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Abstract :

Atomization is the breakup of bulk liquid into droplets to form a spray. In melt
atomization the liquid consists of a heated substance, which is a solid at room temperature.
The spraying of molten metals is the most common form of melt atomization and it is carried
out forthe production of metal powders, spray deposition and for coating or spray forming of
shapes such as billets or tubes. The purpose of this study is to describe a specially powders
atomizer designed in our laboratory and to establish the influence of the atomization
parameters (pressure of the gas, temperature of the liquid metal, flow rates of liquids and gas)
on the shape and the size of the particles.

Résumé :

La métallurgie des poudres permet d’élaborer, a partir de systemes tres divisés, des
matériaux, soit assez classiques en minimisant les prix de revient, soit tout a fait spécifiques
car impossibles a obtenir par métallurgie conventionnelle. Elle regroupe un ensemble de
techniques permettant d’obtenir des matériaux trés divers a partir de leurs constituants
¢lémentaires sous forme trés divisée. Le présent travail porte sur I’atomisation des poudres
métalliques, en particulier, la description de I’installation mise au point au sein du Laboratoire
en vue d’élaborer diverses poudres métalliques en tenant compte de différents parametres
d’atomisation tels que la pression de [’ air injecté sur le métal liquide, |a température du metal,
I’angle de pulvérisation, les diamétres et hauteur dujet, ... L’influence de ces parameétres a
fait, par ailleurs, 1’objet d’une caracterisation ttructurale au moyen de la microscopie
¢lectronique notamment.

MOTS CLE : Meétallurgie des poudres - Atomisation - Pression injectée - Angle de
pulvérisation - Température - Caractérisation structurale - Microscopie
¢lectronique.
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La métallurgie des poudres regroupe un ensemble de techniques permettant d’obtenir des
matériaux divers a partir de leurs constituants élémentaires sous forme pulvérisée. Ce qui n’était
a lorigine que procédés empiriques relevant plus de 1’artisanat que d’une démarche réfléchie,
s’est progressivement transformé, principalement durant le XX siécle, en une discipline
scientifique structurée. Les domaines d’application se sont diversifiés avec deux optiques
principales : 1’une consistant 4 développer des méthodes de fabrication économiques de pieces 2
usage mécanique antérieurement obtenues par métallurgie conventionnelle ; réduction des étapes
de production et absence quasi absolue de chutes ou de pertes (on utilise que la quantité de
poudre dont le poids est celui de la piece a réaliser), ’autre a fagonner plus aisément des
matériaux a trés haut point de fusion, voire a élaborer des matériaux difficiles 2 obtenir par les
méthodes classiques.

Différentes techniques peuvent étre mises en ccuvre en vue de réaliser les poudres
meétalliques. On citera :

- les méthodes mécaniques impliquant des processus de morcellement par choc et
abrasion ; les appareils utilisés sont essentiellement des broyeurs 4 michoires, 2
marteaux, a billes... convenant aux matiéres fragiles telles que (Mn, Sb, Bi, Fe-Al, Ni-
Al, Fe-Si,...),

- les méthodes chimiques basées sur la précipitation du métal a partir des solutions de
sulfates (Fe, Ni, Co,...) ou par précipitation en solution ammoniacale d’hydroxydes,
lesquels, aprés calcination 2 1”air, sont convertis en oxydes anhydres (ZrOz, Al203,...),

- les méthodes électrolytiques relevant (12e I’électrolyse de solutions aqueuses avec des
densités de courant de I’ordre de 9A/dm™ convenant aux métaux purs lels que (Cu, Ag,
Fe, Zn, Sn, Ni).

Une derni¢re technique doit également étre mentionnée : 1’atomisation. Dans ce cas le
matériau (€lément pur ou alliage) est préalablement fondu dans une poche (four) ; le liquide
résultant est ensuite évacué au travers d’une buse. Le jet formé est soumis 2 un flux de gaz (air,
azote, gaz rare) ou d’eau, sous pression. Les gouttelettes résultant de la fragmentation du jet
métallique liquide prennent souvent une forme quasi sphérique avant de se solidifier avec des
vitesses €levées (500 & 3000°C/s). Les particules de poudre récupérées dans la partie basse de
Uinstallation, doivent satisfaire & de multiples conditions : morphologie adaptée des granulés,
faible taille des particules (généralement entre 1 et 500um), un degré de pureté suffisant en
utilisant une atmosphére inerte(en particulier sur les surfaces), une aptitude i la déformation
plastique de sorte que ’imbrication des particules soit optimale.

Le présent travail porte sur cette deriére technique ; en particulier sur la description de
I'installation spécialement congue dans le laboratoire en vue d’élaborer dans une premiére étape,
des poudres de plomb. En fonction des parameétres d’atomisation adoptés (pression d’air
comprimé, hauteur du jet, angle de pulvérisation, température, ...), les poudres obtenues font
1’objet, d’une caractérisation structurale au moyen de la microscopie électronique notamment.

Ce document présente au chapitre I un apercu sur les diverses techniques d’élaboration
des poudres métalliques. Ensuite, il traite au chapitre II de la théorie d’atomisation ; en
particulier, le mécanisme d’atomisation ainsi que les relations entre les paramétres influents sur
les caractéristiques de la poudre produite.

Le chapitre III traite de la conception et la réalisation de 1’atomiseur tandis que le chapitre

IV décrit la mise en exploitation de 1’atomiseur, 1’élaboration de la poudre de plomb et sa
caractérisation.
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CHAPITRE I
METHODES D’ELABORATION DES POUDRES METALLIQUES

L1. Apercu historique

L’histoire de 1’atomisation des matériaux fondus et ceux normalement liquides est trés
courte. Avec des travaux trés réduits, effectués avant le vingtiéme siécle comme dans tous les
autres domaines de la métallurgie, le développement des techniques pour 1a manipulation des
métaux fondus était la contrainte principale.

Les premic¢res poudres produites par atomisation étaient en majorité de 1’étain et du
plomb utilisées dans les soudures comme de la pate. On avait utilisé alors, I’atomisation a air
ou a vapeur d’eau dans des installations informes dont certaines n’ont subi que de petites
modifications jusqu'ici.

Entre les deux guerres mondiales, des poudres d’aluminium et de zinc ont été
fabriquées en utilisant des techniques similaires ; I’aluminium était utilisé dans le
développement des explosifs et le zinc dans la purification des boissons. '

Avant la deuxiéme guerre mondiale, I’utilisation de la métallurgie des poudres pour la
fabrication d’organes mécaniques était restreinte aux paliers de précision et aux coussinets
autolubrifiants.

Des observations faites sur la technique des granulations 4 I’eau ont conduit 4 une
atomisation a trés haute pression de 1’eau, d’abord sur le cuivre et ses alliages (1930-1940),
ensuite sur I’acier (1950). En Allemagne, durant les années de guerre, et 4 cause d’un manque
remarquable en fer, deux procédés ont été développés pour la production des chaines
d’entrainement en utilisant la poudre de fer atomisée [1].

En 1960, des efforts considérables ont été déployés dans le développement du procédé
d’atomisation & gaz inerte ; la pulvérisation a concerné une large gamme de métaux destinés
aux programmes de recherche sur les matériaux dans le domaine aérospatial.

Depuis ce temps, le domaine a attiré un certain nombre de spécialistes dans la
conception des installations. Les technologies sont devenues accessibles et le développement
dans le domaine est trés loin d’étre achevé.

L2. Procédés d’élaboration des poudres métalliques

Les procedés de fabrication des poudres métalliques doivent permettre d’obtenir, a des
prix acceptables, des quantités importantes de poudres de métaux et alliages ayant des
caractéristiques physiques et chimiques répondant & des spécifications précises de fagon a
garantir la qualité des produits frittés. On distingue deux groupes de procédés d’élaboration
des poudres : les procédés mécaniques et les procédés physico-chimiques.

1.2.1. Procédées mécaniques

1.2.1.1. Broyage

Ce procédé s’applique aux métaux fragiles tels que le manganése ou le chrome qui
peuvent €tre réduits en poudre dans des broyeurs 4 billes ou a marteaux. Il peut étre également
utilisé pour réduire les métaux ductiles en poudre aprés les avoir rendu fragiles et cassants,
soit par chargement en hydrogéne, soit en utilisant des préalliages fragiles (Fe-Si, Fe-Cr, Fe-
Al). Pour cela, plusieurs types de broyeurs peuvent étre utilisés soit pour le broyage grossier :
broyeurs a michoires, a marteaux ou a cylindres, soit pour le broyage fin. Ce dernier suit
généralement le concassage préliminaire du fait qu’il ne donne que rarement une poudre
immeédiatement utilisable [2].
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Les machines les plus utilisées sont le broyeur a boulets, a secousses {figure 1.1) [3], &
marteaux, a cylindres, les tubes broyeurs, les broyeurs tourbillonnaires ainsi que divers
désintégrateurs a chocs.

(@) (b)

Figure L. 1. Exemples de broyeurs.
aj broyeur vibrant (300 <V< 900 tr/mn)
b) broyeur attriteur (100 <V< 300 tr/mn)

Les deux principaux procédés de broyage sont :
a/ Poudre Macro-Mesh

Cette poudre est obtenue par le broyage des copeaux d’usinage d’acier ou de fonte
malléable. L’utilisation de broyeurs a marteaux permet d’obtenir des poudres d’acier assez
grossiéres (0.2 4 0.7 mm) pouvant servir & fabriquer des piéces de grandes dimensions.

b/ Procédé Coldstream

Ce procédé utilise le principe du broyage a jet. Les particules de poudre ou les
fragments & broyer sont entrainés a une vitesse supersonique par un courant de gaz (air ou
azote) dans la chambre de broyage ol ils rencontrent une enclume fixe en métal dur. La
détente adiabatique du gaz abaisse fortement sa température dans la chambre, ce qui fragilise
le produit. La poudre obtenue a une taille de grain de ordre de 10 Hm et une forme
irréguliere [4].

1.2.1.2. Pulvérisation mécanique
* Procédé D.P.G

Le métal liquide est pulvérisé mécaniquement a la sortie d’un orifice étroit. Dans le
procédé Allemand D.P.G, le métal liquide subit une premiére désintégration en traversant une
nappe d’eau se présentant sous la forme d’un double céne de révolution. Les gouttes obtenues
sont par la suite pulvérisées par chocs successifs sur des couteaux portés par un disque
tournant a environ 3000tr/mn (fig. 1.2) [51.

Oy et
Cout
Aot Q4 liguide
pdiae Ay e e Direction prise
' ) \gar la poudre
Sens de rotation Bras support

Figure 1.2. Schéma d un pulvérisateur mécanique (Procédé D.P.G).

(%)
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* Atomisation

L’atomisation des métaux fondus est trés employée pour I’aluminium, le cuivre et peut
étre appliquée a la plupart des métaux et alliages dont le point de fusion est inférieur a
1600°C. Le métal s’écoule sous forme d’un jet liquide de plusieurs millimétres de diamétre
sur lequel est appliqué un fluide atomiseur (liquide ou gazeux) sortant d’une buse annulaire
sous une forte pression. Le métal est ainsi pulvérisé dans une chambre d’atomisation. La
forme des particules et leur granulométrie dépendent de la nature du métal pulvérisé, des
paramétres d’atomisation et du fluide atomiseur (fig.1.3).

Poche de coulée

v

Entrée de gaz sous
haute pression

L—»

Sortie de gaz sous |
basse pression

Solidification partielle
des particules

Solidificati
Collecteur des olidification

particules fines

Figure 1.3. Vue schématique d’un atomiseur.

* Pulvérisation sous vide

Le procédé consiste a fondre le métal dans un creuset au moyen d’un four 4 induction.
Le métal liquide est mis sous une surpression d’hydrogéne qui se dissout en grande quantité
dans le métal liquide. Le creuset est ensuite remonté jusqu'a ce qu’un tube de transfert, relié€ a
une chambre supérieure, plonge au fond du métal liquide. La chambre supérieure maintenue
sous vide est enfin mise en communication avec le tube a ’aide d’une vanne ; ainsi , le métal
liquide afflue en explosant dans la chambre supérieure sous la forme de gouttelettes fines
pulvérisées par ’hydrogene quittant le métal (fie.1.4).

Evacuation

Pression H,

Figure I.4. Pulvérisateur sous vide.
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* Atomisation centrifuge (électrode tournante)

Le matériau a réduire en poudre est mis sous la forme d’une électrode que ’on fait
tourner 4 une vitesse de I’ordre de 200 tr/s [1]. Celle-ci est fondue localement par un arc
¢électrique (procédé R.E.P, figure 1.5) ou par un arc plasma (procédé P.R.E.P) ou par
bombardement électronique. :

ﬁ ——» Verspompe & vide

Motew
T+
Cathode Electtn\c;dg} , : _l
555700000
Récupération de poudres

Figure L5, Pulvérisateur a électrode tournante

Si on utilise le procédé R.E.P la poudre peut étre contaminée par le tungsténe de la
cathode. Le liquide forme une couche s’étendant au dela du bord de 1’électrode tournante. Des
protubérances et des ligaments se forment; ils sont dus au cisaillement et a la tension
superficielle. Durant la chute libre apres éjection, les ligaments se transforment en gouttelettes
et éventuellement en sphéres. La forme des poudres est sphérique alors que la taille moyenne
est de I’ordre de 250Mm [6]. La taille des particules est donnée par la relation suivante:

1

3464 v, 2 '
“o | Dp. (1.1)

avec :
@ : vitesse de rotation de I’électrode (rd/s),
¥s : tension superficielle du métal fondu,
Pm : densité du métal,
D : diametre de I’électrode.

1.2.2. Procédés Physico-chimigues
1.2.2.1. Réduction d’oxydes
Cette réduction s’opére & une température inférieure a la température de fusion du

métal. On utilise ’hydrogéne pour réduire les oxydes de(W, Mo. Co), ’ammoniac craqué ou
I’'oxyde de carbone pour (Ni, Cu, Fe, Pb). Les oxydes sont purifiés au préalable.
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Les poudres obtenues sont d’autant plus fines que le broyage des oxydes a été plus

poussé et que la réduction a été effectuée a plus basse température et la teneur en humidité du
gaz réducteur est plus faible.
Le procédé Hoganis (Suédois) qui produit la plus grande quantité de poudre de fer, consiste &
réduire un minerai trés pur par du charbon dans un creuset chauffé vers 1200°C en présence
de chaux. On obtient 1’éponge de fer qui, apres broyage, purification par triage magnétique et
recuit réducteur fournit une poudre de taille allant de 10 4 150Mm. [2]

1.2.2.2. Electrolyse

L’électrolyse de solutions aqueuses de sels (avec anode soluble ou insoluble) est
utilisée pour la production de poudre de fer, de cuivre, de plomb, d’étain, de chrome, de
manganese. En la contre partie des conditions nécessaires a [’obtention d’un dép6t
¢lectrolytique adhérent et continu, c¢’est a dire en utilisant de fortes densités de courant, une
forte concentration en acide et une faible concentration en ions métalliques, une circulation
rapide du bain, une température modérée de 1’électrolyte, en ajoutant des colloides au bain, on
obtient directement un dép6t spongieux ou pulvérulent qui, aprés lavage et séchage, se broie
facilement en poudre fine.

Les poudres électrolytiques se présentent souvent sous forme de grains a structure
dendritique caractéristique. Leur densité apparente est faible, leur facteur d’écoulement assez
meédiocre. Elles s’agglomérent facilement par imbrication de leur rameaux dendritiques.

Le plus souvent, ces poudres sont broyées, recuites 4 moyenne température et tamisées
pour leur donner la granulométrie désirée et, en méme temps, pour les rendre plus denses et
plus plastiques, donc plus compressibles.

1.2.2.3. Dissociation des métaux carbonyles

Ce procédé est utilisé pour la préparation du fer et du nickel trés purs. Ces carbonyles
liquides a bas point d’ébullition (43 °C pour Ni(CO)4 et 107 °C pour Fe(CO)s), se forment en
faisant passer de I’oxyde de carbone sous une pression de 200 bars & une température allant de
200 et 250°C sur le métal.

La décomposition du carbonyle 4 la pression atmosphérique entre 200 et 300°C, fournit une
poudre sphéroidale dont la taille des particules varie entre 1 et 50 Km [5].

L3. Atomisation
1.3.1. Introduction

La technologie de 1’atomisation s’est développée progressivement et est devenue plus
sophistiquée depuis que la production 4 grande échelle de la poudre de fer a commencé
pendant la deuxiéme guerre mondiale. La recherche de la haute qualité de poudre (de
Paluminium, du fer, du bronze, des aciers inoxydables, des aciers & outils et des
superalliages), en combinaison avec de nouvelles techniques de consolidation, a conduit &
’apparition de matériaux ayant des propriétés parfois supérieures & celles de ceux élaborés
par des techniques classiques.

L’atomisation peut étre définie comme étant la pulvérisation d’un liquide sous forme
de gouttelettes fines de taille généralement inférieure 4 150 Fm. Par conséquent, tout métal
existant a I’état liquide peut étre atomisé. La pulvérisation du métal liquide est faite sous
’action d’un jet d’eau ou de gaz sous une trés haute pression. L’utilisation de la force
centrifuge pour pulvériser un jet liquide est appelée atomisation centrifuge. 1. utilisation de
I’énergie ultrasonique pour effectuer la pulvérisation nous donne ce que I'on appelle
’atomisation ultrasonique.

Les propriétés les plus importantes des poudres obtenues par atomisation sont: La
taille moyenne des particules, la distribution de taille, la forme des particules, la composition
chimique (surtout la surface) et la microstructure.
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Ces propriétés fondamentales déterminent les propriétés technologiques (la densité
apparente, la coulabilité, la compressibilité, la forgeabilité...), les applications des poudres et
celles des matériaux obtenus.

L1.3.2. Atomisation a eau et @ gaz

Le choix de la méthode de production des poudres est basé sur les propriétés désirées
de la poudre. Les poudres atomisées a I’eau donnent généralement des particules de forme
irréguliére avec une surface oxydée. Par contre les poudres atomisées par le gaz ont
généralement des formes sphériques ou arrondies et si de plus cette atomisation est faite par
un gaz inerte la poudre présente peu de parties oxydées. Le métal liquide est versé soit
directement, soit 4 travers les conduites dans une poche ou réservoir. La buse située a la base
du ‘“‘tundish’” controle la forme et la taille du jet du métal et le dirige vers la buse
d’atomisation dans laquelie le jet de métal est désintégré en gouttelettes fines. Les gouttelettes
se refroidissent et se solidifient dés qu’elles atteignent le fond de la chambre de récolte. On
injecte du gaz inerte dans la chambre pour éviter 1’oxydation de la poudre.

Dans P’atomisation & gaz, la poudre peut étre récupérée sous forme de particules
séches ou refroidies a I’eau au fond de la chambre. Dans le cas de particules séches, la
chambre d’atomisation doit étre assez longue [7] ; généralement supérieure 4 6 m pour assurer
la solidification de la poudre avant d’atteindre le fond de la chambre de récoite. Pour atomiser
de grandes quantités de poudre ou assurer des opérations continues, un refroidissement
externe du fond de la chambre d’atomisation peut étre effectué¢ a I’aide d’une nappe d’eau
pour €viter le soudage des particules entre elles.

1.3.3. Application de I’atomisation

L’atomisation est la puivérisation d’un liquide en gouttelettes. Elle peut étre réalisée
de plusieurs fagons ; par pulvérisation a travers une buse a trés haute pression, par la coulée
d’un métal sur un disque en rotation, ou par les méthodes électrostatique ou 4 ultrason.

En général, I’atomisation en pratique et dans la recherche concerne les matériaux qui
sont naturellement liquides & la température ambiante ou avoisinante (combustion,
pulvérisateur (aérosol), projection de peinture, combats du feu). Les métaux fondus destinés a
I’atomisation doivent étre portés a des températures élevées pour obtenir des liquides 4 faible
viscosité mais, souvent avec une tension superficielle élevée. Ainsi la viscosité cinétique de
I’acier fondu, par exemple, est trop proche de celle de ’eau, ce qui permet d’utiliser 1’eau
pour modéliser certains aspects du comportement de 1’écoulement de I’acier. Certains autres
matériaux non métalliques tel que la céramique, sont aussi atomisés comme matériaux fondus,
bien que leurs viscosités restent toujours élevées et trés dépendantes de la température.

Les applications de I’atomisation liquide sont divisées en deux principaux domaines :

- élaboration de poudre,
- projection métailique.

Il existe d’autres techniques d’obtention de la poudre métallique telles que les
procédés mécaniques et physico-chimiques. L’atomiseur doit faire la concurrence a toutes ces
techniques. La projection métallique peut étre utilisée sous plusieurs formes avec la
particularité qui fait qu'une proportion du matériau, fondu et pulvérisé, doit arriver a I’état
liquide au moment de 1’impact avec la cible.

Quelques aspects de conception de base des atomiseurs sont similaires dans les deux
applications dont les exigences sont ia taille et ta forme des particules.

Le domaine d’atomisation est trés vaste du point de vue matériaux a pulvériser et leur
utilisation ultérieure. Dans ce qui suit, nous présenterons avec différentes considérations, les
applications les plus importantes. Pour certaines, la poudre est le produit fini ; pour d’autres,
elle n’est pas I’objectif principal.
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* Application de la poudre atomisée x

Les poudres obtenues par le procédé d’atomisation peuvent atteindre des quantités
allant de quelques kilogrammes a un million de tonnes par an respectivement pour une
installation de production d’amalgame dentaire et celle des projectiles en acier ou en fer. La
taille des particules varie de moins de 10 pm pour la poudre utilisée dans la peinture a environ
le millimétre pour les grains utilisés dans les sableuses [1].

Les exigences sur la forme des particules varient selon la nature des applications.
Pratiquement toute forme possible des poudres peut étre obtenue par une conception adéquate
de I’atomiseur. De méme, toute taille particuliére moyenne peut étre obtenue. Cependant, les
difficultés résident dans I’obtention des formes et des tailles d’une maniere efficace (grand
rendement) et 4 un flux bien déterminé. Un bon rendement ne signifie pas seulement
I'utilisation d’un minimum d’énergie, mais également une production de poudre dans une
gamme voulue de taille.

* Poudre métallique

La fabrication des organes mécaniques est la principale utilisation de la poudre
atomisée. Plusieurs procédés ont été développés et continuent & étre raffinés. La poudre
atomisée est utilisée dans beaucoup d’autres domaines et de nouvelles applications sont
réguliérement avancées.

Pour illustrer le domaine d’application, on peut citer les combustibles solides des
roquettes, peintures métallisées, filtres 4 poudre métallique, synthése de diamant, explosifs,
additif d’aliment (Fe) [1], accumulateurs (Pb),.... La majorité de ces applications nécessite
des particules de taille inférieure 4 250pum.

* Atomisation des matériaux non métalliques

En dehors du domaine des métaux, ’atomisation d’autres matériaux est largement
pratiquée, bien qu’elle ne soit pas reconnue comme telle. Ainsi, prilling of chemicals est
une forme d’atomisation utilisée pour les matériaux tels que les sels.

De par leurs caractéristiques spécifiques (viscosité élevée), les matériaux en verre sont
atomisés sous forme de particules en fibres. Ainsi la laine de verre, le coton minéral et la fibre
de céramique sont des produits atomisés bien qu’ils ne constituent pas strictement une poudre.

Dans le cas de I’alumine, 1’atomisation 4 air comprimé produit des sphéres creuses
appelées soufflure d’alumine ou bulle d’alumine.

* Projection thermique des métaux liquides

L’atomisation peut &tre utilisée sans que le but final soit la formation de la poudre elle
méme. Dans la projection thermique proposée a I’origine par Singer (8] et comme usage
courant, on cite le procédé "Osprey ; le métal fondu est pulvérisé par un jet de gaz (fig.1.6). Il
se solidifie partiellement en 1"air de telle sorte qu’a I’impact avec la cible, il reste en partie
liquide. Ceci résulte en la formation d’un solide & partir du métal fondu. Ce dernier est
refroidi au fur et 2 mesure par extraction de la chaleur permettant ainsi d’avoir des formes
bien définies avec une trés bonne microstructure due au refroidissement rapide mieux que
celle obtenue par coulée en lingot.
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Métal liguide

des particules

Préforme

Figure L6. Le procédé "Osprey".

Une autre application importante et en croissance continue est celle qui wutilise la
pulvérisation avec flamme. Dans ce cas, la pulvérisation se fait en injectant un matériau solide
sous forme de poudre, fibre ou toute autre forme, dans une flamme. Les particules fondues
sont projetées a une trés grande vitesse en direction de la cible (fig.1.7).

Cependant, |’alimentation en poudre est généralement obtenue a travers un procédé
d’atomisation. Il y a également des applications potentielles qui dépendent des résultats de
recherche ou 1’atomisation des matériaux fondus 4 hautes températures est appliquée pour
d’autres objectifs.

Entrée de la poudre

Substrat

Are
électrique

Gaz froid —pp
Cathode —®

Anode —pm

Limite du
plasma

Figure 1.7. Revétement par projection thermique.

1.3.4. Avantages et inconvénients de ’atomisation

Le choix d’une technique de production de la poudre dépend d’un certain nombre de facteurs
tels que :

- le volume du matériau a traiter,
- les propriétés physico-chimiques du matériau,
- les propriétés requises de la poudre.

Cependant, 1l est rarement évident de faire un choix 2 priori des détails d’un atomiseur en se
basant seulement sur ces caractéristiques,

De plus, compte tenu de leur ductilité, la pulvérisation mécanique des métaux est difficile ;
leur atomisation est, alors, considérée comme étant une alternative.
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L3.4.1. Avantages

La poudre obtenue par atomisation peut couvrir une large gamme de production (1 &

10° t/an) et une grande variété de granulométrie (10um a 10mm) I1 est souvent possible de
contrdler la distribution des tailles des particules, parfois méme dans des limites trés étroites.
La forme des particules obtenues est souvent préférée a celle obtenue par les différents
procédés mécaniques.
Par exemple, on peut obtenir des particules de forme presque sphérique, en utilisant
Patomisation & gaz ce qui donne des proprié€tés d’écoulement meilleures que celles obtenues
par broyage. D’autre part, [’atomisation a I’eau produit des formes irréguliéres idéales pour la
compaction-éjection,

* Homogénéité structurale due a la solidification rapide

La fabrication des piéces mécaniques par la poudre atomisée ainsi que le revétement
métallique assurent une amélioration des propriétés mécaniques et physiques du produit
obtenu. Cela est largement attribué a I’élimination des hétérogénéités métallurgiques. La
solidification rapide qui apparait dans presque tous les procédés d’atomisation est intéressante
dans la mesure ou elle permet de donner une homogénéité a travers toutes les particules et une
régularité dans la distribution et les grandeurs des dendrites. Cette homogénéité n’est pas
présente dans les particules obtenues par broyage, puisqu’elles préservent 1’hétérogénéité du
lingot.

* Obtention des formes finies

L’utilisation des poudres obtenues par atomisation offre des avantages certains
lorsqu’on fait la comparaison avec les techniques conventionnelles. Par exemple, on peut
comparer le compactage de la poudre et le frittage pour 1’obtention des piéces mécaniques a
I’'usinage conventionnel & partir des barres métalliques ou tout autre matiére. Cet avantage
réside dans le fait qu'on peut obtenir des piéces finies ou semi-finies 4 partir d’une poudre
sans passer par la fusion. Ceci permet de réduire considérablement les étapes de fabrication et
par conséquent les colits de production.

Le revétement métallique est aussi utilis€ pour I’obtention des formes presque
parfaites et les avantages potentiels de cette techniques sont évidents.

Les piéces obtenues par emboutissage de la poudre présentent des meilleures
propriétés et des dimensions précises que celles des piéces fabriquées traditionnellement.

* Autres avantages

Des avantages moins apparents de I’atomisation sont trés dépendant de la technique
d’atomisation, des quantités produites, et des matériaux. Ainsi par exemple, une installation
d’atomisation de poudre bien congu nécessite une maintenance et un colit de nettoyage trés
réduits par rapport 4 la méthode de broyage mécanique ou le remplacement des outils de
broyage est inévitable . Il est généralement établi que la fabrication d’un organe par la voie de
la poudre métallique atomisée nécessite moins d’énergie qu’une fabrication conventionnelle.

1.3.4.2 Inconvénients

Presque toute caractéristique d’un procéd€ peut étre un avantage dans une application
et un inconvénient dans une autre. Ainsi le cofit de la fusion peut étre un probléme des
procédés d’atomisation dans certains cas.

10
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Ce n’est que récemment que la technologie d’atomisation a suffisamment progressé
par I’installation des systemes de contrble continu des paramétres d’atomisation de telle sorte
que I'on peut étre siir d’obtenir une bonne production sur une période prolongée d’opération
d’une installation.

L’atomisation est un procédé extrémement complexe qu’on ne peut pas jusqu’ici
prédire théoriquement le lien entre la qualité du produit et les caractéristiques d’entrée de
Patomiseur et du métal fondu. Il est souvent nécessaire de faire des recherches et des
développements préliminaires et de procéder & des modifications de 1’atomiseur, et les
propriétés du métal fondu. Les nouveaux instruments de mesure des tailles des particules
permettent actuellement de réaliser un contrdle en ligne de la qualité du produit obtenu sous
forme de poudre. Il reste vrai , cependant que le contrle sophistiqué des débits, de la collecte
de la poudre, ainsi que les aspects équivalents des procédés de revétements métalliques
lorsqu’ils sont combinés aux complexités d’atomisation exigent un engagement financier
conséquent,
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CHAPITRE Il
THEORIE DU PROCEDE D’ATOMISATION
IL. 1. Introduction

L’atomisation est la transformation d’un jet liquide en fines gouttelettes dans un milieu
gazeux, dans I’eau ou dans le vide. Le produit final aprés I’étape de pulvérisation et le
transfert de chaleur qui s’en suit, est un solide qui soit une poudre, un revétement ou une
préforme(ébauche). L’atomisatton est utilisée dans beaucoup d’autres applications différentes.
La plupart des processus d’atomisation sont similaires dans le principe physique de
désintégration. Parmi les domaines d’importances particuliéres on cite :

- la pulvérisation pour la combustion : Elle concerne 1’atomisation et la briilure des

combustibles,

- la pulvérisation séche : Elle concerne la pulvérisation d’une solution ou d’une
suspension a gaz chaud pour la production d’une poudre du liquide. Ce procédé
présente des similarités avec 1’atomisation des matériaux fondus,

- la pulvérisation agricole : Pour les insecticides et les engrais chimiques.

Il existe beaucoup d’autres domaines importants tels que, la pulvérisation médicale, les
aérosols et la pulvérisation des peintures.

Le terme atomiseur est utilisé pour indiquer la machine utilisée pour la pulvérisation.
L’organe principal est constitué par les buses qui projettent le liquide et les gaz a grandes
vitesses. Cependant une utilisation industrielle courante du terme atomiseur représente le
systétme d’atomisation complet. Le terme peut inclure I’organe de pulvérisation, le systéme
d’alimentation en matériaux fondus, la chambre d’atomisation et le sysi¢me de collection de
la poudre.

1I1.2. Formes des buses

Il existe deux variantes de buses communément utilisées en pratique et auxquelles on
fait souvent référence. Les buses ouvertes a chute libre et les buses fermées ou confinées.
Dans les atomiseurs fermés, le métal fondu passe par la buse a travers un tube d’alimentation
souvent en céramique. Celle-ci est insérée dans la buse a gaz (normalement métallique) de
telle maniére qu'il n’y a aucune communication entre les deux buses. Le gaz attaque le métal
fondu a sa sortie de la buse. Dans les buses ouvertes ou a chute libre, le jet du liquide tombe
d’une certaine distance entre la buse du liquide et le point d’impact (liquide-gaz). Ces buses
ne sont pas en contact avec les buses du liquide.

11.2.1. Les buses fermées

Ces buses présentent un avantage dans la mesure ou les pertes en énergie cinétique et
en vitesse du gaz a la sortie de la buse sont minimisées. Donc on obtient des vitesses du gaz
tres élevées dans la zone d’impact et cela est favorable dans le cas ol une poudre trés fine
serait recherchée (diameétre inférieur & 20 ou a4 100 pum selon le métal a atomiser). La figure
II.1.a. montre la conception des buses fermées. Leur inconvénient réside dans le
refroidissement rapide de la buse du métal (sauf cas ou on utilise un gaz chaud, comme il est
courant avec 'aluminium). Cela impose des contraintes thermiques trés sévéres sur le
matériau de la buse du métal. Un autre inconvénient est que le jet de gaz autour des extrémités
de la buse du métal crée des changements de pression importants a la sortie de la buse. Ainsi,
si on veut utiliser un grand angle d’attaque (90°), ce qui réduit le probléme de
refroidissement, il y aura une pression de retour importante nécessitant ’utilisation d’une
grande pression sur le liquide (jusqu'a 100KPa) afin d’avoir une coulée du métal sans retour
(sans bouchage de la buse) [1].
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Trés souvent, on utilise des angles d’attaque inférieure & 50° ce qui crée une
aspiration du métal, donc une augmentation du débit métallique, parfois par facteur de deux a
trois. Cela résulte en un changement important dans le rapport des débits gaz/métal et par
conséquent une grande variation de la taille des particules de la poudre.

I1.2.2. Les buses ouvertes

Les buses & jet libre (fig.II.1.b), similaire A celle présentée dans la figure II.1.a
présentent les caractéristiques suivantes :
La buse du métal n’est pas refroidie souvent par le jet de gaz, donc les chocs thermiques de la
buse du métal sont loin d’étre un probléme par rapport aux buses fermées. L’inconvénient de
ce type de buse est le jet de gaz, qui suit un chemin relativement long (en moyenne 50 a
200mm) avant d’arriver au point d’impact. Ainsi la vitesse et le rendement pour 1’obtention de
la poudre fine sont réduits. :

Meétal liquide

Métal liquide

Gaz

\

(@ )

Figure I1.1. Fxemples de buses.
{a) Buse fermée
(b} Buse ouverte

Dans les buses a conception ouverte, le jet du métal tombe dans le jet de gaz. Ce
procéd¢ a été utilisé avec le zinc et ’aluminium durant une cinquantaine d’années ou plus. La
figure [1.2 montre un dispositif 4 jet horizontal utilisé pour les matériaux a bas point de fusion
dans lequel le métal est aspiré par le jet de gaz horizontal.
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Chambre
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Tube de remplissage —™

Poudre

Four de fusion
Métal liquide

Figure I1.2. Dispositif d’atomisation a jet horizontal

Les systemes a jet de métal vertical sont plus efficaces du moment qu’ils peuvent
opérer avec moins de risque de faire projeter le métal contre les parois de la chambre. Il y a
plusieurs producteurs qui utilisent ce systéme avec succés pour produire des poudres de
grande taille avec une excellente régularité et un bon rendement [9].

* Dynamique du fluide dans une buse fermée

Il existe une différence de pression AP entre la pression a la sortie du tube
d’alimentation P2 et la pression ambiante Pi; AP = P2 ~ Py, (figure I11.3). Une AP négative
engendre une aspiration du métal liquide. Une AP positive représente une condition a pression
de retour. '

Le débit du métal dans le creuset et le tube peut étre considéré comme étant un débit
en régime permanent dans lequel aucun changement ne se produit dans 1’énergie totale et qui
est exprimé par I’équation de Bernoulli comme suit [10] :

dU + d{i] + d[v—zj —gdh—dQ’ =0 (2.9)

Pm 2B

h

l Buse
on:
U : énergie interne du systéme. Py.A
V :la vitesse du métal au niveau h. . -

Pm : densité du métal (supposé indépendante de la pression). | Figure {L3. Ecoulement du
g, : accelération de la pesanteur. métal liquide

Q :la quantité de chaleur interne.

B : facteur de corrélation entre V et |’énergie cinétique du métal.

A partir de la 1% loi de la thermodynamique, dU = dQ* I’équation (2.1) peut étre
écrite dans la forme intégrale

A Y _eh4E, =0 (2.2)
pm 2[32

14



Etude bibliographique

Ou : Er est I’énergie mécanique par unité de masse du liquide métallique perdu sous
forme dezchaleur {frottement).
Er=efV2"/2 avec er le coefficient des pertes par frottement.

L

A 3
1t J(V_J iA,
B, A, 0 v,
O A3 : est la section du tube.

V2,v2 sont respectivement les vitesses moyenne et locale du métal a la sortie de tube.

11 est a noter que:
V, = _(ﬁ]@
LA, ) dt

O A1 est la section du creuset (surface du bain liquide)
L’équation (2.2) peut étre résolue pour donner Ap:

(g ()2 )]

Cbp est le coefficient de perte de charge du métal défini par :
1

C, =[L+ef] 2 (2.4)
B,

I.’équation (2.3) relie AP a h et t & condition que Cp soit connue. Par définition, Cp
dépend de P; et er. Ces derniéres dépendent du nombre de Reynolds 4 la sortie du tube et de la
géométrie de I’ensemble du creuset. Le terme de viscosité dans le nombre de Reynolds peut
étre considéré presque indépendant de h.

Pour une géomeétrie et un métal donné, Cp peut étre considéré pour une premiére
approximation, dépendent seulement de dh/dt, et par conséquent peut étre déterminé
expérimentalement a partir des mesures de h et de t effectué sans jet de gaz (chute libre), dans
la quelle AP = 0. Une fois Cp déterminé en fonction de dh/dt il peut étre utilisé pour évaluer
AP dans des conditions de chute non libre.

IL.3. Mécanismes de atomisation

11 existe plusieurs modes de désintégration du métal liquide en gouttelettes, justifiables
en théorie, avec des hypothéses simplificatrices tels que les faibles vitesses, et que les
gouttelettes s’obtiennent & la plus grande longueur «d’onde théoriquement instable comme
présenté dans la figure 11.4.
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formation des ligaments
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1 ligaments en gouttelettes
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Figure I1.4. Les différents modes d’atomisation_

Ces modes incluent la désintégration d’un liquide sortant d’un orifice (a), la
désintégration d’une mince couche du liquide (b), la désintégration d’un film du liguide mince
sur une surface solide (c) et la formation de gouttelettes 4 partir de la surface d’un liquide
libre (d). )

Le mécanisme d’atomisation est expliqué par un modele de désintégration d’une
feuille de liquide (fig. I1.4b) par un jet de gaz [11]. L’initiation d’ondulation sinusoidale ou
d’autres perturbations dont 1’amplitude augmente rapidement au stade I , est suivi d’une
fragmentation formant des ligaments au stade 1I. Ces ligaments se brisent en gouttelettes au
stade III.

I1.4. Parameétres d’atomisation

I1.4.1. Influence de la température de surchauffe

Plus la température augmente, plus les particules deviennent plus fines et sphériques.
Cela est dii 4 la diminution de la viscosité du métal liquide et sa tension superficielle.
La finesse des particules est fonction de la température du liquide. La surchaunffe diminue la
viscosité, la tension superficielle et augmente le temps de solidification, ce qui permet a la
particule de prendre une forme sphérique sous I’effet de cette tension superficielle.

I1.4.1.1, La viscosité

Les viscosités de tous les fluides dépendent fortement de la température. Les résultats
pour la plupart des métaux liquides sur un domaine de température de quelques centaines de
degrés sont correctement représentés par I’équation d’ Arrhénius [12] :

_ B
u=C exp{ — J (2.5)

avec : C constante
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Q : Energie d’activation du flux visqueux (en kJ/mole)
R : Constante des gaz parfait (R = 8.31441 kJ.mole)
T : Température absolue en K.

Pour déterminer 1’énergie d’activation du flux visqueux des métaux liquide [12], on utilise la
relation linéaire entre 1gQ et 1gT+ donnée par 1’équation suivante :

1gQ =13481gT, - 2,744 (2.6)

La relation qui relie H1r 4 la masse atomique A, a la température de fusion Tr et au volume
molaire Vim est donnée par la formule suivante :

1 2
P =5,7.107(AT, 2 (V,, )5 Q.7

Une quantité que 1’on rencontre fréquemment dans les mesures hydrodynamiques est la
viscosité cinématique V, définie comme étant le rapport de la viscosité dynamique M a la
masse volumique P, V est la viscosité cinématique exprimée en m'/s. Ces deux formules sont
utiles pour avoir une estimation des valeurs de la viscosité des métaux.

I1.4.1.2. Energie superficielle

La propriété fondamentale de la surface des liquides est sa tendance a se contracter de
fagon a avoir la plus faible surface possible. Cela est mis en évidence par la forme ronde des
petites gouttes de liquides. Le fait que la surface liquide se contracte spontanément montre
que P'on peut lui associer une énergie libre Es, et que du travail doit étre effectué pour
augmenter cette surface. Pour faire passer une certaine quantité d’atomes de l’intérieur du
liquide a sa surface, le travail Y qu’il faut dépenser lors de la formation d’une unité de surface
est [13]:

E:
Y= e
=N (2.8)
Es=yS = yz 'ﬂ:(D.-)2
i=1

ou S : est la surface totale des gouttelettes.
N : le nombre total des gouttelettes produite par une masse M
D; : est le diamétre de lai “™ gouttelette .

Sy
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o B @
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Ay,
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Figure 11.5. Surface spécifique aprés atomisation,

La surface spécifique des gouttelettes aprés atomisation est supérieure a celle de la
masse du liquide avant atomisation.
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La tension superficielle d’un liquide pur doit normalement diminuer avec 1’élévation de

la température. Ainsi, le coefficient thermique aT st négatif et généralement petit.

L’expérimentation sur des métaux de pureté définie n’a jamais révélé des coefficients
positifs [14].

Le tableau II.1 rassemble les valeurs de Y au voisinage du point de fusion pour
quelques métaux [14].

Eléments | Température Tension superficielle a la Variation de la tension superficielle en
de fusion (°C) | température de fusion (mJ /m? )} | fonction de la température -dy/dT (m)/m*°C)
Al 660 865 0,15
Cu 1084,5 1286 + 20 0,056
Fe 1536 1806 0,42
Mg 650 544 +2 0,142
Ni 1455 1782 0,31
Ph 3274 460 0,118
Sn 232 560 0,095

Tableau I1.1. Evolution de la tension superficielle en fonction de la température de fusion

1I-4.2 Influence de la vitesse du gaz(pression) et débit du métal liquide

Un facteur important qui influe sur la distribution de la taille de la poudre, dans
Patomisation a gaz est le rapport du débit massique entre le gaz et le métal G/A. On obtient
des poudres avec une distribution de taille étroite lorsque les vitesses de refroidissement sont
uniforme. Ces poudres peuvent &tre produites lorsque G/A est maintenu constant durant toute
la période d’atomisation. Le débit massique du gaz pour une premiére approximation est
maintenu constant, en maintenant la pression du gaz constante pour une conception d’un
atomiseur donné. Dans I’atomisation conventionnelle le métal est coulé librement sous Ieffet
de la gravité jusqu’au point d’impact avec le gaz.

Pour une alimentation en métal a4 chute libre, le débit massique A dépend
essentiellement de la pression métallostatique 2 Ia surface du bain liquide qui se trouve a une
hauteur h du trou de coulée ; A = f(h), et est proportionnel & (h)”2 [€q. 3.26]. Donc A peut
étre contrdlé & travers un contréle de h.

Un débit métallique variable peut causer non seulement des vitesses de
refroidissement et de solidification des gouttelettes atomisées non constantes mais aussi des
dimensions des particules non uniformes et un changement de la forme désirée.

Dans !’atomisation confinée & gaz, dans laquelle le tube d’alimentation en métal
liquide est situé trés proche de la grande vitesse du jet de gaz, les interactions aérodynamiques
entre le jet de gaz et le tube d’alimentation en métal induisent une chute non libre du métal
liquide. Dans ce cas le débit dépend de la hauteur h et de la différence de pression entre la
pression a la sortie du tube d’alimentation et la pression ambiante.

Les mesures de la pression du gaz a la sortie du tube d’alimentation en utilisant un
atomiseur a gaz circulaire sans jet de métal, ont montré que des variations positives ou
négatives de la pression par rapport a la pression ambiante dépendent de la position relative
entre le jet de gaz et le tube d’alimentation en métal.
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La figure I1.6 montre les résultats d’un travail déja fait par Teichi Ando [10]. Ces variations
de la pression ralentissent ou accélérent d’une maniére significative le débit du métal.

Pression d *atomisation: 1.33MPa

= 5000 T
& ’
o
<
0 T T T T T T
| O[T
-10000 T 'y¢

-15000 ‘”d

I I I [ ] 1
-5 0 5 0 15 20
Position du tube, y (mm}

Figure I1.6. Variation de la différence de pression en fonction de la position du tube par
rapport au jet du gaz.

Des variations excessives positives peuvent forcer le gaz d’atomisation a entrer dans le
creuset a travers le tube d’alimentation en causant un barbotage du liquide ou méme une
solidification dans le tube.

Des variations excessives négatives (aspiration) peuvent décroitre le rapport G/A a des
valeurs indésirables ou une désintégration insuffisante du métal liquide peut survenir.

Les mesures de pression directe ne peuvent pas étre prise en présence d'une coulée du
métal et donc on ne peut pas avoir les valeurs de la pression durant I’atomisation a gaz, sauf si
la forme mathématique de A = f(AP,h) est connue. Les pressions mesurées 2 la sortie ne
peuvent pas €tre reliées au débit du métal et par conséquent elle ne donne aucun moyen pour
contréler la vitesse d’atomisation dans une atomisation confinée a gaz.

ILS. Taille des particules
L’une des premi¢res équations empiriques les plus connues pour la taille moyenne des

particules est I’équation de Nukiyama et Tanasawa [15] qui est de la forme:

1 0,225 1,5

2

4, = 535(st +597( u J [1000Q|J 29)
Vmél pm 'Ypm Qa

ol :

do : diamétre moyen des gouttelettes (um).

Pm : densité du liquide (g/em’ ).

¥s : tension superficielle du liquide (dyne/cm).

u : la viscosité dynamique du liquide (dyne.s/cmz)_
Vmel © vitesse relative entre I’air et le liquide (m/s).
Qi : débit volumique du liquide (I/s ).

Qa: débit volumique de Iair (I/s).
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Cette équation a été dérivée d’une série d’expériences d’atomisation a température
constante en faisant varier la viscosité et la pression et en utilisant P’air comme fluide
d’atomisation.

Lubanska [16] a proposé la relation empirique donnant la taille moyenne dm des
particules de la poudre atomisée au gaz. Celle ci est de la forme:

1
d_ v_ AN
et k

a

_V.p.d

w : nombre de Weber w Y -
8

dm : diametre moyen des particules.

dmet : diameétre de flux de métal.

Vm : viscosité cinématique du métal liquide.

Ve 1 viscosité cinématique du fluide atomiseur.,

Al : débit massique du métal liquide.

Va : vitesse du fluide d’atomisation.

Pm : densité du métal liquide.

¥s : tension superficielle du métal liguide.

Aa : débit massique du fluide atomiseur.

Cnm : constante.

Les équations (2.9) et (2.10) montrent que la taille des particules diminue avec I’augmentation
de la tension superficielle du métal liquide et la vitesse du gaz atomiseur.

11.6. Forme des particules

Avec |’avénement des ordinateurs, de nouvelles approches d’analyse quantitative de la
forme des particules sont devenues possibles. Grice aux nombreuses corrélations empiriques
entre les propriétés techniques et les propriétés volumiques des poudres (densité apparente,
débit, densité apres compression), il suffit d’utiliser ces derniéres propriétés pour déterminer
la forme des particules.

La compréhension de la forme des particules atomisées nécessite la connaissance des
facteurs qui déterminent les vitesses de refroidissement relatives et la sphéroidisation.

Généralement dans 1’atomisation a 1’eau les vitesses de refroidissement sont de un a
deux fois supérieures a celles de |’atomisation a gaz (azote ou argon). Sachant que les forces
du  fluide atomiseur diminuent lorsque la distance augmente dans la zone d’atomisation
propre, les tensions superficiclles ont tendance a sphéroidiser les gouttelettes de formes
irréguliéres [17].

Ainsi, une fois la gouttelette quitte la zone de haute turbulence, les tensions
superficielles deviennent opérationnelles pourvu que cette gouttelette ne soit pas refroidie a
un point ol sa viscosité devient importante. Si le temps de sphéroidisation ( Tspn ) de la
gouttelette est court comparativement au temps de solidification { Tsoi }, la particule a tendance
a prendre une forme sphérique. Si par contre le temps de sphéroidisation est long, la particule
a tendance a prendre une forme irréguliére .

En se basant sur cette hypothése Nichiporenko et Naida [18], ont donné des
expressions permettant d’évaluer le temps de sphéroidisation Tspn et de solidification Tsor.

3TEZFL 4
T . = r, —r
sh 4v.7, ( » T L ) 2.1D)
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ot :
ri : rayon de la particule avant la transformation en forme sphérique
r2: rayon de la particule aprés la transformation (r2/r1 = 10)
Vp : volume de la particule

H et ¥s : sont respectivement la viscosité dynamique et la tension superficielle du liquide.

Le temps de refroidissement d’une sphére métallique portée au point de fusion en supposant
que le transfert de chaleur se fait par convection et avec le temps nécessaire au dégagement
de la chaleur latente de fusion est donné par :

dp T,-T AH
= PPm ) il e |
TSO] 6h {( p)m n(T _T ] Tm _T :] (2-12)

g

Ou:
dp : diamétre de la particule.
P : densité du métal.
he . coefficient de transfert de chaleur par convection.
(Cp)m : chaleur spécifique du métal.
Ti : température initiale de la particule.
Tg : température du gaz.
Tm - température du métal liquide.
AHnm : chaleur latente de fusion du métal.

Malgré la nature simplifiée des équations (2.11) et (2.12), celles ci sont trés utiles pour
I’estimation de I’influence des différents paramétres sur la forme des particules.
Le coefficient de transfert de chaleur he de I’équation (2.12) est donné par :

h, = %(2 +0,6Re®’ Pr°’33) (2.13)

P

Ou:
A - conductivité thermique du fluide atomiseur:
Re : nombre de Reynolds.
Pr : nombre de Prandtl.

Re et Pr sont des nombres sans dimension utilisés en dynamique des fluides pour déterminer
les conditions d’écoulement.

P, V.d

Re= —u—d“‘i (2.14)
Hd(c )a

Pr= }\,p . (2.15)

Ou:
Pa : densité du fluide.
Va: vitesse du fluide.
dp : diamétre de la particule.
Ha: viscosité dynamique du fluide.
(Cp)a : chaleur spécifique du fluide.
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Le coefficient de transfert de chaleur hc est plus important pour les liquides que pour
les gaz. C’est pourquoi la forme des particules de poudres atomisées a I’eau est plus
irréguliére que celle atomisée au gaz. Car d’aprés 1’équation (2. 12) le temps de solidification
est plus court.

I1.7. Microstructure des poudres

Dans la technologie conventionnelle de la coulée, les vitesses de refroidissement sont
inférieures a 100°C/s. Par contre, la poudre atomisée presente une grande surface par unité de
volume et le refroidissement se fait & des vitesses entre 10° et 10" °C/s. Plus la taille de la
particule diminue, plus la vitesse de refroidissement augmente. Dans certains cas, elle peut
atteindre une valeur extréme de 10® °Css. L’ augmentation de la vitesse de refroidissement
induit une diminution dans le degré de ségrégation. Le produit de coulée est caractérisé par
une structure dendritique. La taille du grain et la distance interdendritique entre les branches
secondaires sont utilisées pour caractériser la structure dendritique et la ségrégation.

Figure IL.7. Dendrites secondaires

L’atomisation des poudres peut produire des microstructures avec une distance
interdendritique * (figure I1.7) inférieure a 1 um. Le cas extréme correspond a une poudre
amorphe ot le refroidissement est tellement rapide que la cristallisation est évitée.

- les métaux amorphes ont une structure aléatoire non cristalline.

- les matériaux micro-cristallins sont aussi refroidis rapidement, mais ils possédent une
structure cristalline fine. Durant un refroidissement normal, 1’évolution microstructurale est
gouvernée par la germination et la croissance.

IL7.1. Influence de taille de la particule sur sa microstructure

L’ atomisation a gaz est une méthode attirante pour I’obtention des microstructures controlées

a cause du refroidissement par convection rapide. Pour une premiére approximation, la vitesse

dT
de refroidissement q¢ peut ¢tre calculée en utilisant ’approche newtonienne [9]:

T
dt = -KS(T-To) (2.16)
Avec :

T : température absolue de la particule,

2
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S : surface de la particule,
To : température ambiante,
K : vitesse du transfert de chaleur par unité de surface.

En conséquence, durant l’atomisation, la température de la particule suit une
décroissance en exponentielle en fonction du temps. Durant le refroidissement par convection,
la distance entre deux branches de dendrites secondaires d’un solide obtenu par germination et
croissance 3 partir du liquide pour une particule de diamétre dp, varie comme suit:

i

Ag=cd; 2.17)

Ou

C : est une constante qui dépend du matériau et du processus d’atomisation
n : est un exposant variant entre 0,5 et 1,0 dépendant de la composition de 1’alliage et
du mode de solidification.

Pour une gouttelette sphérique, le refroidissement se fait par convection et
rayonnement. Le réle relatif de chacun des deux modes de refroidissement dépend de la
conductivité thermique du gaz, la température d’atomisation, la température du gaz, la vitesse
de la particule et la pression du gaz. Pour ’atomisation sous vide, la perte de chaleur se fait
par rayonnement, ce qui donne une vitesse de refroidissement plus faible que celle par
convection.

Dans le cas de I’atomisation a gaz, c’est le refroidissement par convection qui prédomine. La
vitesse de refroidissement est donnée par:

dT 6
E=dem(a):[hc(Tm—TO)+sla(T“—To“)] (2.18)
Avec '

Pm : densité du métal

(Cp)m : capacité calorifique du métal

Tm : température absolue du métal

To : température ambiante

he : la constante du refroidissement par convection
€ : I"émissivité

St: la constante de Stefan-Boltzmann

I1.7.2. Théorie de la germination appliquée a atomisation

La transformation d’un liquide en un solide cristallin passe par deux étapes. La
premiére est la germination qui commence par ’organisation d’un groupe d’atomes dans une
structure solide dans le liquide. Une fois qu’un germe solide existe dans le liquide, les atomes
s’unissent & lui, donnant un accroissement du volume solide. La croissance des germes réduit
'énergie du systéme. La croissance ne peut se faire qu’aprés la germination. La suppression
de la germination est un moyen pour obtenir un solide amorphe. Dans la germination
homogéne, un petit germe se forme spontanément dans le liquide pour initier la
transformation. Ce germe grandit pour transformer la gouttelette en un solide cristallin. Au-
dessous de la température d’équilibre de fusion, I'énergie libre du solide stable est inférieure &
celle du Liquide.

28]
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Ainsi, il y a une différence d’énergie libre par unité de volume AGy (négative) qui
varie linéairement avec AT (AT : différence de température entre la température d’équilibre et
le solidus réel).

AG, =AG, AT (2.19)

Ou AG, représente la variation de I'énergie libre avec la température au-dessous de la
température de solidification d’équilibre Twm.

L’énergie libre totale AGT nécessaire pour former un germe de rayon r dans le liquide
en refroidissement est :

AG, = 4nr?y, +4mr’ Agj" ' (2.20)

Un aspect de 1’équilibre d’aprés I’équation (2.20) est que I’énergie totale du systéme
croit avec la formation d’un petit germe. Par conséquent, la transformation n’est pas favorable
sauf si un germe atteint une taille critique. :

Le rayon critique Ye du germe est obtenu par la dérivée de I’équation (2.20) par rapport
au rayon I de la particule.

~2
=l ' (2.21)
AG 1

v

Puisque I’énergic libre volumique AGy est négative et décroissante avec AT, donc d’aprés
I’équation (2.21) il devient plus facile d’obtenir un germe solide avec 1’augmentation de AT,
La vitesse de formation des germes est appelée la vitesse de germination et a pour unité le
nombre de germes par unité de volume par unité de temps. La vitesse de germination varie en
fonction de beaucoup de parametres, y compris la viscosité du liquide et la température. Pour
une premiére approximation [9], la vitesse de germination I peut étre exprimée comme suit :

-Q - W
I=1,d; exp( T ]exp(TATMZJ (2.22)

Ou:
Io : est un facteur de fréquence qui représente le nombre de tentatives de germination
par unité de temps '
dp : est le diamétre de la particule,
Qi est I’énergie d’activation pour une coulée visqueuse (qui est équivalente a I’énergie
d’activation pour la diffusion a travers le liquide,

k : est la constante de Boltzmann,

T : est la température absolue (K),

AT : est la différence entre la température d’équilibre de fusion et la température de
transformation,

Wwm : est une collection de I’enthalpie de fusion . de la température de fusion de
I’énergie superficielle et du volume atomique.

A cause de la complexité de la dépendance avec la température, la vitesse de
germination subit des variations considérables durant le refroidissement comme présenté dans
la figure I1.8.
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Figure I1.8. Variation de la vitesse de germination en fonction de la température.

Avec la diminution de la température, la vitesse de germination augmente, passe par un
maximum ensuite décroit. Aux températures élevées, la faible force motrice et la taille
importante des germes entrave la germination ce qui est refiété par un AT faible. Aux
températures basses (AT large), la vitesse de déplacement des atomes dans le liquide empéche
la germination. Ainsi, si une gouttelette en fusion peut étre refroidie a travers le domaine de
température correspondant au sommet de la vitesse de germination , alors il est possible
d’éviter la cristallisation. Le liquide devient tellement visqueux qu’il ne peut pas se cristalliser
et par conséquent, on obtient un solide amorphe. Avec des vitesses de solidification rapides
telle que I’atomisation a gaz, la solidification peut se faire plus vite que la vitesse de diffusion
atomique dans le liquide; ce qui élimine la ségrégation et donne une structure solidifiée plus
homogene. Lors de la transformation du liquide en solide, la chaleur est libérée a I’interface
solide-liquide par conséquent le liquide se réchauffe proportionnellement & la chaleur
calorifique Cp.

AT, =—2 ‘
R = Cp (2:23)
Ou ATg est I’augmentation de la température et AHs est I’enthalpie de solidification.

Le temps de solidification d’une particule atomisée est une variable trés importante qui peut
étre estimée par I’équation (2.12). Dans cette équation, le coefficient de transfert de chaleur he
croit avec la conductivité thermique du gaz et le nombre de Reynolds du systéme. Ainsi
Péquation précédente n’est qu'une approximation du calcul complexe du temps de
solidification qui determine la taille de la chambre d’atomisation .

Pour les atomiseurs centrifuge, la hauteur de la chambre est d’environ 4 m, pour I’atomisation
a ’argon la chambre est de I’ordre de 8 m de hauteur. Dans le cas de I’atomisation a explosion
sous vide partiel, le coefficient de refroidissement par convection est faible et la taille de la
chambre est de ’ordre de 15 m de hauteur. Dans le cas de l'atomisation a deux fluides
utilisant le gaz et I'eau la chambre est de I'ordre de 0.5 m de diamétre.

* Applications des poudres obtenues par la solidification rapide

I utilisation de la solidification rapide est justifiée par I"amélioration qu’elle apporte
aux propriétés magnétiques, ¢lectriques, mécaniques, de corrosion et de rayonnement.
Dans les phases amorphes, les températures de curie sont élevées et les pertes magnétiques
par hystérisis sont réduites. Aussi, 'absence des joints de grains améliore la résistance a la
corrosion par un facteur de 100 environ [9].
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Le refroidissement rapide des poudres d’aluminium atomisées, améliore la limite de solubilité
des éléments d’addition en utilisant la trempe.

Exemples : la solubilit¢ du Chrome, du cuivre et du silicium dans 1’aluminium passe
respectivement de 0,4 4 6 %, de2,5a 18 % et de 1,6 2 16 % [9].

Les limites de solubilité ont augmenté a cause de 1’extraction rapide de la chaleur et par
conséquent les atomes n’auront pas le temps de se réarranger. Par application de la
solidification rapide a des alliages d’ Aluminium - Lithium, la résistance et la limite élastique
sont améliorées par le lithium, bien que la ductilité soit dégradée.

La plus impressionnante est I’amélioration de la limite a la fatigue. Les alliages d’ Aluminium
et du lithium ( Al-Li) récents présentent une densité réduite et un module d’Elasticité élevé,
La résistance mécanique est plus ¢levée par rapport aux alliages d’Aluminium
conventionnels.

11.8. Influence des éléments d’addition

La forme des particules de poudre de cuivre atomisée a I’eau devient plus irréguliére si
on ajoute de petites quantités de certains éiéments (Mg, Ti, Li ou Ca), qui ont tendance &
diminuer la tension superficielle du cuivre. D’aprés 1’équation (2.11) cette diminution de la
tension superficielle du métal en fusion augmente le temps de sphéroidisation des particules,
ce qui donne plus de particules ayant une forme irréguliére. Dans le cas de plusieurs poudres
atomisées, une grande fraction de poudres fines prennent une forme sphérique.

IL9. Influence des collisions sur la forme des particules

La possibilité de collision des particules entre elles pendant 1’atomisation surtout dans
I’atomisation a gaz peut avoir une influence significative sur la forme des particules.
Cependant, ce phénomeéne a ét¢ négligé dans plusieurs travaux de recherche sur I’atomisation
des poudres métalliques et les modéles mathématiques.
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CHAPITRE III
CONCEPTION DE L’ATOMISEUR

HI.1. Description de Uatomiseur

L’atomiseur est constitué essentiellement par un four de fusion & creuset {(Annexe I,
Four) qui est & son tour constitué d’une enceinte réfractaire (Four, Rep.5) équipée sur son
pourtour interne, de résistances rayonnantes (Four, Rep.4). Celles-ci assurent un chauffage de
Penceinte qui est isolée de 1’ambiance par des réfractaires et un calorifugeage (Four, Rep.2)
de telle manicre 4 avoir une température modérée sur la surface extérieure de I’enveloppe
métallique (Four, Rep.7). Un creuset (Four, Rep.2) disposé au centre de cette enceinte
contient le métal en fusion et couvert par une volte (Four, Rep.15) percée au centre qui
permet de couvrir le four, de I’isoler et de contrdler la température du bain en introduisant un
thermocouple & travers ce trou. L’extraction du creuset se fait & I’aide de pinces. Le métal
liquide couié dans un entonnoir (de diamétre d, Moule, Rep.5) en basculant le creuset passe
par 1’axe de la buse (Buse, Rep.1) jusqu’au point d’impact ou il sera pulvérisé sous forme de
fines gouttelettes par un fluide (gaz ou eau) amené & une grande vitesse. Ces gouttelettes
doivent étre suffisamment refroidies avant d’arriver sur les parois de la chambre
d’atomisation (Chambre, Rep.1). Ceci pour éviter le collage sur les parois et arriver au fond
de la chambre de récolte (Chambre, Rep.8) a I’état solide. Les particules fines entrainées par
le gaz sont récupérées a I'aide d’un cyclone (Annexe, Cyclone) a la sortie de la chambre
d’atomisation. Pour récupérer le maximum de poudre et avoir un gaz purifier, on peut placer
une série de cyclones I’un aprés ’autre.

Le gaz d’atomisation arrive 4 la buse sous une haute pression fournie par un
compresseur de capacité suffisante assurant 1’amenée du gaz sous une pression constante
durant toute la période d’atomisation. Le réglage de la pression est assuré par un régulateur de
pression placé avant la vanne (Chambre, Rep.15) d’ouverture et fermeture du gaz.

Pour permettre de varier la distance entre la sortie du métal liquide et le point d’impact
avec le gaz, la buse est animée d’un mouvement de translation verticale grice a une
crémaillére (Ensembie de déplacement, Rep.5). La lecture de la distance est indiquée sur un
cadran (Atomiseur, Rep.10) par une aiguille fixée sur I’axe de la roue dentée (Ensemble de
déplacement, Rep.7) qui entraine la crémaillére. Le déplacement s’effectue manuellement a
I’aide d’une manette montée sur ’axe du pignon (Ensemble de déplacement, Rep.8). La
rotation de la manette dans le sens horaire fait déplacer la buse vers le haut et la rotation
antihoraire vers le bas. Une deuxiéme crémaillére placée symétriquement a la crémaillére
d’entrainement par rapport a ’axe de la buse, assure un déplacement facile de la buse sur
’axe de coulée. Pour permettre de varier le débit du métal liquide, on utilise des entonnoirs
avec des diameétres différents (Moule, Rep.4). Le débit varie en fonction de la section du jet.

La taille des particules dépend de I’angle de pulvérisation, pour cela on utilise des
buses (Ensemble de déplacement, Rep.4) avec différents angles de pulvérisation.

La température de I’enceinte du four est contrdlée 4 I"aide d’un thermocouple de type
N lié a un indicateur régulateur de température (Atomiseur, Rep.3) fonctionnant en tout ou
rien a comportement PID. Cet appareil permet la montée en chauffage libre du four jusqu’a la
température de consigne ou elle sera maintenue constante jusqu’a ’homogénéisation de la
temperature a travers toute la masse du liquide.
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»_,-1:" ;"&‘_ crémaillére
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M-‘ﬁ"{f'“‘"f’— Four de fusion
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du jet
Entonnoir de coulée

Indicateur-régulateur de
température
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Figure H1.1. Vue générale de 'atomiseut.

1I1.2. Organes constitutifs de ’atomiseur

HIL.2.1. Four a résistances

Des 1890, le four électrique fut utilisé en laboratoire. L’absence de flamme.
I"utilisation d’une calorie propre conduisant & une atmosphére intéressante, constituait un fait
nouveau sur le plan technique [19]. Le four a résistances est sans doute le plus connu et le
plus répandu des appareils électrothermiques. Son utilisation industrielle remonte en effet au
début des années vingt.
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Dans un four a résistances, on peut distinguer les parties suivantes :

- I’élément chauffant solidaire le plus souvent d’un support réfractaire,

- le systéme de calorifugeage constitué par un produit réfractaire placé dans
une enveloppe métallique externe,

- la gaine d’étanchéité éventuelle destinée & placer 1'élément chauffant dans
une atmosphére convenable et a I'isoler des produits chauffés,

- I’é1ément sensible de la régulation de la température.

1

II1.2.1.1. Principe

L’alimentation des résistances est assurée soit directement par le réseau, soit par
’intermédiaire d’'un ou plusieurs transformateurs. Cette alimentation est associée 4 un
systéme de modulation de puissance, piloté par une régulation de la température [20].

La puissance électrique P dissipée dans ’élément chauffant de résistance R(£2) et
transformée en chaleur s’exprime par la loi de Joule:

2

~ v
P=0v3=RI Y (3.1)

avec Y(v) et 3(A) respectivement valeurs efficaces de la tension et du courant.

I11.2.1.2. Transfert de chaleur dans le four

Les liens entre la température et la quantité de chaleur se traduisent par deux types de
phénoménes :

- lorsqu’un corps regoit une certaine quantité de chaleur, sa température s’éléve,

- lorsque deux corps sont & deux températures différentes, le plus chaud céde de la
chaleur au moins chaud, de sorte que les températures tendent & s’uniformiser ; ce transfert de
chaleur peut s’effectuer suivant trois mécanismes :

- 1a conduction,
- la convection,
- le rayonnement,

Le processus de transfert de la chaleur des résistances a la charge s’effectue par
convection et rayonnement. A partir de 700 °C environ la majeure partic de I’échange
s’effectue par rayonnement, cela dans le cas des fours a convection naturelle (Fig. {11.2) [21].

100

! rayonnement

convection

Fhux thermique @ (%)
Ln
<
1

700 _ 1000
fempérature (°C)
Figure 1IL2. Repartition (%6) du flux thermique ¢ entre rayonnement et convection naturelle
en fonction de la rempérature.
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a/ Chaleur transmise par rayonnement

La valeur du flux thermique P transmise de la résistance 4 la charge par rayonnement
obéit & la loi de Stefan Boltzman.

@ = EFp,cSpo(Tg —TY) (3.2)

Ou:
Fr-C: facteur de forme entre la réaistance et la charge
SR : aire de la surface émettrice (m )
TR et TC : températures absolues de la résistance et de la surface de la charge (K)

€ : coefficient tenant compte des iglissiviztés4de la résistance et de la charge
G : constante de Stefan [=5.67.107 W/(m” K')]

* Conduction de la chaleur a travers les murs
- cas d’un mur simple (voiite) :

L’analyse de la conduction est basée sur la loi de Fourrier qui traduit la relation existante
entre le flux de chaleur et le gradient de température, en chaque point d’un corps [22].

F-AVT (3.3)
Ou:
F . flux de chaleur par unité de surface,
VT: gradient de température,
A : conductivité thermique.

Dans le cas unidimensionnel I’équation (3.3) devient :

oT

F=-A—
g (3.4)
Avec F= E, on obtient :
oT
O=-AS—
o (3.5)
QOu: '
D . flux de chaleur,
S : surface d’échange.
aT
Pour un flux de chaleur constant : ¥ constante ,ona:
- AS(T, - T,
CD — ( 1 _) (36)
e
Avec :

T1: température de la surface chaude.
T2 : température de la surface froide,
e : épaisseur de la paroi.
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i

- Distribution de la température

S)

Figure I11.3. Distribution de la température

L’équation de la chaleur en coordonnées cartésiennes s’écrit:

T o'T a'T (1]61’ P
S

+ —+—==10
ax2 ayl aZZ at ;L (37)

Dans le cas du régime permanent et unidimensionnel I’expression (3.7) devient:

aZ_T p— 0 — dT -
PYE dx Constante

d_T=CI:;>T:C1){+C2 (3.8)

dx

Conditions aux limites :

*enx=0;T=T1=C2=T1

Tz ~ Tl
*enx=¢;T=T2=T2=Cle+T1 = Ci=- (3.9)
Par conséquent :
Tz — T]
T=x - + T (3.10)
- Résistance thermique
AS
= —(Tz _Ti)
€
. U] o U‘J
Donc par analogie électrique : 1 = _”'R—“— (3.11)
e
R=— (3.12)

AS
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- Cas d’une paroi cylindrique composite

De nombreuses enceintes thermiques ont une forme cylindrique, dans le cas de deux
surfaces cylindriques concentriques de rayons rl et r2 maintenues respectivement aux
températures T! et T2, le flux de chaleur par unité de longueur s exprime par :

T! - Tz

D=9y mh (3:13)
I
In[—-J
n
La résistance thermique par unité de longueur est donc :
lr{r—z]
T
R= :
Py (3.14)

Elle peut étre exprimée sous forme analogue a celle trouvée pour la paroi plane ; soit :

I, — T

AT (.15)

S=2n(r2—r1)= S, -5 (3.15)
h{r_zj InS, -InS, '

I

En considérant que:

C’est a dire de prendre pour S la moyenne logarithmique de la surface intérieure et la surface
extérieure. _

Pour un tube cylindrique composite comprenant # couches ; ’expression du flux thermique
par unité de longueur devient alors :

T,-T
(D — ! n+l ‘
—‘“—R . (3.16)
avec :
1{&1)
R=Y =
=y 3.17)
Tel que :

T1 :1a température a I'intérieur de la premiére couche.
Tn+1: la température a I’extérieur de lan  couche.

IIL.2.1.3. Réalisation des parois

Les parois du four sont composées d’un support pour résistance obtenu par moulage
de la poudre du kaolin mélangée avec le silicate de soude. La péte obtenue est appliquée sur
un moule en carton imbibé avec de 1’huile pour faciliter le décollage aprés séchage dans une
¢tuve portée a 80°C pendant 12 heures. Le logement des résistances est obtenu par
enroulement d’un fil en caoutchouc, dont le diamétre est légérement supérieur a celui de la
spirale(ou de la résistance boudinée). Ceci pour que les résistances puissent se déplacer
librement sous I'effet de la dilatation thermique lors du chauffage et de la rétraction lors du
refroidissement.
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Ce fil est retiré a chaud juste aprés le séchage, ainsi on obtient le support de la
résistance. L’isolation thermique est assurée par une isolation intermédiaire en réfractaire
placée entre le support et le calorifugeage en laine de roche.

Pour déterminer les dimensions de P’enceinte et les épaisseurs des parois du four nous devons
avoir les données suivantes :

- le flux de chaleur a travers les parois (déperditions thermlques)

- les dimensions du creuset (diamétre et hauteur),

- les conductivités thermiques et les températures maximales d’utilisation (10, t1 et t2
présentées sur la figure I11.4) des matériaux employés pour la construction des

parois.
A
o~
ol @
el T
§ r @ Enceinte du four ; @ Support des résistances
‘g r Q) Béton réfractaire ; (@ Laine de roche
£
W
= T3 1

>

Distance (mm)
Figure II1.4. Répartition de la température dans les parois.

I11.2.1.4. Calcul de la puissance d’un four a résistance
L’énergie émise par les éléments chauffants sert 4 :

- €lever la température de la charge 4 la température désirée,
- chauffer les matériaux constituant 1’enceinte,

- compenser les déperditions thermiques du four.
* Energie absorbée par la charge

La quantité de chaleur a fournir & un produit est généralement égale a la somme de la
chaleur Q1 nécessaire pour porter le corps de la température T1 a4 une température T2 sans

changement d’état ; cette énergie est de la forme [21] :
Qi=mc (T2-T1) (3.18)
Ou:
c: chaleur spécifique.
m: masse de la charge.

T2, T1: températures finale et initiale du corps a chauffer.
La chaleur latente Q2 nécessaire au changement d’état :
Q2=mL (3.19)
L étant la chaleur latente de changement d’état.

Si plusieurs changements d’état se produisent, il faut en tenir compte et évaluer la

somme des chaleurs sensibles sur les différents intervalles sans changement d’état et des
chaleurs latentes.

(V5
(V3
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Lorsqu’il se produit dans le four des réactions chimiques exothermique ou endothermique,
P’énergie correspondante vient se retrancher ou s’ajouter aux valeurs calculées précédemment

* Energie absorbée par les parois

Cette énergie peut étre calculée a partir de la capacit¢ calorifique de chacun des
matériaux constituants les parois :

Q, = X m;c;AT (3.20)

mi et ci : sont respectivement la masse et la chaleur spécifique du matériau ¢ constituant la
paroi.

* Déperditions thermiques

L’existence d’un gradient de température entre 1’enceinte du four et I’ambiance donne
des pertes par conduction thermique a travers les parois, puis par convection a partir des
parois extérieures du four. Le calcul de ces pertes se fait en utilisant les lois usuelles de la
transmission de la chaleur. L’amélioration de I’isolation thermique permet de ramener ces
déperditions a des valeurs trés faibles.

* Rendement des fours

Bien définir la notion de rendement est absolument indispensable pour évaluer
correctement les performances thermiques et économiques des fours a résistances.

* Rendement électrique : (est e rapport Y1 = 61 ; I’énergie électrique Q! transformée en
¢énergie thermique dans la chambre de chauffage, a ’énergie électrique fournie au four Q. La
différence Q-Q! est égale a la somme des pertes électriques dans les lignes d’amenée de
courant ainsi que dans les appareils de transformation de la tension et de réglage
(transformateurs, régulateurs. . .ctc).

* Rendement thermique : (Cest le rapport Y; = % de 1’énergie thermique Q2 emmagasinée
1

en fin de ’opération thermique dans la charge traitée, 4 1’énergie électrique Q! transformée en

chaleur dans la chambre de chauffe. La différence Q1-(QQ2 représente les pertes dans le four.

Y2 est un rendement opératoire car il est essentiellement fonction de la constitution et

I'utilisation du four. Ce rendement thermique est trés élevé dans les fours industriels. Il est

environ de 95%.

I11.2.2. Eléments chauffants

Pour pouvoir &tre utilisé comme élément chauffant, un matériau doit répondre a
plusieurs conditions dont [20] :

- la résistivité doit étre élevée pour limiter I’intensité du courant,

- le coefficient de température @ (variation relative de la résistance e]ecmque en
fonction de la température) doit étre faible,

- la température du solidus doit étre trés supérieure a la température d’utilisation,

- la résistance mécanique de I’élément doit étre suffisante,

- le coefficient de dilatation doit étre faible.
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- la conductivité thermique et la capacité thermique doivent étre faibles pour éviter les
pertes de chaleur aux extrémités,

- la substance doit résister aux agents extérieurs,

- I’élément doit avoir une longue durée de vie.

I11.2.2.1. Caractéristiques des éléments chauffants
Les principales caractéristiques des éléments chauffants sont données dans le Tableau III.1

ci-aprés[20]:

Famille Nature des résistances Composition Température maximale | Résistivité
d'emploi (°C) (p Q-cm)
Résistances Nickel - Chrome 4 faible | 18% Ni 12% Cr 70% Fe 600 704 80
Meétalliques teneur ]
Nickel - Chrome teneur |60 % Ni 25 % Cr 15%Fe 1100 1004110
intermédiaire
Nickel - Chrome a forte |70 4 80% Ni 30 4 20%Cr 1150 & 1200 1104 120
teneur
Fe-Cr- Al 204 35% Cr2a6% Al jusqua 1350 1354 145
le reste Fe
Molybdéne 100% Mo 1900 50
Tantale 100% Ta 2200 70
Tungsténe 100% W 2400 50
Bisiliciure de molybdéne 95% Mo Si; 1800 35240
Cermets Chromite de lanthane La Cr, Oy 1850 108
Résistances Carbure de silicium CSi 99% 1600 10°
non métalliques Graphite C 99% 2900 800 a 8000

Tableau I11.1. Principales caractéristiques des éléments chauffants

II1.2.2.2. Choix de I’élément chauffant

Parmi les métaux satisfaisants aux conditions précédentes, on choisit naturellement le
moins cofliteux et le plus disponible. Dans le cas de notre étude, nous choisissons les alliages
Fe-Cr—Al contenant 20 a 30% de Cr, 2 3 6% Al ; le reste étant constitu€ de Fer et des éléments
d’addition en faibles proportions. Par ailleurs, les caractéristiques d’une gamme de résistances
Fe-Cr-Al sont présentées dans le tableau II1.2 ci-aprés:

Composition

Caractéristiques Cr22-A155-Fe| Cr22-Al5-Fe | Cr22- Al4.5-Fe

Densité 7,1 7,15 7,25

Température maximale en régime permanent (°C) 1375 1330 1280

Résistivitd 420 °C (p Q - cm) 145 139 135

Coefficient moyen 10/ °¢ 40 60 70
Point de fusion 1500 environ
Chaleur spécifique 4 20 °C (Wh/Kg.°C) 0.13

Tableau I11.2. Caractéristiques des résistances Fe-Cr-Al

La protection des résistances Fe-Cr-Al est assurée par une couche superficielle
d’oxydes se formant par réaction entre les métaux composant ces alliages et ’oxygéne de ’air
(oxyde de Cr et d*Al). Cette couche adhére fortement a la surface des éléments chauffants et
empéche une oxydation ultérieure.

A température élevée, (>1100°C), la protection est essentiellement due a la pellicule
d’alumine ; les €léments chauffants sont susceptibles donc de résister a la corrosion dans les
atmospheres oxydantes.
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IIL.2.2.3. Les raisons d’endommagements des éléments chauffants

L’examen des éléments chauffants détériorés a amené les constatations suivantes [23] :

- les ruptures de résistors se produisent fréquemment aux endroits ot I’enroulement du
fil a un pas faible (tendance 2 la surchauffe),

- de nombreuses ruptures résultent de I’alternance dilatation — rétraction,

- certains types de logements {ou certaines dispositions des éléments) facilitent la
détérioration (un enroulement des spires suffisant, espacé et régulier a un réle
bénéfique), ‘

- le dépdt des poussiéres conductrices sur le fil peut causer des microfissures locales
ou fusion totale avec coupure du fil,

- la corrosion locale d’élément chauffant peut provenir de composants chimiques des
réfractaires incompatibles avec la nature du fil,

- affaissement d’un élément chauffant sur une longueur notable est révélateur de
surchauffe.

I11.2.3.0rganigramme de calcul de la température et de la puissance du four

On peut schématiser le déroulement du calcul par I’organigramme suivant :

Produit & chauffer caractérisé par :
- 5@ masse m et ses caractéristiques physiques,
- sa température finale T,,,
- le temps imparti t pour la mise en température

K énergie utile de chauffage de la charge : \
0, =me(T-T)'
avec: ¢! capacité thermigue massigue de la charge,

Ta : température de départ

- énergie perdue par accumulation dans la paroi et les
supporis de la charge : Q
- énergie perdue par transmission pendant la montée : Q
- chaleur latente spécifique de fusion : @ ,=m.L
avec : L : chaleur latente spécifigue du métal
- énergie totale & fournir pour la mise en température :

0,~0,+0,+0,+0, )

d ‘oii la puissance a installer : P,= 0,/

m

On tire .

-Tgy o température limite d 'utilisation des résistances

-8 : surface ravonnante des éléments

-E Fy oSy - fonction d "échange entre les résistances et la charge
(pour une premiére approximation, on prend & Fp., = 0.4

v

Ona® =EFp . Sg0 [(Te)?*-(T)* avec® =P,
d ou T,

Non

Calcul terminé
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t

I11.2.4. Les couples thermoélectriques

I11.2.4.1. Principe physique de Ueffet thermoélectrique

Lorsque deux métaux ou alliages différents sont reliés entre eux a une extrémité, et
que cette derniere est chauffée (ou refroidie), il apparait entre les bornes du couple ainsi
constitu¢, une force électromotrice (f.e.m) ; celle-ci est mise en évidence lorsqu’on relie le
couple 4 un appareil de mesure. Elle dépend de la différence de température existante entre la
jonction des deux métaux appelée communément soudure chaude et les bornes du couple
constituant la soudure froide (ou soudure de référence).

IIL.2.4.2. Différents types des couples thermoélectrigues

Un grand nombre de combinaisons de deux éléments instrumentaux ; sous la forme de
métaux purs, d’alliages métalliques ou semi-conducteurs, de composés non métalliques, a été
envisagé en vue d’obtenir des couples thermoélectriques. La nécessité de mesure soit des
températures voisines du zéro absolu, soit des températures élevées (jusqu'aux environ de
3000°C) [24] a orienté les recherches vers des matériaux spéciaux.

a- Couple Chromel-Alumel (type K)

Son domaine d’utilisation est assez étendu de 160 a 1375°C. leur courbe fe.m en
fonction de la température est presque une droite. '
Ce couple résiste bien a I’oxydation et constitue I'un des meilleurs capteurs usuels de
température. Il permet des mesures continues vers 1200°C. Il se détériore rapidement a chaud
en présence d’atmosphére contenant de I’hydrogéne, du soufre ou du monoxyde de carbone.

b- Couple Chromel-Constantan (type E)

Il montre une trés grande stabilité surtout aux moyennes températures de -30°C a
316°C. Sa précision est de £ 2°C jusqu'a 870°C.

¢- Couple Platine 10% Rhodium - Platine (Type S)

Appelé couple de "LE CHATELIER", il est le plus important et le plus utilisé pour les
atmosphéres inertes. Sa stabilité en atmosphére en fait de Iui le meilleur instrument de
mesure. Il convient parfaitement pour les mesures précises de température entre 900 et
1200°C dans Pair ; sous vide ou sous atmosphére contrdlée.

d- Couple platine 13% Rhodium - Platine (Type R)

Ce couple tend a remplacer le couple de type S. Il fut introduit dés 1922 aux U.S.A, ou la
qualité du couple de Le Chatelier était controversée. Actuellement les couples de type R
équipent de nombreux appareils dans les pays anglo-saxon. Les domaines de température
d’utilisation restent les mémes que ceux de type S, mais plus de teneur en rhodium dont
I’¢élément positif conduit 4 une augmentation sensible du pouvoir thermoélectrique.

e- Couple Nicrol - Nisil (Type N)

Nicrol (+) - 14.2%Cr ; ].4%81’ et le reste du Ni
Nisil (. : 4.4%S8i ; 0.1%Mg er le reste du Ni

Ce nouveau thermocouple posséde une remarquable stabilité thermoélectrique qui est
comparable & celle des thermocouples & base de platine. 11 est en effet peu sensible aux
phénoménes d’oxydation a haute température. Il convient parfaitement pour les mesures
précises de température entre 900 et 1200 °C dans I’air ; sous vide ou sous atmosphére
controlée. Il peut atteindre 1300°C sans dégradation. Sa sensibilité de 39uv/°C a 900°C est
trés voisine de celle du couple K (41uv/°C) [10].
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111.2.4.3. Choix du thermocouple

Le choix du thermocouple doit s’effectuer en fonction de plusieurs facteurs : la zone
de température, la nature de ’atmosphére environnante (inerte, oxydante, réductrice), le
pouvolr thermoélectrique, la linéarité de la courbe température - force €lectromotrice dans le
domaine de travail.. .etc.

Un second choix est ensuite nécessaire, il porte sur la sélection du fil. Les fils doivent
en geénéral présenter des diameétres inférieurs 4 1 mm (0,5 mm est couramment utilisé).
L’emploi de fils nus limite ’encombrement du capteur de température et diminue la
température maximale d’utilisation. Par contre les fils de gros diamétre présentent un
avantage mécanique mais introduisent des pertes par conductivité thermique et atténuent
I’importance des phénomeénes thermiques enregistrés.

Vue les caractéristiques du four congu; température d’utilisation maximale des
résistors 1350°C, I’atmosphére environnante (inerte, oxydante, réductrice), le thermocouple N
répond a ces exigences et disponible. Alors notre choix est porté sur ce dernier.

HL.2.5 Schéma électrique du four

R, G &P

1. Secteur d ’alimentation 220V/50Hz
@ ’ 2. Interrupteur
3. Contacteur

4, Régulateur PID, indicateur de température
5. Résistance du four

6. Thermocouple
7. Lampe témoin (sous tension)

8. Lampe témoin {froid)
9. Lampe témoin (chaud)

OpS

Figure I11.5. Schéma électrigue du four.
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HL3. Conception de la buse

HI.3.1. Calcul de la vitesse d’écoulement du métal liquide

Pour calculer le débit ou la vitesse du métal liquide a travers le trou de coulée nous
devons appliquer 1’équation de Bernouli [25]. Dans ce cas on peut écrire :

v? p
0 +gz+E=Cte (3.2

Prenons 1’origine O de I’axe Oz (Fig. 1I1.5.) dans la région ou la section de la veine
liquide devient constante (région trés voisine de D’orifice). Les pressions statiques au
voisinage de la surface libre (z = HA) et en O (z = HB) sont égales a la pression
atmosphérique.

Figure IIL5. Jet libre d’un métal liguide.

Si on considere que la vitesse VA est non nulle ¢’est & dire que le niveau de liquide
diminue en fonction du temps, on peut écrire :

A
PBVe= PAVA=VB=Va (3.22)

Avec:
P : densité du liquide
A : section interne du cylindre ( creuset ) contenant le liquide
B : section de Porifice
VA : vitesse du liquide & I’intérieur du creuset
VB : vitesse du liquide a la sortie de ’orifice
P, V. P, Vi
FA+7"‘+gHA:-§+—§~+gHB (3.23)

avec He = 0 et PA=PB on obtient:

1
2 2

Vi=l—=S—| (329 et Vg = (325
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Avec la variation de lamasse : dm =-dh P A, il vient que: AdVAP=-dh AP=PBdVs.
1

AY_py, o i Bl 2
dt dt . B
A
1 1
2 3
1
& —zig—zh—~ =  dh(h)7 =-dt 2%
dt A
AV _] 1
[B] B

h()= |-

h(t):i— -

—2%————— t+C
)
B

] -

k3|

(3.26)

Si la vitesse VA = 0 on applique la formule de Toricelli: VB =(2 g H)”z

I11.3.2. Calcul des paramétres de la chambre d’atomisation

II1.3.2.1, Calcul de la vitesse des gouttelettes

Pour déterminer les dimensions de la chambre d’atomisation nous devons savoir la
vitesse des gouttelettes aprés désintégration. La figure 111.6 monire la désintégration du
liquide par I"air et les composantes des vitesses du métal, de 1’air et du mélange.
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Métal liquide

Air sous pression

Figure I11.6. Pulvérisation du métal liguide par I'air

Pour cela on applique le principe de conservation de la quantité de mouvement qui
donne aux points d’impact [26] :

Impulsion initiale (métal liquide) + Impulsion du gaz = Impulsion finale.

La vitesse du mélange selon I’axe vertical z:

AV cosa+A\V, = (Aa +A1)(Vme1)z (3.27)
d’oul

(Vo), = A"’sti(: &% | (3.28)
Avec:

Aa : débit massique du gaz

Vsa: vitesse de I’air 4 la sortie de la buse
Al : débit massique du liquide

V1 : vitesse du métal liquide

Selon I’axe horizontal x ona: A,V sina = (Aa + A, )(Vmel )x
Dol :

(V) = A,V _ sina
mel /x Aa +A| (329)

Supposons que le cone conserve 1’angle aprés le choc ; il se forme un cone sur lequel des
particules sont amenées avec une vitesse Vmel :

Vou = (Vo) + (VL R F

1
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1
v, = [(AaVsa cosa+A,V,) +{(A,V, sina) ]2 (330)

(A, +A)

I1.3.2.2. Calcul des dimensions de la chambre d’atomisation( rayon et hauteur)

Ces dimensions sont fonction du temps de solidification (équation 2.12), de la vitesse
des gouttelettes (équation 3.30) et de I’angle du cbne &. Les équations donnant le rayon et la
hauteur utile( entre le point d’impact liquide - gaz et le point d’impact particule - paroi juste
aprés solidification) de la chambre d’atomisation sont les suivantes :

Lerayon: R =V 47, sina (3.31)

La hauteur : H=V 41, cosa (3.32)

II1.3.2.3. calcul de la température du mélange gaz-gouttelettes

au point d’impact, ’équation d’énergie donne :

ACp, T,+ACpT= (Aa +A, )CpmélTi'

Avec :

Cpa : chaleur spécifique du gaz

To : température du gaz

Al ': débit massique du métal liquide

Cp! : chaleur spécifique du métal liquide

T : température du métal liquide

Cpmél ; chaleur spécifique moyenne du mélange
Cpmel = X1Cpt + X2Cpa

X1= Al Aa+ Al)

X2=1-X

On obtient la température des particules selon I’équation suivante :

[ AanaTO +A1CplT
T'=
(Aa +Alﬁpm

(3.33)

IH1.4. Conception du cyclone

Méme si I’entrainement du solide peut étre considérablement limité par I’agencement
convenable d'une zone de désengagement. il convient cependant de prévoir la mise en place
d’un cyclone pour arréter les particules les plus fines [27].
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* Calcul du cyclone

Les dimensions d’un cyclone standard sont représentées sur la figure II1.7.

Sortie de gaz

/ .—i. A
Lntrée de gaz . 8 i
k -
|
H, 0
; Se
< ! » fe
|
i
Dy
i y
! A
|
|
! 7
|
|
|
J v
Je
¢
Coupe AA
Figure I11.7. Schéma d'un cyclone standard.
Soit Qele débit de gaz ; la vitesse a |’entrée du cyclone s’écrit [26]:
Q.
V.= BH, (3.33)
comme H. =2B, , alors :
Q,
V.= 2B (3.35)
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Ve et Be étant reliées par I’'équation donnant le seuil d’arrét du cyclone, soit :

d2 — ) 9'J'BB°
Pmin Snvcips _pg ) (3.36)
et B, = ‘Tc, alors :
R 3.37
e~ 1607Q, [p. —p, ) 1 37
X 1
D — l6an(p5 _pg}ipmin ’
[+ 0,9“3 (3.38)

Dec étant la principale dimension, toutes les autres dimensions du cyclone sont calculées

comme suit :
B, = D
4
D, =H, ===
2
L,=Z, =2D,
D
S — [\
¢ 8
J =B
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CHAPITRE IV

MISE EN SERVICE DE L’ATOMISEUR, ELABORATION ET CARACTERISATION DE LA
POUDRE OBTENUE

1IV.1. Introduction

La mise au point de ’atomiseur en vue d’un fonctionnement adéquat a consisté, d’une
part, & vérifier les performances du four congu (montée en température, refroidissement et
maintien & des températures constantes); et d’autre part 4 étudier I’influence des paramétres
d’atomisation, sur la microstructure, la taille et la forme des particules obtenues. ces
paramétres sont : la pression d’air adoptée, la température du métal liquide, I’angle de
pulvérisation, la hauteur du jet et le débit du métal liquide.

1V.2. Mise en service et exploitation du four

IV.2.1. Mise en service

Les parties réfractaires du four comportent :

- des éléments moulés constituant ’enceinte et assurant la rigidité du four (support des
résistors, sole et couvert),

- des parois ayant un réle de remplissage et d’isolement (constituée de béton réfractaire
et de laine de roche) ; elles absorbent des quantités appréciables de vapeur d’eau,
notamment quand 1’état hygrométrique de 1’air est élevé.

Afin de réaliser un bon séchage, nous avons opté pour un chauffage étagé: nous avons
commenceé par chauffer le four 4 une température maximale de 100 °C, (suffisante pour faire

disparaitre la vapeur d’eau), puis effectué une montée en température par paliers successifs de
200°C et 300°C.

Une fois le four bien sec, on éléve progressivement la température & 500, 750 et 1000°C. En
procédant ainsi, on assure a la fois :

- la mise en place des éléments réfractaires moulés,
- I’oxydation préalable des résistors Fe-Cr-Al,
- le séchage de 1'ensemble des réfractaires.

En outre, le démarrage du four est effectué sous puissance réduite ; ce processus évacue
"humidité et évite aux résistors des ruptures aux démarrages a pleine puissance.

La courbe de montée en température (de ’ambiante a 1000°C) d’un four froid est une
caractéristique importante qui sert & prédéterminer, selon les températures choisies, les temps
d’utilisation. Ces données facilitent la préparation du travail et le calcul du prix de revient
d’une fusion.

1V.2.2 Chauffage et refroidissement du four

La figure IV.1 montre la montée en température et le refroidissement, en fonction du
temps. du four contenant une charge de 200g de plomb dans un creuset taré a 128g. La charge
de plomb a été portée a4 une température de 700°C avec une puissance réduite du four.
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Pendant le chauffage, nous avons enregistré le temps et la température correspondante : au
début, étant données les faibles déperditions thermiques et la puissance constante, le
chauffage est rapide, nous avons considéré un pas de temps d’une minute jusqu’a la
température de 250°C a partir de laquelle, le chauffage devient relativement lent. Nous
sommes pass€, alors, a un pas de temps de cing minutes jusqu’a une température de 700°C a

partir de laquelle, on éteint le four et on enregistre son refroidissement jusqu’a la température
ambiante.

800 -
700
600 |

500

400

300 -

Température (°C)

200

100 §

0 - S ‘ r ‘
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Temps (mn}

Figure IV.1 Montée en température et refroidissement, en fonction du temps, du four congu.

Cette courbe permet de déterminer les temps de montée et de refroidissement du four
quelle que soit la température.

IV.2.3. Maintien de la température

Le maintien de la température, (figure 1V.2), a été effectué a différentes températures
croissantes (100, 200, 300 et 700°C).

860 A

700

600

500

440

Température (°C)

300

200

1o

0

94 160 110

Temps (mn)

Figure IV.2. Paliers de maintien aux différentes tempéraiures
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Pendant le maintien, nous avons enregistré les températures maximale et minimale
d’oscillation autour de la température de consigne ainsi que la période d’oscillation. Les
résultats obtenus sont présentés dans le tableau IV 1.

Température de consigne (°C) 100 200 300 400 500 | 600 700
Température maximale (°C) 100.25 | 200.18 | 3003 | 400.6 501 601 701
Température minimale (°C) 99.75 199.82 | 2997 | 3994 | 499 599 699

Période d’oscillation (s) 40 18 15 16 19 20 17

Tableau IV.1. Variation de la température lors du maintien

Ces résultats permettent de déterminer :

- le temps de chauffage pour atteindre la température de consigne choisie,
- le temps de passage d’une température a une autre,
- I’énergie nécessaire pour effectuer cette opération.

IV.3. Elaboration des poudres
IV.3.1. Matériau utilisé

Le plomb présente des caractéristiques convenables pour effectuer des études sur
I’atomisation (densité élevée, basse température de fusion, tableau IV.2). Aussi, avons-nous
choisi un alliage de plomb - antimoine (tableau I'V.3).

Caractéristiques | Masse voltynique Tension superficielle | Viscosité | Capacité thermique
(g/ecm ) (N/m) (mPa.s) |massique (J.g K )
Valeurs a 500°C 10.44 044 1.8 ' 0.138

Tableau IV.2. Caractéristiques physiques du plomb a 500°C.

%Shb %Sn %Pb
3.17 0.6 Base

Tableau 1V.3. Composition de I'alliage Pb-Sb utilisé dans les essais (%en masse)

IV.3.2. Dérovulement des essais

Tous les essais présentés ci-aprés ont été effectués sous différentes conditions
d’atomisation. Apres avoir porté une charge de 200g de plomb a la température de chauffage
choisie. avec une vitesse de chauffage libre, maintenue a cette température jusqu’a son
homogeénéisation a travers toute la masse de la charge, on procéde a I’atomisation. La coulée
du métal liquide se fait a travers un entonnoir de diamétre variable, (2, 3, 4, 5 ou 6mm), selon
le débit métallique a étudier. L entonnoir, en matériau réfractaire, est placé au dessus de la
buse annulaire de pulvérisation selon un angle choisi, (20, 30 ou 45°), et centré sur I'axe de la
buse afin que le jet passe par le point d’impact (métal liquide-gaz).

47



Etude expérimentale

La désintégration du liquide est obtenue par air comprimé. Celui-ci arrive a partir d*un
compresseur dont le réservoir de 2000litres se trouve sous une pression de 8 bars, assurant
I’alimentation en air durant toute la période d’atomisation. La pression dans le réservoir est
indiquée par un manomeétre placé avant le régulateur de pression. Le but de ce montage est de

connaitre la pression Pr dans le réservoir et de régler la pression de pulvérisation Pp telle que
Pp<Pr.

L’arrivée de ’air a la buse est assuré par une vanne placée entre le régulateur de
pression et les conduites d’alimentation de la buse en air. Ce dernier arrive 4 la buse dans des
conduites paralléles, tangentes a la paroi intérieure de la buse et au sens opposé formant, ainsi
un couple de rotation de I’air a I'intérieur et a la sortie de la buse. La turbulence créée par ce
mouvement au point d’impact donne une trajectoire hélicoidale des gouticlettes aprés
désintégration leur permettant de se solidifier avant d’arriver sur la paroi de la chambre.

Lors de I’atomisation, les particules relativement grosses tombent au fond de la
chambre dite de récolte. Les plus fines sont entrainées par 1’air et récupérées par le cyclone
place a la sortie de la chambre d’atomisation.

Une fois la coulée terminée, on ferme la vanne et on récupére la poudre obtenue dans
la chambre de récolte.

La poudre obtenue doit, par la suite, étre caractérisée par I’¢tude de la forme des
particules, la microstructure, la détermination des diamétres moyens et la distributien de taille.
Nous allons présenter, dans ce qui suit, les méthodes de caractérisation utilisées.

1V. 4. Caractérisation de la poudre obtenue

IV.4.1. Introduction

La poudre produite doit étre caractérisée par la détermination de la distribution des
diamétres des particules. Souvent il y a une variation de la sphéricité des particules solides et
on doit spécifier les paramétres liés a la forme afin de caractériser cette poudre.

Lorsque les particules sont sphériques, la définition de leur diametre est précise.
Cependant, dans la poudre, les particules sont rarement des sphéres parfaites ; la variation de
sphéricité est, dans de nombreuses applications, recherchée.

_ Plusieurs techniques fournissent des mesures entiérement différentes caractérisant les
particules non sphériques. Elles donnent, également parfois, des diamétres moyens
complétement différents.

IV.4.2, Méthodes de caractérisation

1V.4.2.1 Analyse granulométrique
IV.4.2.1.1. Tamisage

L’analyse granulométrique sert a4 déterminer la distribution, en potds, des particules de
poudre selon leurs dimensions par tamisage. La poudre est séparée en fractions granulaires
définies par le c6té de la maille carré du tamis.

Les résultats de 1’analyse granulométrique, traduits en courbe, permettent de prévoir certaines
propriétés de la poudre (aptitude au comptage, utilisation en couche filtre, ...).

Le tamtisage consiste a fractionner, au moyen d’une série de tamis, la poudre en plusieurs
catégories décroissantes de grains. On appelle tamisat la poudre qui passe. Les poids des
différents refus sont rapportés au poids initial de la poudre : les pourcentages ainsi obtenus
servent a I"établissement de la courbe granulométrique.
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Cette courbe granulométrique est établie en portant sur un graphique semi-logarithmique :

- en ordonnées (échelle arithmétique) les pourcentages des refus (ou des tamisit)
cumnulés,
- en abscisses (€chelle arithmétique) les dimensions des tamis.

Cette méthode est une technique courante pour une analyse rapide des tailles des particules,
mais les tailles des mailles ne peuvent pas aller 4 des valeurs trés faibles. Par conséquent le
tamisage est souvent appliqué pour les particules de taille supérieure 4 38 Fm [9].

L’analyse par tamisage commence avec une pile de tamis d’ouvertures décroisantes.
Le tamis dont les ouvertures sont plus petites se trouve en bas de la pile et la poudre est
chargée dans le tamis le plus haut (figure IV.3). Une fois la colonne est chargée on actionne le
vibrateur pendent 15 min. Un échantillon de 200g est suffisant quand on utilise des tamis de
20 cm de diametre. Aprés vibration les quantités de poudre dans chaque tamis sont pesées et
le pourcentage est calculé pour chaque fraction de la taille. Les résultats obtenus sont utilisés
pour tracer les courbes de distribution des tailles des particules.

Masse initiale (200g)

tamis

Sens décroissant de la taille

des particules

Refus(fractions massiques)

Figure IV.3. Schéma descriptif du tamisage

1V.4.2.1.2. Analyse microscopique

Comme I’analyse par tamisage ne peut étre utilisée pour des tailles de poudre
inféricures & 38 Hm, on peut utiliser la microscopic comme méthode d’analyse de ces
particules en utilisant le microscope électronique a balayage (MEB). La profondeur large du
champ dans le MEB est un avantage important surtout parce qu’il permet de visualiser la
topographie en surface et la microstructure. En faisant le compte par microscopie du diamétre,

de la longueur, de la hauteur ou de la surface des particules, on peut générer une distribution
de taille.
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Comme le tamis le plus fin de la tamiseuse que nous avons utilisée est de 50um, la
méthode que nous allons présenter a €té utilisée seulement pour les particules dont le diameétre
maximal est inférieur a cette ouverture.

La taille de chaque particule de poudre est caractérisée par son diamétre Det sa
géométrie (forme de la particule) ; elle dépend également de la technique utilisée pour sa
mesure. :

On postule que les particules sont homogénes et sphériques avec une densité Pm de
métal solide. La technique de mesure est basée sur la mesure du diamétre de chacune des n
particules obtenues a partir d’une image de 1’échantillon & analyser. Lorsqu’on analyse les
particules dans un échantitlon, ce dernier doit étre représentatif de toute la poudre.

Souvent, la masse ou le volume des particules exprimés en fonction du diamétre est
beaucoup plus intérecsns‘gnt que le nombre de distribution. Pour notre supposition le volume vi
et lamassemidelai  particule sont:

T .3
v, = gdi et m; =p,V;

Ou diest le diamétre de lai particule mesurée

Dans une masse de poudre donnée contenant n particules, le volume total est :

T =2 n
V=gzdi3 et la masse m=ngzdi3
i=1

L.a relation qui lie la masse au nombre des particules est donnée par :

6m

n=——-
5P

Le pourcentage d’une plage de taille donnée est le rapport de la masse des particules
contenues dans cette plage & la masse totale.

Les résultats obtenus par cette technique sont rapportés a ceux obtenus par tamisage de
maniére a établir les distributions de taille des différents échantillons analysés.

IV.5 Etude de 'influence des différents paramétres d’atomisation sur la taille et la forme
des particules

V5.1, Influence de la température du métal liquide sur la taille des particules

La figure IV .4 représente les courbes de distribution de taille cumulée de 1a poudre
pulvérisée a des températures de 600, 550, 500 et 450°C. Les autres paramétres étant
constants : pression d’air de Sbars ; angle de buse de 30° ; diamétre du jet de 3mm ; hauteur
du jet de 30mm.
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Figure IV.4. Influence de la température d’atomisation sur la distribution de taille des
particules.
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Figure IV.5.Images MEB des particules dont le diametre maximal du ligament est inférieur a
30um. G: 170X
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Figure IV.6. Variation du diamétre moyen des particules en fonction de la température
d’atomisation

1V.5.2. Influence de I’angle de pulvérisation sur la taille des particules

Les courbes de la figure IV.7 montrent la distribution de taille de la poudre pulvérisée
sous des angles de 20, 30 et 45° avec les paramétres constants suivants : pression d’air de
Sbars ; température du métal liquide de 500°C ; diamétre du jet de 3mm ; hauteur du jet de
30mm.
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Figure IV.7. Influence de l'angle de pulvérisation sur la distribution de taille des particules.
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Figure IV.8 : Images MEB des particules dont le diamétre maximal du ligament est inférieur a
50um. G:170X
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Figure IV.9. Variation de la taille des particules en fonction de 'angle de pulvérisation.
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1V.5.3. Influence de la pression de pulvérisation sur la taille des particules

Les courbes ci-dessous représentent la distribution de taille de la poudre pulvérisée
sous des pressions de 4.5, 4, 3.5 et 3bars avec les paramétres constants suivants : angle de

buse de 30° ; température du métal liquide de 500°C ; diamétre du jet de 3mm ; hauteur du jet
de 30mm. :
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Figure IV.10. Distribution de taille des particules obtenues sous différentes pressions.

P= 3.5 bars P =3 bars

FigurelV.11. Images MEB des particules dont le diametre maximal du ligament est inférieur
a 30 um (G . 170X). : '
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Figure IV.12. Variation du diamétre moyen en fonction de la pression de pulvérisation.

IV.5.4. Influence du diamétre du jet liquide sur la taille des particules

Ces courbes représentent la distribution de taille cumulée de la poudre pulvérisée avec
un diamétre du jet liquide de 5, 4, 3, et 2mm avec les parametres constants suivants : pression
de ’air P = Sbars ; température du métal liquide T = 500°C; angle de la buse o. = 30° ; hauteur
du jet h = 30mm.
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Figure IV.13. Distribution de taille avec différents diameétres du jet liquide.
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FigurelV.14.Images MEB des particules dont le diametre maximal du ligament est inférieur

Diamétre moyen massique
dsp (um)

&30 um. G: 170X

3.5 4 4.5

Diameétre du jet (mm)

Figure IV.15. Variation du diamétre moyen massique dsg en fonction du diamétre du jel.
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V.5.5. Influence de la hauteur du jet sur la taille des particules

Ces courbes représentent la distribution de taille cumulée de la poudre pulvérisée & des
hauteurs (distance entre la sortie du métal liquide de la buse et le point d’impact liquide-gaz)
de 150, 110, 70, et 30mm avec les paramétres constants suivants : pression de Pair P = Sbars ;
température du métal liquide T = 500°C; diamétre du jet d = 3mm ; angle de la buse o = 30°.
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FigurelV.17.Images MEB des particules dont le diametre maximal du ligament est inférieur
as50um G:170X
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Figure IV.18. Variation du diamétre moyen massique en fonction de la hauteur du jet.

IV.5.6. Influence de la température de chauffage sur la forme des particules

Cette étude a été faite sur la poudre de plomb pulvérisée par air comprimé sous les
conditions suivantes: pression P = Sbars ; angle de la buse = 30°; la hauteur du jet libre entre
la sortie dutube d’alimentation et le point d’impact H = 30mm; la section de la buse
S =100 mm?’ ; diameétre du jet du métal liquide D = 3mm.

Les images (1,2,3 et 4) montrent la variation de la forme des particules en fonction de
la température de surfusion. Elles ont été obtenues a 1’aide d"un microscope électronique a
balayage SEM 515 au Laboratoire Génie des matériaux de ’E.M.P.

Image I: Le métal liquide a été porté a une température de 600°C, soit une surchauffe
de 270°C, puis pulvérisé dans les conditions précédentes.

La poudre analysée est celle obtenue par tamisage entre les tamis d’ouvertures 100 et
125um. Ces particules ont une forme sphérique, cela est due a la surchaufte élevée qui donne
un temps de solidification plus lent dépendant essenticllement de cette dernicre, du diamétre
de la particule, la densité du métal pulvérisé, ainsi que le coefficient du transfert de chaleur du
milieu refroidissant. L’élévation de la température diminue la tension superficielle, ce qui a
favorisé I’obtention des particules de forme sphérique.

Image 2 : Le métal liquide a été porté a une température de 550°C, soit une surchauffe
de 220°C, pulvérisé dans les conditions présentées ci-dessus. Cette image montre la présence
des particules sphériques (prés de 30% en nombre de I’ensemble de ces particules) et d’autres
sous forme de poire. :

Cette forme est due a une solidification de ces particules avant que la sphéroidisation
soit compléte et les satellites se détachent des particules méres et prennent la forme sphérique,
et par conséquent le temps de solidification est inféricur au temps de sphéroidisation pour cet
ensemble de particules.

Image 3 : Cette poudre a ét¢ atomisée sous les mémes conditions que la précédente,
seulement on fait varier la température de chauffage, au lieu de 550°C, on porte le métal a
500°C, soit une surchauffe de 170°C. Cette image montre la présence seulement d’environ
7% en nombre des particules sphériques.

Image 4 : cette poudre a été obtenue par atomisation sous les mémes conditions que
les précédentes avec une température de chauffage de 450°C. soit une surchauffe de 120°C.
[.'image montre que toutes les particules de cette poudre sont sous forme ligamentaire.
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Image 1:T=600°C Image 2:T=550°C

poudre sphérique de diamétre S4um G: 170X

G: 710X

Image 3:T=560°C Image 4:T=450°C
G 170X G 170X

Figure IV.19 . Evolution de la forme des particule en fonction de la température de coulée.
Image MEB

IV.5.7. Influence de la taille des particules sur la microstructure de la poudre

La figure V.20 montre linfluence de Ja taille des particules sur la distance
interdendritique. On remarque que plus la taille des particules diminue plus la distance entre
les dendrites est petite, car la poudre fine présente une grande surface par unité de volume.
Par conséquent. |’extraction de la chaleur devient importante et le refroidissement se fait a des
vitesses élevées. Avec des vitesses de solidification rapides. la solidification peut se faire plus
vite que la vitesse de diffusion atomique dans le liquide; ce qui élimine la ségrégation et
donne une structure solidifiée plus homogene.

Lors de la transformation du liquide en solide. la chaleur est libérée a I'interface, par
conséquent. le liquide se réchauffe proportionnellement a la chaleur calorifique Par contre
quand les vitesses de refroidissement sont faibles. le liquide se solidifie par germination et
croissance en donnant une structure dendritique hétérogéne.
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Figure 1V.20. Variation de la distance interdendritique en fonction du diamétre des
particules. :

Figure IV.21. Dendrites a la surface d’une particule de poudre de plomb.
IV.5.8. Influence des collisions sur la forme des particules

Lors de I’atomisation, les particules solides subissent des chocs entre clles, ce qui
entraine une modification de la forme par fragmentation et/ou déformation. La fragmentation
est due d’une part au choc entre les particules ayant des tailles voisines figurelV.22a, et d’une
autre part au choc entre la particule et les parois de la chambre d’atomisation. Les plus petites
particules se solidifient avant les grosses et lorsqu’elles entrent en collision, la plus petite

déforme la plus grosse en laissant son empreinte 4 la surface comme le montre la
figurelV.22b.

a) fragmensation. G:150x (ge;uche) il . _
G: 2000x (droite) b) déformation. G: 965x

L i

Figure 1V.22. Particules déformées par collision.
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Conclusion et Perspectives

CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

Le présent travail a porté sur 1’élaboration des poudres de plomb au moyen d’un
atomiseur congu en Laboratoire. La mise au point de I’installation a porté essentiellement sur les
éléments constitutifs de I’atomiseur : régulation de la température du four de fusion, réguiation
de la pression d’air injectée, calibration de I’angle de pulvérisation et de la hauteur du jet liquide.

L’influence des paramétres d’atomisation adoptés s’est traduite sur les caractéristiques de
la poudre obtenue en particulier sur les diamétres moyens, la distribution de taille, la forme et la
microstructure des particules. Ces derniéres ont été mis en évidence respectivement par tamisage
et microscopie électronique a balayage.

Les résultats obtenus ont été traduits sous forme de courbes, micrographies et valeurs
numériques en fonction des conditions expérimentales choisies.

Au terme de ce travail, des perspectives restent ouvertes. Elles concernent a la fois
I’installation d’atomisation et les méthodes de caractérisation des poudres a élaborer.

En ce qui conceme le dispositif d’atomisation, il est prévu de lui CONCEVOIr un systéme
d’épuration et de récupération des gaz inertes permettant, d’une part, d’atomiser des métaux
ayant une grande affinité chimique avec I’oxygene et minimisant les codts de production d’autre
part. :

En outre, il est prévu, a court terme d’installer un four a induction permettant d’atteindre
des températures €levées en un temps trés court. Ainsi, le dispositif d’atomisation permettra
d’élaborer une large gamme de métaux et alliages tels que 1’aluminium, le zinc, le nickel, le
cuivre et ses alliages...etc.

La caractérisation des poudres portera, en outre sur 1’analyse par énergie dispersive (microscopie
électronique) des différentes compositions élaborées et également sur la nature des phases
présentes dans les poudres préalliées par diffraction des rayons X.
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ANNEXE I

Sous-ensembles de I’Atomiseur
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Sous-ensembles de [’Atomiseur

II- Ensemble de déplacement de la buse
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Sous-ensembles de I’Atomiseur

III- Ensemble du moule
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Sous-ensembles de [’Atomiseur

II- Ensemble de déplacement de la buse
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Sous-ensembles de [’Atomiseur
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Sous-ensembles de I’Atomiseur
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Résultats de I’Analyse Granulométrique




Annexe 11

Influence des paramétres d’atomisation sur la distribution en masse des particules de
poudre selon leurs dimensions par tamisage.

La poudre est séparée en fractions granulaires définies par le coté de la maille carrée du tamis
comme mentionné dans le Chapitre IV (§ IV.4.2.1.1).

Les résultats de 1’analyse granulométrique, (aprés tamisage et pesage des quantité de poudres
obtenues dans chaque tamis), sont traduits en courbes définies par :

- les pourcentages des refus (ordonnées),
- les dimensions des tamis (abscisses).

I- Influence de la température du métal liguide

Fracticn massigue des refus (%)

Talle (um)| 600°C | 550°c | 500°c | 450°C 16 - YT
10 07 0.04 0 ) ve o o |—=—ss0°c |
20 2.93 2.02 1.61 1.46 AN N [ 500°¢c |

% P {—-—-450°c
30 437 2.81 243 PXE € 12 -

2 .
20 6.05 6.34 503 5.66 I
50 7.44 6.93 6.96 5.98 3 |
&3 968 §.88 818 8.2 § 8 -
80 072 | 9.76 9.32 92 g ~
100 1348 | 1287 | 11.86 10.55 § &
125 1365 | 1353 | 13.06 1148 £ 4
60 | 1356 | 1426 | 13.01 14.35 } T
200 963 | 1088 | 12.09 1347 27 —
750 599 .71 5.98 955 o ‘ ,
315 57 2.72 392 458 0 100 200 300 400
400 1.45 2.05 2.65 269 Quverture des tamis {pm)

Tableau 1. Pourcentage massigue dans chaque tamis.  Figure 1. Distribution des refus en fonction des ouvertures des tamis.

II- Influence de I’angle du jet du gaz

Fraction massique des refus (%)
Taille (um) 20° 30° 45° 16 -
10 0.35 0 6.31
20 122 761 512 E
30 467 2.43 11.25 £ 12 -
40 543 593 15 3
50 564 586 12 g 07
63 7.12 B.81 956 2
80 5.18 5,32 7.8 - §
100 108 1186 744 s °
125 12.59 13.06 6.5 § 4
160 13.88 13.01 55
200 13.03 12.09 381 2
250 97 8.8 3.38 o
315 4.09 4.77 1.94 0 100 200 300 400
400 3.1 18 1.43 Quverture des tamis (ym}

Tableau II. Pourcentage massique dans chaque tamis.  Figure 2. Distribution des refus en fonction des ouvertures des tamis.



HI- Influence de la pression du gaz

Fraction massique des refus (%)

Taille (um)| 4.5bars | 4bars | 3.5bars 3 bars 18 7 ——— 4.5 bars
10 164 0.16 0.12 0.12 e A _—__—_j; :abr: .
20 3.27 0.54 0.27 0.16 _ ) N — e —-3bare
30 6.11 6.47 435 2.8 £ 12 A -

40 709 | 785 | 712 5.75 £ .,

50 8.78 B.57 7.33 6.13 3

63 12 1127 9.73 8.5 3 8 -

50 1255 | 1181 7141 59 g .

100 1364 | 13.37 13.21 11.89 5

125 1189 | 12.88 13.1 13.39 E 4

160 1026 | 1062 11.57 12.64

200 5 7 .26 573 27 i

250 453 6.2 75 9.73 o = ‘ : : ‘
315 1.58 2.53 4.02 592 0 100 200 300 400
400 066 1.03 2.01 334 COuverture das tamis (pm) )

Tableau L. Pourcentage massique dans chaque tamis.  Figure 3. Distribution des refus en fonction des ouvertures des tamis.

IV- Influence du diamétre du jet liquide

Fraction massique des refus (%)
Taille (um)| 2 mm 3 mm 4 mm 5mm
10 225 0 0 0
20 4.66 1.61 0.98 0.29
30 6.75 2.42 2.01 1.45 £
40 7.49 5.93 5.64 465 £
50 8.83 6.33 6.1 564 8
63 964 8.81 817 7.85 H
80 0.7 932 5.69 872 g
100 13.38 11.86 11.62 12.21 B
125 11.99 13.07 13.58 13.66 E
160 9.8 13.01 14.04 14.54
200 7.66 12.09 12.83 13.37 f:
250 6.6 8.98 9.2 9.88 o L& ‘
315 0.25 3.92 4.03 4.25 0 100 200 300 400
400 0 285 311 3 49 Ouverture des tamis {pm)

Tableau 1V. Pourcentage massique dans chaque tamis. — Figure 4. Distribution des refus en fonction des ouvertures des tamis.

V- Influence de la hauteur du jet liquide

Fraction massique des refus (%)
Taille (um){ 30 mm 70 mm 110 mm 150 mm 14
5 0 0 222 535 Py DU
10 0 1.28 45 8.7 12 - " ! . —— =416 mm
20 161 5.1 8.21 8.76 9 AN e, N s mm
30 242 6.38 5.1 935 g 10 - y
30 593 7.2 543 962 s 4/ S \\
50 6.33 777 9.99 10 HE it -
83 8.61 9.48 11.49 10.86 A _,-",_' |
80 532 9.04 10.32 9.68 £ HE
100 1186 | 987 9.82 818 g, i
125 13.07 107 7.83 7.67 L T
160 33.01 107 6.1 497 2 .":::’.f'
) 12.09 8.49 372 708 i
250 598 799 261 732 Y A — —— -
315 3.92 3.55 255 1.3 0 100 200 3200 400
200 765 a4 711 T3 Quverture des tamis (4m)

Tableau V. Pourceniage massique dans chagque tamis. Figure 5. Distribution des refiis en fonction des ouvertures des tamis.



