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Résumé : Dans ce travail, une simulation numérique du frittage naturel non-réactif d’un produit granulaire est
présentée. Le modele développé est basé sur les équations de conservation de masse, de chaleur et de quantité de
mouvement.

La méthode de résolution numérique adoptée est la méthode des éléments finis. La formulation arbitraire
Lagrange-Eulérien ALE est utilisée pour résoudre le probléme. Cette simulation a permis de prédire 1’évolution
de la distribution spatiale et temporelle du retrait et de la porosité durant le processus de frittage. La validation de
cette simulation a été réalisée en utilisant des résultats expérimentaux de la littérature avec 1’alumine. Des tests de
sensibilité concernant 1’effet de la vitesse de chauffe sont réalisés.
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1. Introduction

Le frittage est un procédé de fabrication de piéces consistant a consolider un agglomérat de poudres sous
I’effet de la chaleur sans atteindre le point de fusion. Ce processus est utilisé dans plusieurs domaines tels que les
implants dentaires [1], la fabrication des combustibles [2], les catalyseurs [3], ...

Le phénoméne majeur présent au cours du frittage est la diffusion a 1’état solide qui se fait & travers les
différentes interfaces de la particule qui sont la surface, le joint de grains, le volume et le transport gazeux. Le
frittage est considéré comme un processus complexe qui peut étre influencé par plusieurs facteurs tels que la
température, le temps de frittage, la pression et la composition atmosphérique. Ces parameétres provoquent souvent
un changement de surface et de volume (appelé aussi retrait) et déterminent les propriétés finales du produit fritté
telles que la densité et la porosité [4,5].

Dans la littérature, plusieurs auteurs se sont intéressées a la détermination du retrait et de la porosité qui
sont des parameétres clés du frittage. Leurs travaux étant variés, allant des approches expérimentales aux modeles
analytiques et numériques. Frenkel [6] et Kuczynski [7] ont proposé un modéle analytique a deux sphéres pour
étudier les mécanismes de croissance du cou et le retrait pendant les premiers stades de frittage (liaison de
particules). McKenzie et al [8] a développé un modéle phénoménologique a pores sphériques pendant le dernier
stade du frittage pour étudier la densité durant le frittage d’un mono composant.

Schoenberg et al [9] a comparé les résultats des contraintes et des déformations obtenus par calcul
analytique avec ceux obtenus a partir de la simulation par la méthode des éléments finis pour un composant
cylindrique de titanate de baryum constitué d’une couche de faible densité sur I’extrémité supérieure et d’une
couche de forte densité sur I’extrémité inférieure. Le modeéle linéaire visqueux utilise comme parameétres le retrait
déterminé a partir de I’expérience, la viscosité et les propriétés élastiques du titanate de baryum.

Ou et al [10] a étudié le comportement du frittage par des expériences de dilatométrie et des essais de
flexion-frittage d’un micro composant bi-matériaux (composé de cuivre et d’acier inoxydable 316L). En plus de
cette étude expérimentale, il a déterminé le retrait et la densité relative par une simulation numérique se basant sur
un modeéle thermo-élasto-viscolastique pour différentes vitesses de chauffe et différentes charges en volume de
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poudre. Les parameétres du modéle sont ajustés aux données extraites des expériences spécifiques du frittage en
utilisant la méthode inverse.

Certainement, la modélisation permet d’optimiser, de mieux comprendre le processus de frittage et
d’améliorer la qualité des produits frittés. La modélisation du frittage est I'un des problémes les plus difficiles dans
le domaine de modélisation des matériaux. Donc, une bonne formulation du probléme physique s’avére
indispensable. Dans ce contexte, I’objectif de ce travail est la modélisation du frittage naturel non-réactif de
I’alumine et la simulation de ce modéle en utilisant la méthode des éléments finis. Dans un premier temps, on a
introduit les équations constitutives décrivant le comportement de ce matériau au cours du frittage. Ensuite, on a
présente et analysé les résultats du retrait et de la porosité obtenus a partir de la simulation numérique. Ce modéle
et validé en comparant nos résultats numériques avec des résultats expérimentaux de la littérature.

2. Modélisation théorique
Un modele mathématique macroscopique permettant de décrire trois phénomenes couplés qui sont : le
transfert de chaleur, le transfert de masse et transfert de quantité de mouvement durant le frittage de 1’alumine est
présenté.
Les équations gouvernant le probléme sont établies en supposant que :
1. L’alumine est un milieu isotrope et homogéne
2. L’alumine est considéré comme un produit thermo-élasto-viscoplastique.
L’état du milieu est décrit par la porosité totale ¢, la vitesse du solide ¥, et la température T.
2.1. Equation de conservation de la masse
L’équation de conservation de la masse est :

dp , 1)

—+di =0

T w(p vs)

Avec 7 est la vitesse intrinséque du solide et p est la masse volumique totale du solide qui est liée a la
masse volumique intrinseque du solide p, par la porosité totale ¢:

2

p=ps(1-¢) @)

En combinant les équations (1) et (2)Error! Reference source not found., on obtient :
d¢ (3)

E - dlv((l - (l)) ﬁs)
2.2. Equation de conservation de I’énergie
En absence d’une source de chaleur, I’équation décrivant la conservation d’énergie s’écrit comme suit :

aT S ] N
pC, ET + pCpvsgrad(T) — div (kTgrad(T)) =0 4)

Avec C, et ky sont respectivement la chaleur spécifique et la conductivité thermique du produit.
2.3. Equation de conservation de la quantité de mouvement
En considérant les hypotheses suivantes :
- Le processus de frittage est considéré comme quasi-statique.
- Les termes inertiels sont ignorés.
- L’effet de la gravité est insignifiant et donc négligeable.
- La phase solide est supposée incompressible.
L’équation de conservation de la quantité de mouvement s’écrit :

div(d) =0 (5)
Le comportement mécanique de ’alumine est considéré comme thermo-élasto-viscoplastique. Ainsi, le
taux de déformation ¢ peut se décomposer en trois parties : un taux de déformation élastique linéaire £,, un taux

de déformation thermique &, et un taux de deformation viscoplastique £,,,. Ces trois contributions sont reliées par
I’équation suivante :

é = éel + éth + évp (6)

Dans ce qui suit, on va donner I’expression de chaque déformation présentée dans 1’équation (6).



2.3.1. Déformation élastique
La relation qui relie le taux de déformation élastique au taux de contrainte est :
€op = Cq0 (7

Avec C, est I’inverse de la matrice d’élasticité et ¢ est le taux de contrainte.
On peut écrire aussi :

Qi

=D&y (8)
OuU D est la matrice d’élasticité.
Le tenseur de contrainte élastique & s’exprime de la fagon suivante :

G = EE = Atr(D)] + 2uf ©

Avec 1 et p sont les coefficients de Lamé reliés au module d”Young E et au coefficient de poisson v par les
deux relations suivantes :

A= ad 10
T (A+v)(1-2v) (10)
_ E
=20+ (11)
2.3.2. Deformation thermique
Le taux de déformation thermique est donné par la relation :
(12)

& = alATT
Avec a est le coefficient de dilatation thermique
AT = (T — Tréf), ou T est la température du produit et T, est la température de référence.

2.3.2. Déformation viscoplastique

Dans le cas général, la relation qui relie le taux de déformation viscoplastique £,,, au tenseur de contrainte
est donnée par ’expression suivante [11] :

aW)r | 1y,
0;j 27[([)81']""(1!)—5([))661']']+PL8U’ (13)
Avec :
- oy sont les contraintes extérieures appliquées sur le produit.
a(W)

présente la viscosité généralisée : elle correspond aux propriétés constitutives des particules du

matériau.
- &; est le taux de déformation viscoplastique.

- ¢ est le taux de déformation volumique.

- @ et sont respectivement le module de cisaillement et le module de compressibilité.

- P, est la contrainte de frittage effective. Elle correspond a la force motrice de densification du produit.
Elle dépend de la surface de tension, de la densité relative, de la taille et de la forme de la particule ainsi
qu’a la taille des pores qui varie avec I’évolution microstructurale durant le frittage.

La contrainte du frittage effective s’écrit donc sous la forme suivante :

34,
P=5 - (14)

Avec
- a, est lasurface de tension.
- 1, estlerayon de la particule.



Pour le cas du frittage naturel, on a:

0ij =0 (15)

o(W) = 2n,W (16)
Avec 1, est la viscosité de cisaillement pour un matériau dense.
En remplacent les équations (14), (15) et (16) dans I’équation (13), on obtient :
. 1. 7)
2770 goeij + 1/) —§§0 eSij +PL6U =0
En considérant que le module de cisaillement et de compressibilité s’écrivent de la fagon suivante [12] :

¢ =(1-¢)?

(18)
v= 2(1-¢)° (19)
3 ¢
Et puisque le taux de déformation volumique est :
¢
e=7_ % (20)
Donc, en combinant 1’équation (17), (18), (19) et (20), on obtient :
. (30—-2\ ¢ 3a )
t= (T3 ) Tog e = ®) (21)

2.3.2. Tenseur de déformation

Pour fermer le systéme d’équations, la déformation totale, qui est supposée étre infinitésimale, est exprimée
en fonction du vecteur de déplacement comme suit :

&1j=1(gradU +grad®) (22)

Avec U est le vecteur de déplacement.
La vitesse intrinseque du solide ¥ est liée au vecteur de déplacement comme suit :

au
5 =&Y 23
U= (23)

2.4. Conditions initiales-Conditions aux limites

Les conditions initiales du milieu en termes de porosité, température et vitesse intrinséque du solide sont :
At=0, ¢=0¢oT =T,V =7,
Les conditions aux limites associées aux équations (3), (4) et (5) sont exprimées par :

e A lasurface de symétrie (r = 0):

U-i=0 (24)
(—kTngi(T)) =0 (25)

e Alasurface (r = R):
- Les pertes thermiques par rayonnement sont :



q)r = Srf(T;l} - chmb) (26)

Avec ¢ est la constante de Stefan Boltzmann, ¢, est I’émissivité de I’alumine, Ty est la température a la
surface de I’échantillon et T,,,;, est la température ambiante.

- Les pertes thermiques par convection sont :
Ge = M(Tsr = Tams) @7
Avec h est le coefficient d’échange convectif.
e Alasurface (z=0)et(z=1):
T =Teycre (28)
Avec T,y est la température du cycle thermique imposé par Falamaki et al [15] lors des expériences

effectuées dans le dilatométre pour la mesure du retrait et dans I’ASTM C373-88 pour la mesure de la porosité.
Ce cycle est présenté dans la figure 1.
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Figure 1 : Cycle thermique de ’alumine utilisé dans les expériences de Falamaki et al [15]

3.Résolution numérique

Les équations (3), (4) et (5), associées aux conditions aux limites, sont résolues afin de déterminer les trois
variables du probléme ¢, T et ¥, . Le modele est implémenté dans un solveur numérique utilisant la méthode des
éléments finis. La formulation Arbitraire Lagrange-Eulerian (ALE) a été utilisée pour résoudre le probléme avec
le maillage mobile ; ceci nous permet de considérer que le produit se rétrécit durant le processus de frittage comme
le cas de la présente étude.

Le modele de frittage est appliqué & une configuration bidimensionnelle. Le diametre et la longueur du
produit sont respectivement 0.02m et 0.01m. Par raison de symétrie et en considérant les conditions aux limites,
la simulation est faite sur une moitié du domaine comme illustré dans la figure 2.



=

Figure 2 : Représentation schématique de la configuration géométrique

Les propriétés physiques et mécaniques injectées dans le modeles sont résumées dans le tableau 1.

Tableau 1 : Propriétés de I’alumine utilisées dans la simulation numérique

Propriétés Valeur
ky 6.51813304 * 107 + T
(W/m.K) (—6.696288 * 105 + 8.17585 * 102T> (1-15¢
[13] _ 05¢2)
s 4000
(kg/m®)
P ps(l - ¢)
(kg/m®)
Cp 777.025T 790.15T
(J/kg.K) (249.4 T 04T O'OOST) 1-¢)
[13]
a —5.494 % 10™* 4+ 4.504 * 10~7 * T — 8.682 * 1071172
(1/K)
[14]
E (300 +20%x¢p —40x ¢ x (1 —¢))
(GPa)
[13]
v 0.22
)
[13]
& 5.67 « 1078
(W/m2. K4
& 0.8
()
ag 1.12
(N/m)
[13]
" 80
(um
[15]
Mo 1
(N.s/m?)
Conditions initiales
b0 | 0.51




)
[15]
To 303.15
(K)
Us, 0
(m/s)

4. Résultats et discussions

Le modeéle développé est applique pour étudier numériquement le comportement de I’alumine fritté jusqu’a
la température de 1500°C.
L’évolution du retrait et de la porosité en fonction de la température sont présentée dans la figure 3 et la

figure 4. On remarque qu’au début de frittage, le retrait est minimal et la porosité décroit trés lentement. Ensuite,
une zone de transition (a partir des températures de frittage égales a 1625°C) est observée : Dans cette zone de
transition, le processus de densification subit une accélération et le retrait et la porosité sont significatifs

(permettant d’adhérer les particules ensemble et de développer la formation de col entre eux).
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Figure 3 : Retrait de ’alumine au cours du frittage naturel non réactif en fonction de la température
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Figure 4 : Evolution de la porosité en fonction de la température au cours du frittage naturel non réactif
4.1. Validation du modeéle



Dans le but de valider le modéle proposé, une comparaison entre nos résultats numériques et les résultats
expérimentaux de Falamaki et al [15] pour le retrait et la porosité au cours du frittage naturel non-réactif de
I’alumine sont présentés. Le matériau est de 0.01m de rayon et de 0.004m de hauteur.

La figure 5 présente les courbes du retrait en fonction de la température pour 1’alumine obtenues numériquement
et expérimentalement par Falamaki et al [15]. On remarque que ces résultats sont en bon accord.
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Figure 5 : Comparaison du retrait numérique avec le retrait expérimental de Falamaki et al [15] pour le
frittage naturel non réactif de I’alumine

Pour la figure 6, on remarque que la courbe de la porosité déterminée numériquement a la méme allure que
celle obtenue par I’expérience de Falamaki et al [15].
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Figure 6 : Comparaison de la porosité numérique avec la porosité expérimentale de Falamaki et al [15]
pour le frittage naturel non réactif de I’alumine

Pour les deux figures (Figure 5 et Figure 6), une légére différence est observée entre les résultats numériques
et ceux donnés par Falamaki et al [15], cette différence est peut-étre due a la connaissance non exacte de quelques
caractéristiques thermo-physiques.

On peut donc conclure que notre modéle est validé.

4.2. Tests de sensibilité

La connaissance de I’effet des paramétres ayant un impact significatif sur le comportement du frittage
permet de faciliter 1’opération du frittage. Pour analyser I’effet de la vitesse de chauffe sur le processus de frittage,
on présente, dans la figure 7, 1’évolution du retrait en fonction du temps pour trois valeurs de vitesse de chauffe



(10°C/min, 20°C/min et 30°C/min). On remarque que, en augmentant la vitesse de chauffe, le temps de frittage
diminue et que la vitesse de chauffe influence le temps de densification du premier palier de frittage et affecte
Iégerement la valeur finale du retrait.
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Figure 7 : Effet de la vitesse de chauffe sur le retrait au cours du frittage naturel non réactif de I’alumine
Conclusion

Dans cette étude, un modele théorique basé sur les équations de transferts de masse, de chaleur et de quantité
de mouvement permettant de décrire le comportement thermo-mécanique d’un produit granulaire durant le frittage
naturel non- réactif de I’alumine est présenté. Le modele a permis de déterminer le profil du retrait et de la porosité
au cours du frittage. Par confrontation des résultats numériques obtenus avec des travaux expérimentaux de
Falamaki et al [15], notre modéle développé est validé.

Cette étude a montré que la porosité est le paramétre clé de la modélisation des différents mécanismes et
des transferts au cours du processus de frittage et que la vitesse de chauffe est un facteur significatif qui affecte de
facon trés importante ce processus.

Nomenclature

Symbole Nom, unité Symboles grecs
\% volume, m3 p masse volumique totale, m3/kg
T température, K ) porosité totale
v vitesse, m?/s £ déformation, -
E module de Young, Pa c contrainte, Pa
h coefficient de transfert de chaleur o coefficient de dilatation thermique, 1/K
par convection, w/m? v coefficient de Poisson, -
U déplacement, m & émissivité, -
ro rayon de la particule, m & constante de Boltzmann, W/m2.K*
PL contrainte de frittage effective, Pa as tension de surface, N/m
R rayon, m A, p  coefficients de Lamé, Pa
L longueur, m (0] module de cisaillement, -
Cp,  chaleur spécifique, J/kg.K 1 module de compressibilité, -
Kt conductivité thermique, W/m.K Indices
initial
S solide
sf surface

amb ambiante
réf référence
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