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Introduction
1 SPS = Technologie de développement
récent.
 Frittage contraint :
Pressage et chauffage simultanés
[ Principe simple : chauffer
intrinsequement les outils de mise en

forme par effet Joule par passage
d’un courant en leur sein.

(d Nombreux avantages :

Cycle rapide, hautes densités atteintes,
grossissement granulaire limité, frittage de
matériaux difficiles a produire par d’autres
techniques, etc
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Introduction

d Inconvénient majeur :
hétérogénéité du champ de température
=> hétérogénéité de la microstructure apres frittage

(d Raison : mauvaise connaissance/compréhension du champ de
température et des parametres qui I'influencent, connaissance
souvent empirique

J But:

Obtenir la température la plus homogene possible
=2 Minimiser le AT =T . —T . dansle compact

Moyen d’étude : Méthode des éléments finis (MEF)

U O

Compact = non conducteur de I’électricité (Al,0,)




Chauffage = Effet Joule intrinseque p =,Oj2

lllustration avec 2 cas extrémes : Compact 10 mm d’épaisseur, non conducteur de
I'électricité, température de plateau : 1200°C, Al,O; dense

Compact de petit diamétre (24 mm) Compact de grand diametre (60 mm)
avec matrice épaisse (20 mm) <) avec matrice fine (10 mm)

Surface: Resistive losses (W/m®) Arrow Surface: Current Surface: Resistive losses (W/m®) Arrow Surface: Current density
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Chauffage : conséquences de la position
e -G @S_SOUICES de chaleur

T plateau = 1200°C - Epalsseur matrice = 10 mm

0.035

* 0.0:: ~ o
T=1200°C 0.026 1 A-I-ma)( ~ 68 C

0.024

TN

0.03 -

0.025

IS b0 |
?}??!lﬂulm!ht'ﬁ% |
il
= | =D
=2 il |

f/IIiI;Illlg

LI

0.015

0.0k 0.01

2
0 i e

'/ { 0.006 |
0.005 | $e=——rrs /] 1 0.00¢ [T

‘ 0.002

.. | i ot

I

-0.002 b, . L L L L L 1 M
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04

v 20 s | 412766

Observations : B
La matrice produit plus de chaleur qu’elle n’en dissipe par
rayonnement =» Le surplus doit étre évacué vers les
électrodes via le poingon
=>» Flux de chaleur matrice=> poingon
=>» Le compact est partout plus chaud que la température
régulée

Observations :
La matrice dissipe plus de chaleur par rayonnement que la
chaleur qu’elle produit.
=>» La différence doit étre fournie par le poincon
=>»flux de chaleur poingon > matrice
=>» Le compact est partout moins chaud que la température
régulée

§T . _ﬁ Inversion du sens du flux de chaleur
- k =>» inversion du sens du gradient de T




Schéma thermique Slmplifié (2 constantes concentrées)

Remarques :
1) La réalité est beaucoup plus complexe.
2) Le MEF est beaucoup plus proche de la réalité que le modéle simplifié

\Tambiante ¢

Rappelons : En régime permanent ﬁT = —

Minimiser le gradient de température ﬁT dans le compact
d revient a minimiser la densité de flux de chaleur dansle
e . ey s . ,
compact, la conductivité thermique k du compact étant un
parametre sur lequel on ne peut pas agir.

R poingon-
electrode
—_—

Minimiser la densité de flux ¢dans le compact

= minimiser le flux totalisé (I)Cé travers le compact
P.
j .
pOinQOI’] <)|ngon Or: CDC —0 quand Tmatrice _)Tpoin(;on
C’est-a-dire quand : I:)j poingon (De et I:)j matrice — (Dr
R co
poi ; :
En d’autres termes, la chaleur produite dans le
Te poincon doit exactement étre dissipée par

77 conduction vers les électrodes, et la chaleur
produite dans la matrice doit étre exactement
dissipée par rayonnement a sa surface.

Tambiante
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Recherche d’un optimum : méthode

[ On fixe certains parametres qui proviennent du cahier des charges :
e Matériau du compact
 Diametre compact
e Epaisseur compact
 Température de frittage

O Sur quel paramétre jouer ?
Tout simplement sur les dimensions de la matrice !l Et plus
particulierement son épaisseur.

d Réaliser des simulations pour toute une gamme d’épaisseurs de matrice
physiquement possibles,

avec une discrétisation relativement fine (tous les mm).

d Apreés traitement des résultats, déterminer I'épaisseur de matrice qui
approche le mieux I’homogénéité du champ de température.



Température [°C]
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Recherche d’un optimum : exemple
d AlI203 dense, 1200°C, diamétre 40 mm, épaisseur 10 mm

Temperature = 1200 °C

Optimum =12 mm

d’épaisseur de matrice
dans ces conditions
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Loptimum n’est pas absolu :
Influence de la température

d On garde le méme matériau et les mémes dimensions de compact

T=1000 °C T=1200 °C T=1400 °C
AT, =4.3°C L |AT = 6.5°C ATz 7.2°C
pour 15 mm o pour 12 mm =+ | pour 10 mm

L]
.
L ]
wsp e, e,
. [

T=1200 °C ==> Optimum : Ep matrice = 12 mm

T= 1000°C ==> Optimum : Ep matrice = 15 mm

i

min: 140126
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Pourquoi I’épaisseur optimale de la matrice
change-t-elle avec la temEerature ?

Changement de'Tonductivité électrique et thermique du graphite ?
NON : Pas de maniere assez significative

U Rayonnement : OUI Or le flux a travers une ™ ~(Tn 7)1 +T)
La surface externe dela  conductance thermique de ~ =(Tn T )(Tn+T ) (T2 +T4)
matrice rayonne vers rayonnement : = (T =T )(Ta +TaT, +T, T+ T2)
I"ambiance =o(T3)  (T.-T.)
(I)r — S(C;O-(-I-n:lr _Ta4) (I)r B Kr (Tm _Ta) Tn=4a6T. _R\] ambiante
~ 3
Donc la conductance de Kr — OC Tm

rayonnement est proportionnelle a

TCl 11000 [1200 1400|1600 _ 5

T [K] 1273 1473 1673 1873 S

K./K 1000°0) 1.00 149 212 2091

P
poingon

Tp Dingon

Cette modification de la conductance de
rayonnement K, change completement les conditions R cofft
d’équilibre thermique entre matrice et compact. T,

1T m—>p
R matrice-
poinggn

@

R rayonnement

t 1V VE I
R matrice- :
compact I'matrice ™ r
Pj Tambiante

matrice




Compact épais : Influence de la hauteur de la matrice
0 ALO,, diamétre 40 mm, épaisseur 30 mm, 1200°C

H matrice 48 mm

T=1200 °C - H matrice normale ==> Optimum = 10 mm
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Compact épais : existence d’un point chaud
0 AI203, diamétre 40 mm, épaisseur 30 mm, 1200°C

Répartition de la puissance Joule et flux de chaleur

T = 1200°C - H matrice = 48 mm - Ep matrice = 10 mm T =1200 °C - H matrice = +40 - Ep matrice = 14 mm
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Feutre isolant : une bonne intention or_ 0
mais souvent une mauvaise idée k

Uintention : Diminuer les flux de chaleur pour diminuer le gradient de température.
Mauvaise idée : Quand la chaleur est déja produite en excés dans la matrice.
Moins mauvaise idée : Quand il n’y a pas assez de chaleur produite dans la matrice (matrice
relativement épaisse par rapport a la section du compact)
—Rrambiante

\ T = 1200 °C - H Matrice = 48 mm === optimum > 20 mm
1310 L1200 °C, compact diamétre 40 mm et
ooy . épaisseur 10 mm =» Optimum sans feutre =
@, R 12 mm avec AT__ = 6.6°C
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Feutre isolant : On peut faire encore pire

d 1200°C, compact épais (30mm), de grand diametre (60mm), matrice fine
(10mm) et de hauteur d’origine (48mm) + feutre

d Toutes les conditions sont réunies pour exacerber les transferts thermiques
matrice—>poincon

T=1200 °C - avec feutre

> AT, ~185°C |
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Résultats expérimentaux (G. Jean)

Avec/Sans Feutre isolant
 Frittage de Al,O; macroporeuse a 1000°C pendant 9 min,
diametre 40 mm, épaisseur matrice 10 mm, avec/sans feutre

Epaisseur finale : 17.7 mm Epaisseur finale : 18.7 mm
T plateau = 1000°C - Epaisseur matrice = 10 mm - Avec feutre T plateau = 1000°C - Epaisseur matrice = 10 mm - sans feutre
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Conclusions :

NON, l'existence d’un gradient de température n’est
pas une fatalité liée au procédé SPS

d Loptimisation du champ de température = recherche d’un
équilibre.

d Equilibre = éviter le transfert de chaleur a travers le compact.

J Utiliser la MEF pour optimisation.

(d Apreés optimisation, on peut obtenir des différences de
température maximales inférieures a 10 °C a I'intérieur du
compact.

J Fabriquer sur mesure des outils en graphite quand on change les
conditions de frittage (matériau, dimensions, température, ...).




Perspectives

1 Généraliser |'utilisation de la MEF pour l'optimisation des
conditions de frittage.

J Achat de graphite a usiner pour fabriquer des outils sur mesure
afin mettre en pratique les résultats de I'optimisation.

J Comparaison avec des résultats expérimentaux :

microstructure =» € champ de T

(en collaboration avec G. Jean de 'UMONS, et avec le BCRC)

J Matériaux conducteurs ?
A partir du moment ou on produit de la chaleur (Joule) dans le
compact, il faut évacuer cette chaleur =» gradient T existe
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