9400 secondes (157 min) qui correspond a unsitgerelative prédir®;=0.95,
> t4: 10800 secondes (180 min) qui correspond a ungitéerelative prédir®,=1.

Le choix des densités relatives a éte effectué ddigarantir a la fois une densification ni
trop faible, ni trop élevée des pieces obtenuesingt différence significative entre les
différents lopins issus de ces essdid£0,05 entre deux essais consécutifs).

3.4. Synthese

De nombreux points essentiels ressortent de lrebkede cette étude de la modélisation
numérique a I'échelle macroscopique du procédé OHe étape préliminaire a été consacrée
a I'étude bibliographique de la loi de comportemaat’acier Inox 316L. Dans une seconde
étape, nous avons validé les résultats des simntate la compaction d’'un cylindre effectué
avec R2sol avec des résultats expérimentaux issua tttérature. La derniére étape a été
consacrée a la modélisation du procédé CIC d’'ueeeptylindrique sujet de notre travail et a
la discussion des résultats vis-a-vis des simulatréalisées au CEA. Ces modélisations nous
ont permis d’étudier I'évolution de la densité teda en fonction du temps. Dans une derniere
étape, I'analyse de ces résultats a permis de peopies temps d’interruption des essais
interrompus dont le but est d’accéder a I'évolutidas particules, la densité et les
hétérogénéités a différents instants de la deasific pour pouvoir ensuite les comparer avec
les simulations réalisées a I'échelle mésoscopique.
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4. Evolution des propriétés macroscopiques de la piece

Afin de déterminer les propriétés macroscopigues leces compactées (densité relative
et évolution de la géométrie notamment), nous ptésens principalement dans cette partie
la méthodologie suivie pour calculer la densitétreé ainsi que les résultats obtenus. Ces
derniers représentent une base de données poéwventielle comparaison avec les résultats
des travaux numériques a I'échelle mésoscopiquels Nievons noter que la majorité du
travail expérimental que nous avons effectué, desitravaux objet de cette partie, ont été
effectués au Centre des Matériaux d’Evry (CdM).

Dans le cadre d'une étude expérimentale de laifdei®n lors du procédé CIC, cing
pieces cylindriques remplies de poudre compactéesté considérées:

> Une premiere piéce (lopin 0, Fig. 2-27) a été ssend un cycle complet (piece
complétement dense). Le plan de la piéce est pgdans I'annexe 3 ; la compaction et
la mise en conteneur a été assurée par Bodycotmalkériau utilisé pour fabriquer le

conteneur et le fond épais est un acier inoxydadds .

» Quatre autres pieéces ont été soumises a des ggsaismpus au bout de 140, 147,
157 et 180 minutes (identifiés dans la sectiongménte) respectivement pour les lopins
numérotés 1, 2, 3, 4 (Fig. 2-28 et Fig. 2-29). dimguieme piece (numéro 5) a été aussi
soumise a un essai interrompu au bout de 120 mams[rette étude, nous nous
intéressons principalement aux quatre premiersiopil que le dernier (n°5) n'a pas été
complétement étudié et il a été produit avec urmengérie différente du conteneur suite
a des modifications de la presse du CEA. Le planpikces compactées avec des essais
interrompus est présenté dans l'annexe 3. La cdiiopa@ été réalisée au CEA
Grenoble avec une géométrie de conteneur légerediiéétente et avec une chute
brutale en température et en pression a l'inteisapt.e matériau utilisé pour fabriquer
le tube du conteneur est un acier inoxydable 3@pendant, le fond épais est en acier
inoxydable 316L.

Figure 2 - 27. Lopin O. Figure 2 - 28. Lopin 13zt 4.
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Figure 2 - 29. Temps d’interruption.

4.1. Evolution de la géométrie (V=f(t)) extérieure des lopins

Suite a I'application du cycle CIC sur les piéaasi,s remarquons un retrait au niveat
volume de la piéce. Sued 5 échantillor compactésnous avons calculé variation relative

V \Y,

initial ~ Vv final L.
du volume (V—). Vu que la forme extérieure de I'ensemble poudreoeteneur

initial

n'est plus un cylindre parfi, nous avons effectué alors sept mesures de lauraat di
diamétre ete volume a été déterminé a partir d’'une moyenneededonnéeles variations
de volume, ainsi évaluéesnt été regroupées dans le table-4. Ces derniers ont é

présentés pour le cas de la poudre : (sans tenir compte du volume du conter.

Nous remarquons que la déformation en volume dunl@icomplétement dense)
inférieure & celle des lopins 3 et 4 interrompus avant ou a la fin de la montéela
température et de la pression (7% de différence ledopin 4)

Plusieurs facteursguivent étre a l'origine de ces différences donamohent:

> le remplissage initial du conteneur (vu gu’ils ’'qras été compacté par les méi
spécialistes lopin 0 chez Bodycote et les quatre auau CEA);

> lataille du fond inférieur ajou au cylindre(hauteur de 10 mm pour le lopin 0 et 20 |
pour les lopins 1, 2, 3 et

> la géométrie initiale du corneur différente (annexe 3);

> la précision des mesures volumefinal (les lopins aprés compaction n’ont pas urfip
de cylindre parfait).
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Avant CIC Aprés CIC
Diametre | Hauteur M.oyerme Moyenne Moyenne L
L o Volume diamétre | hauteur Variation iy
initial initiale . . ) volume . Densité
L. L. initial final finale . relative du .
extérieur | extérieur L i, final prédite
(mm) (mm) (dm) extérieur | extérieur (drrd) volume
(mm) (mm)
Lopin0 | 4145 171 1,63 104 153 1,3 205% | 100%
Lopinl 100 140 11 92,7 132 0,89 19 % 85%
Lopin2 100 140 11 91 129 0,84 23 04 90%
Lopin3 100 140 11 89,5 128 0,805 26.7 % 95%
Lopin4 100 140 11 89,3 127 0,795 273% 100%

Tableau 2 - 4. Variations relatives de volume.

4.2. Méthode d'usinage (EDM)

Suite a leur compaction, les cing lopins sujetedie étude ont subi une étape d’'usinage
afin d’en extraire des échantillons qui seront ol et sur lesquels une mesure de densité
relative sera réalisée. Une description de la mphoeesuivie sera détaillée dans cette partie.

L’extraction des échantillons des différents Igpinété effectuée par électro-érosion par fil
appelée aussi EDM (Electrical Discharge Machini@g.dernier est un procédé d'usinage qui
consiste a enlever de la matiere en utilisant dashalrges électriques a l'aide d'un fil
conducteur de 0,3 mm de diamétre environ déroudaritesse faible. Un mouvement du fil
commandé permet de découper une piece suivantwifece réglée. L'usinage se fait par
étincelage sous une centaine de volts par claqaageliélectrique (eau déminéralisée)
typiguement & une fréquence de Hz. Il y a, lors du procédé, fusion, explosionpiasion,
emission de débris remontés par I'eau et solidiboarapide sous forme d’un cratere. Les
crateres mesurent de l'ordre de 50 um d’extensatérdle et I'épaisseur de la couche
refondue peut étre estimée par I'observation dsi@lus pores non bouchés, comme celui de
la figure 2-30. Une particule sphérique de 65 umwesible a travers l'ouverture. Elle
présente une particule satellite et sa morpholegieencore proche de celle de la poudre
Erasteel observée dans la section 2 de ce chapdtie particule a été en partie refondue et la
matiere se trouve sous forme d’'une calotte de 5@&pwiron de diamétre. En général, la face
usinée présente une porosité estimée visuellemet®t environ. Pour les mesures de la
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densité et les observations, il convient donc deerecette couche affectée par I'usinage
EDM sur plus de 20 um par polissage.

Les avantages de cette méthode sont principalelagmécision et la faible quantité de
matiere perdue (surtout en les comparants au seiaga fraisage). Cependant, le principal
inconvénient réside dans le fait que les surfaffestées par la découpe peuvent perturber les
observations et les mesures de la densité surtaurtles milieux poreux (Fig. 2-30), donc |l
convient de s’assurer que les surfaces affectéeslapalécoupe ne perturbent pas les
observations et mesures.

2. y o
10 Grand = 101K X

EHT = 15.00 KV WD= 17mm Signal & = SE1
Nom de Fickier = ech B electroerosion34.tf AP @CDMENSMP

Figure 2 - 30. Surface de découpe EDM du lopin ypare

4.3. Méthodologie, prélevement et préparations des
échantillons

Les échantillons étudiés ont été obtenus suitaeadécoupe d’'une tranche centrale de 8
mm (Fig. 2-31) a l'aide d’'un usinage par électrosésn (EDM). Concernant la localisation
des échantillons, nous avons choisi quatre positioaractéristiques (Fig. 2-32). Les
échantillons 1, 2 et 3 sont de taille 10¥10*8 farependant, I'échantillon 4 est de taille
76*49*8 mnt. La position de I'échantillon 1 (position 1 sur figure 2-32) permettra
d’étudier une zone sensible qui est la corne duecamur déformée. Les échantillons 2 et 3
permettront d’étudier une éventuelle hétérogéndaedensification entre le coeur et les
frontieres du cylindre. Quand au quatrieme écHantillun grand échantillon), il nous
permettra d'observer le quart de la tranche usimgg une éventuelle observation plus
générale du lopin. Nous noterons dans la suit&éditillon situé dans la position “p" issu du
lopin numéro 1" par “I-p“.
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Figure 2 - 31 Tranche centrale de mm extraite par usinadeDM.
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Figure 2 - 32. Plan defcoups des échantillons extraits du logiaur le cas du lopin 2 (comr
exemple).
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Les méthodes de polissage et d’enrobage utilipées préparer les échantillons sont
présentées dans la figure 2-33 :

14

Enrobage avec la résine époxy Specifix 4 Permet de faciliter la préhension d¢
prise a 50°C I'échantillon et de limiter les effets d
bord pendant I'étape de polissage

1%

Polissage: Papier SiC sous eau:
Granulomeétries successives : 80 — 180 — 4

Permet de réveler la structure de la pigce
—600- 120 afin d,optlmlser I étude
métallographique

Polissage: Feutre avec pate diamantée s Permet une finition miroir nécessaire pqur
suspension diamantée et éthanol: mettre en évidence les inclusions et réveler

Granulométries successives 3 um — 1 apres attaque métallographique les
microstructures internes

Figure 2 - 33. Méthodes de polissage et d’enrobage.
4.4. Méthode utilisée pour la mesure de densité

Concernant maintenant la méthode utilisée poundaure de la masse volumique et de la
densité relative, nous avons utilisé la méthodetdrs pesées pour les échantillons poreux
(se réduisant a deux peseées pour les échantillemsed c'est-a-dire issus des lopins 0 et 4).
Par soucis de précision vis-a-vis de ces mesuresal de caractere tres approximatif de

,,,,,

Comme son nom l'indique, la méthode des trois ges&ncernant un échantillon poreux
consiste a réaliser trois pesées distinctes :

a) une premiere pesée a sec de I'échantillon qus noteronsn.

b) une deuxieme pesée de I'échantillon aprés hticatbn a I'alcool. Cette pesée a pour
intérét de quantifier les porosités ouvertes. it ésidemment important de connaitre
précisément la masse volumique de I'alcool uti{isgcoo = 0,81 g.crit dans notre cas) et de
réaliser rapidement cette mesure avant évapordgofalcool. Nous noteronsy, le résultat
de la mesure effectuée. Comme précisé précédemuedtde, mesure est inutile dans le cas
d’un échantillon densen, étant alors égal 1.

C) une troisieme pesée de I'échantillon apres isimerdans un liquide (méme alcool que
dans b) dans notre cas) permettant d’utiliser ilecgre d’Archimede : la masse alors relevée,
gue nous noterons, est égal a la masse de I'échantillon a s&f diminuer de la masse du
liquide déplacé par I'échantillon.

Mettons maintenant en équations les résultatsededifférentes pesées. En not¥gy le
volume de solide eV le volume des porosités fermées, le principe diknéde de la
troisieme pesée nous permet d’écrire :
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m; =mg = (Vy, +fo ) Paicool - (2-13)

De plus, le resultat de la deuxieme pesée, en hdjgrie volume des porosités ouvertes,
permet d’écrire directement :

rnh = ms +Vp0v10alcoo| ' (2'14)
En combinant ces deux équations nous obtenons :
my, —m; = (Vpov +Vth +fo )palcool . (2-15)

Le termeV,,, +V,, +V,; correspondant au volume apparent (nfg). La masse volumique

apparente (notée,,)) peut facilement étre obtenue grace a Eq. (2-15)

ms — ms — mspalcool

Vapp Vpov +Vth +fo mh - rr]i .

papp = (2-16)

Enfin, la densité de I'échantillon est finalemebtenue comme le rapport de cette masse
volumique apparente par la masse volumique conoueatériau dense (Nopg..scet égale a
7,985 g.crit dans notre cas [Couturier, 99])

— ,Oapp - mspalcool (2_17)

Pdense pdense(mh - m) .

D

La figure 2-34 regroupe différentes notations siiis précédemment.

Solide
Vsol

Vo Vit
Porosité Porosité
ouverte fermée

Figure 2 - 34Exemple de porosité ouverte et fermée d’'un édhamt

L'équation (2-17) se simplifie dans le cas desaéthons issus des lopins 0 et 4
(échantillons denses) sous la forme :

D= I’n'spalcool
pdense(rns - m ) .

(2-18)

-75-



Nous devons noter que pour déterminer la valeutadmasse volumique, nolavons
répétéles mesures cing fois et ncpouvons estimegue la précision de la mesure de la mi
volumique est inférieure a 0.01 en valeur relatiMeus présenterons une évaluation
I'erreur des mesures effectgéans I'annexe 4.

4.5. Discussion des résultats de la densité relative obtenus

Les mesures des densités relatives effectuées intefigentution de la densité relati
lors de la chute de pression et de températurde @ensification additionnelle, lors
l'interruption, est négligée en I'état actuel. ligufe z-35 présente les Veurs mesurées (en
%) sur les échantillons degiatrelopins soumis a un cycle interromporondies a I'entier |
plus procheainsi que leurs densités prédi Nous remarquons que les écarts de densité
les difféerentes positions dans le lopin sorus marqués expérimentalement que dar
simulation numérique (pour la simulation numéritj@eart est toujours inférieur a 19

—

Positionl

Position Position :

J \
’Q‘ ’E ’E‘ 2 o 98

Lopin 1 Lopin 2 Lopin 3
t;= 140 min t,= 147 min t;= 157 mir
D;= 85% D,= 90% D3= 95%

Lopin 4
t,= 180 mir
D,= 100%

Figure 2 - 35Densité relative mesur par la méthode des trois pesées (emlés)échantillons issi
des essais interromg et rappel des densités prédites.

Sur un autre plan, nous remarquons que la cinétigudensification est assez différe
selon la position de I'échantillon (Fig-36). Par exemplegu niveau du lopin 2, I'échantillc
du coin supérieun rattrapé son retard de densificat(la densité de I'échantillon-1 est
supérieure a celle de 2-gar rapport au lopin (la densité de I'échantillon-1 est inférieure
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de 2% par rapport a I'échantillon 1-2 et 1-3) (R2¢35). Ces hétérogénéités de densité et de
cinétigue de densification peuvent étre expliquiedifférentes fagcons :

» un remplissage initial du lopin plus difficile dales coins;

» l'arrangement initial des particules;

» une rigidité du coin soudé du conteneur (au déhutcycle, il s’oppose a la
compaction et a un certain moment il finit par selila déformation);

» la compaction peut étre plus difficile a partir@@o (lorsque les deux échantillons a
mi-hauteur cherchent a gagner 1% de densificaftiéehantillon du coin peut gagner
2 ou 3%).

A noter que la modélisation a I'’échelle macrosqapine peut pas rendre compte de ces
différences de compaction a I'échelle de la mictagtre.

102
100 L
98
S 96 T
% 94
E 3(2) /) * Position 1
& » — Position 2
T X Position 3
86 : = Densité prédite |
84 . ‘
0 1 2 3 4 >
Lopin

Figure 2 - 36. Présentation de I'évolution de Iagit relative fonction de la position pour le®gihs
soumis a des essais interrompus.

Nous représentons dans la figure 2-37, une congparaentre les résultats du travail
numérique a I'échelle macroscopique (obtenus au deelopin, présentés dans la section 3-2
de ce chapitre) et les résultats des essais inmpus (au cceur du lopin). Nous remarquons un
bon accord entre la courbe obtenue avec la noubaie de données du matériau 316L (base
de données du CEA) et les résultats des essaisoimigus de cette étude. Cependant, un essai
interrompu avant 140 minutes serait clairementra@sgant pour discuter de la corrélation
entre résultats expérimentaux et numériques a libgssté. Cependant, un tel essai n'avait
pas initialement été prévu dans le cadre de ceéisetmais a été envisagé vers la fin de la
these avec une interruption a 120 minutes. Lesisnmesurées de 5-1 a 5-3 sont les
résultats de mesures de masse et de volume et égafrectivement a 80%, 80% et 79%. La
géométrie du lopin differe de celles de 1 a 4 aseale modifications de I'équipement de
I'enceinte de CIC.
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Figure 2 - 37. Comparaison entre la modélisatiandmigue a I'’échelle macroscopique et les résultats
des essais interrompus au cceur du lopin.

5. Evolution de la microstructure de I'acier inoxydable
316L en cours de densification

Une étude a I'échelle microscopique d’échantillammsnpactés avec un procédé CIC
représente une étape indispensable afin de vaédeavail de modélisation. Les analyses en
M.O et avec le M.E.B ont pour objet I'étude de bawtion de la microstructure interne de la
poudre. Ceci fournira des informations complémeesaiconcernant la déformation des
particules (au niveau contact inter-particulaire @gemple) en fonction de la densité et du
cycle CIC pourrait permettre de confirmer ou dimier certaines hypotheses du modéle
numerique (modéliser les oxydes ou supposer queeliéet est négligeable, comportement
des pores internes, etc.). De plus, I'étude a lerosonde et les analyses EBSD que nous
présentons dans cette section peuvent aussi aositréb une meilleure compréhension des
mécanismes de densification a I'’échelle des paetcu

5.1. Observations en M.O

Nous étudions dans cette partie I'évolution desppétés microscopiques. La premiére
étape de ce travail consiste a étudier la morpl®igénérale et la microstructure interne de la
poudre. Dans ce but, des observations ont ététedes avec un microscope optique (M.O) et
un microscope électronique a balayage (M.E.B). dleservations en M.O ont été effectuées
sur un microscope inversé en lumiére blanche Z&xigvert 405 M et les observations en
M.E.B l'ont été sur un microscope a filament degstene (Zeiss LEO 1450 VP) avec une
tension d’accélération de 15 kV et en mode élestsmrondaires avec parfois des images en
électrons rétrodiffusés par exemple pour distingieerite et austénite (contraste lié aux
différences de teneurs en Mo, le plus lourd de lesi®€léments en présence). Pour les images
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effectuées avec le M.O, la position de I'observatiar rapport a I'échantillon est indiquée

sur les images par deux rectangles rouges. Ledensuvercle supérieur et du tube ont été
indiqués aussi par deux rectangles noirs (Fig. p&#8exemple). Les premiéres observations
ont été effectuées sans attaque pour révéler lphutmgie générale des particules. Le lopin 5
peu densifié n’est pas présenté.

Les trois lopins sous-densifies (lopins 1, 2 etoB} plusieurs points communs. Par
exemple, en observant les échantillons situésxrémité de la plaque (positions 1 et 2 sur la
figure 2-32), plusieurs hétérogénéités de densificaont été détectées et ce malgré la petite
taille des échantillons (Fig. 2-38.a). Les origire ces hétérogénéités sont a rechercher dans
une stratification par granulométrie (réarrangemdas particules sous I'effet des vibrations
aprées remplissage (ce qui permet d’obtenir 70%eaiesite relative de départ contre environ
65% sans vibration). Ce phénoméne est plus sensibke des parois, il est trés atténué au
centre. De plus, les zones proches du contenebe (&t couvercle haut) correspondent
généralement aux zones les moins denses. Ceci ggnifier que le mécanisme de
densification par réarrangement des particuleser®jgiu’a une certaine distance des parois.
De plus, nous remarquons que les plus gros poitestds sont les pores internes avec une
forme circulaire, déja observés sur les particatesnisées (section 2 de ce chapitre), comme
s’ils résistaient encore a la compaction a cetipeetie la densification (Fig. 2-38.b). En outre,
nous retrouvons une alternance de zones densegiret denses dans I'échantillon 2-2 (Fig.
2-39.a) et nous pouvons remarquer facilement quédgees séparant deux zones de densités
différentes ne sont pas verticales mais plutétinéels (Fig. 2-39.b). Concernant les
échantillons extraits du centre des lopins (pasi8osur la figure 2-32), ils sont marqués par
une homogeénéité remarquable avec une présencesfiteqde porosité interne circulaire et
une densité apparente supérieure a celle des a&atrastillons d’'un méme lopin.

D’autre part, nous retrouvons une hétérogenéitquée de la taille apparente (2D) des
particules (Fig. 2-40) liée a la forte dispersiaarmlométrique de la poudre (Fig. 2-2). La
morphologie des particules observées au stadaterlisation est bien reconnaissable sur les
échantillons issus des lopins 1, 2 et 3. Les pdescsont sphériques recouvertes de splats.
Pour certaines, une morphologie cellulaire esbigsilans les pores appartenant a la porosité
ouverte (surface convexe). L'échelle des cellulesadlidification est de I'ordre de 2 um ce
qui correspondrait, d’aprés Flemings [Flemings,, 7June vitesse de refroidissement de
I'ordre de 10 °C/s. Les particules sont encore peu déforméesigypour les lopins 1 et 2. En
effet, le traitement thermique de courte durée dtehdempérature n’est pas suffisant pour
effacer la microstructure originale des particildésmisées. On distingue des contacts inter-
particulaires et en de rares occasions des év@dukitures inclusions inter-particulaires
mesurant moins de 200 nm (analyse au M.E.B). Leorposition est enrichie en oxygene,
silicium et manganese. Finalement, la porosité daventre les particules laisse apercevoir
une déformation modérée des particules et la foomale cous inter-particulaires (Fig. 2-41).
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Figure 2 - 380bservation en M.O. de I'échantillon 2_1 (a) tegénéitéde densification (b) ur
série de gros pordsterne: dans des particules de grande td#lehelle = 200un.
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(b)

Figure 2 - 390bservation en M.O. de I'échantillon ; : Alternancesle zones denses et moins del
(échelle = 200um).
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Figure 2 - 40. Observation en M.O. de I'échantillod : hétérogénéité marquée de la taille des
particules (échelle = 50um).

T0pm Grand. = 100K X EHT = 1500V WD= 17mm Signal A= QBSD
Nom de Fichier = echB_19.f MAP @CDM ENSMP

Figure 2 - 41. La porosité ouverte entre les paleis laisse apercevoir une déformation modéré des
particules et la formation de cous inter-partiaelai(M.E.B électrons rétrodiffusés sur I'échantill>
2).

En comparant les figures 2-42 et 2-43, nous reuwas que les particules présentes au
niveau de la corne des échantillons 2_4 et 3 4wt une densification importante entre les
instants d’interruption du lopin 2 et 3 correspamdeespectivement a 147 et 157 minutes.
Ceci confirme les résultats des mesures de deoisiehues avec la méthode des trois pesées
(Fig. 2-35). Sur un autre plan, tous les échamillzsus des lopins O et 4 sont homogénes et

denses.
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Figure 2 - 420bservation en M.O. de la cornel'échantillon 2_..

Figure 2 - 430bservation en M.O. de la corne de I'échantifio4.

5.2. Observation et microanalyse avec le M.E.B

Afin d’estimer l'influence des oxydes et de disecuteur intégration dans un mode
prédictif de la performance du matériau CIC aing ¢eur intégration dans un futur mod
numérique, aus avons étud les échantillons au M.E.B a une ébheplus fine que I
précédente. Le but edtestimer la taille des inclusions d’oxyde et dehit des informations
sur leur composition (Fig2-44, Fig. 2-45).1l est a noter que ces résultats res
approximatifs. En effet, du fait de la faible te des oxydes (diamétest de I'ordre di100 a
200 nm)par rapport au volume analysé en spectron d’émission X(quelques ur), les
analyses peuvent engloberssi a matrice autour des inclusions. Enfiles superpositions
raies d’émission X pesent perturbele calcul des teneurs.
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Quelques inclusions d’oxydes ont été identifideies sont rares et sont alignées le long
des contacts inter-particules (Fig. 2-44). Les ysed edsegnergy dispersive spectroscopy
effectuées (résolution de 1um) confirment la prédamce d’oxydes riches en Silicium,
Manganése, Chrome, Molybdéne et rarement en Alumin{Tab. 2-5). La figure 2-46
présente un spectre caractéristigue de ces oxygssinclusions sont inter-granulaires ou
intra-granulaires (plus frequemment). La formatass oxydes semble moins préoccupante
gue dans des travaux antérieurs [Couturier, 99¢ ales oxydes de moindre dimension. Ces
décorations inter-particulaires proviennent sentblede I'oxydation sélective de la surface
des particules.

Les inclusions d’oxydes n’apparaissent pas awssement dans les lopins 0 et 4 que dans
les lopins 2 et 3. Les oxydes se forment par oxgdatélective des éléments Si, Mn, a la
surface des particules. L'oxygéne peut provenit dei I'atmosphere résiduelle lors de la
fermeture aprés dégazage, atmosphére dans lagnefieut estimer la pression partielle de
I'oxygéne & 10 bar environ & froid, (beaucoup plus & chaud aecaasla fermeture de la
porosité et de I'effet de la température), soit’deygene adsorbé apres dégazage. La figure
2.45 présente un champ métallographique anormatemiehe pour les inclusions
interparticulaires détectées : une vingtaine d’@sydur 100 pf La figure 2.44 montre une
autre zone riche en inclusions (par rapport a |sgenoe des observations) en exposant a peu
prés 200 inclusions sur 0,01 rhrfgroupées sur 200 um d'alignements). Nous pouvons
justifier la nature des oxydes formés, oxydes midde Si et Mn pour I'essentiel, par les
équilibres thermodynamiques de formations des axylte Si, Mn, Cr, Fe, Ni entre 800 et
1000°C en tenant compte des activités de Si, MnFErNous ne sommes cependant pas en
mesure d’interpréter une éventuelle réversion eh@@0 et 1100°C, mais des transitions
oxydation externe/interne ont été identifiées dansas d’aciers inoxydables ferritiques ODS
a I'yttrium densifiés par CIC par Rieken [Riekenatt 10]. Ceci mériterait peut étre une
étude approfondie. De plus, des oxydes intrapdaires souvent plus gros que les inclusions
interparticulaires sont observés. Leur origine reta@ la fin de la solidification.

A un autre niveau, les observations effectuéeslesiparticules de poudre ont montré
'existence de deux niveaux de gris différents démsmétal des particules. Afin de
comprendre l'origine de cette différence, nous avanalysé avec le M.E.B deux endroits
avec deux niveaux de gris différents sur un ménmamddion (Fig. 2-45, axet ax). Les
résultats de ces analyses sont présentés damableaux 2-6 et 2-7. Nous remarquons que les
valeurs des pourcentages massiques des éléemehtgyahes (molybdene et chrome) sont
plus élevées dans les zones claires)(gue dans les zones foncées; arais aussi que le
nickel (élément gammagene) est moins important tEnpremiéres que dans les secondes.
Nous avons superposé alors la composition équiteakamchrome et nickel des deux analyses
sur le diagramme de Schaeffler [Schaeffler, 49JudNeemarquons que le gradient du taux de
ferrite entre ces deux endroits est trés impoiaigt 2-47) (de I'ordre de 5%x+(1% ) pour ax
et de I'ordre de 80 % +1% ) pour ax). Ceci est corrélé a la différence de couleurdaivde
gris) observée qui est surtout liée a la teneuMen Les oxydes sembleraient plus souvent
associés a la ferrite, ce qui va dans le sens dasgquilibre entre ferrite (métastable) et
austeénite.
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Figure 2 - 44Observation @lignements d’oxydes intgrarticulaires avec le M.E.B (lopin.
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Figure 2 - 450bservation oxydes détectés avec le M.E.B (ax3 et alef)s le lopin :
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Full scale counts: 1269 316L1D_axd

Pourcentage| Pourcentage
Elément| massique atomique o _
(%) (%) ]
@) 4.93 14.66
Si 4.90 8.30
Cr 15.68 14.35 00
Mn 17.92 15.52 0]
Fe 44.59 38.01 ’
Ni 10.20 8.27
Mo 1.78 0.89 e
Total |  100.00 100.00 .

klm -1-H keV

Tableau 2 - 5Pourcentage massique et
atomique typique des oxydes detectes. Figure 2 - 46. Spectre d’émission X (e.d.s) degydes
» (+matrice).

Pourcentage| Pourcentage . Pourcentage | Pourcentage
3 . . Elément : ;
Elément| massique atomique massique (%)| atomique (%)
(%) (%) Si 0.95 1.87
Si 1.35 2.68 Cr 19.34 20.56
Cr 25.22 27.00 Mn 2.07 2.08
Mn 2.55 2.58 Fe 64.28 63.62
Fe 56.10 55.90 Ni 11.42 10.76
Ni 8.90 8.43 Mo 1.94 1.12
Mo 5.88 3.41 Total 100.00 100.00
Total 100.00 100.00 (Ni)eq 15.88
(Ni)eq 10.62 (CNeq 22.27
(Ceq 3241 Tableau 2 - 7. Pourcentage massique et atomique
Tableau 2 - 6. Pourcentage massique et typiquede la zone foncée du matériau 316L (ax4 sy
atomiquetypiquede la zone claire du figure 2-45).

matériau 316L (ax3 sur la figure 2-45).
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Figure 2 - 47Diagramme de Schaeffl[Schaeffler, 49kt position des zones claires (ferrite
foncées (austenite).

Pour le diagramme de&chaeffle, le calcul du nickel équivalemt du chromeéquivalent
sont effectués selon les formules suiva[Schaeffler, 49]:

1. chrome éequivalent : (G (%Cr)+1,5(Si%)+(%Mo)+0,5(%Nb’
2. nickel équivalent : (Ng+= (%Ni)+0,5(%Mn)+30(%C

Aprés avoiranalysé les oxydes et le matériau 316L, il estrésgant d'observer
morphologie générale des particules de poudre kvét.E.B (Fig 2-48). Certains espaces
entre particules sont plus ou moins comblés par didsis de polissage, ce qui intel
d’ailleurs I'analyse d’'image sur section polie commeyamde mesurer la dens La figure
2-49montre une particule bipolaire qui a formé un congavec trois particules et deux spl;
Cependant, nous remarquons I'absence de contactraig autres spls. Les raisons de cef
hétérogénéité de contact n’est pas évic et reste a analysarais pourrait s’expliquer par
effet de hasard de sectioBn note sur les photos MEB a fort grandissemestlg taux d«
ferrite est assez hétérogene et plus for les splats qui ont subi & I'atomisation
solidification trés rapidévitesse de refroidissement par conduction supkgiau C°C/s).
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Figure 2 - 48. Observation de la morphologie gdaéraec le M.E.B. (échantillon extrait du lopin 1).
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Figure 2 - 49. Observation de la morphologie gdeéreec le M.E.B. (échantillon extrait du lopin 1).

La figure 2-50 décrit le relief de pores interngs particules de poudre avec leur
microstructure dendritique (héritage de la soladifion). Soulignons finalement que les deux
figures 2-51 et 2-52 montrent que les particulepaledre pénetrent dans I'outillage (cylindre
et couvercle) en le déformant. Ceci est di prideipant a une dureté des particules
supérieure a celle de l'outillage. A noter quelibagle 316 est d’un niveau de gris différent de
I'outillage (sans doute d( a la teneur en Mo dei¢a316 alors que le 304 n’en contient pas).
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Figure 2 - 50Relief d’une porosiiinterne observée avec le M.E.B. (échantillon ekttailopin 3.
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Figure 2 - 520bservation a I'échelle d’'une particule de la métrocture(M.E.B).
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5.3. Observation métallurgique des particules

Afin de révéler les joints des grains ainsi queniarostructure des particules de poudre,
nous avons attagué au moins un échantillon de ehadopin avec un réactif dont la
composition est: 6 ml HF (8,57%), 9 ml HNO3 (12@6et 55 ml H20 (78,57%) enrichie
avec quelques gouttes d’acide fluorhydrique et avetemps d’attaque de 10 a 12 minutes.

Les figures 2-53 a 2-55 montrent le passage d'omerostructure héritée de la
solidification & une microstructure granulaire palgs échantillons a 88% et 97% de
densification. Dans I'encadrement carré de la 832453, on note une particule « gigogne »
avec a l'intérieur une particule plus petite et&idue (résultat d’'une collision de particules a
'atomisation). On note aussi I'établissement detacts interparticulaires par déformation
avec un caractere hétérogene da a des cheminsgmiidés dans le massif de particules pour
transmettre I'effort de compaction. La figure 2+hdntre I'existence d’une particule avec une
forme de croissant qui peut étre soit un splat, soe¢ particule avec porosité interne qui a
subi une collision avec une autre particule plande pendant I'atomisation. Les figures 2-53
et 2-55 illustrent la persistance de cellules onddiées héritées de la solidification rapide et
déja des joints de grains avec une taille de gragenne en diamétre de l'ordre de 15 um.
Comme dans certaines observations MEB, les sphaiisiksen déformés. Des pores internes
des particules sont bien identifiables dans len@&ills ne sont plus visibles dans le lopin 4.

Finalement, concernant les lopins 0 et 4, plusiepoints essentiels ressortent de
'ensemble des observations effectuées:

> les décorations des anciennes limites de partiqdesies inclusions sont rares (plus
rares que dans les trois autres lopins et présgcdréquente d’inclusions de faibles
tailles (<1pum)).

> Lataille des grains métallurgiques est de I'omize50 um environ.

> Les pores internes disparaissent mais en derrfiet (& structure). Une fois ceux-cCi
fermés, des déformations par maclage apparaissent.

» Présence importante de macles (Fig. 2-56).

> Lopin totalement dense (ou presque pour le lopin 4)
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Figure 2 53. Observation de I'échantillon 1_2 attaqué (M.

Figure 2 54. Observation de I'échantillon 1_2 attaqué (M.

Figure 2 55. Observation de I'échantillon 3_2 attaqué (M.
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Figure 2 - 56. Observation de I'échantillon 0_hatté (M.O).

5.4. Etude a la microsonde (Homogénéisation des particules au
cours du cycle)

Le but de I'étude a la microsonde est de complétequi a déja été entrepris sur les
échantillons issus des cycles interrompus (micdyaeaX en mode e.d.s). Il ne s’agit plus
d’analyser les inclusions d’oxyde, mais d’étabr degré d’homogénéité des produits de
facon précise, ce qui est autorisé par le modeswwveavelength dispersive spectrometry) en
référence a des standards de la microsonde Camxed®® Nous avons effectué plusieurs
cartographies sur des échantillons issus des lamngactés. Les zones choisies sont des
zones présentant une grosse particule et des fimssgrosses étant plus susceptibles de
présenter des hétérogénéités.

Par exemple, des traversées de 150 pum sur le BRiN200 um sur le lopin 2 ont été
réalisées. Elles traversent des particules préseata fois des zones homogénes et des zones
hétérogenes. Les grains métallurgiques apparaisseélectrons rétrodiffusés. Les profils de
concentration obtenus mettent en évidence des zarmgsmposition plus constante (11%
Nickel / 21% Chrome) que d’autres ou les compasitien Chrome (Cr) et en Nickel (Ni)
oscillent de 3 ou 4% massique, avec une certaitiecarrélation Cr—Ni (Fig. 2-57). Le
Molybdéne suit plutdt I'évolution du Chrome. Le két évolue typiquement de 10 a 14% et
le Chrome de 20 a 24%. Les incertitudes analyicquedculées a partir des statistiques des
taux de comptage sont de 0,2 a 0,5%, donc lesticersaanalysées sont bien significatives
d’'une structure duplexe austénite (majoritaireprfife (coeurs de dendrite primaires de la
solidification & I'atomisation, enrichis en Cr ebMappauvri en Ni, Mn). Nous observons des
zones plutdt de structure alpha (fort Cr), ex dieslprimaires, et des zones plutét gamma
(fort Ni). Les oxydes sur les cartographies sorg ohelusions inter-particulaires et de la
pollution détectée dans les observations M.E.Bplbs, nous passons de détails hérités des
dendrites a des zones plut6t ferritiques alteramat des zones austénitiques majoritaires et a
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un matériau homogéne dans lequel on devine leagynaétallurgiques en contraste électrons
rétrodiffusés (BSE).
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Figure 2 - 57. Profils de concentration sur 200(fipoint/um) le long d’'une traversée d’'un
échantillon du lopin 2. Les teneurs sont expringe%o massique (le fer n’est pas analysé mais sa
teneur est de 63 £1%).

5.5. Analyse EBSD, grains et particules

Des analyses EBSD ont été effectuées afin deeélgmicrostructure des particules. Cela
a permis de mettre en évidence plusieurs poingsritéressants. Nous pouvons distinguer des
grains ultrafins dans les splats fortement déforeméee des particules peu déformées [Lu, 87]
(Fig. 2-58 et Fig. 2-59). Ceci va dans le sens @’aptitude a la déformation viscoplastique a
chaud et a une déformabilité supérieure a cellepdescules « bien constituées ». Ainsi, la
présence de splats a la surface des particuleslesedtte un élément qui favorise la
densification. Les particules a microstructure ping sont plus déformables. De plus, les
pores intra-particulaires dans les trés grossesicpis sont généralement bordés par
plusieurs grains. Le pore n'est pas systématiquetoealisé au centre et il est possible de
trouver plusieurs pores internes dans les grandagyes. Finalement, les analyses EBSD
faites sur les échantillons issus des lopins O(eedsifiés) montrent que la plupart des grains
présentent des macles (Fig. 2-60). Cet aspect stioaiural est typique des métaux ayant une
structure CFC avec une faible énergie de faute pilement [Couturier, 99].

Quant a la taille des grains (les macles n’étastyrises en compte), nous remarquons une
certaine hétérogénéité (facteur de trois a quéeig) 2-61). Ceci se remarque sur les analyses
du lopin 4 et surtout du lopin 0. La figure 2-62gente I'évolution de la taille des grains pour
les différents lopins en fonction de la densitéékpentale mesurée. Les valeurs que nous
présentons sont des mesures moyennes des taillggaohes en rayon équivalent. Nous
remarquons une augmentation de la taille moyenre gtains en fonction du temps
d’interruption. Ce phénomene s’explique simplem@atr I'activation d’'une phase de
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recristallisation [Burke et Turnbull, 52 ; Brook6 7 Besson, 90]. Généralement, lors des
essais de CIC, la croissance des grains est fontemcévée et elle dépend principalement de
la pression appliquée, du temps de monté€ etP et du temps de palier. Nous remarquons,
sur la figure 2-62, que les 3 derniers pourcentsdéesification s’accompagnent d’une
évolution importante de la taille des grains. Céttelution peut étre principalement due a
deux mécanismes qui sont la croissance des granscapillarité et la recristallisation
primaire.

Dans la littérature, si le mécanisme de croissate= grains par capillarité est le seul
responsable de I'évolution de la taille des grainsi le matériau est assez pur sous l'effet des
tensions de surface et des courbures, le rayon mag® grain® suivra I'égquation suivante :
R-R,’=constante*t[Burke et Turnbull, 52] aveB, le rayon moyen des grains & I'état initial.
Pour étudier cette hypothése, nous avons tracélliéen deLog (R-R;%) en fonction de.og
(t) dans la figure 2-63. Cette analyse, bien quelessgue par le modéle utilisé et le faible
nombre de points expérimentaux a disposition, rmersnet cependant d’essayer d’exhiber
une étude qualitative du phénoméne observé. Paurtrtes premiers points (phase de
montée), I'évolution semble en effet linéaire marec un coefficient directeur trés largement
supérieur a 1 et donc éloigné des hypotheéses dée R Turnbull [Burke et Turnbull, 52]
prédisant une puissance en temps égale a 1. Geatésmmble donc conforter une phase de
recristallisation primaire durant la montée en témafure et en pression. Concernant la phase
de palier et en assumant I'idée d’'une évolutiogdire entre les 2 points expérimentaux dont
nous disposons, le coefficient directeur obtenudeskordre de 1,2 ce qui semble conforter
une phase de croissance sous l'effet des forcedlaiees’ durant cette étape.

Cette analyse, bien que tres approximative segtibdeen adéquation avec la superposition
des phénomenes physiques intervenant durant leégdéac une phase de déformation
viscoplastique durant la montée responsable dedésement d’'une étape de recristallisation
primaire consommant I'énergie stockée suivi d'uatgdu a haute température favorisant une
étape de croissance par ‘capillarité’ une foisdigie stockée consommée. L'évolution de la
taille des grains peut jouer un role trés importdants la loi de comportement des particules
surtout dans les derniers pourcentages de denmificde plus, la prédiction de I'évolution
de la taille des grains durant le procédé, sujétude en soi, aurait un intérét industriel trés
fort vu gu'une des qualités incontestées de la Mg justement le contrble de la
microstructure.

Si ces sujets n'ont pas été abordés dans nosopgeghents numériques, il n’en reste pas
moins que les outils numériques proposées dans teise en terme de suivi d'interfaces
(chapitre 3) sont couramment utilisés au Cemef paunodélisation de la recristallisation
primaire et de la croissance de grains par ‘cap#fdBernacki et al., 08 ; Bernacki et al., 09 ;
Resk et al., 09]. Ainsi, un couplage entre ces ld@pement et ceux réalisés durant cette thése
s’avere étre une perspective trés intéressante.
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Flgure 2-59. Analyse EBSD sur Iop|n 2 (echarmlllbl)
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ceméf: SEM+GPip distripufion.
MAG: 152x HV;-20kV\WDE14.4mm e
(b)
Figure 2 - 60. Présence de macles détectées avandéyses EBSD dans les échantillons issus (a) du
lopin 4 (échantillon 4-2) et (b) du lopin O (échifoh 0-1).
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Figure 2 - 61. Analyse EBSD du lopin 4 apres traéat avec le logiciel Esprit du CEMEF afin
d’enlever les macles (échantillon 4-2).

Taille des grains (um)

80
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40 * 87,4 1 15,7
28 90,7 2 15,8
10 ¢ ¢ M 97,4 3 16,5

0 99,6 4 42

85 90 95 100 105
Densité 100 0 68

Figure 2 - 62. Evolution de la taille des graing&yon équivalent (moyenne sur le lopin) en forrctio

de la densité moyenne mesurée.
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Figure 2 - 63. Evolution deog (R-R) en fonction dé.og (t).
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6. Propriétés mécaniques

Dans ce paragraphe, nous présentons d’'une maniecencte une synthése des différents
essais meécaniques réalisés a température ambBaateque ce travail n'ait pas d’influence
directe sur notre modéle numérique, il a permisudier la poudre Hippée, de comparer les
résultats obtenus avec ceux des matériaux forgéss aussi avec ceux de la littérature.
Finalement, les résultats obtenus confirment lesmtages du procédé CIC, présentés dans le
chapitre 1 et représentent une base de donnéesegsquiochains travaux s’inscrivant dans le
cadre de cette étude.

6.1. Essai de micro-dureté

Afin d’analyser plus completement les résultatpéeinentaux, nous avons effectué des
mesures de dureté (Fig. 2-64) a l'aide d'un microthetre semi-automatique Buehler
Micromet 5114 (0,5 g a 2 kg). Les essais de micn@ig sont de type Vickers. Nous avons
appligué une charge de 0,1 kg avec un temps dtatidm 10 secondes. Afin d’obtenir des
résultats significatifs, nous avons effectué lesunes de micro-dureté uniquement sur des
grosses particules pour les lopins soumis a unecydlerrompu (Fig. 2-64), de facon a
s’assurer que le volume de matiere sous I'empreimsure au moins 3 fois la diagonale
comme spécifié dans la norme de cet essai.

La figure 2-65 représente I'évolution de la duréés particules en fonction de la densité
mesurée des différents lopins. Pour tracer cefiardi 45 mesures de micro-dureté ont été
effectuées sur chaque lopin (15 par échantilloa).dureté diminue lorsque la densification
augmente. Bien que la dispersion de ce type ddtaéssoit de 10 a 20 indices Vickers, la
décroissance avec le temps passé par la matieeaita température semble significative.
Plusieurs raisons peuvent expliquer cette tendansayoir :

> lorsque la taille de grain augmente (Fig. 2-66ueeté diminue.
» Lorsque 'homogénéisation augmente, la dureté dimin

Dans la littérature, plusieurs travaux proposees dnodéles pour lier les propriétés
mécaniques a la taille des grains dont notammentlition de Hall-Petch [Kashyap et
Tangri, 95 ; Singh et al., 01]. Cette derniere igma une évolution proportionnelle entre la
contrainte d’écoulement (ou la dureté) et I'invedsela racine carrée de la taille des grains.
Ainsi, nous pouvons constater, en comparant I'éimtudes courbes 2-62 et 2-65, une
corrélation entre I'évolution de la dureté et detddle des grains : les deux courbes sont
constantes jusqu’a 97% de densification, instgrdréir duquel les deux parametres subissent
une évolution trés importante. La figure 2-66 pnésd’évolution de la dureté en fonction de
la taille des grains. Elle permet de confirmer épehdance entre ces deux paramétres et le
réle important de la taille des grains sur les péips mécaniques des piéces [Kashyap et
Tangri, 95 ; Singh et al., 01]. Dans la littératyskusieurs travaux ont essayé d’identifier une
loi de Hall-Petch pour des aciers inoxydables 316ks valeurs obtenues dépendent
fortement de la taille des particules, la composithimique du matériau et de la température
de déformation [Kashyap et Tangri, 95 ; Singh etGf ; Louchet et al., 06]. Par exemple,
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pour un matériau 316L et pour une loi de -petch de la forme& =0, t

Ky

Jd

et T=25°C,

Singh [Singh et al., Q2a identifié queky est égal a 625 (MPa.|if) alors queKashyap
[Kashyap et Tangri, 95 meuré une valeur égale & 310 (MPafnAinsi, pour notre ca
d’étude, nous nous limitons seulement a la présentdes résultats obtenus concernant Ii
de HallPetch. Les cing points expérimentaux obtenus stimea loi de Ha-Petch de la

forme H, =149+

244

Jd

J— 2 ‘
o 1 ° ‘
L ¢
‘ v s ¢ ?
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50um | ; ) - ¢ i £
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Figure 2 - 64Losanges obtenus suites aux essais de durepadiesiles de poudr.
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Figure 2 - 65Résultats des essaismicro-dureté sur les 4 lopirs fonction de la densité relati

moyenne issue du travail expérimet

-99 -




215
210 3
205 *
200
195
190
185 *
180
175

Dureté (HV)

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Taille des grains (um)

Figure 2 - 66. Evolution de la dureté en fonctienaltaille des grains.

6.2. Essai de traction

La géométrie des éprouvettes utilisées (Fig. 2188)conditions générales et les résultats
des essais de traction sont décrits dans cett®setes essais de traction sont conduits a
température ambiante. On impose une vitesse daadpent a la traverse inférieure, le mors
supérieur restant fixe. La vitesse nominale de rdédtion de déplacement imposée est de
4.10* m.s".

Le tableau 2-8 présente la contrainte maximales@ationnelle Ry), I'allongement a la
rupture A%), le module de YoundH) et la limite élastiqueRp20). Nous remarquons que, par
rapport aux spécifications nucléaires de 'acies Bdgroupées dans les Regles de Conception
et de Construction des matériaux Nucléaires (RCCfMb. 2-8), les caractéristiques en
traction des piéces hippées sont satisfaisantesvéleurs mesurées sont tres proches de la
moyenne observée pour la méme nuance réalise@mpaderfe et tres proches également des
résultats obtenus par Couturier [Couturier, 99]udi@résentons dans la figure 2-68 deux
courbes contrainte-déformation obtenues pour umeugptte issue du lopin 4 et lopin O.
Nous remarquons que les propriétés mécaniquespiudosont meilleures que celles du lopin
0. Ceci est du principalement a la taille des gréhtall-Petch). Ces résultats sont intéressants
car pourraient étre sources de critiques vis-auisdle du palier sur les piéces soumises a un
cycle CIC surtout lorsqu’une densification complést atteinte avant le début du palier. Cette
tendance restant cependant a étre confirmé paireessais.
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sSoumis aux essais de traction.

Rn(MPa)| A% E(GPa) | R).{MPa)
Lopin n°0 | Moyenngé 629 49,5 203,5 266,7
Bcart | 94 | o087 | 176 | 147
type
Lopin n°4 | Moyenn¢ 651 50,45 204 309
Ecart | 55 | 035 | 147 2,3
type
Couturier | Moyenne 625 59 280
RCCMoa3+96 | Moyenng >520 >45 >220

Tableau 2 - 8. Evolution des propriétés mécaniguesatériau completement densifié.

Figure 2 - 67. (a) Plan des éprouvettes des edsdiaction et (b) emplacement des échantillons
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Figure 2 - 68. Courbes de contrainte-déformatiaur pleux éprouvettes issues du lopin 0 et 4.
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7.

Synthese

Cing lopins ont été élaborés par Compression digse a Chaud a partir d’'une poudre
d’acier inoxydable 316L atomisée au gaz. Des édlard issus de ces lopins ont été étudiés.
Dans cette étude, des observations en M.O et avdd.B.B ont été effectuées. De plus,
I'évolution des propriétés macroscopiques et maowpgjues durant la densification ont été
analysées.

Concernant, la partie modélisation macroscopique détermination des temps
d’interruption, nous avons présenté la synthéseedeavail dans la section 3.4 de ce chapitre.
Cependant, de nombreuses conclusions ressortdigndemble du travail de caractérisation
et étude des propriétés de pieces compactéespia sav

>
>

YV V V

la poudre est en trés grande majorité constitugmdeules sphériques.

Des inclusions d’oxydes riches en Si, Mn, Cr, Moagément en Al ont été identifiées.
Les inclusions sont rares et sont alignées le kbegy contacts entre particules. Elles
semblent régresser entre les lopins 3 et 4 (el®® &t 1100°C). Leur dimension est
au plus du micron et plus généralement de l'ordredkiéme du micron. Aucun
sulfure n’est a noter. Ces éléments montrent ur@iaration importante sur le plan de
la propreté inclusionnaire par rapport au matéétanié par Couturier [Couturier, 99].
La présence de splats a la surface des particsiesire élément qui favorise la
densification, ces particules a microstructure filus étant plus déformables.

La présence de ferrite dans la microstructure. fiibevient généralement des premiers
instants de la solidification et s’Thomogénéise awrs de la densification.

On observe une croissance prononcee de la tadl@miéns en fin de compaction (les
derniers 5% de porosité), ce qui contribue a ladsade la dureté.

La microstructure initiale des particules atomispest étre identifiée surtout sur les
lopins 1 et 2.

Au sein d’'un méme lopin, la densité n’est pas hatneg

Au cours de la compaction, la vitesse de densifinat’est pas homogéne.

La densité est correctement prédite en moyennelgsarcalculs macroscopiques
réalisés.

Les bons résultats des essais de traction encauradeire des essais de fatigue et de
résilience sur les lopins denses. Une premiére skgssais réalisée par le CEA-Liten
avec une méme géométrie d’'éprouvettes que loresless précédents confirme le
haut niveau de valeurs a température ambianteniliendra de confirmer a plus basse
température pour la résilience et a plus haute éeatyre pour la fatigue.

Au vu de l'ensemble de ces nombreux résultatgpparait que nous possédons de
nombreuses informations expérimentales utiles pauvalidation du travail numérique a
I'échelle mésoscopique, dont le formalisme estitidans le chapitre suivant.
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1. Introduction

Les résultats des approches macroscopiques (rdodéent présentées dans la section 3
du chapitre 2) sont réalistes surtout en ce qutceae la prédiction de la géométrie apres CIC
et la description de I'hétérogénéité macroscopidgida pression, de la température et de la
densité. Cependant, une modélisation a cette échwdl peut prendre en compte les
hétérogénéités locales mésoscopiques et ne peunedomcces aux évolutions
microstructurales. Ces hétérogénéités résultenincipalement des caractéristiques
microstructurales du matériau pulvérulent, quisehgmes sont la conséquence des multiples
phénomenes microstructuraux qui se produisent perdaompaction. En effet, les poudres
présentent généralement un spectre granulométtayge et la forme des particules est
souvent complexe. De plus, les conditions aux émiappliquées a différents niveaux du
lopin sont généralement différentes (différence gga@mple entre le cceur et les régions les
plus périphériques du lopin, section 4 du cha@eD’autre part, la présence du conteneur
peut engendrer la présence de contraintes renekasbllicitations réellement triaxiales et non
parfaitement isostatiques.

Prévoir le comportement de la poudre a I'écheller drolume élémentaire représentatif
représente un atout incontournable pour la faboocatle pieces haut de gamme. Ceci
permettrait en effet de prévoir les zones d’héténégé au niveau de la piece et leur influence
sur le comportement local et global. D’'ou la nétésd’'une modélisation a I'échelle d’'un
VER. Le potentiel de cette méthode pour décrirepfEnomenes complexes mésoscopiques
est trés important : modélisation de la granulométéelle avec comportement réaliste,
conditions aux limites dépendantes de la positionV&R et suivi de la déformation des
particules jusqu'a densification. Ainsi, l'objectifle ce chapitre est de décrire les
développements réalisés pour la construction d'wdél® de compaction viscoplastique a
chaud d’une poudre métallique réelle a I'échellndVER.

Nous présenterons, dans la deuxieme partie dehagitre, les équations du probléme
meécanique ainsi que les lois de comportement adepet les conditions aux limites
appliguées. Les troisieme et quatrieme parties nseconsacrées a la présentation de
'approche numérique retenue et a la formulationégéle du probleme. Enfin, les dernieres
parties de ce chapitre seront dédiées a la prdgentet la discussion des résultats 2D
obtenus.

2. Approche mécanique

Une modélisation numérique avec la méthode desetlts finis nécessite en général une
définition des sous-domaines et du VER a modéliskss données d'entrée et du
comportement mécanique associé a chaque sous-dorbarte fait, cette deuxieme partie du
chapitre présentera I'approche mécanique développée la modélisation d’'un VER de
poudre soumis au mécanisme de déformation visdoplasa chaud pendant un cycle CIC.
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2.1. Volume Elémentaire Représentatif modélisé

Comme présenté dans la partie 6-2 du chapitrelés snéthodes de type DEM ou FEM-
DEM avec une description explicite des particulesmettent aujourd’hui de modéliser la
déformation d’'un VER de poudre, elles restent @& pour les premieres par les lois de
contact entre particules qui sont forcément singag et pour les deuxiemes par le colt d’'une
approche massivement multi-domaines d’autant pitsgjlie la granulométrie de la poudre est
tres dispersée et donc nécessite une adaptatiomilage tres différente d’'une particule a
l'autre.

Différents arguments nous ont conduits a considéme nouvelle approche basée sur une
description implicite des interfaces des particygas immersion dans un maillage EF et la
construction des fonctions distances aux interfatest d’abord cette approche a déja fait ses
preuves pour la résolution de nombreux problemeki-ommaines en mécanique du solide
[Bruchon et al., 09], en métallurgie [Bernacki kf @8], pour les matériaux semi-solide ou la
solidification [Hamide et al., 08] et plus généraént pour des problémes de type interaction
fluide-structure [Hachem et al., 10]. Un deuxiémguanent réside dans I'élaboration récente
d’'un algorithme de génération de poudre dans undbisme level-set permettant de respecter
précisément une granulométrie donnée tout en a#tetgde hautes densités en 2D et 3D
[Hitti, 11 ; Hitti et al., 11 ; Hitti et Bernackil2]. Enfin, le dernier des arguments, mais non
la moindre, réside dans le développement récemtedapproche immersive dans un cadre
level-set pour la modélisation du frittage [Bruchetnal., 09]. La perspective de coupler nos
développements a ceux réalisés selon le méme fiem®pour le frittage est une perspective
tres motivante.

Par ailleurs, bien que les méthodes lagrangiesnant généralement utilisées dans le
cadre des grandes déformations, elles sont iraliles dans le formalisme privilégié. En
effet, le milieu inter-particulaire étant maillé gtis en compte dans la résolution, son suivi
dans un cadre lagrangien au bord du domaine eetedinune dégénérescence rapide du
maillage EF considéré. Nous avons donc privilégie approche eulérienne.

Finalement, comme illustré par la figure 3-1, M&Rs (choisis carré ou circulaire en 2D
et cubique en 3D) sont composeés de particules ddrpccirculaires en 2D (sphériques en
3D), d'outils de compression rigides fictifs (nd#E comme milieu environnant) dont la
fonction est d'appliquer les conditions aux limites d’'un milieu inter-particulaire (MI)
représentant le milieu séparant les particulese(vidi quasi vide) dans le conteneur.
L'ensemble de ces phases étant immergées dansillegm&F ad-hoc.
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Particule M ME

Figure 3 - 1. Présentation des sous domaines d&R &h 2D.

2.2. Equations générales de la mécanique et lois de
comportement

Pour commencer, il faut noter que le modele méganiest gouverné par I'équation
fondamentale de la dynamique et par I'équationaservation de la masse, a savoir :

p@:DRT+pg, (3-1)
ot
Z_’f+ Odov) =0, (3-2)

out désigne le tempsy la vitesse,o le tenseur des contraintes,la masse volumique gt

'accélération gravitationnelle. Dans le cadre @etravail, les forces de gravité et les effets
d’inertie sont négligés, ce qui est parfaitemestifié dans le contexte de la CIC.

La précision de la modélisation numérique dépeaardeiment de la rigueur portée au
respect des propriétés thermomécaniques des matétigets de I'étude et ceci sur une large
gamme de température car la géométrie finale estitfluencée par la densification qui se
déroule au cours de la montée en température gtession. C’est pourquoi, la connaissance
de la loi de comportement du matériau des parscdéepoudre est essentielle pour modéliser
correctement leur déformation au cours du procéde.

Comme détaillé dans le chapitre 2, le matériaentetdans cette étude est un acier
inoxydable 316L. Cet acier appartient a la familles aciers inoxydables austénitiques
caractérisés par leurs propriétés mécaniques ae hmmipérature avec une trés bonne
résistance a la corrosion ainsi qu'a I'oxydatiorfinAde modéliser le comportement des
particules de poudre pendant un procédé CIC, illéggtime de considérer un modele de
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comportement purement viscoplastique [WilkinsorAshby, 75] bien que certains auteurs
[Gillia et al., 07] préferent compléter le modelscoplastique avec une composante élastique
de maniére a mieux modéliser le début de la corgradDans le cadre de ce travail, nous
restreignons I'étude au cas du comportement visstigue pur. La modélisation du
mécanisme de déformation viscoplastique des pérticest basée sur une loi de type
puissance déja donnée par I'équation (2-7) et tepgei par I'équation (3-3) [Wilkinson et
Ashby, 75 ; Arzt, 83 ; Helle et al., 85]. Cette loaduit la relation entre le déviateur des
contraintesS et la vitesses (par l'intermédiaire du tenseur vitesse de défdionz(v)). De

plus, la condition d’incompressibilité du métal gatuite par 'équation (3-4).
S=2K(+/38)™¢ . (3-3)
Olv=0 . (3-4)

Dans la premiére expressia@n,K etm représentent respectivement, la vitesse de défiama
équivalente, la consistance du matériau et la Biitéside la contrainte d’écoulement a la
vitesse de déformation. Ces deux derniers paramétépendent de la température et
représentent le sujet de plusieurs travaux de relesbepour la nuance d’acier en question
[Bouaziz, 97 ; Kim et Jeon, 98 ; Kumar et al., 10].

Comme expliqué dans le chapitre 2, l'intérieuramteneur est mis sous vide. Ainsi, un
milieu fluide quasi-vide remplit I'espace entre lparticules de poudre a lintérieur du
conteneur. Le volume de ce fluide diminue au caar$a densification. A la fin ou peu aprés
la fin de la montée en température et en pressiayde CIC, il disparait ce qui correspond a
la pleine densification de la poudre. Ainsi, afidtte représentatif de son comportement réel,
nous lui attribuons le comportement d’un fluide t@vien compressible, a savoir :

S=2ndeyé) , (3-5)
Olv+C, p=0 (3-6)
avecn la viscosité dynamiqueCy le coefficient de compressibilité qb:z_‘:avecp la

pression.

Comme discuté dans le chapitre 2, la base de dsmefenue pour la détermination des
temps d’interruption des essais interrompus esiake de données du CEA reposant sur un
comportement élasto-viscoplastique. Malheureusenpmnir des raisons de confidentialite,
nous N’y avons pas eu acces durant cette théssi, Aios simulations ont été réalisées en
utilisant la base de données issue des travauximgéaux de Bouaziz [Bouaziz, 97 ; Jeon
et Kim, 99], cette base de donnée étant malheurergancomplete aux faibles températures.

Cette remarque n’est pas rédhibitoire dans le sermour les cas concrets de comparaison
entre nos simulations réalisées a I'échelle mégigae et les résultats expérimentaux des
essais interrompus décrits au chapitre précédenis ne nous sommes pas intéressés aux
premiers instants de la compaction synonymes defaéivolution de la densité. Cependant,
un moyen simple d’améliorer le formalisme utilig@urrait consister a revisiter les essais
interrompus réalisés au CEA avec un modele d’Abguaément visqueux. La modification

- 108 -



des données d’entrée de nos simulations ne comaérakrs que I'évolution des parametres
K etm du matériau. Il s’agit d'une perspective a coertrte de ces travaux.

Les données du matériau que nous possédons aordesp a la définition des valeurs des
coefficientsA etn de la loi de fluage monodimensionelle de Nortog. (&7).

£=AT)o"™ | (3-7)
OUA etn sont des parametres du matériau dépendants el@petature.

Etant donné que la librairie CimLib, logiciel dalegjuel nous avons implémenté notre
modele et qui sera présenté dans la section 3 dbeaggtre, décrit la loi de type puissance a
'aide de I'équation (3-3), nous avons déduit alles valeurs d& et m a partir des valeurs
expérimentales dé et n (Fig. 2-9 du chapitre 2), au moyen des relatioosnées par les
éguations (2-10) et (2-11). Les paramétres ainsiuit® sont tracés en fonction de la
température a la figure 3-2.

0,6 700
0,5 . 600
04 y 500 7

' 2300 -
0.2 X 200
0,1 100

0 0

700 800 900 1000 1100 700 800 900 1000 1100
Temperature®C] Temperature®C]

Figure 3 - 2. Présentation des parametres m etukyooacier 316L.

2.3. Conditions aux limites

Dans ce travall, trois types de conditions auxités (CL) ont été testés et imposés au
niveau des outils fictifs afin de les appliquer Bemsemble particules-MI :

Dans une premiere approche, nous avons appliquéitdeses de compression constantes sur
deux MEs (Fig. 3-3.a) et laissé les deux autreslddibres. La raison pour laquelle nous
avons utilisé ce type de CL réside dans la fadlé@éalidation des simulations numériques vu
gue les MEs se déplacent avec une translationcatrtfonction des vitesses imposées et du
pas de temps. D’autre part, suite a la déterminates conditions limites macroscopiques en
vitesses imposees sur des VERs mésoscopiquesl denitesses de compression variables
en fonction du temps peuvent étre imposées (Cleagijr Cette approche sous-entend
également la prise en compte d’'un caractere narméble pour les outils fictifs.

Dans une deuxieme approche, et afin d'imposer dedittons aux limites plus réalistes, des
CLs en contraintes normales ont été appliqguées @8&jc). A noter que les contraintes ont
été appliquées de maniére faible dans la formuladio probléeme mécanique. Les difficultés
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rencontrées avec ce type de CL sont le pilotageMies en cas d’éventuel contact ME-ME
suite a la déformation du VER (ce probléme seragm& dans la section 7.1 de ce chapitre)
mais aussi la bonne gestion des contacts partidiies En effet, le ME doit étre
suffisamment rigide afin d’éviter une éventuellefodnation non réaliste de celui-ci au
contact des particules tout en gardant une diswaitdi de comportement ME/MI/Particules
raisonnable pour la résolution EF.

Dans une derniére approche, afin d’évaluer au xniiesl résultats obtenus en 2D tout en
limitant les effets de bord, nous avons appliqug amditions limites en pression (Fig. 3-3.b)
sur un VER de forme circulaire (section 7.2 de ltapitre). L'inconvénient de ce type de CL
est que la pression est appliquée sur le bord cuwabi® d’ou la nécessité de paramétrer une
relation entre pression appliguée au bord du doenainla pression que l'on souhaite
appliquer sur les particules.

Pour résumer, le choix d'appliquer des CLs ensgis, pression ou contraintes normales
dépendra principalement des résultats obtenusvaauide capteurs placés dans les calculs
réalisés a I'échelle macroscopique. Dans ce qui, swous présenterons des cas de
modélisation pour chacune des approches tout efamen évidence leurs points positifs et
négatifs.

Une des perspectives concernant I'imposition des 1€side dans I'amélioration de notre
formalisme afin de pouvoir imposer des contraitéegentielles. Cette limitation n'a pu étre
abordée dans le cadre de ce travail. Il est égalermeportant de préciser qu’aucun
développement particulier n’a été réalisé concdrtemzones de contact particule/particule
ou particule/ME. Notre formalisme sous-entendanlicitement la continuité de la vitesse
sur 'ensemble du domaine et donc des différentessgs. Ainsi, les contacts sont de type
parfaitement collant et aucun glissement ou frotiethm’a été pris en compte.
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Figure 3 - 3(a) Conditions aux limites en vitesse (b) comdisi aux limites en press (c) conditions
aux limites en contrainte.

-111-



3. Approche numérique

vy ss

Les simulations numeériques effectuées ont etésées avec la librairie éléments finis C++
"CimLib” [Digonnet et al., 07] développée au CEME Cette librairie vise a offrir un
ensemble complet de solveurs servant a la simolationérique dans le cadre de la mise en
forme des matériaux. Cette section sera consacl@er@sentation de notre démarche et de
notre approche numérique, basée sur une descriggotype "level-set" pour décrire les
interfaces entre les différents sous-domaines ainsi le schéma global utilisé pour la
résolution.

3.1. Méthode Level-set

Le VER sujet de ce travail est un domaine fixe sdéequel les interfaces entre les
différents sous-domaines (particules de poudrélsdiittifs de compression et milieu inter-
particulaire) ne sont connues qu'implicitementavérs les valeurs de fonctions définies sur
tout le domaine de calcul. Vu que les différentsissdomaines vont se déformer et se
déplacer sous l'action des contraintes appliqguéesdwe champ de vitesses résultant,
I'utilisation de fonctions de capture d’interfacet @écessaire. Notre choix s’est porté sur des
fonctions de type distance signée a l'interfacencensous le nom de fonction « level-set »
d’approximation P1 (définie sur chaque nceud du laggl élément fini). Pour notre cas
d’étude, elle est choisie positive a I'intérieunn’sous-domaine (par exemgld et négative
partout ailleurs et l'isovaleur zéro représentersalimplicitement l'interface Ij) que l'on
cherche a déterminer. Elle représente en tout puntlomaine la distance a linterface.
Chaque fonction level-set permet de séparer le awmrde calcul en deux sous domaines. La
figure 3-4 illustre une fonction level-set pourckes d’'une particule circulaire.

Interfacel; de la particule
i (isovaleur 0)

Q

Figure 3 - 4. Isovaleurs de la fonction distangmée d’une particule en 2D.

En notant d(.,.) I'opérateur de distance euclidienne usuelle, ndtrection level-seta;,
correspondant a un sous-domagheest définie par la fonction suivante :
a,(X)=d(xTI;) pour xOQ,
a,(X)=-d(x,I;) sinon (3-8)
Ainsi, T; :{xDQ,ai (x):O}

L’approche numérique que nous décrivons dans eettBon a été précédemment décrite
dans un grand nombre de travaux menés au CEMEFRret différents contextes. C’est
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pourquoi, nous ne présentons pas cette méthodettailsdmais nous nous limitons a une
présentation succincte des aspects les plus inmperpour notre modéle numérique. Nous
invitons le lecteur désireux de se familiarisercaeeméthode level-set a se diriger plutdt vers
les références suivantes : [Digonnet, 01 ; Grudu, Silva, 04; Basset, 06 ; Bernacki et al.,
07 ; Coupez et al., 08 ; Bernacki et al., 08 ; Beknet al., 09 ; Resk et al., 09 ; Sun et al.; 10
Ville et al., 11].

Vu que toutes les particules ont le méme compaterat afin d’éviter un codt de calcul
tres important, nous avons commencé par travailec une seule fonction level-set globale
pour toutes les particules. Cette fonction permeledtifier I'enveloppe de toutes les
particules du VER. Elle est déterminée a traversleul du maximum de toutes les fonctions
level-set :a, =Max __,,(a;) (aveci l'indice de chaque particule de poudreNgtle nombre

<i<Np
total de particules). Comme pour le cas d'une seadicule, cette fonction level-set
« globale » présente la propriété d'étre positigaqut a I'intérieur des particules et négative
partout ailleurs.

Au cours du cycle de compaction et lorsque lesriates des particules évoluent en
fonction du temps, il est alors nécessaire d’aitenla fonction level set. Dans une premiere
approche, le calcul de la fonction suite a une médtion se fait principalement en deux
étapes. La résolution d’'une équation de convegqiour déplacer la level-set conformément a
la vitesse résultante du calcul mécanique. A laesde cette résolution, la level-set ne
correspond plus a une distance signée loin desifiate. Pour corriger ceci, nhous pouvons
déterminer la solution d’'une équation de réinisialion, grace a laquelle la level-set redevient
une distance signée, tout en conservant la posigdinterface inchangée [Ville et al., 11].

Dans une deuxieme approche, afin d’éviter I'udiiisn d’un solveur de convection associé
a un solveur de réinitialisation, nous pouvondgsgil un solveur qui permet de transporter la
fonction distance tout en effectuant simultanéman€initialisation de la fonction distance
sur une certaine épaisseur (réinitialisation cotive[Coupez, 07].

Le réle d’'une fonction level-set est de suivrevdiiition d’une interface au cours du temps
(position de l'isovaleur 0). Au cours de la défotima des particules, les parties les plus
sensibles a la déformation et les zones qui noigseissent le plus sont les interfaces des
particules. Tout le travail est alors concentréspde I'interface. C'est pourquoi, afin de
limiter le colt des itérations de transport (opsiation numérique), nous avons choisi de
tronquer la fonction distance aux alentours desrfiates tout en gardant une bonne régularité.
Ainsi, nous avons choisi d’utiliser une fonctiowééset tronquée ‘autodéterminante’ dite de
niveaux sinusoidaux [Ville et al., 11]. Cette ndilezdonction level-set est présentée dans
'équation 3-9 (Fig. 3-5).
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(2E

n pout (x,[N)>E
a(x) = 4 Z;Sin(%d'(x,r)j pourd'(x,l’)D[— E, E] (3-9)
_§ podt (x,I') <-E

\

Figure 3 - 5. Fonction level-set sinusoidale.

avecd'(x ) la distance signée entre un poirgt I'interfacel’, etE I'épaisseur de troncature,

considérée généralement égale ahl{ddu hy, représente la taille de maille dans la direction
normale a I'interface.

En définitive, nous n'avons pas utilisé les dewlveurs de convection présentés
préecédemment mais nous avons utilisé un autre wolgei permet la réinitialisation
convective mais qui tronque directement la fonctistance et la remplace par une fonction
sinus autodéterminante. Ainsi, en supposant quamait le champ de vitesse global défini
en tout point du domaine, le transport d’'une fanttievel-set est établi grace a la résolution
des équations (3-10) qui permettent de consenés qe l'interface les propriétés métriques
initiales de la fonction distance.

%—f+(v+/\U)DDa':)ISB :

(3-10)
at=0,x)=a,(x) ,

avec A un parametre ayant la dimension d’une vitesseprtant de la taille de maille et du
Oa

pas de tempsU un vecteur directeur unitaire défini pay =s :
I-min + (l_ Lmin )|D0’|

2
o \ P N L -
B= l_(ij un parametre calculé dans le solveurlLgf, un parameétre numeérique

généralement compris entig et 2* hy,.
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Finalement, dans nos simulations, cette approcét aitilisée par différentes interfaces.
Tout d’abord lors de l'utilisation de CLs en pressiou en contraintes normales, les outils
fictifs définissant le ME ne peuvent étre mis arj@uchaque incrément de temps aussi
simplement que lorsque des CLs en vitesse homogamautilisées (la nouvelle expression
de la level-set d’'un outil étant alors simplemehtenue par translation de la position de
incrément précédent et calcul analytique direD@ins ce cas, les outils sont mis a jour grace
aux équations (3-10) appliquées a la level-setidurla réunion de 'ensemble des outils.

Ensuite, comme expliqué, ce formalisme a prineipant éte utilisé pour le transport des
interfaces des particules dans notre contexte ienlébans un premier temps, les équations
(3-9) ont été appliquées a la fonctigndécrivant la réunion de I'ensemble des particetes
permettant ainsi en une seule résolution de mettjeur la position de I'ensemble des
particules. Cependant pour des difficultés d’adapiade maillage, que nous détaillerons
dans la section 6.3 de ce chapitre, nous avonanéédies a abandonner I'utilisation ajgau
profit d’'une description des particules gracescuedques » fonctions level-sets présentant la
propriété de ne contenir que des particules nosines dans le VER. Dans ce contexte,
chacune de ces level-sets est alors soumise awti@u (3-10) afin de mettre a jour la
position de son isovaleur 0 a chaque incrémenemips.

3.2. Lois de mélange

Les différents parametres utilisés dans notre mheod@caniquep( 7, Cy, etc) sont des
variables moyennées et mélangées par l'intermédidiune fonction de meélange. En
supposant que nous avons deux fonctions leveksgtet ave), l1a premiere caractérisant
l'interface de toutes les particules et la deuxiéesenterfaces des outils, alors le domaine de
calcul est décomposé en trois sous-domaines (pgidPo), Ml et ME). Ainsi, la loi de
mélange d'un parameétfd mélangé dans le cadre de ce travail peut étrepiés sous la
forme suivante :

<M>:[X(aPo)M P+ (1- x(@po))M M (- x(aye)) + x(aye)M M (3-11)

Le choix de la fonction caractéristiguer(x)) d’'une fonction distance signée est trés

important vu gu'’il conditionne la transition degaetéristiques physiques des différents sous
domaines du VER. Cette fonction permet de fixerptefil du mélange des différentes
variables. Plus elle est raide, moins la zone d@sttion est large. Comme premiére
approximation, nous avons utilisé une loi de métathg type Heaviside :

1sia(x)=0

Xa(x))= (3-12)
Osia(x)<0

Ensuite, afin d’obtenir une transition des progséplus réguliere (Fig. 3-6 et Fig 3-7), nous
avons considéré des fonctions caractéristiquesruga® définies par la relation suivante (loi
de mélange sinusoidale) :
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1 poygx)>e,

X(a(x))= %[h al¥ , isin(n@ﬂ pouta(¥|<e ,

e Vi
0 patix) < -e,

e

avece I'épaisseur du mélange, choisie généralement égata,..

(3-13)

Tntertace

Milieu inter-

Particules . X
particulaire

Loi de mélange sinusoidale

. Loi de mélange de type Heaviside

Figure 3 - 6. Lois de mélanges utilisées.

Mélange

10000

Propriétés
espace
inter-

particules

Figure 3 - 7. Mélange du coefficient de compre&ighT, (kPa)' entre une particule et le milieu

interparticulaire.

3.3. Adaptation de maillage

La précision de la méthode des éléments finis mpke la taille des éléments. Plus ces
éléments sont petits plus le calcul est précislet fes simulations et les résultats seront
fiables. Pour des raisons évidentes de colt dailcalan’est pas possible de raffiner trop
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uniformément la taille des éléments. Mais, il esgible d’optimiser le maillage en raffinant
seulement dans les zones "utiles” et en déraffinen dehors de celles-ci. Ceci nhous améne
au probléme de remaillage adaptatif.

Les techniques de maillage et de remaillage @gefaent fait leurs preuves pour améliorer
la qualité d’'une solution mais aussi pour rédudetemps de calcul [Hamide, 08 ; Resk et al.,
09]. Pour notre cas d’étude, la génération du agell est réalisée par le mailleur MTC
[Coupez, 00] qui, a partir d'une géométrie, crée discrétisation spatiale a base de tétraédres
en 3D (ou de triangles en 2D) non structurés. finge aussi une adaptation de la taille de
maille de facon a raffiner les parties les plussg@as a la déformation qui sont les interfaces
des particules pour notre cas. L'idée principaldademéthode utilisée est la définition d'un
champ de métrique sur un maillage de base et eghermettre de définir les tailles de maille
dans chaque direction de l'espace. Ces métrigues présentées par des tenseurs
symétriques, définis positifs d’ordre la dimensia I'espace de calcul et dont les valeurs
propres représentent I'inverse au carré des valdesstailles de maille dans les directions
correspondantes aux vecteurs propres associés.

Au cours de ce travail, nous avons utilisé deuxhoues de génération de maillages
raffinés aux interfaces. La premiére méthode est méthode prédéterminée dans laquelle
nous choisissons deés le début d'adapter le maitlageaniére anisotrope ou isotrope sur une
certaine épaisseur autour de l'isovaleur O desrdifts sous-domaines (Fig. 3-8.a) [Bernacki
et al., 09]. Pour cela, I'épaisseur et le nombrecoleche d’éléments adaptés au niveau de
I'interface doivent étre prédéfinis.

La deuxieme méthode est une méthode de remadidagetatif avec contrble des degrés de
liberté (techniques d’estimation d’erreur a posigriiHamide, 08 ; Hamide et al., 08 ; Mesri
et al., 08]. Dans cette méthode, nous définissams wariable du probléme (pression,
contrainte, fonction auto-déterminante, etc.) siguklle va se baser I'adaptation de maillage
et nous introduisons un nombre d’éléments maximahaité. Ensuite, a travers le calcul du
hessien (dérivées spatiales secondes), un nouveampcde métrique défini en chacun des
nceuds du maillage est construit. A l'aide de caiderun nouveau maillage est généré (Fig.
3-8.b). Dans notre travail, dans les cas ou noumswchoisi d’utiliser cette méthode,
I'estimateur d'erreur a été appliqué a des fonsteurto-déterminantes. L’avantage de cette
meéthode réside dans le fait qu’elle permet de étartiprécisément le nombre d’éléments du
maillage lors des opérations de remaillage. Cependat estimateur d'erreur ne peut-étre
appligué qu'a un seul champ scalaire. Ainsi, lagssdn utilisation, il a été couplé a des
opérations d'intersections de métriques afin dedseeen compte les différentes fonctions
auto-déterminantes décrivant notre VER (outildficiparticules décrites par une ou plusieurs
fonctions auto-déterminantes).

Dans ce qui suit, nous avons précisé pour chaqsepessenté la méthode utilisée pour
générer et adapter le maillage.
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View 1
Case 1 [Compaction_Poucdre_00001.vtf]

(@) _ (b)
Figure 3 - 8. Zoom d’'un maillage anisotrope ad#éajénaillage avec la méthode prédéterminée (b)
maillage généré par estimateur d'erreur appligadenction auto-déterminante décrivant la réunion
des particules.

4. Formulation du probleme

4.1. Formulation forte

Comme présenté dans la section 2.2 de ce chagpéue, types de problemes mécaniques
doivent étre résolus. En effet, un comportementopkastique incompressible est considéré
pour les particules et le ME selon les équationr$4Bet (3-15) issues des équations (3-3) et
(3-4) tandis qu'un comportement newtonien compbdssest adopté pour le MI selon
I'équation (3-16) issue des équations (3-5) et)(3-6

» Pour les particules

. mPO_
0K PoWBe)™ ~ 1o -mp=0 (3-14)
0m=0
» Pour le ME
. mME _
Dk ME(zem " ~15 -—op=o0 (3-15)
Ow=0
» Pour le Ml

{D [{2dev(£)) -Up=0
(3-16)

DD/+CkM| p=0

Cependant, notre approche est basée sur une firomuimonolithique nécessitant la
résolution d’'un seul systéme aux deérivées partiether 'ensemble du domaine de calcul.
Pour cela I'équation de continuité du systeme (B{debpectivement (3-15)) est modifiée par

'ajout d’'un terme de compressibilitétpop (respectivemenCMEp) avec une valeur de
k k
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cPo (respectivemenCME) extrémement faible afin de conserver un compcetgngquasi-
k

incompressible des particules (respectivement dij. D méme, le formalisme du systeme
(3-16) peut étre rapproché de celui des systémad)(8t (3-15) en introduisamt M = et

mMl =1, A noter également que toujours dans un souciifdumisation, le termes des

équations de la quantité de mouvement des syst&¥k$) et (3-15) peut étre remplacé par
dev(¢ )sans modification du probléme résolu par la préseth@ns chacun de ces systemes, de
I'équation d'incompressibilité.

Finalement, en utilisant notre loi de mélange (Bgll)) sur les variablas, m etCy de la
maniére suivante :

<K> = [X(@po) K™ + (1- x(@p))71(1- X(@ye)) + X(aye) KM
(M) =Dx(@po)MP + (1- X(@po))(L- X (@) + X(@ye) ™ (3-17)
<CK > =[X(@p0)C° + (1- X(@po))CK" 1(1- X (@) + X(@ye)CHE

Les systémes (3-14), (3-15) et (3-16) peuvent @&geoupés en un seul probléme de stokes
compressible d'inconnuesetp :

0 [(2<K>(J§§)<m> “Laevs)) - op=0

15+ c, oo i

4.2. Formulation faible

La résolution par la méthode des éléments finifoemulation vitesse-pression nécessite
I'obtention de la formulation faible du problemeaupgposons que notre domaine de calcul soit
Q. Comme expliqué dans la partie 2-3 de ce chapiifférents type de conditions aux limites
ont été utilisées dans ce travail, commenc¢onsgsaintroduire de maniéere formelle :

> conditions aux limites en vitesse impos&eviy, sur 7
» conditions aux limites en contrainte normale im@osén=tiy,, sur /;

Afin d’obtenir la formulation faible, la premiergape consiste a multiplier les équations
du systeme (3-18), respectivement, par les fonstiestsv' 0V, et p* dansP avecV, , V etP
les espaces fonctionnels:
Y, ={v,vDH1(Q)d IV =V sur I'V}
vV, ={V,VDH1(Q)d /v=0 sur FV} (3-19)
P={p. PO (@)}
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L’intégration sur I'ensemble du domain2 et I'utilisation de la formule de Green permet
d’obtenir le probléme variationnel suivant :

Trouver (v, p)OV x P/ 0V, p' OV, xP

J.(S> LE(VY) dQ —J. p0 " dQ - Itimp V' dr,=0 (3-20)
Q Q r

Jp*D O/ dQ +J<Ck>pp* dQ =0 (3-21)
Q

Q

4.3. Formulation discrete

L’établissement de la formulation éléments finiscibte consiste a construire des espaces
vectorielsP, et V" de dimensions finies de fagon & approcher lescespaet\°. Le domaine
de calculQ est alors décomposé en un nombre de triangleD et @e tétraédres en 3D. Dans
le cadre de cette étude, une méthode élément fxtéra été utilisée en introduisant le MINI-
élément (P1+/P1). Les champs de vitesse et deigmessnt interpolés linéairement & partir
des valeurs aux sommets des éléments (interpolatotinue de type P1). Le champ de
vitesse est enrichi par I'ajout d’'un degré de liéesupplémentaire (appelé fonction bulle) au
centre des éléments [Coupez, 91]. Une sous-disati&tn est nécessaire pour que la fonction
bulle soit linéaire et continue sur les sous-élémat qu’elle s’annule sur les faces des
eléments. Cette discrétisation est choisie poulirages inconnues interpolées de facon
linéaire et continue, tout en gardant un élémentpaiible avec une méthode d’éléments finis
mixtes. Les espaces d’approximation et le MINI-&éin vérifient la condition de
compatibilité de Brezzi-BabuSka [Perchat, 00 ; B§sS36] qui assure I'existence et l'unicité
de la solution du probléme étudié. Nous renvoyandetteur intéressé par ces différents
aspects aux travaux de thése d’E. Perchat [Per@@hpour trouver une comparaison entre
différentes formulations possibles pour ce probl@méermes de précision, temps de calcul et
gualité des résultats.

Finalement, nous notons que le code de calcul @inans lequel un solveur du probléme
de Stokes compressible est implémenté, fait appéd dibliotheque PETSc (Portable,
Extensible Toolkit for Scientific Computation) poréisoudre les systémes linéaires (en 2D et
3D). C’est une bibliotheque composée d'un ensemblprocédures permettant de résoudre
(en séquentiel et en parallele) des équations érixégs partielles et des problémes d'algebre
linéaire par des méthodes numériques itérativexréation des matrices locales est réalisée
par CimLib, sous forme de solveur local. Ensuitegsesont prises en charge par PETSc pour
le préconditionnement et la résolution. De plusn afe pouvoir simuler des cas a grand
nombre de degrés de liberté, le solveur de Stokkseudes méthodes numériques simples
avec des interpolations linéaires pour les degetsiberté. Il s’appuie sur la librairie MPI
pour la parallélisation du code. En effet, le nagé €léments finis est partitionné selon le
nombre de processeurs. Ensuite, chacun exécutetsdepcalcul sur sa portion.
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4.4. Identification des unités de calcul

Les VERSs sujetsle ce travail sont de I'ordre du r. Ainsi, afin d’introduire les bon
parameétres initiaux, un travail de vérificatioles unités et defacteurs multiplicatifs i

appliquer a été effectué. A la suite de ce tral@sl,unités que nous avons considérées pc
travail sur un VER unitaire (1 m* 1 mm) sont :

Viscosité kPa.s
Masse volumiqu kg/(mnT)
Compressibilité (kPa)*
Rayon des padules mm
Vitesse mm/s
Pression, Contrain kPa

Tableau 3 - 1Unités de calcul numérigque considél pour les calculs sur VEF

4.5. Schéma global utilisé

Le modele développsuit un schéma bien déterminé pour aboutir a laiffjéixé. Cette
approche contient une étape d’initialisation et unadbe en fonction du tempFig. 3-9).

Introduction du domaine de calc
particules, outils, maillage, paramét
physiques etumeérique

l

Application des
conditions au
limites

alcul'des
propriétés
"mélangées" en

Résolutior
mécanique: Calct
par éléments fin

chaque nceud du
maillage

fonctions du maillage autour de

d'appartenance aussd interfaces) et transpc
différents sous- des champs sur

nouveau maillac

Résolution dt
transport de le
(des) fonction(s
levelset(s)

domaines

Sortie des résultat
déformations

contrainte, densit
relative....

Incrément de temps suivarit

Figure 3- 9. Approche utilisée sur CimLib.
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5. Modélisation de la compaction avec comportement
newtonien

Une premiere validation de 'ensemble du modelménique et mécanique a consisté en la
simulation d’un ensemble de particules (en 2D et 8c un comportement des patrticules le
plus simple possible. C’est pourquoi, nous présentans cette partie du manuscrit un travalil
de compaction de VER avec la résolution des équmtite Stokes et un comportement
newtonien simple pour tous les sous-domaines>(1 dans Eq.(3-18)).

Dans la premiere partie de cette section, nousutisons des résultats des cas
incompressibles effectués en 2D et 3D. La deuxiestedédiée au cas de résolution des
eéquations de Stokes compressible avec un comparterdes particules quasiment
incompressible. A noter que tous les cas préselaies cette section 5 de ce chapitre utilisent
une adaptation de maillage basée sur la méthodeéteréninée (présentée dans la section 3.3
de ce chapitre) avec raffinement isotrope autosrikerfaces.

5.1. Résolution de type Stokes incompressible

5.1.1. Cas tests

Le principal but de cette partie était de valideformalisme eulérien mis en place sur la
configuration mécanique la plus simple possiblestea-dire pour comportement newtonien
incompressible traduit pam>=1 et <Cx>=0 dans I'équation (3-18).

Le cas test que nous avons choisi de présentsrataparagraphe est une modélisation de
la compression de 16 particules par deux outilsfdien 2D (les deux autres bords étant
libres). A noter que les CLs sont de type vitess@dgene verticale imposée. Ainsi, les outils
fictifs sont mis a jour a chaque incréement de nr@nanalytique et non par le transport de la
fonction aye. Les valeurs des propriétés physiques et numérigtissées sont récapitulées
dans le tableau 3-2. Pour le choix du pas de tesh@din d'assurer la convergence de la
résolution des équations de transport, nous respectans toutes les simulations la condition
CFL (Courant-Friedichs-Lewy [Courant et al., 64U impose un pas de temps inférieur ou
égal a la taille de maille aux interfaces divisé& [a norme maximale de la vitesse aux
interfaces.

La figure 3-10 représente les difféerentes confijans des particules obtenues a I'état
initial, apres 10 et 20 % de réduction de la haudénsi que le maillage utilisé. A chaque pas
de temps, les outils déforment les particules ajug le MI. Nous remarquons a travers ces
différentes configurations que le milieu inter-partaire n'a pas changé de volume.
L'incompressibilité introduite pour le Ml interdila densification du VER et force les
particules a s’élargir dans la direction horizoatplsqu'a la sortie du domaine aprés 25% de
réduction de la hauteur. Ceci montre évidemmentéleessité de modeéliser I'espace inter-
particulaire avec un comportement compressible temit conservant bien évidemment
lincompressibilité des particules mais illustrealgment le bon fonctionnement de notre
approche monolithique eulérienne.
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Dimension du VER 1 mm*1mm
Rayon des particules 0,1 mm
Viscosité du ME et des particules 2 10kPa
Viscosité du Ml 10 kPa

Vitesse appliquée 0,5 mm/s

Pas de temps 10°s

hmin (taille de maille aux interfaces 10° mm

Période de remaillage 10 incréments de calcul

Tableau 3 - 2. Paramétres numériques et physidilisg s

Figure 3 - 10. Evolution d'un VER contenant 16 jgaites en 2D (a) a I'état initial (b) apres 10% (c)
et aprés 20% de réduction de la hauteur.

Nous présentons parallelement des résultats diartast similaire mais cette fois pour un
VER 3D cubique unitaire contenant 27 particulesragon égal a 0,125 mm. Les autres
valeurs des propriétés physiques et numériquasads sont les mémes que celles du cas 2D
présenté precédemment (Tab. 3-2). L’évolutionpdeticules de poudre est représentée sur la
figure 3-11 a I'état initial et apres 10% et 20%rdduction de la hauteur.
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View 1
Case 1 [Compaction_Poudre_00000.vtf]

Vi
mpaction_Poudre_00080.utf] Case 1 [Compaction_Poudre_00160.vtf]

" TLl T
e B caews

(b) (©)

Figure 3 - 11. Evolution des particules de poudjei(l'état initial (b) aprés 10 et (c) 20 % de
réduction de la hauteur.

A travers ces différentes configurations, nousaiemons que les particules se déforment
et que la taille des cous entre les différentegiqudes au cours du temps augmente.
Contrairement au cas 2D, I'incompressibilité dér Iréa pas une grande influence étant donnée
gue la représentation 3D rend compte de la porositérte du VER étudié.

5.1.2. Influence des parametres numériques et mécaniques

L'évolution de la densité relative et la conseiatde la matiére représentent deux
observables trés importants dans notre travail. pkemier caractérise la cinétique de
densification et le second caractérise |'effetaldiffusion numérique sur nos résultats. Notre
but est donc d’évaluer I'influence des parametremériques utilisés sur ces observables.
Pour les deux cas présentés, bien que le compartenes particules soit supposeé
incompressible et la masse volumique constantes avons constaté une perte du volume (et
donc de la masse) des particules. C’est pourgoois avons essaye d’étudier I'influence des
parameétres numériques sur cet observable.

Le calcul de la densité relative et de la cond@mmade matiere nécessite le calcul du
volume des particules de poudre. Ceci a été efieattravers l'interpolation de la fonction
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level-set aux nceud€ette derniel possede une valeur négative a I'extérieur de ltothgt

elle décrit le contour et ungaleur positive a I'intérieur. Cela signifie qu'éément dont [i

valeur de la level-set'est pas du méme signe pour tous ses nceuds\eststgar I'isovaleu

zéro. A ce moment ldans un tel élémer il convient de calculele volume (surface en 2D)
partiel ou la fonction distance est positive [Zargigd?2]. Concernant le calcul da densité
relative moyenne du VERppr s’isoler des effets de by, il est effectué a travers le calcul

volume (surfacen 2D) des particules de pou contenues dans un culmalré en 2D) situé a
l'intérieur du VER ({llustré en 2D par la figu 3-12). En notanY¥, le volume dicube (surface
du carré en 2Diitilisé pour le calcul de la densité rela, Vp, le volume de poudre (surfa

en 2D) etT® I'élément e, nous avons di en considérant 'ensemble des éléments

maillage :

V,
D=7 avecVe, =3 [ x(a.) Xlao) aV (3-22)

Cc e Te

avec x(ar,) (respectivemen x(a,)) la fonction P1 de type Heavisidmractéristique des
particuleg(respectivement du cube en 3D oucarré en 2D).

Ve

Figure 3 - 12. @lcul de la densité relative moyenne du \ sur un carré au centre du V.

Sur la figure 3-13nous représentons I'évolution du volume des @algs pourquatre
valeurs de la période de remaill, exprimée en nombre dincréments de ci. Cette
derniere représente le nombre d’incrémeréaliséssans remaillage et suite auxquels
opération @ remaillage adaptatif est appliguée pour suivéeolution de linterface de
particules. Ainsi, noussmarquons que quand cette période augr (I'intervalle entre deu:
opérations de remaillage est alors plus |, le volume de matiére est mieux ccrvé. En
réalité, un meilleur choix de la période de reragd est tel que le remaillage ne se fait qt
l'interface des différents domaines est sur le pdesortir de la zone de remaillage adapt
Autrement, un excés de remaillage peut génun phénoméne de diffusion numériq
important.
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Perte de matiere (%)
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Réduction de hauteur (%)
——Période de remaillage=10 inc ——Période de remaillage=20 inc
——Période de remaillage=25 inc = Sans remaillage

Figure 3 - 13. Evolution de la perte du volume plagicules (en %) pour différentes valeurs de la

La qualité du maillage associé au domaine de casu également un paramétre trés
important. La précision des résultats dépend daille des éléments. Plus ces derniers sont
petits, plus les calculs sont précis. Nous reptéssndans la figure 3-14 linfluence du
nombre de nceuds sur la conservation de la matare yn cas 3D et pour une période de

période de remaillage (pour le cas 3D de la figutd).

remaillage égale a un incrément.

12

£10

o /
@ 8

E /

E 6

(]

@ 4

B ///

a2

Réduction de hauteur (%)

e 83000 Noeuds ==1]30000 Noeuds 205000 Noeuds

Figure 3 - 14. Evolution de la perte du volume plagicules en fonction du nhombre de nosuds (pour

Nous remarquons que l'augmentation du nombrena#its (par un raffinement isotrope
plus important aux interfaces) améliore considémleint la conservation du volume des
particules de poudre. Pour un nombre de nceudspihiilpar deux, la perte de matiére est
réduite d’environ 50%. Ceci confirme I'importance dombre de nceuds sur la précision des
résultats. Ainsi si nous combinons par exemplddtede ces deux parametres présentés, nous

un cas 3D et pour une période de remaillage éghled).
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obtenons, pour une période de remaillage égale lmm@8ments et un maillage contenant
205000 nceuds, une perte de volume de l'ordre dé apFes 10% de réduction de la hauteur.

Nous considérons simultanément l'influence d’'urtreayparameétre qui est la loi de
mélange. De ce fait, nous comparons dans la fi§ut& son influence sur I'évolution du
volume de matiere pour une période de remaillagéeély 1 (remaillage a chaque incrément)
pour une loi de mélange de type Heaviside et unédanélange sinusoidale (Fig. 3-5 et Eq.
3-12 et Eqg. 3-13). Nous remarquons qu’une tramsitilus réguliere des propriétés améliore
légerement la conservation de matiére.

14
S 12 _
o //
IS
e 8 //
2 6
2 4
o
& 2 |

0 .

0O 1 2 3 5 6 7 8 9 10 11 12 14 15 16 17 18 19 20 21 23 24|25
Réduction de hauteur (%)

——|0i de mélange sinusoidale —| 0i de mélange de type Heaviside

Figure 3 - 15. Evolution du volume des particuleardeux types de lois de mélange (jusqu'a 25% de
réduction de la hauteur).

5.2. Résolution de type Stokes compressible

La résolution des équations de Stokes incompiessibus a permis de présenter des
premiers cas test de modélisation de la compadisrparticules. De plus, elle nous a permis
d’étudier I'effet de trois parametres numeériquesl'gwvolution de la conservation de matiere.
Cependant, I'hypothese du comportement incompressilstout en 2D n'est évidemment pas
raisonnable surtout en 2D. Pour résoudre ce prabindans une deuxieme approche, nous
avons résolu les équations de Stokes compreskiblerme (<@ p) de I'équation (3-18) est

ainsi pris en compte pour modéliser le caractérapressible du MI tout en conservant la
quasi-incompressibilité des particules et du MEurR®la nous avons adopt&;° =CJ* = ¢

trés proches de 0 & =102 (kPa)* >>¢’. Une analyse du choix dg est présentée dans la
suite.

Ainsi, afin détudier l'effet de [Iutilisation d'm comportement compressible, nous
présentons dans cette sous section la compacticagdtest 2D présenté précédemment. Les
valeurs des autres propriétés physiques et nungrigtilisées sont identiques a celles du
tableau 3-2. Nous présentons, dans la figure 3al@isposition et la forme des particules a
I'état initial et aprés 10% et 20% de réductionalbauteur. Nous remarguons que le volume

-127 -



du Ml diminue et que la densité relative moyenn&/&iR augmente. Cette derniére évolue de
78% jusqu’a 87% apres 25% de réduction de haukegr 3-17).

Afin d’étudier I'hétérogénéité de la distributiale la pression a I'échelle des particules,
nous présentons dans la figure 3-18 I'évolutiotadeartographie de la pression a I'état initial
et apres 13% et 25% de réduction de la hauteur.n@attendu, nous remarquons que les
valeurs maximales se concentrent au niveau desséut#gons outils-particules ainsi qu’aux
cous entre les particules. Nous remarquons quealieuw de la pression dans le Ml est
uniforme et trés faible devant les valeurs obterdass les particules. Ceci est cohérent avec
le fait que le MI n’offre aucune résistance ariéite a la densification du milieu.

(b)

Figure 3 - 16. Evolution des particules (a) étatidl (b) aprés 10% et (c) aprés 25% de réduation
la hauteur (domaine : 1 mm * 1 mm).

0,88

0,86 —
0,84 -

0,82

= /

0 0,78 =

0,76

o
o

nsité relative

0 2 4 5 7 9 11 12 14 16 18 19 21 23 25
Réduction de la hauteur (%)

Figure 3 - 17. Evolution de la densité relativesju’a 25% de réduction de la hauteur) (domaine : 1
mm * 1 mm).
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Figure 3 - 18. Evolution de la cartographie dpriession (kPa) (avec superposition de I'isovalede O
toutes les particules) (a) état initial (b) apré%olet (c) 25% de réduction de la hauteur (domaine :
mm * 1 mm).

Pour prolonger I'étude de l'influence des parae®tnumériques sur les résultats, nous
avons étudié linfluence du choix @& Nous présentons, dans la figure 3-19, les rawult
pour six valeurs de ce coefficient. Pour rappetdefficient de compressibilité du Ml est fixe
et égal & 18 (kPa)'. Nous remarquons que, comme attendu, plus lescyag sont
incompressibles (coefficient de compressibilités fpeoche de 0) plus la perte de volume est
faible. Nous observons qu'en dessous de la valdlif (kPa)!, le coefficient de
compressibilité des particules et du ME n'influagpbur le résultat.
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Figure 3 - 19. Evolution du volume des particuleganction du coefficient de compressibilité des
particules et du ME (jusqu’a 25% de réduction dedateur).

5.3. Synthese

Pour résumer, avec ces premiers résultats, nausaxodélisé la compaction de quelques
particules en 2D et 3D sur un VER de forme caroébifue en 3D) pour une température
fixe et pour un comportement newtonien. Ce trawipermis de mettre en place une
procédure de calcul afin de modéliser la compaafian ensemble de particules de poudre a
une température constante soumis a une vitesserdpression. Nous avons travaillé pour
différents nombres de particules et avec des agrapgts mono-disperses structurés.

Nous avons étudié, pour ces premiers calculsfliénce de différents parameétres
numériques sur la conservation du volume des p#etic Ces parameétres sont notamment : le
coefficient de compressibilité, la période de rdlage, la loi de mélange utilisée et la finesse
du maillage. Nous avons constaté que le coeffidentompressibilité a une grande influence
sur la conservation de matiere (Fig. 3-19). Un fideht ¢’ égal a zéro serait idéal pour
minimiser la perte de volume. Cependant, il estesgaire de ne pas imposer une loi de
mélange trop raide entre les particules et le Murpaméliorer le conditionnement du
probleme éléments finis résolu. Suite a I'étudedttiée sur le cas précédemment présente,
nous avons adopté pour les phases incompressjesre et ME) et le Ml respectivement
des coefficients de I'ordre de 1@kPa)’ et 10? (kPa)'. Concernant la période de remaillage,
il est souhaitable d’augmenter autant que possiblparameétre afin de ne remailler que si
cela est vraiment nécessaire (lorsque les intesfaget sur le point de sortir de I'épaisseur de
la zone raffinée du maillage), afin de limiter &t de calcul ainsi que la diffusion numérique
due au transport des variables lors du remailldage.choix dépend principalement des
conditions aux limites appliquées et du pas de serRmalement, un maillage fin adapté et
une transition plus réguliere des propriétés ameiola conservation de matiere.

En résumé, on constate clairement a la suite dpreesiers cas tests que la conservation de la
masse (matiere) reste un probleme particuliererddfitile a résoudre car dépendant de
nombreux parameétres du modéle numérique. Cependans, pouvons I'optimiser afin de
limiter son influence sur les résultats obtenus.
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6. Génération et compaction de poudre polydisperse

6.1. Génération de granulométrie réelle

On s’intéresse ici a la modélisation d’un volunhnéentaire représentant statistiquement
des microstructures réelles en termes de denaitle ¢t morphologie de particules. Ainsi,
une étape plus complexe qui suit la modélisatios ciEs tests présentés précédemment,
consiste a utiliser les développements réalisédesistructures représentatives. Dans le cadre
de la mécanique et de la physique des matériagxdygines, une des étapes principales pour
répondre a cette problématique est la génératiovollanes élémentaires représentatifs. Un
VER est habituellement considéré comme un volumendtriau hétérogéne suffisamment
grand pour étre représentatif du milieu en engloles hétérogénéités. Cependant, il doit
rester assez petit pour étre considéré comme sa@udes conditions aux limites homogénes.

Grace a un générateur statistique de microstrestdéveloppé dans CimLib par K. Hitti
dans un contexte de description des particulesrsgtoformalisme leve-set [Hitti et al., 11 ;
Hitti, 11 ; Hitti et Bernacki, 12], la génératioesiparticules a été effectuée avec une méthode
appelée "frontale” [Bagi, 05; Benabbou et al.,; ®enabbou et al., 10]. Cette méthode
permet de générer des empilements polydispersgsatiele densité. Elle consiste a remplir
un domaine rectangulaire (cubique en 3D) par dedese(sphéres en 3D) en faisant propager
vers son intérieur un front initialisé sur sa fiere (Fig. 3-20). Ce front initial est constitué de
particules tangentes entre elles et a la frontitrelomaine. Dans une deuxieme étape, de
nouveaux fronts sont générés en contrélant lessetdons avec les particules existantes.
Cette méthode a linconvénient de présenter dessvid des particules en suspension qui
n’ont pas de sens pour un empilement réel (FiglL.8)2

Un enrichissement de cette méthode par une teeohrdg "drop and roll" a été proposé
[Shi et Zhang, 08 ; Hitti, 11, Hitti et Bernack2[lpour éliminer les vides et les particules en
suspension (Fig. 3-21.b). Cette méthode ne crée@asuvelles particules pour combler ces
vides. Ainsi, le vide est observé plutét vers lmmswet du VER ce qui permet d’augmenter la
densité au centre du VER alors que la densité ahaVER reste constante. Ceci représente
un algorithme d’optimisation utilisé pour que lem&angement des particules s’approche le
plus possible d’'un réarrangement naturel avec lideunee densité possible tout en respectant
la granulométrie imposée. Cependant, bien que ceéthode ameéliore considérablement
'arrangement et la disposition des particules,snpouvons remarquer parfois des endroits du
VER non parfaitement optimisés principalement Ides I'utilisation de granulométrie tres
hétérogene, tel est le cas des particules obsethadssle carré blanc de la figure 3-21.b. Cette
faiblesse semble cependant avoir été recemmeritieépar I'amélioration de I'optimisation
de type « drop and roll » [Hitti et Bernacki, 12].
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@ (b)
Figure 3 - 21VER généré grace a une approche de type « fromtal@) sans optimisation, (b) av
une optimisation de type « drop and rc (cas de 830 particules.

L’erreur entre la granulométrie introdui(Fig. 2-2) et générée a été le sujee plusieurs
comparaisonsDans le tablea3-3, nous présentons I'évolution du nombre de padiet de
lerreur L, entre la distribution expérimentale et la distribnot nunérique obtenue (

Z (pobtenue_ éxpérimergle )2
‘ i i

L _ famille i

Z( éxpérimerle )2
L, !

famillei

obtenue __ |, éxpérimerdle

Pi Pi

2

p— ) en fonction de la taille du VEI

” pi

Ces résultats représentent une moyenne de dix aé&mér aléatoires de VERS pour cha
taille de VER.L'erreur calculée varie entr8.9% et 66%. Ceci est di principalement
spectre trés large des rayons des particlCompte tenu des résultsobtenus, il semble
adapté de considéran domaine de taille 1 mm * 1 n pour nos simulatior. En effet, alors
qgue le gain sur l'erreur, resterait assez faible pour une augmentede la taille du VER
nous serions confrontés a une explosion des tempaldu vis-avis du nombre de particuls
a prendre en considération.
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Taille du VER (mm) | Nombre de particuley  Erreur en kL (%)

1*1 4038 8.9
2*2 14173 8.3
5*5 80246 6.6

Tableau 3 - 3. Nombre de particules et erreursrgéséen fonction de la taille du VER.

Afin de réduire cette erreur en noringet compte tenu de la distribution granulométrique
fine de la poudre 316L (Fig. 2-2), nous avons dhieésgénérer plutét des VERs suivant des
granulométries tronquées. En effet, vue la difféeemmportante entre les diameétres des
particules (le plus petit égal a 4.6 um et le gtend égal a 670 um), nous avons pris comme
hypothése de ne tenir compte que des particuleslaignobabilité d’apparition en nombre est
supérieure a 0,01. La figure 3-22 présente laildigion de probabilité en nombre en fonction
des diameétres des particules (précédemment présdatés la figure 2-2). Le diamétre des
particules & générer avec la distribution trongesgteainsi compris entre 4,6 um et 46 um.
Ceci est en accord avec les observations génédaleln poudre. En effet, nous avons
remarqué avec le M.O que le nombre de particuleglidmeétre inférieur a 40 um est
largement supérieur a celui des autres particsagipn 2.1 du chapitre 2).

Nous comparons sur la figure 3-23, pour le cas JER de taille 1 mm * 1 mm, la
probabilitt en nombre entre la distribution expémtale tronquée et la distribution
numerique obtenue a partir de celle-ci. Pour deitle de VER, I'erreur e, a diminué de
8,9% a 3,1%. A noter que nous avons utilisé la\gmamétrie expérimentale tronquée pour
toute génération de granulométrie réelle pour &s3D (section 4 du chapitre 3) mais aussi
2D (section 7.2.2 de ce chapitre). Enfin, il peargitre surprenant que les données 3D
expérimentales tronquées aient été utilisées p@mérgr des microstructures 2D sans
conversion de type Saltykov. Cependant il s'adis&aid'illustrer la capacité de notre
générateur a respecter des distributions compleke®n de prétendre générer en 2D une
microstructure réaliste pour modéliser en 2D un @ascompaction qui n‘a de sens, pour
pouvoir étre confronté aux résultats expérimentanxerme de densification, que dans un
formalisme 3D.

Probabilité en nombre

VAR B —

T T

5 8 12 19 30 48 75 119 189 300 475 700
Diameétre des particules (um)

Figure 3 - 22. Distribution granulométrique de tagdre : probabilité en nombre en fonction
des diamétres des particules.
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B Pexp-tronquée

Hm Pobtenue

Probabilité en nombre
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0 5 7 8 11 13 17 21 27 36 42
Diameétre des particules (um)

Figure 3 - 23. Comparaison entre la distributicengtométrique expérimentale tronquée et celle
obtenue numériquement pour une taille de domaiake€gl*1 mm (8357 particules).

6.2. Compaction d’'un ensemble de particules polydisperse

Suite a la présentation du générateur de VER [sggdse, nous nous intéressons
maintenant a la présentation d’'un cas test de cotmopade particules dans un VER composé
de particules polydisperses afin de préparer lecoagsagé ou nous respecterons a quelques
pourcent prés la granulométrie réelle tronquée.cas test que nous présentons est une
modélisation d’'un VER 2D carré de taille 1 mm * Innavec 209 particules polydisperses
(Fig. 3-24.a) dont la granulométrie générée estsamtée dans le tableau 3-4.

Nous avons utilisé la méthode de remaillage atibptaec estimateur d’erreur pour ce cas
test sur la fonction auto-déterminartg (Fig. 3.24.b et Fig. 3.24.c) représentant I'envpi®p

de toutes les particules ( = Max ., (a;) aveci l'indice de chaque particule de poudreéNgt

i<Np
le nombre total de particules) et sur la fonctiotoadéterminante représentant les MEs. Une
intersection de métrique a été ensuite déterminée genérer le maillage (voir section 3.3 de
ce chapitre). Concernant l'influence du coefficiete compressibilité sur I'évolution du
volume des particules, nous avons remarqué, commg [es cas présentés dans les
paragraphes précédents, que plus le coefficienbagressibilité des particules de poudre est
proche de 0, mieux le volume de matiére est cogs®&ar exemple, nous passons de 3.4% de
perte pour un coefficient de compressibilité égal® (kPa)' & 1% de perte pour un
coefficient de compressibilité égale &"1@Pa)’, et ce pour une réduction de la hauteur égale
a 10%. Pour ce cas, la densité relative a évol@tijusqu’a 0.845.

Dans la figure 3-25, nous remarquons que les eatre les particules augmentent et que
'espace inter-particulaire diminue au cours dugsnCependant, I'évolution des cous entre
particules n’est pas bien décrite. La résolutioncdeprobleme représentera I'objectif de la
section suivante.
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Rayon (mm) 0.04 0.035 0.03 0.025

Probabilité en nombre (%) 25 25 25 25

Tableau 3 - 4. Granulométrie des particules de mogénérée (taille du domaine 1 mm * 1 mm).

View1 Viewl
Case Cass't

ase 1 [Compaction_Poudre_00000.vtf] 8¢ F[Compeactan. Poudre. 00000

@ 0 | ©

Figure 3 - 24. (a) Microstructure avec une distiitiupoly-disperse de 209 particules (densitéalsti
égale a 0.785) (b) maillage utilisé (469695 élés)n} zoom (taille du domaine : 1 mm * 1 mm).

View 1 View 1 View 1
Case 1 [Compaction_Poudre_00400.vtf] Case 1 [Compaction_Poudre_00800.vtf] Case 1 [Compaction_Poudre_01200.v1]

(@) (b) (©)

Figure 3 - 25. Evolution des particules apres &) &) 10% et (c) 15% de réduction de hauteur (D=
0.84), la taille du domaine est 1 mm * 1 mm.

6.3. Méthode de coloration de graphe

En s’intéressant a I'évolution de la forme dedtipales et plus précisément les cous des
particules sur les premiers cas test effectués. (Bi@5), nous pouvons remarquer des
aberrations au niveau des cous entre particulgs 8F26). Ce phénomene s’accentue au cours
du temps et en fonction de la déformation. Ce @mlel est lié au déraffinement du maillage
au niveau des cous entre particules. Ceci est diditague seule la fonction auto-déterminante
globale o, représentant toutes les particules était consdguéqu'a présent, pour le calcul

de la métrigue autour des interfaces des partic(escela pour les deux méthodes
d'adaptation de maillage présentées dans la s&:8ahe ce chapitre). En effet, elle ne permet
de décrire que I'enveloppe de la réunion des pdesc Ainsi, au cours de la déformation, la
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disparition de la zone de contact ponctuelle gparéicules au profit d’'un cou de plus en plus

large entraine le déraffinement du maillage dasszoees et donc une mauvaise précision sur
la description des cous mais également potentietiérdes pertes de masse (par diffusion
numérique).

Une alternative a cette difficulté pourrait cotesisa utiliser une fonction level-set par
particule. En effet, la métrique prédéterminée,tduous avons déja discutée, présente la
capacité de pouvoir prendre en compte plusieursl-gsts [Bernacki et al., 09]. De plus,
l'autre méthode basée sur un estimateur d'erraurgipégalement étre utilisée sur chacune
des fonctions level-set et une métrique résultahtenue par intersections successives de ces
métriques [Gruau, 04] pourrait étre utilisée pdaddptation du maillage. Cependant, si la
nécessité de considérer une fonction level-set grain pour un polycristal peut-étre
nécessaire pour la prise en compte d'un comportediéidérent par grain (cadre de la
plasticité cristalline [Bernacki et al., 09]), choix serait beaucoup moins justifié dans le
cadre qui nous intéresse puisque le comportemenpalicules est supposé homogene. De
plus, il ne faut pas perdre de vue qu'une tellatégie sous-entendrait la résolution d'un
probleme de transport pour chaque particule etplos de maniére globale comme proposeé
jusqu'a maintenant. Ainsi, cette stratégie mukigalit les temps de calculs. Finalement, pour
eviter cette solution trop colteuse tout en amgfibnotre adaptation de maillage aux cous
des particules pour nos deux méthodes de constnucte métrique, une méthode de
coloration de graphe a été utilisée afin de fordes familles de particules de telle sorte que
deux particules adjacentes dans la microstructoiens associées a deux familles distinctes
(Fig. 3-27), chacune de ces familles étant ensiditeite par une fonction level-set.

L'algorithme de coloration utilisé ne respecte pasessairement le nombre optimal de
couleur a générer (quatre pour les cas 2D d'agrexlebre théoreme des quatre couleurs)
mais il cherche a optimiser le rapport entre coditlal coloration et nombre de couleurs
obtenues. Cette approche permet donc de consemeedascription implicite des cous entre
particules (Fig. 3-28) en utilisant un nombre n&streint de fonctions level-sets pour décrire
I'ensemble des particules. Une limitation actudlecette approche réside dans le fait qu'a
partir d’un certain pourcentage de déformation,xdparticules appartenant a une méme
famille peuvent devenir voisines méme si elles'é@ient pas au début de la simulation (Fig.
3-29). Dans le cadre de I'approche actuelle, I¢ m@yen d’éviter ou de retarder ce probleme
consiste pour une particule d'une famille a exclesevoisines d’ordre 1 et d'ordre 2 de cette
particule dans la dite famille, cela ayant poueeffaugmenter le nombre de familles et donc
de level-sets résultantes. Dans un travail futarcadloration pourrait étre réactualisée de
maniére optimum au cours de la compaction.
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(b)

Figure 3 - 26(a) Aberrations au niveau des cous entre legcpias, (b) déraffinement du maillage
niveau des cous.

Figure 3 - 27 Utilisation de leméthode de coloration de graphe pour la générdtsrparticule.
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Figure 3 - 28. Millage avec utilisation de la méthode de coloratle graph.
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Figure 3 - 29. Cas ou la méthode de colorationrdphge ne tenant compte que des particules
initialement voisines n’est pas suffisante.

7. Compaction d'un VER 2D avec comportement
viscoplastique de type puissance

Afin d’étre plus réaliste, la simulation numérigde procédé CIC doit prendre en compte
les non-linéarités réelles de la loi de comportem@lest pourquoi, aprés avoir travaillé dans
un cadre newtonien, nous avons étendu notre madéfecomportement réel des particules,
qui est le comportement viscoplastique de typesamise. A la différence du comportement
newtonien, la valeur du coefficientr= dans I'équation 3-18 n’est alors plus égale a 1.

Dans une premiere approche, nous avons appligaénoglifications pour modéliser la
compression de particules dans un VER de forme&eaoumis a des conditions aux limites
en contraintes normales. Nous commencons alore @etitie par la présentation, d’'une
maniere succincte, d’'un premier cas test contemamigranulométrie simple dont le but est de
présenter les résultats obtenus ainsi que lesculiifis rencontrées pour le cas de la
compaction d'un VER carré avec comportement résl pherticules soumis a des CLs en
contraintes normales.

Dans une deuxieme approche, et suite a des diffscuencontrées dans la premiére
approche (que nous présenterons a la fin de lgosettl), nous avons modélisé un cas de
VER circulaire qui permet de les éviter. Pour neetén valeur ce dernier choix, nous
commencerons la présentation des résultats pacam@action avec granulométrie simple
(section 7.2.1). Ce cas test va permettre d’étddiglisation d’'un VER circulaire mais aussi
linfluence des parametres numeériques sur les tasulFinalement, nous terminerons ce
chapitre par la présentation de cas de compactopadicules avec granulométrie réelle. A
noter que tous les cas présentés dans cette s&atierce chapitre utilisent, pour lI'adaptation
de maillage, la méthode prédéterminée sur plusidéevsl-sets aprés coloration avec
raffinement de type isotrope.

-138 -



7.1. VER carré

L'objectif de cette sous section n'est pas deuecd’'une maniere détaillée les résultats
obtenus mais plut6t de présenter et discuter laisiggmes rencontrés avec les VERs de forme
carrée soumis a des CL en contraintes normales gitstifier notre choix de travailler avec
des VERs circulaires en 2D (section 7.2). C'estrgoai, la présentation des résultats dans
cette sous section est effectuée d’'une maniérermieen se focalisant principalement sur les
problémes rencontrés.

Vu la symétrie du probléme, nous avons effectugleul sur un quart du VER (Fig. 3-30).
La taille du VER modélisé est égale a 1 mm * 1 ntrie eayon des particules est égal a 0,05
mm. Les conditions aux limites en contraintes ndesyant été appliquées de maniere faible
dans la formulation du probléme mécanique (Eq.Q8-2

Le choix de la configuration des deux milieux etglnts au niveau du bord du domaine
représente un des problemes rencontrés avec cedddorme de VER (Fig. 3-31). En effet,
les contraintes normales appliqguées comme CL eemmaiun déplacement complexe des
outils fictifs. Nous rappelons que dans ce contdeteoutils fictifs sont alors déplacés a
chaque incrément temporel par la résolution dulprobe (3-10) sutye. Ainsi, a partir d’'une
certaine déformation, un contact entre les deux BHEEréé et peut avoir une influence sur le
calcul mécanique. Pour résoudre ces aberrationsméer ces zones de contact, une
translation tangentielle imposée en fonction dup®mrdes deux milieux englobants a été
introduite (Fig. 3-32). Ainsi, les MEs se déplacetans la direction tangentielle d’'une
maniere implicite suite a chaque itération avec vtesse de déplacement égale a la vitesse
maximale de déplacement des particules qui sonbetact avec les MEs.

Nous avons ainsi modélisé la compaction de paecsur un VER de forme carrée pour
une température fixe. Les paramétreset K de la loi de type puissance sont considérés
constants avent °= 0.5 etk™= 1(° kPa pour les particules. De plus, concernant le M&
valeurs suivantes ont été utilisée¥ = 0.5 etkM®= 1@ kPa. La figure 3-30 représente les
différentes configurations, initiale et obtenuesea@0 et 40 % de “déformation” (réduction
relative du volume apparent du VER).

Le travail avec un VER carré soumis a des CLsognraintes normales a permis de mettre
en place une deuxieme procédure de calcul afinahser la compaction d’'un ensemble de
particules ayant un comportement de type puissaocanis a une contrainte normale.
Concernant la densification, nous remarquons qaephkgticules évoluent d’'une maniéere
remarquable pour fermer les pores existants eeteéncers un milieu dense (Fig. 3-30). Nous
remarquons sur la figure 3.31 (ligne blanche syréamiere image) que le contact particules -
ME n’est plus une ligne droite. En effet, la réastd’'une particule vis-a-vis du ME dépend
de la position et de la rigidité des particuleslenc de la déformation a laquelle elles sont
soumises (loi de type puissance des particule). i@@lique la nécessité d’appliquer un ME
suffisamment rigide pour éviter une éventuelle déftion des MEs comme illustrée par la
valeur deKME précisée dans le paragraphe précédent (une diéfinumérique de plus vu le
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gradient de comportement important a imposer gudrécules et ME). Afin de limiter les
effets de bord(phénoméne du coin et déformation des outils (F-31)), d'autres
modélisation®nt été réaliséeavec des VER circulaires.

iww |
Cibe 1 [Compeesion_ Poucks_00300 vif)

Figure 3 - 30Evolution d'un VER carré en 2D (a) état initib) @prés 20% et (¢) aprés 40%
réduction du volume appar (d) norme de la vitesse (mmég)rées 40% de déformati.

[Compaction_ Poudre_00350.4tf]

Figure 3- 31. Problémes rencontrés pour un VER carré.

-140 -



-0-+++#**I
R e

Figure 3 - 32Mouvement de translation ajouté au mouvementrelatiu ME

7.2. VER circulaire

7.2.1. Granulométrie simple

Afin d’évaluer au mieux les résultats obtenus toutreitdint les effets de bord, nous avt
modélisé, dans une deuxiéme approche, un VER deefairculair: (cercle de rayon égal
0,8 mm) Dans cette approche, nous utilisons des conditaarx limites en pressioCeci
consiste a imposer des degrés de liberté en predaits la résolutiorv,f) sur les nceuds de
frontiere du ME Cette pressic est transmise aux particules de poudre au n d’'un milieu
englobant(couronne d’épaisseur ( mm) (Fig. 3-33). Ceas représente la modélisation
mécanisme de déformation viscoplastique a chaudedaoudre métallique durant la derni
heure de la montée en pression et température wartycle (C. Ceci veut dire que |
température évoluge 800 a 1150°(t la pression de 80 a 120 MPaugre heur¢Fig. 3-34).

!

1

Figure 3 - 33Application de CL en pression sur un VER cirae.
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Figure 3- 34. Cycle appliqué sur VER circulaire.

La granulométrie générée est une granulométrieedescjui correspond au tablee-5. La
meéthode utilisée pour générer une granulométrigdgperse dans le cadre de ce tra
permetde générer I'ensemble des particules dans un VEFR @ 2D ou cubique en 3|
(section 6.1 de ce chapitre). Cependant, cetteadéthe permet pas de générer un ense
de particules dans un VER circulaire. Pour celpoetr modéliser un cas de VER cilaire,
nous avons génére les particules dans un carrailteglus grande que la taille du VEFR
modéliser. Ensuite, une intersection entre le VEReecarré est effectuée. Ceci explic
I'observation de particules non complétes au nivdiagontact piicules- ME. Il est a noter
que le rapport pour ce cas entre le rayon de la phtite particule générée hy,n est de
I'ordre de 33.

Les paramétres numériques et physiques utilisés dsnillés dans le tableé3-6. Pour
tenir compte de I'effet de la température sur ilallocomportement des particules, nous a
introduit un cycle de températuT (t) fonction du temps du cycteet une base de données
parametre&(T) etm(T) (Fig. -2) fonction deT (t). Ainsi, a chaque instant t de la simulati
le modele détermine la températtT(t) du VER (la température est uniforme a cha
incrément du calcul). Ensuite, les parametres dei lde comportement des particules sel
identifiés avec une interpolati linéaire entre les différentes données de ladi§-2.

Rayon (um’ 40 45 50

Probabilitéen nombr 30% 40% 30%

Tableau 3 5. Granulométrie des particules de poudre gér.
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Consistance Milieu englobant

1 GPa

Particules

De 371 MPa a 580 MPa (T évol
de 800 a 1150°C : Fig. 3-34)

Milieu interparticulaire

102 MPa

Sensibilité Milieu englobant 0.2
Particules De 0.198 a 0.495 (T évolue de 8
a 1150°C : Fig. 3-34)
Milieu interparticulaire 1
Compressibilité Milieu englobant 10" (kPat)
Particules 10" (kPad)
Milieu interparticulaire 10° (kPad)
Pimin 0,0012 mm
Pas de temps 15s
Période de remaillage 20 inc

Pression appliquée sur les particules

Evolue entre 80 MPa et 120 MPa

Nombre d’élément (Nombre de nceuds)

302159 éléments (152247 nceuds

N

Tableau 3 - 6. Paramétres numériques et physidilisg s

A cause de la rigidité du ME, la pression applayada frontiere externe du VER n’est pas

forcément égale a la pression appliquée sur leticpi@s (pression appliquée sur une

couronne). Pour répondre a cette problématique, dinde analytique a été établie pour
déterminer une relation entre la pression appliguigefrontiere (CL) et la pression appliquée

sur les particules (annexe 5).

Nous représentons, sur la figure 3-35, le VERetat'initial, apres 30 minutes et apres une
heure de compaction. Nous exposons aussi la capbigr de la norme de la vitesse et le
vecteur vitesse sur la figure 3-36. Nous remarquyuigs ne sont pas vraiment homogénes

dans le VER (poudre et ME) puisqu’ils dépendenh@palement de l'arrangement des
particules. Cependant, ils sont linéaires en fomctler en moyenne dans le milieu poudre :

ils sont plus importants sur les particules en acindvec le ME et négligeables sur I'élément

du centre du VER.
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paction_Poudre_01200.vtf]

Figure 3 - 35. Distribution de la sensibilité avieesse de déformation (a) état initial (b) aprés 3
minutes et (¢) aprés 60 minutes de compaction.
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Figure 3 - 36. Cartographie de la norme de la sg€mm/s) (a) apres 30 minutes et (b) apres 60
minutes et du vecteur vitesse (mm/s) (c) apramiddtes et (d) aprés 60 minutes de compaction.

Concernant I'évolution de la densité relative enction du temps, elle évolue de 0,75 a
0,94. Notons qu’en effectuant un zoom sur le VER &in de cette modélisation (Figure 3-
37), nous remarquons bien I'évolution considéraleléa forme des particules et la disparition
des pores pour atteindre quasiment un matérialetogamt dense. De plus, nous constatons
gue I'épaisseur du ME augmente en fonction du ter@esi est di a la convection de sa
fonction level-set. Afin de montrer la capacitérddre modele & modéliser la compaction et
le contact entre particules, nous exposons dafiguee 3-37 un zoom sur le contact entre
particules.
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Figure 3 - 37. Zoom au centre du VER (a) distributile la sensibilité a la vitesse de déformatign (b
zoom sur le contact entre particules (isovaleue®mhrticules) et (c) zoom sur le contact entre
particules avec superposition du maillage corredann
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Sur les premiers essais en loi puissance et amecguanulométrie polydisperse, une
difficulté supplémentaire a été constatée par rdpex premiers cas newtoniens : une perte
de masse beaucoup plus importante pour les mémas@aes de transport et de remaillage.
L’optimisation du remaillage ayant été reéaliséen’atéliorant pas cette constatation, nous
avons travaillé sur une étude de la sensibilité parametres du solveur de transport définit
par I'équation (3-10) pour la perte de masse. Nmmésentons, dans la figure 3-38,
linfluence du paramétre numérique,,) sur la conservation de matiere. Nous remarguons
gue ce parametre a une grande influence sur cerwaide. Nous passons d’'une perte de
matiere d’environ 19% a une valeur d’environ 1%t 8o rapport de 19 pour respectivement
une valeur dé&nir=10° mm etLyi=1.6 10° mm(avechnes=10° mm).

L'analyse de ces résultats montre que le choipatameétrd i, est trés important pour la
précision des calculs. En efféty, doit prendre la plus grande valeur possible emtegnet
2*hmesnh tout en assurant la convergence du solveur depoan Nous pouvons également
remarquer que les résultats obtenus montrent garér mi'une certaine valeur demi, la
différence entre les courbes d’évolution de la dénglative devient de plus en plus faible.
Etant donné que le bilan de masse est effectuéesisemble du VER, mais que la densité
relative moyenne est évaluée sur un carré sitiétérieur du VER (Fig. 3-12 : ici de c6té 0.3
mm), cela semble indiquer que la diffusion numégigat beaucoup plus importante au niveau
du bord du VER. On peut donc penser que les zoipsst (Poudre — ME — MI) en sont la
cause.

1,|:||:||:| - memeea VOULINE OF TALETE LTI L GE8 [ o oo st e s st s - 1
0090 44 —mme- wvoluree de matisre Linin=1.4e-3 L 0,99
oozl 4| . volms do matiem Lane Lo [ g s [ oz
beln 1l - volurme de matiére Lmin=1 6e-3 L 057
oosg 1| 7T volure de matire Linin=13%e-3 |71 e L 0,9
ooan ——— Deensité relative lnin=1.5e-3 D,QS
e — Densifé relative lmin=1.4e-3 Y
ez ——— Densitt relatrve Imin=1e-3 >
0ein - —— Dlenzité relattve lmin=1 He-3 0,93
i —— Denzité relative bnin=1.558-3 - o092

Densité relatmee

Volurne de roatiére

024

1] 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Temmps (zeconde)

Figure 3 - 38. Evolution du volume de matiéere eladdensité relative pour différentes valeurd gg
(jusqu’a 60 minutes).
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L'influence de la période de remaillage a auséirégtudiée. Dans la figure 3-39, nous
représentons I'évolution du volume des particulesrprois valeurs différentes de la période
de remaillage. Nous remarquons que, bien que lte ¥ masse observée ne soit pas
comparable a celle émanant d’'un choix inadapté gg 'augmentation de la période de
remaillage est synonyme d’une meilleure consermatio volume de matiere. Cela confirme
les résultats obtenus dans les précédents testsriques et met en évidence un phénomene
de diffusion numérique lors des opérations de ribagai, déja présenté précédemment, qu'il
est nécessaire de limiter en ne remaillant queglerscela est nécessaire. La encore, nous
remarquons que I'évolution de la densité relatisiebeaucoup moins sensible a la période de
remaillage. Ceci veut dire que les régions péripjés (triples Poudre/MI/ME) seraient donc
également plus sensibles aux erreurs de remaillage.
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Figure 3 - 39. Evolution du volume de matiereestaddensité relative pour différentes valeursade |
période de remaillage (jusqu’a 60 minutes, "Priqod la période de remaillage).

Conformément aux résultats avec un comportementoméen pour les particules, les
simulations des VERs élaborées nous ont montré @it possible d’optimiser la perte de
masse en choisissant des valeurs numériques oftisnisCette optimisation repose
essentiellement sur le choix d’'une valeur optintgEénmin (la plus grande possible), la période
de remaillage (la plus longue possible), la fineske maillage et le coefficient de
compressibilité (le plus proche possible de zéro).
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7.2.2. Granulométrie réelle utilisée en 2D

Pour étre plus réaliste,ons nousintéresons dans cette partie a la compaction d
granulométrie réelle (Fig. 80). Ce VER circulaire, de rayon égal a 0.65 mntesiposé d’
peu pres 1500 patrticules. Il est généré avec uearl, entre la granulométrie expériment
tronquée introduite et la granulométrie générééecay®,2% (section 6.1 de ce chapi Huit
familles de level-sebnt été générées pour ce cas avec la méthode detomh de graph
(section 6.3). Les figures 43 et 341 présentent le VER modélisé ainsi que le maillagil
correspondant. Ce dernier est compos760917 nceuds et de 1516688ments Les valeurs
des propriétés physiques et numériques utiliséeisréoapitulées dans le tablee-7. Notons
gue pour ce cas le rappatre le rayon de la plus petite particule géné@téh.,, est de
'ordre de 4,6 De plus, pour des raisons de colt de cale maillage utilisé n’était pe
suffisammentfin pour pouvoir modéliser fidelement le comporteinales plu petites
particulesLa densité relative initiale calculée au centré/@R est égale a 0

View 1
Case 1 [Compaction_Poudrs'00000.vif]

Figure 3 - 40VER généré avela granulométrie réelle (rayon @e€ mm).
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K MEngloban 1 GPa
Particules De 371 MPa jusqu'a 580 M
MI 10° MPa
m MEngloban 0.2
Particules De 0.198 jusqu’a 0.4¢
MI 1
Ck MEngloban 107 (kPad)
Particules 107 (kPah)
MI 102 (kPah)
hnin (taille de maille aux interface 0,5 um
Période de remailla 35s

Tableau 3 7. Parametres numeériques et physiques utilisés.

[Compaction_Poudre_00000;0H}

£
Sompaction, P.Eg“é‘e_nnnan,vm
o

R Sy A
A o A

X
o

Figure 3 - 41Maillage généré pour LVER contenant 1500 particul.

Nous représentons sur la figur-42 I'évolution des particules au centre du VER 'd&at
initial jusqu’a la fin de la montée en températateen pression (de 800°C jusqu’a 1150°
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Le champ tracé est la sensibilité a la vitesse é&erohation ce qui permet de visualiser les

particules. Entre ces deux instants, nous remasjuore densification importante des
particules (Fig. 3-43).

W POK p ==
Aok -4

Figure 3 - 42. Cartographie de la sensibilité vitlesse de déformation (a) configuration initiaésd
particules D= 0.8 etT= 800°C) (b) configurations des particules aprés@bet 25 sD= 0.91 efl=
1005°C) (c) et aprés une heu=(0.94 eflT= 1150°C).

Sur la figure 3-43, nous représentons la cartdgeape la sensibilité a la vitesse de
déformation. Nous remarquons clairement |'effetlaléoi de mélange au niveau du contact
particule-particule. Au niveau du contact partiepéticule, la sensibilité est plus élevée que
celle a l'intérieur des particules tout au moinsdébut de la formation des cous. Ceci est di
principalement a la précision du calcul numérique ¢a finesse du maillage au niveau du
contact entre les particules (Fig. 3.44).
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Figure 3 - 43. Zoom sur des contacts entre paes;uartographie de la sensibilité a la vitesse de

déformation.
ST KT
[
2 ¥, o/ t:
%‘cp.*lﬁr

Figure 3 - 44. Cartographie de la sensibilité itlesse de déformation, zoom sur un contact
entre deux particules.

La densité évolue de 0.8 a 0.945 durant cette ationl (Fig. 3-45). Pendant la
densification, chaque particule change de forméeanant de nouvelles surfaces de contact
avec les particules voisines. Ceci est bien visslela figure. 3-42, et permet de voir aussi
certaines limitations sur le calcul de la déforimatiles particules les plus fines a la finesse du
maillage utilisé.
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Figure 3 - 45. Evolution de la densité relativemplewcas d’'un VER polydisperse.

Sur la figure 3-46, nous représentons la cartogeapgk la norme de vitesse et de la
pression apres 21 minutes et 15 secondes de défonmisous pouvons bien remarquer sur la
cartographie de la pression un effet de voltediétmix de la forme du VER. En effet, le fait
de travailler sur un VER circulaire entraine I'asbéage des particules dans des vodtes et
leurs déformations en arche. Ainsi les particuléséérieur du VER subissent seulement la
pression des particules juste au dessus (les ylagites plus proches du ME). Ce qui veut
dire que I'évolution de la pression n’est pas lir@nsmise de I'extérieur vers l'intérieur. Ceci
a certainement une influence sur I'évolution dedémsité relative a l'intérieur du VER.
Concernant I'évolution de la norme de la vitesse&oenme remarqué sur la figure 3.36, elle
est linéaire en fonction de n’est pas homogene et dépend principalement destiabution
de la granulométrie de la poudre.

mpaction_Poudre_00425.vtf] ompaction_Poudre_00425.vtf]

@) | (b)

Figure 3 - 46. Cartographie de (a) la norme dessde=n 2D (mm/s) et (b) la pression (kPa) aprés
1275 secondes.
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Suite a cette étude 2D, plusieurs points peuveats@ulevés, a savoir:

» L'impact des CLs utilisées (imposition de la presssur une couronne et donc effet
d’arche) reste un sujet ouvert (section 7 de ceitiey. Une priorité réside ainsi dans
I'utilisation de VERs carrés avec utilisation d'osit fictifs mieux pilotés en
contraintes ou en vitesse (définis selon les calauléchelle macro réalisés).

> L’approche utilisée, consistant a considérer congmeivalent |'utilisation initiale
d’'une microstructure 2D de densité égale a 80% lée adune coupe d'une
microstructure 3D apres a peu prés 10% de densiiicgla densité initiale de la
poudre étant de l'ordre de 70%) tout en ne moddlifiaalement que la derniere
heure de densification (passage de 80% a 100% mfidation), semble étre trés
approximative. Afin d’étudier I'effet de cette apphe sur les résultats obtenus mais
aussi d’étudier et comparer I'évolution de la m#trocture en regardant d’'une
maniére générale I'aspect des particules et le@ficrimhations, nous avons essayé de
comparer des observations des particules issuesalitwl meésoscopique et des
observations en M.O. Ainsi, sur les figures 3-473et8, nous présentons des
observations de particules issues du travail nuquéria I'échelle mésoscopique
superposées a une sélection d’observations en Keéhahtillons a densités égales
(87% pour la figure 3-47 et 90% pour la figure 3-48 a une méme échelle. En
termes d'évolution de la microstructure, aspectpmitcules et leurs déformations,
nous remarquons que les particules sont beaucoins méformées dans les résultats
numériques que celles du travail expérimental strtau niveau contact et
déformation entre particules.
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20 pm

Figure 3 - 47. Visualisations de la configurati@s gharticules issue du travail numérique mésost de
observations d'échantillons en M.O a une densitédeédy 87%.

Whew 1
Case

20 pm

Figure 3 - 48. Visualisations de la configuratias gharticules issue du travail numérique mésost de
observations d'échantillons en M.O a une densigédeédy 90%.
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8. Conclusion

Ce travail a permis de mettre en place une proeédie calcul pour modéliser la
compaction d’'un ensemble de particules de poudr@lert d’interpréter I'évolution de la
densité relative résultante. Les travaux de maoatidis des différents sous domaines du VER
(particules, ME et MI) sont basés sur la prise amte d’'un comportement viscoplastique de
type loi puissance et la résolution des équatioasStiokes compressible. Le modéle
numérique retenu est basé sur un domaine fixe légoel les interfaces entre les différents
sous-domaines ne sont connues qu’implicitemenaets les valeurs de quelques fonctions
distances définies sur 'ensemble du domaine deut#@hpproche level-set couplée a une
meéthode de coloration de graphe). Les propriétgsigbes des difféerents domaines ont été
introduites a travers des lois de mélange.

Une modélisation de la déformation viscoplastijgeVERs mono et poly-disperses a été
effectuée pour des cas isothermes mais aussi msuparametres réels pendant la derniére
heure d'un cycle CIC. Le probleme de déraffinentkntnaillage au niveau des cous entre les
particules a été résolu. Plusieurs points essentieksortent de I'ensemble de cette
modélisation numérique a I'échelle mésoscopiquepmcédé CIC a I'échelle 2D : un bon
profil d'évolution de la densité relative et unetpale masse optimisée. Nous avons étudie,
dans cette partie, lI'influence des parametres nignés sur la conservation du volume des
particules. Ces parametres sont notamment : |diceet de compressibilité, la période de
remaillage, les lois de mélange et la finesse dilaga. Un bon choix de ces paramétresg;{
notamment) minimise fortement les pertes de mat@ams les cas développés, les particules
se déforment au cours du temps et les cous estdifférentes particules et la densité relative
augmentent.

Les résultats de la compaction 2D d’'une granulomééelle (section 7.2.2 notamment)
mettent en évidence la nécessité de mener desasiomd 3D afin d’obtenir des résultats plus
réalistes. Ainsi, vu que les modeles numérigue étamique établis peuvent étre directement
exploités pour des modélisations 3D, nous présemsetans le chapitre 4 une exploitation du
modele en 3D et une discussion par rapport auttasobtenus.
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1. Introduction

Dans les chapitres précédents, nous avons déatié rstratégie de modélisation du
mécanisme de déformation viscoplastique a chaudpdecules de poudre et testé les
modeéles mécaniques et numériques établis sur deBxaSuite a ces résultats 2D (chapitre
3), nous avons constaté que les points les plusildes pour le passage a la modélisation de
VERs 3D sont principalement : le nombre de paréisula taille du VER, la densité relative
initiale, le maillage (I'adaptation de maillage peuvant étre aussi drastique en 3D qu’en 2D)
et les conditions aux limites. Pour enrichir etrigrer cette étude, nous nous intéresserons,
dans ce dernier chapitre, a la présentation eisleusision des résultats de simulations de
VERs 3D. De ce fait, nous étudierons et présensel@mmodélisation de deux cas de VER :
un cas avec une granulométrie simple représentargremier cas test 3D et un cas avec
granulométrie polydisperse réelle. Le premier repnée une étape incontournable avant de se
lancer sur des simulations 3D codlteuses avec grav@ttie réelle. De plus, il permettra
d’étudier la faisabilité de I'extension du model® 2 un modele 3D. Concernant le deuxieme,
il permettra d’établir notamment une comparaiscecdes données expérimentales présentées
au chapitre 2.

Ainsi, dans ce chapitre, nous nous intéresserons d’abord a la présentation des
conditions aux limites appliquées issues d’'un dattacroscopique. Les résultats numériques
de la compaction d’'un VER 3D mono et poly-dispessemnt ensuite présentés, compares et
commentés. Ces analyses permettront enfin d’appame conclusion globale sur la
pertinence et les limitations des résultats nuniésgpbtenus.

2. Définition des conditions aux limites a partir d’un calcul
« macroscopique »

Suite aux difficultés rencontrées avec les cood#iaux limites en pression et contraintes
normales présentées dans le chapitre précédens, anmns choisi de travailler avec des
conditions aux limites (CLs) exprimées en vitesss. CLs doivent étre réalistes pour pouvoir
comparer correctement les résultats numérigues lage@sultats du travail expérimental et
les simulations macroscopiques. Ceci veut direlguehoix de la source de ces CLs est trés
important. Nous ne possédons pas de valeurs exgréahas pour le cas modélisé. Cependant,
dans le cadre de ce travalil, le procédé a été msédel’échelle macroscopique (section 2 du
chapitre 2). Nous disposons donc de toutes lesadmnet résultats macros. Nous avons ainsi
choisi d'utiliser les résultats macros (déplacememour déterminer les CLs en vitesses
appliguées sur le VER. Ceci peut étre un peu diffédes CLs réelles appliquées sur le VER
mais représente I'’hypothése la plus réaliste doas misposons.

Les conditions aux limites en vitesse appliguém# $ssues d’un calcul macroscopique
effectué au CEA par Guilhem Roux a l'aide du logic€€ ASTEM. Il s’agit du calcul évoqué
au chapitre 2 et qui nous a permis de choisir éesps d’interruption dans le cycle de
compaction expérimental. Vu I'axisymétrie du prabé&macroscopique (cylindre), le calcul a
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ete limité a la modélisation 2D d’un rectangle deyéur 100 mm et de hauteur 140 mm. Le
cas modélisé et les parametres utilisés sont mieedi a ceux des cas de la section 3.3 du
chapitre 2 (cas de la compaction d’'un cylindre rieag poudre d’acier inoxydable 316L avec
une montée en température et pression de troie$lelra figure 4-1, décrit un exemple de
résultat obtenu. Il représente la cartographie &alatement selon z a I'instant 2 heures et 20
minutes. Dans le chapitre 2, nous avons mesurénaité relative pour trois échantillons de
taille 10*10*8 mn7 et dont les positions sont rappelées dans ladigu? par les rectangles
rouges. Ainsi, dans chacune de ces positions, UR &dtre de taille 0,2 mm * 0,2 mm a été
identifié afin d’y mener les simulations a I'éclelinésoscopique. Malheureusement, par
mangue de temps, un seul de ces VERs a pu étréésamuwompaction. Il s’agit du VER issu
de I'échantillon 2 (voir Fig. 4-2). Nous ne disaates donc que de ce VER dans la suite du
chapitre.

Pour chaque VER, nous avons récupéré du calcutos@mpique les déplacements en
coordonnées cylindrigues au niveau de quatre ceptEtués aux sommets d'un carré de
dimension 0,2 mm * 0,2 mm (Fig. 4-2). Nous en avalésiuit ensuite les vitesses en
coordonnées cylindrique¥, et V, pour chaque sommet du VER. Dans notre modéle
numerique a I'échelle du VER, le systeme cartéssgtnutilisé. Ainsi, pour le passage entre les
deux systémes de coordonnées (de cylindriquescatésiennes), nous avons pris comme
hypothése simplificatrice, pour le cas du VER dpdaition 2, que les faces du VER restaient
paralléles et qudVy était égale afVy. Ces hypotheses nous ont permis de définir lesséts
Vi, Vy etV; en coordonnées cartésiennes pour chaque sommeEwcdhsidéré. Notons que
dans nos simulations a I'échelle du VER, la loi demportement des particules est
viscoplastique. Les simulations numériques a I'éehmacroscopique utilisant cette loi de
comportement ont une densité relative de 78% atéimt ou nhous commencons la simulation
(tohysique= 4600 s du procédé). Les conditions aux limitestchous disposons sont issues du
calcul élasto-viscoplastique dont la densité astantt = 4600 s est égale a 70%. Ainsi, pour
adapter ces conditions a notre cas, la multipbicaties données macros par un coefficient
adaptatif a été nécessaire. Suite a cette moddicake taux de déformation imposé sur le
VER correspond a un gradient de densification d& 22 lieu d’un gradient de densification
de 30%. Cette hypothése a été nécessaire vu qeeneopossédons que les détails du calcul
macroscopique utilisant une loi élasto-viscoplastiq

Par ailleurs, afin d’appliquer les CLs sur le VER plus précisément sur le milieu
englobant, nous avons cherché a calculer la diftérele vitesse de chaque directigny(et
2). Chaque vitesse calculée sera appliquée sur sitrais milieux englobants correspondant
(Fig. 4-3). Les trois autres plans du cube repttéstles plans de symétrie.
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Figure 4 - 1 Cartographie du déplacement Uz (en mminstant 2 heures et 20 mint du cycle CIC
(simulation numeérique macroscopique, Guilhem RQGEA).
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Figure 4- 2. VER choisit pour une étude 3D.
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Figure 4 - 3. Trois milieux englobants utilisés pappliquer les CLs (exprimées en vitesse) sur le
VER 3D.

Nous superposons, sur la figure 4-4, I'évolutiel¥, et de4V, (= 4Vy) en fonction du
temps appliquées sur le VER de la figure 4-2. Nemsarquons que la vitesse jusqu’a 4600
secondes est négligeable. Afin de confirmer cesysnavons superposé a I'évolution des

vitesses I'évolution de la vitesse de densificaﬂbr(Fig. 4-5). Nous remarquons que ces trois
courbes ont la méme allure jusqu’a linstant 46@@osdes notamment. Ainsi, comme
annonceé, nos calculs sur VERs se sont limitésséralation des derniéres 6200 secondes de
montée en température et pression. Ce qui siggifie I'instant initialty utilisé dans la
simulation du VER eshnysique= 4600 secondes par rapport au cycle CIC consi@#&é. veut
dire que nous commencerons la modélisation a unpéeature supérieure a 600°C. Ainsi,
comme déja expliqué, l'effet de I'extrapolation gesameétres de la loi de comportement a
basse température est négligeable pour le cas dedilisation a I'échelle mésoscopique
(section 3 du chapitre 2).

Sur un autre plan, nous remarquons que les coddsefigures 4-4 et 4-5 possedent deux
extremas locaux. Nous n'avons pas pu physiquemésrpiréter formellement leurs origines.
Cependant, nous supposons que ceci est di priagipat a un pas de temps macro choisi
trop important (200 secondes).

3,5E-06 %
3,0E-06 R

25E-06 1 *AVZ X & X

2 OE-06 XAVX (= AVy)
1,5E-06
1,0E-06
5,0E-07
6,1E-20
-5,0E-07 ¢

AV (mm/s)

¢
* 000
. | L g
8000 10000

Temps (S)

Figure 4 - 4. En provenance du calcul CEA, uneudimi de la vitessaV, etAV, (= AVy) en
fonction du temps du cycle pour le VER de la figd+2.
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Figure 4 - 5. En provenance du calcul CEA, unewian de la vitesse de densification, A, et de
AV, (= AV,) en fonction du temps du cycle pour le VER dedare 4-2.

Pour les cas de compaction que nous présenteamssce chapitre, la densité relative peut
étre calculée avec deux méthodes :

> la premiére a été exposée dans la section 5.1 apitoh 3. Cette méthode permet de
mesurer la valeur de la densité relative sur ure¢oterne au VER de coté 0,05 mm
et qui n’évolue pas au cours de la simulation.

> la deuxieme méthode permet de calculer la dereiéive sur tout le VER. En effet,
vu que les conditions aux limites sont expriméesviggsse, les MEs se déplacent
conformément aux vitesses macros déterminées 4. Ceci veut dire que les
positions des trois MEs ainsi que le volume du cuhe contenant les particules a

I'instantt sont bien connus quelque sbiAinsi, il suffit de calculer a chaque instant
t le volume total des particules pour en déduimdelasité relative sur tout le VER :

pves = Veo (4-1)
VVER
En outre, cette méthode permet aussi de mesudenkité relative théorique. En effet,
en supposant que les particules soient incomplesgibt vV, =V 3 = constante), nous

pouvons déduire une évaluation de la densité vel&@tiéoriqueD"°du VER a chaque
instant t :
0

Dihéo — Vpo (4-2)
t Vt )
VER

A noter que vu la granulométrie polydisperse dadiqules, les mesures de la densité
relative effectuées avec ces deux méthodes netgssrforcément €gales bien évidemment.
La valeur de la densité relative de tout le VERtfrode 2) est représentative de tout le VER.
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C’est pourquoi, nous discuterons et présenteromgipalement son évolution au cours du
temps pour les deux exemples de compaction que poksenterons dans ce chapitre.
Cependant, pour le cas de compaction de granulmmétrlle, nous comparerons la valeur de
la densité relative initiale et finale issues de deux méthodes.

3. Compaction de VER monodisperse

Nous avons appliqué les CLs, déterminées dangdtom précédente, sur un cas test
composé de particules monodisperses dans un amangeubique. L'étude de ce cas permet
d’étudier la faisabilité de I'extension du model@ 2 un modele 3D et d’analyser les résultats
obtenus avant de passer a un cas plus réaliste.

Compte tenu de la symétrie de la géométrie dul@mod a I'échelle du VER, nous avons
modélisé uniguement un quart d'un VER cubique. loendine modélisé (contenant les
particules et le ME) est de taille (0.12 nire} composé de 64 particules monodisperses. Le
rayon des particules est égal a 12,5 um. Elles awsahgées d’une maniére uniforme selon
une distribution cubique (Fig. 4-6.a). La taille dlomaine contenant uniquement les
particules est de (0.1 miNous avons appliqué les conditions aux limitesnscopiques
présentées dans la figure 4-4. Le comportementpdecules est un comportement non
linéaire de type puissance (Eq. 3-3). Le maillagéagéenéré avec l'approche par estimateur
d'erreur. Il est composé de 571880 nceuds et 332365%nts (Fig. 4-7). La densité relative
numerique initiale de cet arrangement cubique gakeéa 52%. Nous pouvons veérifier cette
densité initiale a travers un petit calcul analyigen divisant le volume des 64 particules

présentes dans le VER sur le volume du VER®we - 3 ° _ T _ 555. Nous
représentons dans le tableau 4-1 les parametredrigques et physiques utilisés.

La figure 4-6.b représente la configuration 3Dodéfee des particules aprés 60 min de
compaction. La figure 4-8 représente les différemienfigurations des particules sur un plan
de coupeq = 0,0625 mm) a l'état initial, aprés 40 minute8,Binutes et 103 minutes. Les
particules se déforment d'une maniére symeétriquar (apport au plan x=y). Nous
remarquons que I'espace interparticulaire ne chaagede forme et que les particules n’ont
pas subi une déformation trés importante mais akesont plus sphériques.

Sur la figure 4-9, nous tracons la cartographidadpression. Nous remarquons que la
pression s’Thomogénéise en fonction du temps. Awhaas de temps, les MEs déforment les
particules ainsi que le MI. Le VER n’atteint qu’udensité finale égale a 65%. Ceci est di
principalement a la granulométrie étudiée, a lgpabgion des particules et aux CLs
appliguées. Nous pourrions aller plus loin danddasification de ce VER, mais nous nous
sommes limités aux cas de I'application des CLsrosadécrites par la Fig. 4-5. Concernant
la densification, la différence entre la densit@ialte et finale est de I'ordre de 13%.
Analytiguement, cette valeur doit étre de I'ordeeX6% puisque la densité relative théorique

finale de ce cas est égale a 68% (voir sectionéderte). La différence entre ces deux
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dernieres valeurs est dpeincipalement a la diffusion numérique que nousnaestimée
égale a 3% pouce cas. Nous n'essayerons pas d’optimiser ni didppdir I'analyse de
I'évolution de la densitépour ce cas d'étudpuisqu’il représente principalement un
d’étude de la faisabilité de I'extension du modéled2ih modéle 3l

A travers ce cas test 3Dous avons pu metten place une procédure de calcul afir
modéliser et suivre la densification d’'un ensend#eparticules en 3D avec des hypothe
simplificatrices (particules monodisperses, arramget uniforme et nombre de particu
faible). Cegendant, I'évolution de la densité relative met endénce ['obligation de
modéliser des cas de VERs de granulométrie ré€gei représente I'objectif dedeux
derniéres parties de ce chap

(C) (b)

Figure 4 - 7 Projection du maillage utilisé sur un plan de®(z= 0,0625 mm) aprés 60 min
compaction.
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(b)

(d)

Figure 4 - 8. Distribution de la sensibilité a ltegse de déformation sur un plan de coupe (20626
mm) (a) a I'état initial, (b) aprés 40 min (240@aedes), (c) 80 min (4800 secondes) (d) et 106
minutes (6360 secondes) de compaction.

K MEnglobants 5.5 GPa
Particules de 152 MPa jusqu’a 580 MPa (entre 600°C et 115(
MI 10 MPa
m MEnglobants 0.2
Particules de 0.122 jusqu’a 0.495 (entre 600°C et 1150°C
MI 1
7 1
CK MEnglobants 10 (kPa)
Particules 10'7 (kpa-l)
2 1
M 10 (kPa)
Nbre Noeuds / éléments 597260 / 3466046
Pas de temps 40 s
Période de remaillage 120 s
Densité relative initiale / finale 52% /| 65%

Tableau 4 - 1. Paramétres numériques et physidilisgsl
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Figure 4 - 9. Cartographie de la pression (kPausyslan de coupe z = 0, 0625 mm (a) aprés 40 min,
(b) 80 min (c) et 103 minutes de compaction.

4. Génération de VER 3D respectant une granulométrie
donnée

Afin de modéliser un VER effectivement représehtii milieu poudre, nous devons tout
d’abord le générer en respectant la distributi@nglométrique réelle. Dans la section 6.1 du
chapitre 3, nous avons présenté la méthode utitisée la génération de VER respectant une
distribution granulométrique réelle développée ame€f par K. Hitti [Hitti, 11 ; Hitti et al.,
11 ; Hitti et Bernacki, 12]. Nous nous sommes ig8es, dans la méme section, a la
présentation des cas de VER 2D en présentant Utereatre granulométrie générée et
granulométrie réelle. Dans ce chapitre, nous noté&ydssons a la compaction de VER 3D
respectant une granulométrie réelle composé d@&gitules avec trois MEs et trois plans de
symétrie (Fig. 4-10). Le domaine modélisé (contémes particules et les MESs) est de taille
(0.12 mmj. Celui contenant uniquement les particules esaitle (0.1 mmj.

Si le maximum de densité initiale pour une distiin monodisperse est obtenu avec un
empilement hexagonal et est égal a approximativermé®o [Ferguson, 97, Hales, 05], il
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n’'existe pa de résultat général pour une population polydssplLa densité relative initial
obtenue avec notre générateur est de I'ordre de &&8% une erreLL, sur la granulométri
inférieure a 20% (Fig.4-11xe qui est tres bon comparativement littérature [Hitti, 11]
Sur la figure 4-12nous présentons pour le VER gé,, la distribution de la sensibilité a
vitesse de déformation sur deux plans de ¢ horizontaux (z = @825 mm et z = 0,076 m|
faisant ainsi apparaitre les sections derticules dans ce planNous remarguns que
'hétérogénéité duayon entre les particules est impore (rapport supérieur a 10) et que
nombre des petites particules est beaucoup plusrtemi que les grosse

Par ailleurs, dans le travail expérirral présenté dans le chapitre 2, le lopin est soa
une vibration sur une table vibrar pendant le remplissage afin d’augmenter la de!
initiale. Pour notre application, la densité relatiinitiale a partir de laquelle no
commencerons la densifttan est égale & 78%. Ainsi, la densité initiale\dtR généré doi
étre augmentée en vue d’'une éventuelle comparagea les résultats macroscopique:

expérimentaux. Cecepréseni I'objectif de la section suivante.

Figure 4- 10. Configuration initiale générée.
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0,12 B Pexp-tronquée

H Pobtenue

Probabilité en nombre (%)

5 6 8 9 12 15 19 24 30 40 45
Diameétre des particules (um)

Figure 4 - 11. Comparaison entre la distributicengitométrique a respecter (distribution mesurée
expérimentalement, mais tronquée) et celle obtenugriquement.

@ | )

Figure 4 - 12. Distribution de la sensibilité aitesse de déformation sur deux plans de coupe$a)
0, 0825 mm et (b) z = 0,076 mm a I'état initial.

5. Compaction de VER 3D polydisperse

5.1. Pré-compaction

Comme discuté precédemment, la densité relatitialexdu VER généré n’est pas égale a
la densité initiale du conteneud£ 70%) mais est surtout différente de la densiténstant
76 minutes du cycle ClQpfysique= 4600 s), c'est-a-dire a l'instant a partir duquals avons
décidé de commencer la modélisatidd=(78%). Ainsi, afin d’'ajuster la densité relative
initiale du VER, nous avons effectué une pré-coripaales particules (Fig. 4-13). Il s’agit
d’appliquer des conditions aux limites en vitesse & VER polydisperse généré afin
d’atteindre une densité égale a 78%. A noter qarmentalement les particules sont déja
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compactées a l'instant du procédé ot nous commemedast modeélisatiorntfysique= 4600 s du
procédé). Ceci rend cette hypothése plus réalistede pendre un VER rempli de particules
non déformées avec une densité initiale de 78% €pample en comblant les vides de la
distribution initialement générée par des partisude faible rayon). Les figures 4-14 et 4-15
représentent respectivement la configuration detscpbes sur deux plans de coupe différents
(y=0.05 mm ey = 0.04 mm) et le maillage utilisé a I'état initi@le dernier a été généré avec
la méthode de remaillage adaptatif avec contrésedegrés de liberté.

Sur un autre plan, la densité relative initiale unés sur un cube de cété 0,05 mm a l'intérieur
du VER est égale a 85%. Ceci explique bien I'h&éngité de la densification due
principalement a la distribution polydisperse dagipules.

@) )

Figure 4 - 13. Configuration du VER pré-compa®@gdennz 78%).

bi12_00000.vf]

Figure 4 - 14. Distribution de la sensibilité &/lgesse de déformation sur deux plans de coupe
(y=0.05 mmety=0.04 mm) a l'état initial.
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Figure 4 - 15. Maillage associé a un plan de ce@uipat initial.
5.2. Evolution de la densité relative

Suite a cette pré-compaction, nous avons appBgudes particules déformées des CLs en
vitesse correspondant aux 104 derniéres minuté&¥(§€condes) de la montée en température
et en pression (Fig. 4-4). Nous représentons suiglae 4-16 la configuration 3D des
particules a la fin du cycle a travers la représgon d’'un champ « distance » représentant le
maximum des huit fonctions distances de toutepdetcules. Sur les figures 4-17 et 4-18,
nous représentons, sur deux plans de coupe (y5=n et y = 0.04 mm), la configuration
des particules aprés compaction ainsi que le mailigilisé. Pendant la densification, chaque
particule se déforme en formant une nouvelle sarfBccontact avec les particules voisines.

A la fin du cycle appliqué, le VER n’est pas tetakent dense (cas des lopins soumis a un
procédé CIC) et des porosités sont encore déte@aps4-17 et Fig. 4-18). La courbe rouge
de la figure 4-19 présente I'évolution numériquelalelensité relative a I'échelle du VER.
Elle évolue de 0,78 jusqu’a 0,95. Cependant, lasitiemelative finale mesurée sur un cube a
lintérieur du VER de taille (0,08)est égale & 0,97. Ceci est di principalementdetsité
relative initiale du cube (85%) largement supéreaticelle de tout le VER (78%).

Afin d’étudier I'évolution de la densité relatia cours du temps, nous avons superpose
sur la figure 4-19 la courbe de I'évolution de Endité relative avec la courbe de I'évolution
de la vitesse de densification macro. Nous remangjuone corrélation au niveau de
I'évolution de ces deux courbes. En effet, I'évintla plus importante de la densité a été
mesurée pour][250G—-500G) .

Nous remarquons que cet intervalle correspondnéefValle contenant les valeurs les plus
importantes de la vitesse de densification macre.plus, il est a noter que les faibles
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changements de pente remarqués sur la figure 40h® dls principalement aux CLs
appliquées (non lissées : Fig. 4-4).

Figure 4 - 16. Configuration des particules api@s rinutes de compaction : le champ «
distance » représentant le maximum des huit fonstilistances de toutes les particules.

@) " (b)

Figure 4 - 17. Distribution de la sensibilité a/leesse de déformation sur le plan de coupe y 5 0.0
mm (a) configuration des particules (b) maillage darticules aprés compaction.
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Figure 4 - 18. Distribution de la sensibilité a/llesse de déformation sur le plan de coupe y 4 0.0

mm (a) configuration des particules (b) maillage darticules aprés compaction.
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Figure 4 - 19. Evolution de la densité relativeleta vitesse de densification pour le cas d’'un VER
3D polydisperse.

Afin de mieux comprendre la stabilisation de lagie relative du VER a une valeur égale
a 95%, nous avons superposé sur la figure 4-20 deusbes de I'évolution de la densité
relative. La premiere est celle obtenue avec I'éqonad-1 (rouge). La deuxieme (bleue)
représente une mesure théorique de la densit@{£y.
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Au deébut de la simulation, nous remarquons quedisx courbes sont en parfaite
corrélation. Ceci veut dire gu'au début de la satioh, la déformation des particules n’est
pas trés importante. Ainsi, le modéle numérigu¢ Bigin les interfaces des particules et la
diffusion numérique est limitée. Ensuite, a patér3000 secondes de temps de simulation, les
deux courbes commencent a diverger. En effet, &rpde cet instant, la vitesse de
densification augmente (Fig. 4-19). Ainsi, la défiation des particules devient importante et
la diffusion numérique augmente (maillage non aglaptix petites particules) d’ou la

divergence entre les deux courbes.

En outre, nous remarquons que la courbe théoataeamt 100% de densification quelques
minutes avant la fin de la montée en températusn giression. La différence entre les deux
courbes est due principalement a la diffusion niopér Ce probléme a été déja présenté et
discuté au chapitre 3. La perte de matiére powate présenté est de I'ordre de 5%. Cette
valeur a déja été le fruit d’'un travail d’optimigat concernant le choix des parameétres
numeriques précédemment présentés et étudiés. iheipate limite de cette étude est la
finesse du maillage élément finis (surtout pourdestes particules) : ainsi nous réduisons la
perte de masse de 13.5% a 5% en passant d’'un geagdtanposé de 2.5 millions de nceuds a
un maillage contenant 7 millions de nceuds. Finatepmous soulignons que le colt de calcul
étant déja trés important (7 millions de nceuds3emndlions d’éléments), raffiner d’avantage
le maillage deviendrait incompatible avec le fak donserver des temps de calcul
raisonnables. Pour étre plus précis, il est immbrtkee souligner que le calcul présenté a été
réalisé sur 320 coeurs en 4 jours. Les cceurs stidigdt de type AMD Opteron 6134 2,36hz.

1,00
0,98 7~

0,96 _DVER /
0,94
0,92 —Dth ya -

0,90
0,88
0,86
0,84
0,82
0,80
0,78
0,76
0,74
0,72
0,70 ‘ . ‘ . ‘ .
/ 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
fproceas 4600 S Temps(min)
Figure 4 - 20. Evolution de la densité relativeotigue (Eq. 4-2) et numérique (Eq. 4-1) pour lg ca
d'un VER 3D polydisperse.

Densité
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Pour terminer, nous visualisons le champ de pressio la figure 4-21. Nous remarquons,
comme déja discuté précédemment, que la pressiomsgénéise en fonction du temps. Une
des raisons de cette homogénéisation est évidemandiminution du volume des pores entre
particules.

84000

F2000

24000

12000

Figure 4 - 21. Cartographie de la pression (kPaajees 42 minutes et (b) 92 minutes de compaction.
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5.3. Comparaison de la densité moyenne avec les résultats
expérimentaux

Nous avons comparé I'évolution de la densité iramoyenne numérique obtenue avec
celle mesurée expérimentalement au niveau du VE&&tNous avons superposé alors, sur
la figure 4-22, trois courbes d’évolution de la sigh relative. La courbe rouge est le fruit du
travail numérique a I'échelle « méso ». Les quptimts en vert représentent le résultat des
essais interrompus (Chapitre 2, section 4.4). Leni€lee courbe (bleue) représente une
évaluation de la densité théorique (section 2 dehegitre) en fonctions des CLs imposeées au
VER.

Une premiére remarque positive de la comparaises aburbes obtenues est que les
courbes possedent a peu prés la méme allure. Benaus remarquons une bonne corrélation
entre la courbe théorique (bleue) et les pointssisdu travail expérimental. Cependant,
I'évolution de la densité relative est différenteirse courbe a une autre (une différence
maximale de 10%). Les interprétations de la difiéeeentre la courbe meéso (rouge) et la
courbe théorique (bleue) ont été déja engageées ldassction précédente. Concernant la
diffusion numérique, elle doit étre encore optimisg&ec un maillage plus fin mais ceci
demande bien évidemment soit des ressources nuwrasritges importantes soit une méthode
de remaillage adaptatif meilleure que celle utdis@aintenant. En effet, la méthode de
coloration de graphe utilisée (section 6.3 du dn@8) ne tient pas compte de la taille des
particules dans la construction des familles leetl- Ce qui veut dire que I'opération
d’adaptation de maillage se fait sur les grandgsegtes particules exactement de la méme
maniére. Imaginons maintenant que nous puissigrsuper les particules dans des familles
de level-set en respectant un spectre de rayon d#éini et limité. Ceci permettrait une
meilleure adaptation du maillage d’ou une meillecoeservation du volume des particules.
Ce travail représente une perspective a court terme
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Figure 4 - 22. Evolution locale de la densité retatlu VER 2 (située a la position 2 dans la figlre
2) pendant 104 minutes d'un cycle CIC : comparas@t travaux expérimentaux et macroscopiques.

5.4. Configuration des particules

Nous essayons dans cette sous-partie de compeareédultats numériques aux résultats
expérimentaux non seulement en termes de densyérmme du VER, mais aussi en termes
d'évolution de la microstructure en regardant kasmles particules et leurs déformations.

Sur la figure 4-23, nous représentons les huittfons level-set représentant I'ensemble
des 807 particules. Nous remarquons qu’'a ce stada densification, les particules voisines
appartiennent généralement a des familles de famétivel-set différentes. De plus, comme
déja présenté dans la section 4 de ce chapitrpaléisules sont bien marquées par leur aspect
polydisperse et par les différences marquées @dreanyons des petites et grosses particules.
Au cours de la densification, une extrusion destiqpdes situées entre deux MEs est
remarquée (Fig. 4-23.c). En effet, nous sommegéblde laisser un petit espace entre les
MEs pour ne pas empécher la déformation des phasicCeci peut engendrer une tendance
des particules qui sont en contact avec ces espiecesrtir du VER. D’ou, I'extrusion des
particules. D’autre part, les particules ne soos@phériques et chacune présente différents
contacts avec d'autres particules voisines.

Afin de mieux visualiser la forme des cous entagtipules, nous avons présenté sur la
figure 4-24 une seule famille de fonction level-#etnoter qu’une famille de particules peut
étre composée de petites et de grosses partidibes avons essayé de présenter sur cette
figure les différentes faces du VER de cette familé particules. Nous remarquons que la
forme des particules est définie par une combimagkoplusieurs plans représentant les plans
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de contact avec les particules voisines. Pour Basicples en contact avec les plans de
symétrie ou bien avec les MEs, un seul grand mafoemé au niveau du contact.

Figure 4 - 23. Visualisation des huit fonctionsdeset pour une densité égale a 92%.
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Figure 4 - 24. Visualisation d’une seule fonctiemdl-set (une famille de particules) pour une dénsi
égale a 92%.

La figure 4-25 présente les particules situéeseatgux plans de coupe : z = 0,05 mm et
z=0,085 mm. Par rapport aux figures 4-23 et 4-Zfttecfigure apporte une meilleure
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visualisation de la forme du contact entre lesipags avec un zoom sur les contacts des
particules avec leurs voisines (figure 4-25.c).

(@)

(b)

(©)

Figure 4 - 25. Configuration des particules situgase deux plans de coupe : z = 0,05 mm et z=0,085
mm pour une densité égale a 92%.
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Sur la figure 4-26, nous avons superposeé la vsatadn des particules situées entre deux
plans de coupe avec un plan de coupe représeataansibilité des particules. Nous pouvons
bien visualiser sur cette figure l'intérieur destjgales et les différents plans formés suite aux
contacts avec les autres particules.

Sensibilite
1

A .[0.8
E;Z (@)

0.2

B\

! ‘,

()

Figure 4 - 26. Superposition de la configuratios particules situées entre deux plans de coupe : z
0,05 et z=0,085 et un plan de coupe représentaenisibilité des particules pour une densité égale
92%.
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Les figures de 4-23 a 4-26 présentent la configaré8D des particules a une densité égale
a 92%. Ceci met en valeur le travail numériquectfié@ a I'échelle méso en terme d’accés a
I'évolution des particules a I'échelle mésoscopiguesourt du procédé CIC.

Nous pouvons faire une comparaison 2D entre desrehtions des particules sur des
plans de coupe et des observations en M.O afirudigt et comparer I'évolution de la
microstructure en regardant d'une maniere généfalspect des particules et leurs
déformations. Ainsi, dans la figure 4-27, nous enésns des observations de plusieurs plans
de coupe du travail numérique a I'échelle mésosgapisuperposées a une seélection
d’observations en M.O d’échantillons attaqués a deesité égale a 87% de densification.
Chaque image de la figure 4-27 représente une\adis®r de particules sur un carré de taille
95 um * 95 um. En terme d'évolution de la microdtite et de I'aspect des particules, nous
remarquons une bonne corrélation entre les résuftatériques et expérimentaux. Par
exemple, sur les deux carrés bleu et blanc, noassagssayé de trouver un cas de contact
entre particules (carrés bleus) et un cas de petentourée principalement par deux autres
particules plus grandes (carrés blancs). Nous ator& une bonne corrélation entre ces
observations.
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Figure 4 - 27. Visualisations de configurationgpdeticules issues du travail numeériqgue méso et des
observations d’échantillons attaquées en M.O adensité égale a 87% (chaque image représente une
observation sur un carré de taille 95 pm * 95 um).
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5.5. Discussion de I'exploitation future du modele (recalage de
loi de comportement macroscopique)

A la lumiere de ce qui a été développé dans omitranous avons discuté dans cette
section I'exploitation future du modele constrdédns le cadre d'une démarche de recalage de
loi de comportement macroscopique. En effet, cafiproche permet l'identification des
coefficientsf et c de la loi d’Abouaf & partir de calculs mésoscopssur VER. Pour cela, il
suffit d’appliquer des chargements isotropes paeteriner la fonction rhéologigueen
fonction de la densité et d’appliquer des compoessuni-axiales pour la détermination de la
fonction rhéologique.

En état de compaction isostatique, et en suppaganie "milieu continu poudre” obéit a la
loi d'Abouaf, nous pouvons écrire le coefficienfAblbuaf f(D) sous la forme suivante
[Bouaziz, 97] :

2m 2

o =
9{ D P

avec .

» f(D) le coefficient de compressibilité de la loi d'Aladu

» m lindice de sensibilité a la vitesse de déformmatians la loi viscoplastique
caractérisant le matériau constitutif des partigule

> k, =K(/3)™*, avecK la consistance viscoplastique du matériau cotigtifes

particules,
» P la pression hydrostatique dans le milieu contioudve,
» D la densité relative du milieu continu poudre.

Nous avons donc :

2m

2z
f(D) :%(%J m+1(%) m+1 . (4_4)

Considérons alors un VER du milieu poudre, pouvéate I'objet de calculs
meésoscopiques, tels que ceux développés au cowrssdgavaux. Imaginons qu'on impose
aux "milieux englobants" dans ce VER des conditi@ms vitesse de type compaction
isostatique, c'est-a-dire telles que :

ov, _0v, _dv, _1

—X=_Y=""Z (DI]/) =

AX ay 9z 3 imp — (tr é)imp (4'5)

Wk

avec (U V)i, =(tré)y, le taux relatif de compaction imposeé.
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A partir des calculs mésoscopiques effectués sMEde pour une densité relative donnée D,
nous pouvons calculer une estimation du coeffidi@} correspondant a I'état de ce VER, a
partir de I'expression précédente pour ce coefficie

r=1( trs)k[%j (@0

Dans cette estimation de(P} est une valeur moyenne de la pression obtenule MER, a
savoir :

1
(P) =), pav (4-7)

Par ailleurs, en état de compaction simple, etupposant que le "milieu continu poudre”
obéit a la loi d'Abouaf, nous pouvons écrire lefficent d’Abouaf c(D) sous la forme

suivante [Bouaziz, 97] :
-2n

c(D)=C, (D)™ - (D) (4-8)

avecCq(D) le rapport entre la contrainte d’écoulement du (B& dépend de la densidj et

la contrainte d’écoulement du matériau dense.

A partir de simulations de compression simple 8 ¥ER, nous pouvons déterminer les
contraintes découlement du VER pour une densitdivel donnéd et déduire la valeur de
C4(D). Finalement, en identifiaf(D) (Eq. (4-6)), nous pouvons déduatd) (Eq. (4-8)).

6. Conclusion

L'objectif de ce travail de modélisation de VER 3#ait de construire un modéle
permettant la modélisation de la déformation visastigue a chaud des particules de poudres
contenues a l'intérieur d’'un volume élémentairen afe suivre I'évolution de la densité
relative moyenne et I'évolution des particules. iCaéevait étre effectué pour le matériau
316L, en respectant la granulométrie réelle deoladpe utilisée et en imposant des conditions
aux limites représentatives d’'un cycle de CIC.

Un cas 3D réaliste composé de 807 particules anétielisé en utilisant des hypothéses
simplificatrices (nombre et distribution des pastés). L'évolution de la densité relative en
fonction du temps a été présentée et discutéaalaik effectué offre la possibilité de suivre
I'évolution de la déformation et de la configuratides particules. Enfin, ce modéle serait trés
utile pour mener a bien des recalages microscogitaoscopigue

Tout au long de la construction et de la validatdu travail numérique, plusieurs
difficultés ont été rencontrées et discutées damsanuscrit. Pour le modele mécanique, nous
pouvons souligner le choix du comportement du MdetME, I'adaptation d’'une loi de
comportement de type puissance pour les particetelm détermination des valeurs des
conditions aux limites appliquées. D’un point devyaodéele numérique, nous pouvons noter
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le déraffinement du maillage au niveau des cousti(se 6.3 du chapitre 3), le contréle et
I'optimisation de la conservation de matiére, lefaige des outils pour le cas de VER carré et
cubigue et l'adaptation de maillage pour le casgdenulométrie réelle (surtout pour les
petites particules).

Les perspectives de ce modele sont assez latgasd’abord, pour pouvoir aller jusqu’a
un matériau totalement dense, le modeéle doit teminpte du mécanisme de transport par
diffusion. Il serait tres intéressant de couples miavaux a ceux réalisés par J. Bruchon
[Bruchon et al., 11 ; Bruchon et al., 12] consacék modélisation des mécanismes de
transport par diffusion avec le méme formalisme cgiei utilisé dans ce travail, c'est-a-dire
une approche monolithique reposant sur une demxripevel-set des particules. Un travall
devrait également étre mené sur la prise en codgt€Ls en contraintes tangentielles. De
plus, la construction d’'une méthode d'adaptationnagllage plus robuste pour ces cas
d’études semble nécessaire afin de limiter leslpnoés de diffusion numérique. En outre, il
serait trés intéressant d’identifier et d’utilisere base de données du matériau plus récente et
plus représentative de la poudre utilisée danslail expérimental. Finalement, une analyse
d’échantillons (de la méme taille que celle du VBIR modélisé) en tomographie X serait
clairement un plus pour cette étude et permetti@itomparer I'évolution des particules en
3D. Des travaux de tomographie X n'ont pas étéifimndans le cadre de cette thése mais
représentent des perspectives trés enrichissactagtterme.
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Conclusion genérale et perspectives
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Le travail qui vient d’étre présenté visait a appoune contribution a la simulation du
procédé de compaction isostatique a chaud a l'kchedsoscopique et a eu pour objectif
d’apporter des éléments de compréhension supplémrentsur les caractéristiques, les
hétérogénéités et la prédiction du comportemenpiélees fabriquées par CIC. Ainsi, cette
thése a eu deux axes principaux : le premier adété&évelopper un modele numérique
permettant la modélisation du mécanisme de défoewmatiscoplastique a chaud au cours
d’'un procédé CIC a I'échelle d’un VER (chapitrest3l). Le deuxieme a été de réaliser un
travail expérimental afin d’étudier les propriéfémles des piéces soumises a un cycle CIC
mais aussi de valider le travail numérique rédbapitre 2).

La premiére étape de ce travail a consisté a tairétat de I'art des méthodes analytiques
et numériques qui modélisent le procédé CIC ouriésanismes physiques entrant en jeu. La
recherche bibliographique a mis en lumiére plusiqguints trés intéressants. Concernant les
méthodes analytiques, des modeéles permettent dergwa des courbes de densification
exprimant |'évolution de la compaction en fonctides paramétres du procédé et des
caractéristiques initiales de la poudre. Ces méhodnt permis de confirmer que le
mécanisme de déformation viscoplastique a chaubk esécanisme prépondérant pendant la
guasi-totalité du temps d’'un cycle CIC. D’'un pod#e vue modéles numériques issus de la
littérature, les résultats de modélisation utilisda méthode level-set semblent tres
encourageants. C’est ainsi que dans ce travail mwoss choisi de travailler avec une
approche level-set pour la modélisation de la aéédion viscoplastique des particules.

Le travail expérimental a été présenté dans leitkap. Ce travail avait deux objectifs
principaux : étudier expérimentalement la dendiiicad une poudre d’acier inoxydable 316L
et comparer les prédictions numériques (mésoscepiqu macroscopiques) aux données
expérimentales obtenues. Pour répondre a ces ifhjeatq lopins ont été élaborés par CIC a
partir d'une poudre d'acier inoxydable 316L atoreis#u gaz : un avec cycle complet et
guatre avec cycles interrompus. Les temps d’inption de ces derniers ont été identifiés
suite a un travail de modélisation a I'échelle macopique. Des échantillons issus de ces
lopins ont été étudiés. Les résultats d’observatiem microscopie optique et électronique a
balayage ont été présentés. De plus, les évolutdess propriétés macroscopiques et
microscopiques durant la densification ont été ym#s. De nombreuses conclusions
ressortent de I'ensemble de ce travail expérimegitaht été utiles pour la comparaison avec
le travail numérique. Parmi ces conclusions, haus/pns souligner par exemple que :

» Au sein d’'un méme lopin et au cours de la compagctia densité et la vitesse de
densification ne sont pas homogenes.

» La poudre est en trés grande majorité constitugemdeules sphériques.

» La présence de splats favorise la densification.

» Une augmentation prononcée de la taille des gramdin de compaction a été
remarquée.

A noter que les bons résultats des essais detramicouragent a réaliser a court terme des
essais de fatigue et de résilience sur les lopnses

-188 -



En ce qui concerne les modéles numériques, unélimation a I'échelle d’'un ensemble de
particules a été développée afin de tenir compsehdéerogénéités locales mésoscopiques et
d’accéder a des informations sur la microstructDens ce travail de thése, nous avons centré
notre approche sur lI'analyse de la déformation ogkastique des particules, mécanisme
prépondérant au cours du procédé. La démarchségtiliprésentée dans le chapitre 3, est
basée sur la prise en compte d’'un comportemenbpliastique de type loi de puissance et la
résolution des équations de Stokes compressiblappkdoche retenue est basée sur un
domaine fixe dans lequel les interfaces entre i#&rentes particules de poudre et le milieu
interparticulaire ne sont connues qu’implicitemaritavers les valeurs de quelques fonctions
distances définies sur I'ensemble du domaine deukales propriétés physiques des
différents domaines (les particules, le milieu ipgeticulaire et le ME) ont été introduites a
travers des lois de mélange et deux méthodes deajiém de maillage anisotrope adapté aux
interfaces ont été utilisées. Des cas test en dengnsions ont été présentés dans le chapitre
3.

L’approche initiee en 2D a été étendue afin de éliser un ensemble de particules dans
un VER tridimensionnel. Les conditions aux limitappliquées sont issues d'un calcul
macroscopique et dépendent de la position du VERgmport au lopin. 807 particules de
granulométrie réaliste ont été modélisées en 3DEttnodélisées. Les résultats numériques
de la compaction de ce VER ont été présentés, agsgh commentés. De plus, I'évolution
de la densité relative en fonction du temps a Biggntée et discutée. Les analyses effectuées
ont permis d’'apporter une synthése globale surelinence et les limitations des résultats
numériques obtenus. On notera I'aptitude du modelestruit a décrire des phénoménes
complexes a I'échelle mésoscopique : modélisatien lal granulométrie réelle avec
comportement réaliste, conditions aux limites dépates de la position du VER et acces a la
déformation des particules. Concernant les lindtedj nous notons principalement la
difficulté d’adaptation du maillage sur les petipesticules a cause du large spectre du rayon

des particules modélisées.

Les perspectives envisageables pour la suite deacail sont multiples et prometteuses.
Nous pouvons citer quelques axes de rechercheaguniliendrait d’approfondir :

D’'un point de vue caractérisation expérimentale gaxes issues de CIC, une ré-
identification des essais instrumentés avec un feati@bouaf purement visqueux serait un
plus pour I'amélioration des paramétres du compuate utilisé dans nos modélisations méso
mais surtout macro. De plus, une analyse en torpbgraX sera clairement incontournable
pour avoir acces a I'évolution des particules en &Da comparer avec celle du travail
numerique.

Concernant le modele numérique, il sera intéresdane compléter pour y intégrer le
transport de masse par diffusion aux joints dengeaia la surface des particules, de maniéere a
bien représenter la toute fin de compaction. Des,pla construction d’une méthode
d’adaptation de maillage plus adapté a ce cas sendlaessaire pour limiter les problemes de
diffusion numérique. Par ailleurs, nous pouvonslergant envisager de tenir compte de
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I'effet de I'évolution de la taille des grains queut jouer un réle tres important sur la loi de
comportement des particules surtout dans les dermeurcentages de densification. De
méme, introduire des pores internes dans les phasienodélisées serait enrichissant puisque
les résultats expérimentaux montrent que ces pa@rgistent souvent a la densification.
D’autre part, les outils mis en place permettramls trapidement de s'intéresser a des
problemes de recalage de modeéle. Finalement, & s$etéressant de différencier le
comportement des particules, notamment pour repigsk réle bénéfique des splats et des
particules les plus fines, dont les clichés EBSDntremt que leur taille de grain est
significativement plus faible que dans la majodes particules. Nous pouvons ainsi penser
introduire une certaine dépendance du comportemgrtplastique des particules en fonction
de leur taille, de maniére a rendre compte de fdus grande capacité a se déformer
(consistance moindre, sensibilité a la vitesse déorthation plus élevée). Le modéle
numérique sur VER permettrait ainsi de quantifiarfluience de cette différenciation du
comportement sur la capacité moyenne de densditat la poudre.

Signalons finalement que la stratégie généraleldppée pour notre application pour le
procédé CIC et sur les poudres métalliques pousiaipliquer directement a d’autres types
de poudre, en particulier céramique et a d’autresqulés de la MdP.
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Annexe 1: Vitesse de densification pour le mécanisme de
déformation viscoplastique des particules pour D > 0.9

La modélisation de la déformation viscoplastigues ¢articules est basée sur la loi
puissance exprimée par I'équation suivante :

S=2KH\39m g, (A-1)
avece la vitesse de déformation ®te déviateur des contraintes.

Dans cette annexe, nous présentons la démarchie q#r Wilkinson [Wilkinson et
Ashby, 75] pour l'identification de I'expression tevitesse de densification en fonction de la
pression extérieure pour le mécanisme de déformaiszoplastique avec une densité relative
supérieure a 0,9.

Dans ce modele, la géométrie est idéalisée etrdminypothéses sont prises en compte.
Pour D > 0,9, le modele de la poudre compacte &udst un compact isotrope dans lequel
des pores sphériques identiques sont uniformémstmibdés. La densité relative initiale est
notée [. Les pores sont supposés soumis a une pressemmenk et tout le compact est
soumis a une pression extérieugdg. A-1).

Figure A - 1. Hypothese de la géométrie considpoée D > 0.9.

Ce travail a été modélisé dans un systéme de coonéds sphériques dont le centre est celui
d’'un pore sphérique de rayon a’. Une sphere denr@ycontenant ce pore sphérique forme la
structure considérée.

La déformation est radiale, ainsi:
oy 0 0 & 0 0 (A-2)
U:[O Oyg Olet 82[0 ;999 0]
0 0 Opg 0 0 ;999
L’écriture de I'équation fondamentale en coordomsrgghériques donne:

d O-TT
dr

(A-3)

2
+ ;(O-rr — 0gg) =0,
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Cette équation est associée aux conditions autekmi

0w (@) = =P et oy (b) = —P, . (A-4)
De plus, le matériau étant supposé incompressible :
(A-5)

tracs) = 0d'OU &, = —2&54 .

Cherchons I'expression de

: . . A-6
&= /Z%éijéij alorse = \/2 (;eﬂz + 2&99°) = — & (cas d’une compression) (A-6)

En coordonnées sphériques oa: = ? ets, = % . (A-7)
En tenant compte dg, = —2&4, On obtient quey, = :;2

i . o _br _ B A-8
Ainsi, &gg = 5 = ( )

avec B parametre d’intégration a évaluer.
En combinant I'équation de la loi de comportemesaicaA.1, A.3 et A.6, on obtient que:

d Orr

r . (A-9)
096 — Orr = Sgg — Spr = E dr = K(\/g)m-'_1 (&)™

En tenant compte de A.8 et en notant ®(x3)™* ! et n:%, I'équation A.9 devient :
1 1
do,, = 251 Q Bn 31+1 dr

rn

(A-10)

Si on intégre cette équation en appliquant les itiond aux limites de I'équation A.4, on
détermine que :

1 (ab)® 3 (AP))n (A-11)

3 3\ ‘9
2<b%_a%> 270n

La dérivation de I'équation de la densité relafze 1- (%)3 donne:

s_Lat b d (A-12)
- b’3 (bl al)
B

Or puisquesgg (1) = ? === on peut écrire que :

r r3’
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b/_ B

. d'_ B .
ggg(a') = —=—etge(b) = —=—.
ar ar br b1

(A-13)

Finalement, a travers les équations A.11, A.12.&8Aet en supposant qde= Qin I'équation
de la vitesse de densification s’écrit:

p_3A_DU-D) 3(4P)

2 (1—(1—1))%)n 2

(A-14)

)TL
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Annexe 2 : Notations

f(D) et c(D)
D
Do
Dc
Dy
oDy,
D
d(x,y)

Paramétre dépendant de la températufes{riv™),
Allongement a la rupture,

Rayon des pores (m),

Constante d’intégration,

Rayon des spheres des particules de poudre (m),
Chaleur massique (J.kd<™),

Coefficient de compressibilité (Pp

Fonctions rhéologiques dépendantes du matériau,
Densité relative,

Densité relative initiale du compact,

Densité relative critique a partir de laquellepeses sont supposés fermés,

Coefficient de diffusion volumique (ms?),

Coefficient de diffusion aux joints de particu(é‘%s- sY) ,

Vitesse de densificationts

Distance euclidienne entre les deux points x étg chaillage élément fini
(m),

Module de Young (Pa),

Forces extérieures (N),

Accélération gravitationnelle (Mm%

Taille de maille locale au niveau des interface} (m

Taille de maille définie par le maximum des diaregtles éléments du
maillage (m),

Coefficient de transfert thermique (WAi™),

Constante de Boltzman (J%

Conductivité thermique (W.thK™),

Sensibilité de la contrainte d’écoulement a lasggede déformation,
Masse de I'échantillon humide (kg),

Masse immergée dans le liquide (kg),

Masse dans l'air de I'échantillon sec (kg),

Nombre de Nusselt,

Exposant de I'équation de fluage,

Pression appliquée (N:fjy
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X (@)

Pression effective au cou pendanti4étape (N.rif),
Pression effective au cou pendanti8°&tape (N.rif),
Pression extérieure dans les pores (N,m

Pression intérieure dans les pores (R),m

Nombre de Prandtl,

Rayon des particules (m),

Nombre de Reynolds,

Contrainte maximale conventionnelle (Pa),

Limite élastique (Pa),

Déviateur du tenseur des contraintes,

=tr (o) : premier invariant du tenseur des contrainte€aechy,
=S : S : second invariant du tenseur des contsaatgeCauchy,
Température (K),

Température de fusion (K),

Variables pour indiquer le temps (s),

Volume (n7),

Vitesse (m.3).

Volume des molécules @

Tenseur des contraintes de Cauchy,
Constante de Stefan Boltzmann,
Limite élastique (N.r),

Vitesse de déformation s

Vitesse de déformation équivalent&)(s

Masse volumique (kg.r),

Masse volumique apparente (kg®m

Masse volumique du matériau & I'état dense (Ki,m
viscosité dynamique (Pa.s),

Emissivité,

Fonction level-set ,

Surface d’isovaleur zéro d’'une fonction level-set ,

Fonction caractéristiqgue d’'une fonction level-set
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Indices
MI Milieu Inter-particulaire,
ME Milieu Englobant,
Po Particules,

Pr Période de remaillage.
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Annexe 3 : Maquettes des pieces compactées
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Annexe 4 : Evaluation de I'erreur de mesure de la méthode de
trois pesées

Les mesures de la densité relative (et des deuices de porosité) sont possibles par la
méthode dite des trois pesées. Ainsi, le calculaddensité relative, selon cette méthode
utilise la relation suivante (voir Eq.2-17) :

_ Pap — MsPaicool
D _Knse avec Py, = m-m (A-15)
et:
My Masse de I'échantillon humide (kg),
m Masse immergée dans le liquide (kg),
ms Masse dans l'air de I'échantillon Sec (kg),
Paicool Masse volumique de I'alcool utilisé (ici 0,81 g.&m

Plense Masse volumique connue du matériau dense (ici 7ga88° [Couturier, 99])

Pour un niveau de précision supérieur, il est seiee d’estimer les effets des sources
d’incertitudes ou d’erreurs suivantes :

» L'influence de la température sur la masse volumidge l'alcool utilisé qui est de
I'éthanol (égale a 0,81 a une température égal¥@ Rour I'éthanol pur).

> L'imprécision des mesures de masse (la balanceegessne précision de l'ordre du
millieme de gramme), la plus grande incertitude l&st a la mesure de masse de
I'échantillon humidifié.

» La durée d'immersion de I'échantillon dans I'éthgmmur la mesure de la masse de
I'échantillon immergé dans le liquiden). Pour notre cas, la pesée est faite aprés 60h
d'immersion des échantillons dans I'éthanol purrdaulaisser le temps de remplir les
porosités ouvertes.

» La méthode et la durée du nettoyage de la surfage échantillon surtout pour
'estimation de la masse de I'échantillon immergé Bn effet, aprés immersion,
I'échantillon est déposé 30 secondes sur un pagheprbant. Ainsi, il faut éviter
d’aspirer I'éthanol contenu dans les pores et lauredoit étre rapide car la masse
dérive du fait de I'évaporation.

» Au polissage: un éventuel bouchage des pores debou@ la surface par des
opercules et des débris peut influencer les mesures
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> Effets de la découpe par électro-érosion au filssiextrémités d’'un échantillon.

) . AD
Pour évaluer I'erreur de mesure effectuée, nolauloas le rapportF. Nous essayons
ainsi de chiffrer les écarts de densité relative alliimprécision des mesures de masses.

Concernant le calcul de 'erreur de la masse vaumiapparente :

A,Oapp — Aloalcool + Ams + Amh +Ami

Papp Paicool mg m, —m,

(A-16)

Ensuite, pour le calcul de I'erreur de la masseividue du matériau dense mesurée avec la
méme méthode expérimentale mais angam, :

Apdense — AIOaIcooI + Ams + Ams + Am

(A-17)
lodense palcool ms ms - mi
Enfin, pour le calcul de I'erreur de la densitéus@btenons que:
AD — Aloapp + Alodense =2 Aloalcool +2 Ams + Ams + Ami + Arnh + Ami (A-18)

D Papp Pdense Paicool mg mg —m my, —m
La masse volumique de l'alcool dépend de la teatpée de la salle. La température
d’utilisation de 'alcool au moment des essais aévde 19 a 21°C. Ainsi, en tenant compte

de la variation deo,,, entre ces deux température, le rappAG?tM est égal a 0,0012. De

alcool

plus, notre balance posséde une précision de éatdmilliéme de grammelii=103g).
Finalement, sur plusieurs de nos mesures de mbssgjantification a été effectuée.

AD
L’éguation A.18 donne les résultats suivant%r <1%, ce qui est effectivement I'ordre de

grandeur communément lié aux incertitudes assodié@estype de mesure. A noter que nous
n'avons pas tenu compte de I'effet de différencescompositions possibles entre matériau
dense et poreux sur la masse spécifique.
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Annexe 5 : Détermination des conditions aux limites pour le
cas d’'un VER circulaire

L’objectif de cette annexe est déterminer une relation entre la pres (CL) appliquée a
la frontiere du VER et laression applique¢sur les particules pour le cas d’'un VER circule
Pour cela, la géométrie considérée est composéeue milieus (Fig. A-4) : une couronne
supposée suivre une loi newtorne incompressible et &intérieur un cercle de typ
newtoniencompressible (AbouafNous supposons que la viscosité est la méme psulekex
milieux.

P ext

Newtonienincompressible

e
Figure A- 4. Hypothése de la géométrie considérée.
En considérant une déformation plane, nous pouécrire dans les deux milieu

v, (r)

V=4V, =0
v.=0 (A-19)
Le tenseur des vitesses de déformation s'écrit :
dv, 0 0
dr
) Vv,
E=| 0 " 0 (A-20)
O 0 O

Dans la couronne extérieure (CE), en tenant cometéincompressibilité du milieu, not
avons que :
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dv v

tracgé) =0v = d_rr +Tr =0. (A-21)
Ainsi, nous obtenons que :
Ve (r) = % (A-22)
et que
_ pCE _ 2Ir7§:1 0 0
CE _ SCE _ pCEI — 2,7ch _ pCEI — 0 _ pCE + 21r72Cl 0 (A'23)
0 0 _ pCE

Pourr=b, nous déterminons que :

C
T (r=b)==pg, =-p 2’;21 (A-24)
Le milieu central (MC) newtonien compressible suné loi d’Abouaf, alors:
oV =3¢ (A-25)
—MC 2
swe=92 <y A-26
- dee) (A-26)
_MC A-27
pM© :—U; itrace(é‘) ( )
g of
Ainsi, nous pouvons écrire que :
ghe = 2, —(— o — (A-28)
C
Me :%dev(é) (A-29)
Mc — _ 17 .
p™ = gtrace(f) (A-30)
En tenant compte de I'expression él€Eqg. A.20), nous obtenons que :
Mc:ﬂdV (i gdv v,
" c dr dr r
e = 27 Ve 1] i 2) v Ve
) c T ( C)( ar r) (A-31)
MC Q i—g dVr +V_r
9z =3 c)(dr r)

La combinaison de I'équation fondamentale de laadyique ¢liv(c)=0) et de la condition aux
limites v, (0) =0 permet d’écrire que:
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dv,
dr

=0  etainsi v'°(r) =C,r (A-32)

Ainsi, nous déterminons que :

ve _ 2 1 1
=—nC,(—+= -
T =31 2(f C) (A-33)
2 1
et pY“=-ZnC,= (A-34)
3 f
D’aprés (A-22),v°%, (a) = St d’aprés (A-32)/V, (a) =C,a alors :C,;=Ca’
a
En tenant compte des équations (A-24) et (A-33)srdeterminons que:
2 a’
o.-(a) =§f7Cz o2 “D-PRy (A-35)
. 2 1 1
=—nC. (=+= -
o™ (a) 37 z(f C) (A-36)
A travers la continuité de la contrainte au nivdau=a, nous pouvons écrire que
(A-37)

2 1 1 a?
P.=—2pC,|(=+2)+31-—
ext 3,7 2{((3 f) (. bz)}

Nous déterminons ainsi une équation de la prestams le milieu poudre en fonction de la
pression extérieure appliquée a partir des équa(idB4) et (A-37), a savoir :

1
PPoudre = Pext 2
A-38
3f }(1+1)+1—a— ( )
3¢ f b?
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Etude de la compaction isostatique a chaud de I'aai inox 316L : Modélisation
numérique a I'échelle mésoscopique et caractérisati expérimentale

RESUME : On s'est intéressé dans ce travail & la modélisé?d et 3D du procédé CIC (Compaction
Isostatique a Chaud) a I'échelle mésoscopique, @ dlune compréhension approfondie des différents
mécanismes physiques impliqués dans la densifitatiopoudre. Le modéle est formulé dans un cadégien,

et est basé sur l'utilisation de la méthode legelesuplée avec une technique de génération eapitation de
maillages éléments finis afin de modéliser la d@éfation des particules de poudre sur un Volume Eféaire
Représentatif (VER). La génération des particulestté effectuée avec un générateur statistique de
microstructures en tenant compte d’une distributidelle de la taille des particules. Les conditiang limites
mécaniques ont été appliquées sur le VER, entralaatéformation des particules et la densificationVER.
Dans ce travail, la déformation viscoplastique gesticules a été considérée comme le seul mécanieme
densification (mécanisme prépondérant pour unedgraartie du temps du procédé). A partir de donisSe®s

de simulations macroscopiques du mécanisme CIC lgooas de particule de poudre 316L, des simulation
mésoscopiques ont été réalisées (approche macmyrméss résultats de ces simulations sont présesités
discutés a la lumiére d’'une étude expérimentaler@acopie optique, MEB, EBSD et EPMA) de la struetet
microstructure des particules, obtenues a partissdiis de compactions interrompus. De plus, desisess
mécaniques ont été réalisés a température amisianties lopins totalement denses issus du procétié C

Mots clés :CIC, 316L, compaction de poudre, fonction level-génération et adaptation de maillages, échelle
mésoscopique, étude expérimentale, microstrudiB&D, essais mécaniques.

HIP of stainless steel 316L considered at the mesogpic scale: Numerical modelling and
experimental characterization

ABSTRACT . A two and three-dimensional finite element simwaatiof HIP (Hot Isostatic Pressing) a
mesoscopic scale is proposed, in view of an intdeptderstanding of the different physical mechasis
involved in powder densification. The model is fadated in a eulerian framework, using level setfalation
and adaptive meshing and remeshing strategy tdifiggrarticle interactions inside a representaiementary
volume (REV). A statistical generator is in charglethe definition of the initial configuration undé¢he
constraint of accounting for the real particle sizstribution. Mechanical boundary conditions appleed to the
REV, resulting in the deformation of particles atehsification of the REV. As a first approach, fuaver-law
creep of particles is considered as the unique ifieatfon mechanism. Starting from data issued fro
macroscopic simulations of the HIPping of a pardenaf 316L powder, mesoscopic simulations in défer
locations of the part have been carried out (mémnmeso approach). The results of these simulatares
presented and discussed in the light of experimstudies (optical microscopy and SEM, EBSD, EPMAJhe
structure and microstructure of the compact, whighre obtained from interrupted compactions. Meatedni
tests on fully densified 316L were also conducted.

Keywords : HIP, 316L, powder densification, level-set functiomeshing and remeshing techniqu
mesoscopic scale, experimental studies, microstrecEBSD, mechanical tests.
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