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RESUME

Depuis quelques années, les recherches qui portent sur les procédés de mise en forme
par voie semi-solide ne cessent d’augmenter. Cette popularité s’explique par les nombreux
avantages que procure ce type de moulage par rapport au moulage traditionnel en phase
liquide. Le procédé SEED (Swirled Enthalpy Equilibration Device) est une méthode de
mise en forme de ’aluminium semi-solide actuellement développée par Alcan International
Limited et le Centre des technologies de l'aluminium. Ce procédé utilise la masse
thermique d’un creuset pour absorber une quantité définie de chaleur d’un lopin pour qu’il
atteigne la température et la fraction solide voulues. L’avantage principal du procédé SEED
est qu’il ne requiert pas de contrdle de températures sophistiqué. Le transfert de chaleur
peut étre aisément contrdlé par la masse et le matériau du creuset.

L’objectif des travaux réalisés dans le cadre de cette maitrise concerne 1’évolution de la
fraction solide en fonction de la température dans les lopins semi-solides produits par le
procédé SEED. Comme les lopins sont destinés au moulage sous pression, il est essentiel
de bien connaitre les propriétés d’écoulement de la pate pour obtenir des pieces ayant de
bonnes propriétés mécaniques. Or, les propri€tés rhéologiques de la pate dépendent
fortement de la fraction solide, d’ou I’intérét de la caractériser. Deux modéles théoriques
sont fréquemment utilisés pour connaitre la fraction solide en fonction de la température,
soit le modele de Scheil et celui de solidification & ’équilibre. Par contre, ces modéles
demeurent des approximations et il est impossible de dire jusqu’a quel point I’évolution de
la fraction solide dans les lopins semi-solides produits par le procédé SEED concorde avec
ces modeles. Pour caractériser 1’évolution de la fraction solide de I’aluminium, quatre
approches ont été utilisées.

Le logiciel Thermo-Calc a d’abord été utilis€¢ pour tracer 1’évolution de I’enthalpie et
de la fraction solide pour un alliage d’aluminium A356 en utilisant les modeéles de Scheil et
de solidification a I’équilibre. Ensuite, Dictra a été utilisé pour tracer les mémes courbes,
mais cette fois en imposant un taux de refroidissement et en basant les calculs sur la vitesse
de diffusion des atomes dans I’alliage. Les résultats de ses calculs ont permis d’obtenir les
courbes théoriques d’enthalpie et de fraction solide prédites par les modeles.

Deux types de calorimetre ont €té utilisés. D’abord, un calorimetre a pression constante
a été fabriqué pour connaitre la quantité de chaleur contenue dans un lopin. Ensuite, un
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calorimétre a balayage différentiel a été utilisé pour mesurer 1’évolution de 1’énergie lors de
la réaction de solidification d’une petite masse d’aluminium. Ces mesures ont ensuite
permis de connaitre la fraction solide pendant la réaction. Les résultats obtenus concordent
bien avec les prédictions fournies par le logiciel Thermo-Calc.

Une premiére méthode expérimentale directement appliquée au procédé SEED a
ensuite été employée. Cette démarche consiste a prélever des échantillons de péte semi-
solide & différents moments lors d’un cycle de production des lopins et a les refroidir tres
rapidement afin de figer la microstructure. Différentes méthodes d’échantillonnage ont été
testées afin d’identifier la démarche la plus efficace et celle permettant la solidification la
plus rapide. Plusieurs obstacles ont été rencontrés et il a été trés difficile d’obtenir des
échantillons représentatifs de la pate. L'étude de la microstructure par analyse d’image des
¢chantillons permet normalement de quantifier la fraction solide. Il s’est par contre avéré
tres difficile de distinguer la phase primaire qui s’est solidifiée en cours de procédé de la
partie liquide qui s’est solidifiée pendant la trempe. La principale raison qui explique les
difficultés rencontrées est associée a la morphologie et la taille des particules solides qui,
di a un manque de temps de maintien dans la région semi-solide, n’ont pas eu le temps
d’évoluer en forme de globules et de grossir suffisamment pour se distinguer facilement de
la phase secondaire solidifiée pendant la trempe. La fraction solide de la pate n’a donc pas
pu étre quantifiée par cette méthode.

L’analyse thermique a finalement permis de connaitre I’évolution de la fraction solide
de la pate produite par le procédé SEED. Des mesures de températures provenant de
thermocouples insérés dans ’aluminium semi-solide et & la surface du creuset lors de la
solidification des lopins ont d’abord été prises. Ensuite, un bilan énergétique a permis de
connaitre I’évolution de P’enthalpie du systéme. Finalement, la fraction solide a pu étre
déterminée en faisant I’hypotheése que la fraction solidifiée est proportionnelle a la fraction
d’énergie dégagée. Il est important de souligner qu’habituellement I’analyse thermique
utilise le concept de courbe de base pour isoler I’énergie de la réaction de solidification.
L’analyse thermique développée dans le cadre de ces travaux utilise une approche
complétement nouvelle qui s’affranchit de I’utilisation de la courbe de base. Les résultats
obtenus par analyse thermique ont permis de constater que 1’évolution de la fraction solide
concorde avec les prédictions du modéle de Scheil.

Finalement, une démarche permettant de prédire la fraction solide aprés le drainage
dans le procédé SEED a ¢été développée. Suite aux résultats obtenus par analyse thermique,
il est possible d’utiliser la relation de Scheil pour prédire la fraction solide des lopins
produits par le procédé SEED avant le drainage. Par ailleurs, la période de drainage est plus
complexe et rien ne permet d’affirmer que la relation de Scheil s’applique toujours. Pendant
le drainage, trois facteurs contribuent a faire augmenter la fraction solide, soit la masse
drainée, la diminution de la température et la modification de la composition du lopin.
Deux cas limites théoriques bas€s sur des hypotheses différentes ont été étudiés pour
calculer I’intervalle dans lequel la fraction solide finale de la péate se trouve.
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INTRODUCTION

Dans I’industrie, le moulage sous pression de I’aluminium est grandement utilisé. En
général, ’aluminium introduit dans la presse est a I’état liquide, mais depuis les derniéres
années plusieurs recherches sont effectuées pour remplacer I’aluminium liquide par de
I’aluminium semi-solide. Cette substitution procure de nombreux avantages tant sur le plan
de la qualité des pi¢ces que sur la productivité du procédé. Les étapes de production de la
pate semi-solide par les procédés existants sont actuellement complexes et coliteuses et ceci
freine ’adoption du moulage d’aluminium semi-solide a grande échelle. Par ailleurs, la
compagnie Alcan International Limited a récemment développé le procédé SEED (Swirled
Enthalpy Equilibration Device) afin de simplifier les étapes de préparation de la pite semi-

solide et de diminuer les cofits de production.

La premiére étape du procédé SEED consiste a verser de I’aluminium liquide dans un
creuset d’acier. Celui-ci est alors agité par rotation. Le creuset s’immobilise ensuite pour un
court temps de repos. Finalement, il y a une période de drainage ou un trou au fond du
creuset s’ouvre et une partie du liquide restant est drainée. Le lopin semi-solide est ensuite

prét pour I’injection dans la presse.



1.1 Problématique

Les lopins d’aluminium produits par le procédé SEED sont destinés au moulage sous
pression. Les propriétés rhéologiques de la pate sont donc extrémement importantes pour
qu’il y ait un écoulement adéquat de la pate afin de permettre un bon remplissage du moule
et ainsi, obtenir de bonnes propriétés mécaniques des pieces fabriquées. Par ailleurs, la
viscosité de la pate dépend principalement de sa température, de sa fraction solide et de sa
microstructure. Il est donc essentiel de connaitre ces caractéristiques pour étre en mesure
d’optimiser le procédé. L’évolution de la température dans les lopins SEED a fait I’objet de
travaux antérieurs [1]. Un modéle permettant de prédire la température du lopin a été
développé et ce volet du procédé est bien connu. Un article a récemment été publié et est
présenté a ’annexe 1. Les travaux réalisés dans le cadre de la maitrise se concentreront sur

la caractérisation de la fraction solide de la pate d’aluminium.

Les travaux réalisés dans le cadre de cette étude se sont concentrés uniquement sur le
A356 puisque cet alliage est de loin le plus largement utilisé en rhéomoulage. Pour
optimiser la mise en forme par moulage sous pression d’un alliage d’aluminium A356, la
fraction solide de I’aluminium doit étre voisine de 50% [2]. Le lopin semi-solide a alors
une viscosité idéale pour tirer profil des avantages de la mise en forme semi-solide tout en
ayant une viscosité suffisamment basse, lorsque qu’il est cisaillé, pour pouvoir étre moulé
facilement. Par ailleurs, 1’évolution de la fraction solide a 'intérieur des lopins n’est pas

bien connue pour le procédé SEED. En fait, dans le domaine de la solidification des



métaux, deux modeles théoriques sont souvent utilisés pour prédire la fraction solide en
fonction de la température, le modéle de Scheil et le modeéle de solidification a I’équilibre.
Pour les procédés ou les taux de refroidissement du métal sont relativement faibles, les
relations théoriques sont habituellement utilisées. Par contre, dans le cas du procédé SEED,
un taux de refroidissement rapide a lieu lors du remplissage du creuset et dans les premiéres
secondes du brassage (crash cooling), ce qui pourrait donner lieu & une germination
importante des cristaux d’aluminium. Le transfert de chaleur est donc rapide et le systéme
se retrouve hors équilibre. Les travaux rapportés dans ce mémoire ont développé une
démarche permettant de caractériser la fraction solide dans les lopins de A356 en fonction
de la température et ont vérifié si les modeles théoriques s’appliquent au procédé SEED ou

si des déviations sont observées.

1.2 Objectifs et méthodologie

L’objectif principal du projet a été d’établir une méthodologie permettant de
caractériser la fraction solide de la pate d’aluminium produite par le procédé SEED en
fonction de la température. Pour caractériser la fraction solide, trois approches ont été
utilisées : des analyses calorimétriques, une étude métallographique d’échantillons prélevés
dans les lopins et des analyses thermiques. Chacune des courbes obtenues a été comparée
aux modéles théoriques pour vérifier si les relations usuelles de Scheil et de solidification a
I’équilibre s’appliquent a ce procédé. Les similitudes et divergences entre la théorie et les

résultats ont été étudiées et expliquées. Les logiciels Thermo-Calc et Dictra ont aussi été



utilisés pour simuler I’évolution de la fraction solide lors de la solidification a différents

taux de refroidissement.

La calorimétrie a d’abord été utilisée pour caractériser expérimentalement I’évolution
de la fraction solide. L’objectif étant de mesurer la quantité de chaleur dégagée lors de la
solidification de 1’aluminium et ensuite de calculer 1’évolution de la fraction solide a partir
des résultats. Un premier calorimetre commercial (calorimétre a balayage différentiel
(CBD)) a été utilisé pour prendre des mesures a partir d’¢échantillons de quelques
milligrammes d’un alliage d’A356. Les courbes d’évolution de fraction solide ont servi 4
valider les résultats obtenus avec les logiciels Thermo-Cal et Dictra. Ensuite, un calorimétre
a pression constante a été fabriqué. Les lopins d’aluminium produits avec le procédé SEED
ont ét¢ directement placés dans ce calorimétre et en mesurant la quantité de chaleur
dégagée, il est possible de calculer la fraction solide des lopins. Cette analyse
calorimétrique a été faite sur des lopins drainés, obtenus a la toute fin d’un cycle du

procédé SEED.

Ensuite, une étude de lé microstructure de la pite semi-solide a été faite. Des
échantillons de pate ont ét€ prélevés a des intervalles réguliers lors d’un cycle de
production et refroidis trés rapidement afin de figer la microstructure. L’objectif de la
trempe est de figer la phase solide, qui a une morphologie principalement globulaire et une
taille appréciable, et de forcer la partie liquide & former de petites cellules, des dendrites
tres fines et de I’eutectique. Une étude métallographique et une analyse d’images ont

permis de quantifier la surface occupée par les gros globules solides par rapport a la surface



totale de I’échantillon et d’obtenir la fraction solide. Plusieurs stratégies d’échantillonnage
et de trempe ont été testées afin de déterminer celle(s) procurant les meilleurs résultats. Les
objectifs de cette portion du projet sont donc de trouver un mode d’échantillonnage et de
trempe efficace et de développer une routine d’analyse d’images afin de caractériser la

fraction solide.

L’objectif suivant est de caractériser 1’évolution de la fraction solide dans les lopins
semi-solides produits par le procédé SEED en utilisant une analyse thermique. Des mesures
de température provenant de thermocouples insérés dans le lopin d’aluminium et sur la
paroi externe du creuset ont été prises. Ces mesures ont permis de calculer, & partir des
équations classiques de transfert de chaleur, I’évolution de ’enthalpie du systéme et de la
fraction solide au cours de la solidification. Différentes approches ont été examinées et

compareées.

Les travaux ont donc permis de développer une méthodologie pour caractériser la
fraction solide des lopins produits par le procédé SEED en prenant I’alliage A356 et les
conditions standards comme exemple. La méthodologie développée peut maintenant
s’appliquer pour des lopins produits dans d’autres conditions ou a d’autres alliages
d’intéréts. Les mesures de fraction solide prises dans les lopins ont permis d’approfondir la
relation entre la température de la pate et sa fraction solide et de vérifier si les modéles
classiques de solidification a 1’équilibre et de Scheil s’appliquent au procédé SEED. Les

résultats des trois méthodes expérimentales et des simulations ont ét¢ comparés et évalués.



REVUE DE LA LITTERATURE

2.1 Procédés de mise en forme de I’aluminium semi-solide

2.1.1 Principes de mise en forme semi-solide

Différents procédés sont utilisés pour mettre en forme des alliages & partir de I'état
liquide. Ces procédés ont tous en commun le fait que l'alliage doit étre coulé liquide a une
température suffisante pour permettre le remplissage adéquat du moule. Ce type de
moulage est trés répandu, mais présente par ailleurs des inconvénients non négligeables. En
effet, des problémes de ségrégation, de porosités ou de retassures peuvent survenir lors de
la mise en forme des métaux a partir de I’état liquide puisque le remplissage des moules se
fait selon un écoulement turbulent. Pour remédier a ces différents inconvénients, des
recherches sont réalisées depuis quelques années pour injecter le métal dans les moules a
une température plus basse que le liquidus, & partir d'un état déja partiellement solidifié. On

nomme cette nouvelle technologie : processus de moulage par voie semi-solide [3].



Le moulage par voie semi-solide rencontre par ailleurs un obstacle majeur. En effet, le
caractere dendritique de la solidification rend difficile I’écoulement de la pate semi-solide
des que la fraction solide dépasse environ 20 a 30 % [4]. Les dendrites forment alors un
réseau fortement interconnecté qui rend difficile la mise en forme. Il en résulte 1’apparition
de fissures et de ségrégation, ce qui n’est guére mieux que les problemes reliés a la mise en
forme a 1’état liquide. Pour contourner cette difficulté, le métal doit étre agité lors de la
solidification de fagcon mécanique ou électromagnétique pour briser les bras dendritiques et
obtenir plutét une microstructure globulaire dans la pite semi-solide. Il en résulte ainsi un
écoulement beaucoup plus aisé lors du remplissage des moules. Spencer et al. [S] ont été les
premiers a démontrer que si un métal est agité constamment durant la solidification, la
viscosité de sa pate semi-solide est grandement diminuée par rapport a la viscosité du
méme métal semi-solide refroidi sans agitation. La Figure 1 présente une comparaison entre
une microstructure dendritique obtenue a partir du moulage a I’état liquide et une

microstructure globulaire obtenue par voie semi-solide suite a un brassage [6].

Figure 1: Microstructure d’un alliage d’aluminium A357 obtenu a) par moulage a I’état

liquide classique et b) par voie semi-solide suite & un brassage €lectromagnétique [6]



Les avantages de I’utilisation du moulage par voie semi-solide sont nombreux. Le plus
important est certainement 1’amélioration des propriétés mécaniques des pieces moulées de
cette fagon. Cette augmentation des propriétés mécaniques s’explique grandement par la
diminution des porosités dans le produit final. Comme le métal semi-solide entre dans le
moule selon un régime laminaire, les tourbillons qui emprisonnent les bulles de gaz sont
grandement diminués. De plus, la fraction solide élevée lors de I’injection permet d’obtenir
une structure des picces beaucoup plus homogene aprés la mise en forme. Un autre
avantage tres important relié a I'utilisation du semi-solide est la possibilité d’utiliser des
alliages de corroyage dans le moulage sous pression plutot que des alliages de fonderie. Cet
avantage est trés intéressant puisque les alliages de corroyage ont en général de meilleures
propriétés mécaniques {7,8]. Ensuite, comme la température d’injection est beaucoup plus
basse, le temps de résidence du métal dans le moule est plus bas et la durée de vie des
moules est augmentée. De plus, le cycle de production étant plus court, la productivité est
accrue. Le moulage par voie semi-solide se distingue aussi par la précision de contrdle et la

reproductibilité du procédé qui sont améliorées. [9].

Bien que les procédés faisant intervenir I’aluminium semi-solide possédent de
nombreux avantages, ils ont aussi leurs inconvénients. La limitation principale vient
certainement de la matiére premicre particuliere exigée pour ce procédé. En effet, comme le
procédé exige une source ayant une microstructure non dendritique, le métal doit étre
spécialement préparé. Cette mati¢re premiére est plus dispendieuse et peut étre difficile a se

procurer. De plus, comme c’est une technologie relativement nouvelle, elle requiert du



personnel qualifié dans ce domaine. Finalement, les compagnies voulant se convertir au

moulage par voie semi-solide doivent investir et se doter d’équipements spécialisés [9].

2.1.2 Préparation de la pate semi-solide

2.1.2.1 Thixomoulage

Pour obtenir la pate semi-solide nécessaire au moulage, la premiére approche
développée fut pour le thixomoulage. Ce procédé utilise une billette de métal solide qui a
ét¢ préalablement traitée pour qu'une fois réchauffée, on retrouve la structure non
dendritique désirée dans la péte semi-solide. L’alliage initialement liquide est solidifié
complétement de fagon contrélée pour donner une microstructure globulaire. Ensuite, la
billette obtenue est conservée pour une utilisation subséquente. Quand vient le temps de
mouler les piéces, la billette est réchauffée par induction dans la zone semi-solide pour étre
ensuite mise dans les presses [10]. La Figure 2a représente 1’évolution de la température

lors de la mise en forme par thixomoulage.

2.1.2.2 Rhéomoulage

Le rhéomoulage est le second procédé utilisé pour le moulage d’aluminium semi-solide.
11 consiste a refroidir du métal liquide dans la zone semi-solide et a I’injecter directement

dans le moule. Le métal liquide est refroidi légérement en dessous du liquidus et est injecté
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dans les moules sans étape de solidification intermédiaire. Le refroidissement est contrdlé
pour obtenir la structure globulaire recherchée. La microstructure dépend grandement du
taux de refroidissement ainsi que du taux de cisaillement appliqué. Différentes méthodes
d’agitation existent pour obtenir la microstructure voulue, comme le brassage mécanique et
le brassage électromagnétique [2]. La Figure 2b est une représentation schématique de

I’évolution de la température pour le rhéomoulage.

Thixomoulage Rhéomoulage

Tl,iauidus

T?n[idus

Temps Temps

Figure 2 : Schéma représentant 1’évolution de la température lors de la mise en forme par a)

thixomoulage b) rhéomoulage.

2.1.2.2.1 Le procédé SEED

Récemment, une nouvelle méthode de mise en forme par semi-solide a été¢ développée,
le procédé SEED (Swirled Enthalpy Equilibration Device). Cette technologie brevetée par

Alcan International Limited [11] est une variante du rhéomoulage et est dédiée
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principalement au moulage de piéces de hautes performances. L’aluminium liquide, de
composition et de température voulues, est versé dans un creuset d’acier. Lors du
refroidissement, le creuset est agité. Le mouvement permet d’abord d’obtenir une structure
globulaire, mais aussi de favoriser 1’équilibre thermique. Un temps de repos suit ou tout le
systeme est immobile. Ensuite, une valve située au fond du creuset est ouverte pour drainer
de I’aluminium liquide. Le drainage permet d’augmenter la fraction solide plus rapidement.
Finalement, le lopin d’aluminium semi-solide est retiré du creuset et placé dans le moule.
L’avantage principal du procédé SEED est qu’il ne requiert pas de contrdle de températures
sophistiqué. Le creuset, d’'une masse déterminée, absorbe une quantité définie de chaleur
pour atteindre I’équilibre thermique. Le transfert de chaleur peut donc étre aisément
controlé par la masse et le matériau du creuset. La simplicité du procédé le rend plus
économique. Le procédé SEED est décrit en détail dans plusieurs articles [12, 13]. La

Figure 3 représente un schéma des différentes étapes nécessaires au rhéomoulage du

procédé SEED.
Inclinaison et Brassage Drainage Démoulage Mise en forme
versement ] -
e e
=
(a) (b) (© (d)

Figure 3 : Schéma présentant les différentes étapes du procédé SEED [14].
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2.2 Méthode de caractérisation de la fraction solide de Ia péte

2.2.1 Calorimétrie

2.2.1.1 Calorimétre a pression constante

La calorimétrie regroupe les techniques physiques existantes pour mesurer des quantités
de chaleur. Le calorimétre est un syst¢me thermodynamique isolé qui n’échange pas
d’énergie avec l’extérieur. Par contre, a I’intérieur du calorimétre plusieurs échanges
thermiques peuvent survenir entre ses différentes composantes. Comme il n’y pas de pertes
de chaleur avec I’extérieur, le bilan énergétique est toujours nul. Pour étudier des réactions
mettant en jeu uniquement des phases liquides ou solides un calorimeétre a pression
constante doit €tre utilisé. Les échanges de chaleur sont alors proportionnels & la variation
d’enthalpie des différentes composantes du calorimetre. La loi de la conservation d’énergie
impose donc que la somme de la variation d’énergie de chacune des composantes du

calorimetre soit égale a zéro :

Equation 1 ZAE,. = ZmiAH,. =0

Le calorimétre a pression constante le plus simple consiste en un récipient isolé, rempli

d’eau. Lorsqu’une réaction, un échange de chaleur ou un travail se produit dans le
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calorimetre, la température de I’eau varie. La mesure de la température de ’eau du
calorimétre permet de calculer les échanges d’énergie & partir des équations classiques de

thermodynamique.

2.2.1.2 Calorimétre a balayage différentiel

La calorimétrie & balayage différentiel est une méthode d’analyse qui permet d’étudier
le comportement des matériaux lorsqu’ils sont soumis a des variations de température. Le
calorimetre a balayage différentiel (CBD) le plus utilisé est celui a compensation de
puissance. Il est composé de deux cellules, I'une sert de référence et I’autre contient
I’échantillon a 1’étude. Tous les deux sont soumis au méme controle de température
programmé. Lorsqu’il y a une réaction exothermique ou endothermique dans 1’échantillon a
I’étude, le CBD ajuste automatiquement 1’énergie fournie a 1’échantillon pour compenser
I’énergie de la réaction. Le CBD mesure la différence de flux de chaleur & étre fournie entre
I’échantillon et la référence et cette mesure est directement proportionnelle au différentiel
d’énergie de la réaction survenue dans I’échantillon. La Figure 4a montre un schéma d’un
CBD a compensation de puissance. La Figure 4b est un exemple de courbe obtenue par cet
appareil [15]. Elle représente la différence de flux fournie par I’appareil entre 1’échantillon
et la référence en fonction de la température. L’aspérité indique qu’une réaction s’est
produite dans I’échantillon et que le flux de chaleur de ’appareil a di étre ajusté pour
conserver la méme température dans les deux cellules. L’aire sous la courbe de 1’aspérité

est proportionnelle a I’énergie de la réaction.
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Figure 4 : a) Schéma représentant un CBD a compensation de puissance

b) exemple de courbe obtenue par une analyse au CBD [15]

Lors d’une réaction de solidification dans un CBD, le taux auquel I’énergie sort de
I’échantillon est égale au taux de variation de son I’énergie interne. L’équation de

conservation d’énergie peut étre écrite comme suit [16] :

, ) dE dr.
Equation 2 —= +(1- c ,+AH—=
q dt m(ﬁcp,s ( .fs) pl dT)

dar
dar

Dans cette équation, le terme dE/df est obtenu par le CBD et correspond au flux de
chaleur qui est dégagé par I’échantillon. La variable m est la masse de 1’échantillon, ¢, et
¢y sont les chaleurs spécifiques de la phase solide et de la phase liquide respectivement et

AH est la chaleur latente de fusion par unité de masse. Le terme f; est la fraction solidifiée.

De plus, le taux de refroidissement est contant puisqu’il est fixé par I’appareil (dT/dt =T).
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Le seul terme inconnu dans cette équation est 1’évolution de la fraction solide (dfydT) et il

peut étre calculé directement a partir de 1’énergie dégagée. On obtient a partir de I’Equation

2:

1 (dE L
df, = TmAH(—d—)dT@Afs—l £AT)

Equation 3

Si on suppose que la chaleur latente dégagée est proportionnelle a la fraction d’alliage

solidifiée, on obtient :

, 1
Equation 4 Ty=1-——E(T
q f(D) — (1)

Le terme E(T) représente 1’énergie dégagée depuis début de la solidification jusqu’a la
température T, soit I’aire sous la courbe obtenue au CBD jusqu’a la température T d’intérét.
L’enthalpie totale de la réaction est donnée par AH, soit 1’aire sous la courbe totale. Cette
démarche se nomme la méthode des aires partielles. La supposition faite que la fraction
solide est proportionnelle a la chaleur latente dégagée est seulement exacte pour des
changements de phases ou I’enthalpie du solide et du liquide est constante dans I’intervalle

de solidification, ce qui se produit seulement pour la solidification de substances pures ou
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pour des transformations eutectiques [17]. La méthode des aires partielles peut donc induire
des erreurs dans les calculs. Elle a toutefois été utilisée dans de nombreux travaux, car elle
procure une bonne estimation [16, 18]. Pour contourner ce probléme, Larouche a proposé

une démarche tenant compte de la variation d’enthalpie des phases [17].

Les échantillons utilisés dans le CBD sont trés petits, quelques milligrammes, ce qui
différe des procédés commerciaux ou de grandes masses de métal sont employées. Ce
calorimétre ne reproduit donc pas fidelement les conditions industrielles. De plus, les
creusets utilisés dans la calorimétrie sont en général en équilibre thermique avec le métal en
fusion alors que dans le procédé SEED, le creuset est initialement a la température de la
piéce. Il en résulte des processus de germination bien différents entre le procédé SEED et
ce calorimétre. Les résultats obtenus par une analyse avec un CBD se rapprochent donc
plus des prédictions théoriques puisque les processus de solidification se font prés de
I’équilibre. Par ailleurs, la calorimétrie apporte des informations trés utiles sur la
solidification d’un alliage. Il est possible de déterminer les températures du liquidus et du
solidus. De plus, il est intéressant et enrichissant de comparer les courbes d’enthalpie et de
fraction solide obtenues par le CBD aux modéeles théoriques et aux résultats obtenus par

d’autres techniques expérimentales.
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2.2.2 Echantillonnage

Cette technique utilise la trempe pour figer la microstructure de la péte et permettre
I’évaluation de la fraction solide en utilisant ’analyse d’images. Lorsque le métal est semi-
solide, des échantillons sont prélevés et refroidis trés rapidement. La partie qui était solide
avant la trempe a une microstructure particuliére. Ce sont des globules ou des rosettes de
phase primaire et la trempe ne devrait pas, si elle procure un taux de refroidissement
suffisamment rapide, modifier leur morphologie et leur grosseur. Par ailleurs, la partie qui
était liquide se solidifie rapidement et forme de petites particules ayant une conformation
allant de cellulaire a dendritique selon du taux de refroidissement pendant la trempe.
Ensuite, les échantillons doivent étre polis pour permettre une étude au microscope optique.
La derniére étape consiste a mesurer, a I’aide d’un logiciel d’analyse d’images, la surface
de solide par rapport a la surface totale. Il représente la fraction solide. Des précautions
doivent étre prises pour examiner une surface suffisamment grande et représentative de

I’échantillon. Cette technique est décrite abondamment dans la littérature [16, 19].

Il a été rapporté a plusieurs reprises que cette méthode pourrait surestimer le
pourcentage de fraction solide par rapport aux modéles théoriques [19, 20, 21]. La phase
liquide débuterait par se solidifier en s’agglomérant sur les globules déja existants. Il y
aurait donc un ajout de phase primaire sur les globules solides ce qui surestimerait la
fraction solide réelle. De plus, la diffusion participerait au grossissement des globules

solides pendant la trempe [22, 23]. La Figure 5 montre une comparaison entre les résultats
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expérimentaux obtenus par de Figueredo et les modéles de Scheil et de solidification a
I’équilibre [19]. On voit trés bien sur cette figure que la fraction solide mesurée aprés une
trempe par analyse d’images est plus €élevée que les prédictions. Par contre, il est difficile
de savoir dans quelle mesure cette surestimation provient vraiment de la démarche
expérimentale. 11 est en effet possible que la fraction solide réelle de la péte soit supérieure

aux prédictions théoriques et dans ce cas, les mesures de fraction solides seraient trés prés

de la réalité.
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Figure 5 : Comparaison entre des mesures expérimentales faites sur un échantillon trempé

et les modéles de Scheil et de solidification & 1’équilibre [19].

Il est donc trés important lors de lI'emploi de cette méthode d’obtenir une trempe
procurant un taux de refroidissement suffisamment élevé pour éviter ces problémes. Il a été
rapporté que pour un alliage d’aluminium — cuivre, le taux de refroidissement devait étre
supériecur & 80 K/s pour limiter les changements microstructuraux menant a une

surestimation de la fraction solide et supérieure a 150 K/s pour éviter complétement une
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surestimation [24, 25]. Cette technique permet, par ailleurs, de mesurer la fraction solide
directement dans la pate semi-solide, en cours de procédé. De plus, c’est la seule parmi les

méthodes approchées dans le cadre de ces travaux, qui permet d’étudier la microstructure.

2.2.3 Analyse thermique

L’analyse thermique repose sur la mesure de la température lors de la solidification
d’un métal liquide. A partir du bilan énergétique et des équations de transfert de chaleur,
ces mesures de température permettent d’obtenir I’évolution de 1’énergie du systéme a
I’étude. Deux méthodes sont décrites dans la littérature pour réaliser une analyse thermique,

soit la méthode de Newton et celle de Fourier.

2.2.3.1 Analyse de Newton

La premiere méthode suppose un refroidissement newtonien [26, 27, 28]. L’hypothése
est faite que le gradient thermique dans 1’échantillon est faible et sa valeur limite est fixée
par le nombre de Biot, ce concept sera abordé ultéricurement. On suppose aussi que les
pertes de chaleur se produisent par convection a la paroi du moule, qui est a une
température uniforme. Le systéme utilisé dans cette méthode inclut le lopin d’aluminium et
le creuset. La Figure 6 montre le systéme utilisé ainsi que le profil de température. Le bilan

énergétique s’écrit comme suit [29] :
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Equation5 E,=E, —E

st n out

Equation6  pc Viz—AHpV 9. =hA(T-T.)
"ot dt

Température

Systeme

Température
ambiante

Pertes de chaleur
par convection

Figure 6 : Systéme (montré en pointillé) utilisé dans 1’analyse de Newton et profil de la

température

Les pertes de chaleur sont représentées par le terme hA(7-T.) qui correspond a la
convection a la paroi du creuset. Habituellement dans la littérature, la valeur numérique de
ce terme est trouvée en utilisant la méthode de la courbe de base. La courbe de base est la
définition théorique d’une courbe de refroidissement du métal qui ne subirait pas de
transformation de phases. Elle est utilisée pour isoler la chaleur latente de fusion. Pour la

méthode de Newton, elle est trouvée graphiquement. Il y a plusieurs démarches pour
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I’obtenir, mais elles consistent toutes & interpoler la courbe de refroidissement du lopin

entre le début et la fin de la solidification, comme le montre la Figure 7 [30].

1 - Evolution de la température
T

2 - Taux de \,4 l } dT/dt

refroidissement

~

3 - Courbe
de base T

AdT7d0)

“bage line’

Temps

Figure 7 : Schéma représentant I’analyse thermique selon la méthode de Newton [30].

L’enthalpie totale de la réaction est proportionnelle a I’aire entre la courbe de

refroidissement et la courbe de base.

Equation 7

I(BT hA(T MAT-T)

La fraction solide est ensuite trouvée en supposant que la fraction solidifiée est égale a
la division de I’énergie dégagée depuis le début de la réaction par 1’énergie totale de la

réaction.

Equation8  f, = iIZI AH aT h—/l%]d
pVe

14
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Dans I’analyse de Newton classique, deux conditions doivent étre respectées pour
s’assurer que les hypotheses de départ sont valides. D’abord, cette méthode exige que le
creuset et ’aluminium se trouvent en 1’équilibre thermique des le début de la prise de
mesures. Ainsi, le régime stationnaire est atteint immédiatement et on évite que le creuset
absorbe de I’énergie a4 la manieére d’un condensateur. Pour atteindre cette exigence en
laboratoire, le creuset est préchauffé avant qu’il ne soit rempli d’aluminium liquide. Un
creuset ayant une faible capacité calorifique doit aussi étre choisi. Ensuite, il est nécessaire
de s’assurer que I’hypothése faite que le gradient thermique dans le lopin est faible est
valable. Les creusets utilisés en analyse thermique sont donc étroits pour minimiser le
gradient. Le critére utilisé pour s’assurer que le gradient thermique est faible repose sur le
nombre de Biot. C’est un nombre adimensionnel représentant le rapport entre la convection
a la paroi et la conduction dans le lopin. Il a été établi que si ce nombre est inférieur a 0,1,
le gradient thermique est assez faible pour qu’on le néglige. Plus d’explications sur la
signification du nombre de Biot sont données a la section 3.2.6 - Résolution par la méthode

des capacités concentrées.

2.2.3.2 Analyse de Fourier

Dans I’analyse de Fourier, le systéme a I’étude est uniquement le lopin d’aluminium. Le
volume de contrdle du systéme se trouve donc sur la paroi externe du lopin, comme il est

montré a la Figure 8. De la loi de la conservation d’énergie, on obtient que le taux a
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laquelle I’énergie est emmagasinée dans ce systéme ( £, ) est égal a la différence entre les

taux d’énergie qui entre (E,,,) et qui sort (E,,) [31]:

Equation 9 E ,=E, -E

st m out

Température

Systéme

Figure 8 : Systéme (montré en pointill¢) utilisé dans I’analyse de Fourier et profil de

température.

Si on suppose qu’il y a des pertes de chaleur uniquement par conduction dans le lopin,
on obtient I’équation de chaleur (Equation 10). On fait aussi 1’hypothése que la

conductivité thermique de 1’aluminium est indépendante de la température [32].
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Equation 10 pc, aa—f— AHp%fTS =k VT

Dans cette équation, p, ¢, et k, sont respectivement la densité, la chaleur spécifique et la

conductivité thermique de 1’aluminium. On peut utiliser cette technique d’analyse

. . . . . oT
uniquement si un gradient de température est présent dans le lopin. Le terme pc, > est le

o .. d ,
taux de changement de 1’énergie interne de I’aluminium. Le terme AHpi; représente

I’énergie dégagée par la solidification du métal. Finalement, le terme k,V’T correspond

aux pertes de chaleur par conduction. Expérimentalement, on mesure la température au
moins a deux endroits dans le lopin. On peut ensuite calculer le taux de refroidissement de
I’aluminium (dT/dt). Les mesures de température permettent aussi de calculer la dérivée
seconde de la température par rapport & I’espace dans le lopin. Fras et al. [33] ont utilisé
une approximation polynomiale de degré 2 pour modéliser le profil de température. Pour un

cylindre de longueur unitaire dont les pertes de chaleur ne se produisent que de fagon

radiale, le Laplacien s’écrit alors comme suit :

Equation11 VT = i@
h—h

Dans cette équation, 7}, T, r; et r, sont respectivement les mesures de température des

deux thermocouples et la distance 4 laquelle ils se trouvent du centre. Dans 1’Equation 10, il
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ne reste plus comme inconnu que le terme relié a la solidification du métal. La premiére
¢tape de la démarche présentée dans la littérature pour calculer la fraction solide, est de

trouver I’énergie totale reliée au changement de phase, qui est égal a :

Equation 12 gy = J'(cp%_{_k_aVZT)(t)dt
; p

Les variables /; et £, sont les temps ou débute et se termine la solidification. La fraction
solide peut étre finalement trouvée en faisant 1’hypothése que la chaleur latente de chacune
des phases est la méme. La fraction solide au temps ¢ est alors égale a la chaleur latente

dégagée au temps ¢, AH,, divisée par la chaleur latente totale, AH :

AH, 1 '{ oT «k

= e — =2 VT |(t)dt
an A\ p ]()

Equation13  f, = >

Le concept de courbe de base est aussi présent dans I’analyse de Fourier. Par contre,
contrairement a I’analyse de Newton, la courbe de base n’est pas estimée, mais elle est
plutdt calculée a partir du gradient thermique présent dans le lopin. Par ailleurs, la courbe
de base qui est tracée est utilisée afin de déterminer le début et la fin de la solidification en

identifiant le moment ou la courbe de refroidissement diverge de la courbe de base.
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2.2.3.3 Avantages et inconvénients

L’utilisation de la démarche de la courbe de base en analyse thermique est discutable,
autant pour la méthode de Newton que pour celle de Fourier. Comme la courbe de base
peut étre tracée de différentes fagons, les résultats peuvent varier beaucoup. Il faut donc étre
trés prudent avec cette méthode et vérifier I’exactitude des résultats obtenus. De plus,
Barlow et Stefanescu ont fait ressortir le fait que la courbe de base est trés dépendante du
choix du début et de la fin de la solidification [34]. Par ailleurs, il est intéressant de
remarquer que pour déterminer la fraction solide avec la méthode de Newton, il n’est pas
nécessaire de connaitre la chaleur spécifique de 1’alliage. Cette méthode est donc utilisée
lorsque les propriétés thermiques des alliages ne sont pas connues. Contrairement a la
méthode de Newton, la démarche de Fourier tient compte de la variation des propriétés
thermiques et physiques des alliages avec la température. D’aprés Emadi [31], cette
démarche serait plus précise et plus juste que la méthode de Newton. Selon ses résultats, la
chaleur latente de fusion et la fraction solide calculées avec la démarche de Fourier seraient
plus prés des valeurs théoriques déja rapportées dans la littérature que les résultats obtenus
a partir de la méthode de Newton. Bien entendu, ces résultats sont valides pour les
conditions expérimentales qu’il a utilisées et rien n’indique que la démarche de Fourier est
toujours supérieure a la démarche de Newton. Les deux méthodes ont leurs avantages et
leurs limitations. Le choix de I’utilisation de I’analyse de Newton ou de Fourier doit donc
étre fait judicieusement en s’assurant de faire les bonnes hypothéses de départ. L’analyse

thermique demeure tout de méme un outil d’analyse puissant et simple d’utilisation.
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THEORIE

3.1 Solidification

L’étape de solidification est trés importante lors de la mise en forme des métaux. En
effet, les conditions de refroidissement ont un impact direct sur la microstructure et sur les
propriétés mécaniques de la piece finale. La solidification d’un métal passe par deux étapes
importantes. D’abord, elle est initiée par la germination qui consiste en la formation de
grappes d’atomes et de germes solides. Ensuite, ces germes vont croitre aux dépens du

liquide, jusqu’a solidification compléte du matériau.

3.1.1 Germination

3.1.1.1 Gémination homogéne

Dans le métal liquide, les atomes sont en mouvement continuel et se déplacent
librement les uns par rapport aux autres. Il existe par contre une probabilité que quelques

atomes se regroupent momentanément en une structure cristalline pour former un petit
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amas solide. Lorsque la température est supérieure a la température de fusion du métal, ces
amas instables se défont instantanément. Si par contre, la température est inférieure au
liquidus, leur création abaisse 1’énergie libre du systéme et ils forment alors des germes
solides stables. Ce type de processus se nomme germination homogene : il y a absence de

sites de germination, les germes se forment a |’intérieur de la phase liquide [35,36].

Il est possible d’évaluer I’énergie requise pour former ce genre de germes.
Considérons un volume de liquide qui se trouve a une température A7 sous la température

de fusion (7}). Il est possible dans ce volume que des atomes se regroupent pour former une

sphére solide. La Figure 9 est un schéma représentant cette situation.

Liquide Liquide

. b Solide

Gy G,= G+A4G

Figure 9 : Germe solide résultant de la germination homogene dans le liquide [36]

La variation d’énergie libre du systéme associée a la formation de ce germe solide
provient de I’énergie dégagée lors de la formation du volume du germe (V,4G, ou Vs est le
volume et AG, 1’énergie libre de formation) et de 1’énergie requise pour former la nouvelle

surface (As; %z ou As; est ’aire et )%, 1’énergie de surface).
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Equation 14 AG=G,-G =-V.AG,+A4,¥,
Ou, AG, = (G, ~G,)

Par ailleurs, il est démontré dans la littérature que si la surfusion (47) est faible, le

terme AG, est donné par 1’équation suivante [36] :

AH AT

Equation 15 AG, =
f

Dans cette équation, AH, est la chaleur latente de fusion par unit¢ de volume.
Finalement, si on suppose que le germe formé est une sphére de rayon 7, le volume et I’aire

de cette sphére sont connus et I’Equation 14 devient
4 . 4 3 2
Equation 16 AG= —Em‘ AG, +4mr-y,,

Si la température est en dessous de Ty le terme AG, est toujours positif et donc, la
formation d’un volume a une contribution négative sur 1’énergie du systéme. Par contre, la
formation de la nouvelle surface augmente 1’énergie libre du systéme. L’évolution de
I’énergie libre totale du systéme en fonction du rayon du germe est présentée a la Figure 10.
Cette figure montre aussi la contribution due a la formation du volume solide et celle due &

la formation de la surface.
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Figure 10 : Variation de ’énergie libre du systéme suite a la formation d’un germe solide

de rayon r [36]

Comme on peut le voir sur la figure, a partir d’un rayon critique (r*), 1’énergie libre du
systéme diminue de fagon importante avec I’augmentation de r. Donc, si un germe solide
atteint ce rayon critique, il continuera a croitre pour abaisser 1’énergie du systéme. Par
contre, tous les amas d’atomes n’ayant pas ce rayon critique sont instables et vont se

dissoudre, puisque 1’énergie du systéme sera ainsi minimum.

3.1.1.2 Gémination hétérogéne

La germination homogéne ne se produit que dans des situations exceptionnelles

puisqu’elle nécessite un métal trés pur et aucune germination a la paroi des moules. C’est
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plutdt une approche théorique pour expliquer la formation des germes. En réalité, les
germes se forment en général a la surface d’un substrat (moule, impureté, particules solides,

etc.). C’est alors le processus de germination hétérogéne qui se produit [35, 36].

Dans le cas de la germination hétérogéne, le germe est assimilable & une calotte

sphérique a la surface d’une paroi, comme le montre la Figure 11.

Liquide

Figure 11 : Germination hétérogéne d’une calotte sphérique a la surface d’une paroi [36]

Les termes %, %m €t % sont associés aux énergies d’interfaces moule/liquide,
solide/moule et solide/liquide respectivement. L’énergie de surface de cette calotte sera
minimisée si les composantes paralléles au moule des vecteurs d’énergie de surface sont en

équilibre, c’est-a-dire si :

Equation 17 ¥, =7%,, +¥, cos6
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L’énergie de formation d’un germe de ce type peut étre trouvée de la méme facon que
pour un germe sphérique homogeéne, la seule différence provient de 1’énergie de surface

associée au germe :

Equation 18  AG

hétérogéne

= _V;AGv + Asl ysl + Asm }/sm - Aml}/ml

Il y a maintenant trois énergies de surface impliquées dans la formation du germe.
L’énergie de surface entre le germe solide et la phase liquide (447%;) et celle entre le germe
solide et le moule (4, %) augmente 1’énergie libre du systéme, tandis que 1’énergie surface
détruite entre le moule et la phase liquide (4,%u) @ une contribution négative sur la
variation d’énergie libre. L’Equation 18 peut étre écrite en fonction de ’angle de contact.

La démonstration nécessaire pour obtenir cette équation est faite dans la littérature [36].

Equation 19 AG,

étérogene

= (—g—zzr%Gv +4m’y,)S(6)

Ou S(8)=(2+cosf)(1—cosf)’/4

On retrouve dans cette expression le méme terme que pour une germination homogene,
seul un facteur qui est fonction de I’angle de contact (S(€)) différe. La germination
hétérogene a donc pour effet d’abaisser la barriére d’énergie (0 < S(@) < 1) que les amas
d’atomes doivent franchir pour devenir des germes et croitre, comme on le voit sur la

Figure 12.
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Figure 12 : Comparaison de la variation d’énergie libre de germinations homogenes et

hétérogenes [36]

Lorsqu’un métal en fusion est versé dans un moule froid, la germination hétérogeéne a la
surface du moule domine. Comme la température du moule est bien en dega de la
température du liquidus du métal, la couche qui est en contact avec le moule se refroidit
extrémement rapidement et il y a une germination trés abondante. En fait, plus la chaleur
est extraite rapidement et plus le nombre de germes augmente. Le taux de germination
dépend alors des températures du moule et du métal liquide et aussi de leurs propriétés
thermiques [37]. Lors du versement de 1’aluminium liquide sur la paroi du creuset SEED, il
se forme donc un nombre élevé de germes. Dans les premiers instants, la température est

légérement supérieure a la température de liquidus, alors certains de ces germes vont
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refondre. Par contre, un certain nombre d’entre eux vont survivre et croitre. La paroi froide

du moule crée donc, dés les premiers instants, un fort déséquilibre du systéme.

3.1.2 Solidification des alliages

Lorsque la surfusion est suffisante et que des germes solides atteignent le rayon
critique, la solidification débute. Différentes microstructures peuvent se former au cours de
du refroidissement, mais la croissance des grains est toujours régie par les processus
d’extraction de la chaleur et la redistribution des solutés. Il existe plusieurs types de
réactions de solidification, mais ne seront abordées ici que les plus pertinentes a ce projet
de recherche. Le cas le plus simple ou le front de solidification est planaire sera d’abord

¢tudié. Ensuite, la croissance des structures cellulaires et dendritiques sera aussi abordée.

3.1.2.1 Solidification planaire

La solidification d’un alliage est complexe et dépend de plusieurs facteurs. Par contre, il
est pertinent de simplifier le probléme en faisant quelques hypothéses pour mieux
comprendre les phénoménes en jeu. Il est d’abord possible d’idéaliser le diagramme de
phase d’un alliage binaire en supposant que le solidus et le liquidus sont des segments de
droite, comme le montre la Figure 13. Le rapport Xy/X; (X et X, sont les concentrations des
phases solide et liquide) se nomme coefficient de partition (k,.). Sur ce diagramme idéalisé,
il est constant. Ensuite, présumons que le refroidissement se fait en une dimension selon

I’axe d’une barre et que I’interface entre la partie solidifiée et la phase liquide est planaire.
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Dans la littérature, deux cas limites sont souvent étudiés pour ce type de systeéme. D’abord,
le cas de la solidification & 1’équilibre, ot le refroidissement est assez lent pour permettre la
diffusion compléte dans le solide et dans le liquide. Le deuxiéme cas suppose qu’il n’y a
pas de diffusion dans le solide, mais une diffusion compléte dans le liquide, c’est le modéle

proposé par Scheil.

X
k,= —< =constante

vy
1,
T;

Tk

»
L 4

kpXO Xo  Xo/l kp AL Xg Xsoluté

Figure 13 : Diagramme de phase hypothétique d’un alliage binaire [36].

Pour le premier cas ou la diffusion est compléte, la solidification débute a 7,. Le
premier germe formé a alors la composition k,X). Lorsque la température diminue (77), la
phase solide prend de ’ampleur. La diffusion permet la redistribution des solutés dans la
phase solide et dans la phase liquide, ainsi, la composition est homogene dans chacune des

phases. La composition et le pourcentage des phases solide et liquide sont simplement
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donnés par la régle des bras de levier. Une fois la solidification complétée, a une

température 73, toute la barre a la composition Xy. La Figure 14 représente cette situation.

a

Solid iqui
Transfert de olide | Liquide

<+—]
chaleur ]

7 A
2 ////////////////////////////////////////%

Figure 14 : Solidification a I’équilibre. a) Transfert de chaleur unidirectionnel et front de

solidification planaire. b) Evolution du profil de concentration [36]

Le refroidissement est habituellement trop rapide pour permettre la diffusion dans la
phase solide. Ainsi, le modele de Scheil est plus réaliste puisqu’il considére qu’il n’y a pas
de diffusion des atomes dans la partie déja solidifiée. Par contre, la diffusion est parfaite
dans le liquide. Le premier germe solide a se former lorsque la température atteint 7; a une
concentration de k,Xy. Tout au long de la solidification, I’interface solide/liquide doit étre &
I’équilibre, ce qui implique que la concentration de chaque nouvelle couche de solide soit
X;s et que la concentration du liquide soit de X;. Par contre, comme il n’y a pas de diffusion
dans le solide, chaque couche de solide conserve la concentration qu’elle avait lors de sa

formation, ce qui donne lieu a de la microségrégation. De plus, comme la valeur de X;

augmente sans cesse, la valeur moyenne de la concentration dans le solide (X,) sera
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toujours inférieure a X;. La ligne pointillée de la Figure 15 montre [’évolution de la valeur
moyenne de la concentration en soluté dans le solide. Il en découle que la concentration du
liquide peut devenir supérieure & Xy/’k, et peut méme atteindre la concentration eutectique
Xg. La derniére partie de solide se forme lorsque la température atteint 7%. Il y a alors une
réaction eutectique ou toute la partie liquide restante se solidifie instantanément avec une
composition Xz et la composition moyenne de tout le solide est de Xy. L.’évolution du profil
de concentration est présenté a la Figure 16. Le calcul de I’évolution de la composition des
phases solide (X;) et liquide (X;) est fait abondamment dans la littérature pour obtenir les

équations de Scheil [36, 38, 39]. La démonstration ne sera pas reprise ici, mais on obtient :

Equation20 X = k,X,(- f, o X, =X, f,%

Liquidus

Tk X

>
1 4

Xo X Ksoluté

Figure 15 : Diagramme de phase hypothétique d’un alliage binaire. L’évolution de la

composition moyenne du solide selon le modéle de Scheil [36].
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Figure 16 : Evolution des profils de concentration selon Scheil. [36] a) avant le début de la

solidification b)pendant la solidification c) lorsque la solidification est complétée

Ces deux modeles théoriques sont fréquemment utilisés pour prédire 1’évolution de la
fraction solide en fonction de la température. Plusieurs livres de référence les expliquent en
détail [36, 39]. La Figure 17 présente 1’évolution de la fraction solide en fonction de la
température pour un alliage de A356 selon le modéle de solidification a I’équilibre et le
modele de Scheil. Ces courbes ont été calculées avec le logiciel ThermoCalc pour un
alliage A356 (Al - 7,2 % Si - 0,4 % Mg - 0,2 % Fe) [40]. Les explications concernant les
simulations réalisées avec le logiciel Thermo-Calc seront apportées plus loin au chapitre 4

— Simulations numeériques.
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Figure 17 : Evolution de la fraction solide en fonction de la température selon le modéle de

solidification a 1’équilibre et le modele de Scheil [40]

3.1.2.2 Solidification cellulaire et dendritique

En pratique, un front planaire de solidification est tres difficile a obtenir. Il s’observe
seulement en laboratoire avec des conditions particuliéres de solidification. C’est pourquoi
il est plus fréquent d’observer une solidification cellulaire ou dendritique. Lorsque la
germination débute, il y a aussitot un rejet de soluté dans le liquide. La zone en téte du front
de solidification est alors enrichie en soluté et il y a une surfusion locale. Ces conditions
créent une instabilité a I’interface et toute protubérance a tendance a croitre plus rapidement
que le front de solidification. Comme la téte de la protubérance se trouve dans une région
de surfusion plus grande, elle a une force motrice plus importante et sa vitesse de

croissance augmente. L’aspérité qui se forme rejette alors du soluté latéralement et modifie
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les conditions de I’interface solide/liquide a sa base. La croissance d’autres aspérités dans
son voisinage est alors favorisée. Par la suite, les protubérances se développent en longs
bras cellulaires [35, 41]. La Figure 18 montre le développement d’une structure cellulaire a

partir d’un front planaire de solidification.

a) b)

c) d) e)
/

Figure 18 : Croissance de bras cellulaires a partir d’un front de solidification planaire [36].

La croissance de bras cellulaires est stable seulement pour un certain intervalle de
gradient de température. Trés souvent, il y a aussi des instabilités sur la surface latérale des
bras cellulaires. Il se forme alors des bras secondaires. Il peut méme avoir apparition de
bras tertiaires. Les mécanismes régissant la formation de ses bras sont les mémes que pour
la formation de cellules, un rejet de soluté augmente la surfusion a I’interface et toute
protubérance a tendance a croitre plus rapidement. Ce phénomene donne naissance a des

structures arborescentes qu’on nomme dendrites.

L’évolution de la microstructure vers une forme cellulaire ou en dendritique lors de la
solidification dépend de plusieurs facteurs. Par ailleurs, les deux parametres qui ont le plus

d’influence sont la vitesse du front de solidification (u) et le gradient de température (G).
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Dans la littérature, il est souvent question du taux de refroidissement (7'), qui est
simplement le produit de la vitesse du front et du gradient (7 = uG ). Kurz et Fisher [38]
ont présenté une figure qui montre la morphologie des cellules ou des dendrites en fonction
de la vitesse du front de solidification pour un gradient thermique donné (Figure 19). Cette
figure montre aussi I’évolution de la distance interdendritique primaire (4;) et du rayon de
courbure a la téte de la cellule ou de la dendrite (R). Lorsque le taux de refroidissement est
trés faible, A; est nulle et le front de solidification est pratiquement plat. A partir d’un
certain taux de refroidissement, il y a apparition de cellules émoussées. Lorsque le
refroidissement s’accélére, les cellules deviennent de plus en plus fines jusqu’a ce que les
dendrites prennent forme et remplacent celles-ci. Les dendrites s’affinent aussi avec une
augmentation du refroidissement. Finalement, lorsque la solidification se fait trés
rapidement, les dendrites disparaissent et sont plutét remplacées un front de solidification

plat.

R{mm)

ki,

Al- 2wit% Cu
Ve G = 10 Kimm

0% 102 1 162
u (mm/s)

Figure 19 : Evolution de la microstructure en fonction de la vitesse du front de

solidification [38]
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Comme il a été mentionné précédemment, se sont la vitesse du front de solidification
(u) et le gradient de température (G) qui régissent principalement la microstructure. La

Figure 20 montre les différentes microstructures pouvant se former en fonction de ces deux

paramétres. Le taux de refroidissement (7' =uG ) agit sur la taille de la microstructure
formée alors que le quotient du gradient thermique sur la vitesse du front de solidification
(G/u) influence la morphologie de la microstructure. Donc, en se déplagant du coin
inférieur gauche au coin supérieur droit de la Figure 20, la microstructure passe de
grossiére a trés fine, mais la morphologie des particules reste la méme (G/u= constante).
Par ailleurs, par un déplacement du coin supérieur gauche vers le coin inférieur droit, il est

possible d’observer un changement de morphologie, allant de dendritique, cellulaire et

planaire, sans modification de la taille des particules (T = uG =constante).

u (mm/s)

Py

w0 10 1w0°
G({K/mrm}

Figure 20 : Résumé des différents types de microstructure pouvant se développer en

fonction des conditions de refroidissement [38].
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La taille des particules formées dépend du taux de refroidissement selon une loi

exponentielle. Fréquemment dans la littérature, la relation suivante est proposée [38] :

Equation21 A= BT™

Dans cette équation, A est la taille de la cellule formée ou la distance entre les bras

dendritiques. B et n sont des constantes qui varient en fonction de Dalliage. La Figure 21

montre cette relation pour des alliages d’aluminium.
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Figure 21 : Relation entre le taux de refroidissement et ’espacement des bras dendritiques

pour des alliages d’aluminium [42].

Plusieurs auteurs ont fait des travaux pour déterminer la valeur des constantes B et n. Le

Tableau 1 est un résumé des principaux résultats pour différents alliages d’aluminium. Ce



44

tableau présente les valeurs des constantes déterminées par les auteurs, mais aussi

I’intervalle de taux de refroidissement sur lequel la relation est valide.

Alliages Intervalle de 7' B n Références
(K/s)

Alliage d’aluminium - 50 0.33 43

Alliage d’aluminium - 53.0 0.33 44, 45
Alliage d’aluminium 10 -10" 40 0.32 46
Alliage d’aluminium 107 - 10° 35 0.337 42
Al - 4.5%Cu 10°-10* 78.2 0.34 47
6xxX 10°-10* 88.2 0.34 47
Al - 7%Si - 0.3%Mg 102 -20 42 0.34 48
Al - 7%Si - 0.3%Mg 107 - 10" 40.25 0.3038 49
Al - 6.9% Si 310" - 7-10° 32 0.26 50
356 - 30.39 0.345 51

Tableau 1 : Résumé des valeurs des constantes B et n données dans la littérature pour

calculer I’espacement interdendritique

Pour les alliages d’aluminium, la valeur de B se situe donc approximativement entre 30
et 90 selon de 1’alliage. Plus précisément, pour des alliages aluminium-silicium, la valeur

de B se trouve dans I’intervalle 30 4 42. La valeur de #n est d’environ de 1/3.

3.1.2.3  Microstructure de la piate semi-solide

Lors des procédés de mise en forme semi-solide, le métal liquide est agité pendant sa
solidification. Cette étape de fabrication confére aux piéces produites une microstructure

particuliére. En effet, le cisaillement appliqué pendant le refroidissement permet d’obtenir
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une structure fine et non dendritique. Plusieurs mécanismes ont été suggérés pour expliquer
ces modifications de la microstructure. Flemings [52] a propos€ un modéle d’évolution des
germes solides en globules ou en rosettes lorsque des forces de cisaillement sont présentes.
Ce modele est montré a la Figure 22. Si le nombre de sites de germination est suffisant, les
germes deviennent immédiatement sphériques, comme il est montré en a;. Les germes
peuvent aussi croitre en une forme dendritique. Les bras dendritiques se détériorent par
ailleurs rapidement et laissent plut6t placent a une microstructure en forme de globules ou
de rosettes (a — e). La structure finale contient souvent du liquide emprisonné dans le grain
(e). Si la taille des dendrites initialement formée est trop grande, elles évolueront plutdt en

dendrites dégénérées (b — by).

Figure 22 : Evolution des germes soumis a des forces de cisaillement [52].
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Comme il I’a été mentionné précédemment, la taille de la microstructure dépend du
taux de refroidissement. Par ailleurs, pour les procédés semi-solides, le taux de cisaillement
a aussi un impact sur la morphologie des particules solides. En effet, plus 1’agitation est
grande et plus les particules solides auront une forme sphérique plutdt que dendritique. La

Figure 23 montre I’évolution de la microstructure pour des taux de cisaillement et de

refroidissement croissants.
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Figure 23 : Evolution des germes lors de solidification en fonction du taux de

refroidissement et du taux de cisaillement [3].

3.2 Transfert de chaleur

Chagque fois qu’il existe une différence de température a I’intérieur d’un corps ou entre
deux matériaux, il se produit un transfert de chaleur. La chaleur se propage par trois modes:

la conduction, la convection et le rayonnement.
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3.2.1 Conduction

Les atomes et les molécules qui composent un corps sont en vibration constante. Plus ce
corps est a une température €levée, plus il posséde d’énergie et plus ces atomes vibrent
rapidement. La conduction résulte de 1’interaction des atomes qui, lors de collisions entre
eux, se transferent de I’énergie. L’équation qui décrit le flux de chaleur se propageant par

conduction est connue sous le nom de : loi de Fourier [54].

Equation 22 ¢ =-AkVT

L’énergie qui traverse une surface (4) par unité de temps est donnée par ¢. La
conductivité thermique du matériau (k) est une propriété caractérisant sa facilité¢ a conduire
la chaleur. Finalement, VT représente le gradient thermique. Le signe moins indique que le

flux de chaleur se propage toujours dans la direction opposée au gradient thermique.

3.2.2 Convection

Le transport d’énergie par convection se fait toujours a ’intérieur d’un fluide. Deux
mécanismes expliquent le déplacement de 1’énergie thermique par convection. D’abord, de
la méme maniére que pour la conduction, les atomes vibrent et entrent en collision, se
transférant ainsi de 1’énergie. Ensuite, le transport macroscopique de la matiére propage de

I’énergie. Ainsi, des agrégats d’atomes se déplacent dans le fluide et transportent de
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’énergie causant un flux de chaleur. Les bulles de vapeur qui se forment dans le fond d’un
chaudron d’eau qui bout sur une cuisiniére et qui remontent a la surface est un bon exemple
de transfert de chaleur par convection. La convection se produit aussi a la surface d’un
solide qui est en contact avec un fluide lorsqu’ils sont a des températures différentes. La

Figure 24 est un schéma représentant le développement de la couche limite pour ce type de

convection.

Profil de vitesse Profil de température
u@y) ()

Solide ayant une température 7 et un aire A

Figure 24 : Développement de la couche limite de convection a la surface d’un solide [54].

Sur cette figure, on voit la distribution de la vitesse du fluide qui se déplace a la surface
du solide. La vitesse varie de zéro, a la surface du solide, jusqu’a la vitesse de déplacement
du fluide. La zone de transition se nomme la couche limite de vitesse. Une couche limite
thermique existe aussi. C’est la région ou la température passe de la température du solide
jusqu’a la température du fluide. A I’interface entre le solide et le fluide, I’énergie est
uniquement transférée par les collisions se produisant entre les atomes. Ce transfert de

chaleur modifie localement la température du fluide, ce qui fait varier sa densité. Cet
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agrégat d’atomes se déplace ensuite dans le fluide dii a la gravité et au déplacement global

du fluide contribuant ainsi au transfert de chaleur.

Le transfert de chaleur par convection peut étre regroupé en deux catégories selon la
nature du déplacement du fluide. La convection naturelle survient quand aucun moyen
extérieur n’est utilisé pour déplacer le fluide. C’est alors les forces de poussée, provenant
d’une variation de la densité, qui créent le mouvement du fluide. Lorsque le fluide se
déplace sous I’action d’un moyen extérieur, il s’agit alors de convection forcée. Le
mouvement peut tre induit par une pompe, un ventilateur, le vent atmosphérique, etc. Dans
la réalité, il y a trés souvent présence des deux types de convections, c’est alors une

convection mixte.

Le transfert de chaleur par convection entre une surface a température uniforme 7 et un

fluide ayant une température de 7. est décrit par la loi de Newton [54] :

Equation23 ¢ =AW, -T.)

Le flux de chaleur (gq) est proportionnel au coefficient de transfert de chaleur (4). Ce
coefficient dépend de plusieurs facteurs comme de la géométrie de la surface, sa rugosité, la
nature et la vitesse du fluide, etc. Le Tableau 2 présente quelques valeurs typiques du

coefficient de transfert de chaleur selon du type de convection.
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Mécanismes h
(W/m*K)

Convection naturelle

Gaz 2-25

Liquide 50-1000
Convection Forcée

Gaz 25-250

Liquide 100-20 000
Convection avec un changement de phase

Evaporation ou condensation 2500-100 000

Tableau 2 : Valeurs typiques du coefficient de transfert de chaleur [54].

3.2.3 Rayonnement

Toute forme de matiére qui est a une température donnée émet de I’énergie sous forme
de rayonnement. Les rayonnements proviennent des électrons qui émettent des ondes
lorsqu’ils changent de configuration. Le transport de chaleur par rayonnement se fait a
partir d’ondes électromagnétiques. L’énergie qui quitte une surface se trouvant & une

température 7T est donnée par la loi de Stefan-Boltzmann [54].

Equation 24  E = eoT"*

Dans cette équation, o est la constante de Stefan-Boltzmann (5,67 - 10° W/m K.
L’émissivité de la surface (&) représente sa facilité a émettre de 1’énergie sous forme de
rayonnement. Sa valeur est comprise entre 0 et 1 et dépend beaucoup du matériau et de son

fini de surface. Un corps idéal (€= 1) se nomme un corps noir. C’est un corps de référence
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qui absorbe tous les rayons incidents et qui émet des radiations que par rayonnement

thermique.

Le rayonnement peut aussi €tre incident sur un corps, il est alors question d’irradiation.
Les rayons incidents peuvent étre transmis, réfléchis ou absorbés par le corps selon ses
propriétés. La portion des rayons absorbés par le corps augmentera son €nergie interne

proportionnellement a son absorptivité (@) :

Equation 25 E

absorbé

=oaf

incident

Pour étudier le transfert de chaleur a la surface du corps, il est trés souvent approprié de
schématiser les systémes de la vie courante par un petit corps étant & une température
uniforme 7 qui est complétement entouré par une surface isotherme a Ty, trés grande. La
Figure 25 montre un schéma de cette situation. La surface isotherme peut étre par exemple
les murs d’une piece ou les parois d’un four. Dans ce cas, il est possible de faire une

approximation de 1’énergie incidente sur le corps a partir de la température de la surface qui

’entoure par: E,__., =0T}

incident sur ®

Finalement, la surface peut étre considérée comme un corps

gris et I’absorptivité est alors égale a 1’émissivité (a = £). Le flux de chaleur résultant qui

quitte la surface du corps par rayonnement peut alors étre écrit comme suit :

Equaﬁon 26 q = A(EO'Y;“ _aEincidenl) = 1480—(]—;4 —-I;‘lr)
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Surface ayant une
température T,

o

Gaz ayant une température 7.

E incident q convection

qrayonnement

Solide ayant une émissivité et une absorptivité g
une température 7 et un aire A4

Figure 25 : Echange thermique par rayonnement entre un corps et une surface [54].

Trés souvent, en plus du rayonnement, il y a aussi du transfert de chaleur par
convection. Il est alors utile d’exprimer le flux de chaleur de rayonnement sous la forme :
A h, (T+-Tg,) ou h, est un coefficient qui tient compte du transfert de chaleur par

rayonnement. Pour trouver la valeur de 4,, il faut écrire I’'Equation 26 sous la forme:

Bquation27 ¢ = Aeo(T, +T,)(I2 +T2)T,~T,,) = Ah(T.~T,,)

sur

Ol h, = £0(l, +T,,)(I2 +T2,)

sur

3.2.4 Loi de la conservation d’énergie

La loi de la conservation impose que: «rien ne se perd, rien ne se crée, tout se

transforme ». Ainsi, dans un systéme quelconque, 1’énergie peut se transformer, sortir ou
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entrer, mais le bilan sera toujours nul. Le bilan énergétique doit toujours étre fait sur un
volume de contrdle qui est borné par des surfaces. La différence entre 1’énergie

emmagasinée et I’énergie générée (£, — E, ) doit €tre égale a la différence entre I’énergie

qui entre dans le systéme et celle qui sort (£, - E,, ).

Equation28 E,—E . =E,—E,,

Les termes d’énergie qui entre (E,,) et qui sort (£,

out

) du volume de contrdle sont des
phénomeénes de surface. Ils représentent 1’énergie qui traverse les frontieéres du volume de
contrdle. Ces termes sont souvent associ€¢s au transport de chaleur par conduction,

convection et rayonnement. Par ailleurs, les termes d’énergie emmagasinée ( £, ) et générée
(E,) sont des phénomenes de volume. L’énergie peut, par exemple, étre générée par une

réaction chimique ou par la conversion de ’énergie électrique d’une résistance en énergie
thermique. Pour ce qui est de I’énergie emmagasinée, elle résulte d’une variation de

I’énergie interne, potentielle ou cinétique des composantes du volume de contrdle.

3.2.5 Résolution par I’équation de la diffusion de chaleur

Il est souvent utile dans les problémes de transfert de chaleur de connaitre la
distribution de température dans un volume donné. Lorsqu’il y a des pertes de chaleur

principalement par conduction, c’est I’équation de la diffusion de chaleur qui décrit la
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variation de température & I’intérieur de ce volume. Cette équation a déja été présentée a la
section 2.2.3.2 - Analyse de Fourier. L’analyse thermique par la méthode de Fourier repose
en effet sur I’équation de diffusion de chaleur. Cette équation est obtenue en faisant le bilan
énergétique sur un élément de volume. Par contre, la démonstration menant a cette équation

ne sera pas reprise puisqu’elle est présentée dans plusieurs ouvrages [53, 54].

Equation 29 pe, %? =V.-(kVT)+4

T . . . 5
Le terme pc, i représente 1’énergie emmagasinée dans le volume. Il correspond a la

variation d’énergie thermique interne. Il est important de noter que ce terme n’est valable
que pour un volume qui ne subit pas de changement de phase. Dans ce cas, il faudrait tenir
compte de I’évolution de la chaleur latente de la réaction. Le terme ¢ fait référence a
I’énergie générée par unité de volume. Finalement, le terme V-(kVT) est associé a la
différence de flux de chaleur qui entre et qui sort du volume par conduction. Il correspond a
la divergence de la multiplication de la conductivité thermique et du gradient de
température. Souvent, la conductivité thermique est constante dans 1’espace et on utilise
plutdt le Laplacien (kV>T). La Figure 26 montre le systéme utilisé lors de la résolution de la

distribution de température par 1’équation de la diffusion de chaleur.
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rtes par conduction
de controle

Figure 26 : Systéme utilisé lors de la résolution de la distribution de température par

I’équation de la diffusion de chaleur.

3.2.6 Résolution par la méthode des capacités concentrées

L’évolution de la température dans le temps peut aussi étre évaluée a partir de la
méthode des capacités concentrées. L’hypothése principale de cette démarche est que la
température est uniforme dans tout le volume de contrdle. L’utilisation de 1’équation de la
diffusion de chaleur impliquerait que la conductivité thermique est infinie. Cette condition
est évidemment impossible. Alors, pour résoudre 1’évolution de la température, un bilan
énergétique est plutdt fait sur le volume de contrble total. Ainsi, la variation de I’énergie
interne de la masse est €gale aux pertes de chaleur a la surface du volume de contrdle. Ces

pertes sont habituellement dues a la convection et au rayonnement.

Equation30 E =-FE

st out
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Equation31 pc, %—f =-4h,,(T-T.)

La Figure 27 montre un exemple de systtme qui est utilis€ dans la méthode des
capacités concentrées. Dans 1’analyse thermique utilisant la démarche de Newton, présentée

a la section 2.2.3.1 - Analyse de Newton, c’est cette méthode qui est utilisée.

Pertes par convection et rayonnement

oy > ) /
a la surface du volume de contrdle ,7 T®) L
f :

[
. t
Eoul = Ahmla/(T —_Tm) / \\

Figure 27 : Systéme utilisé lors de la résolution d’évolution de la température par la

méthode des capacités concentrées.

Il est évident qu’en réalité, le gradient thermique n’est jamais complétement nul afin de
produire un transfert de chaleur. Il est donc important de déterminer dans quelles conditions
la méthode des capacités concentrées peut Etre utilisée pour obtenir des résultats
raisonnablement fidéles a la réalité. Pour que le gradient thermique soit négligeable, il faut
que les pertes a la surface du volume de contréle dominent par rapport aux pertes par

conduction a l’intérieur de la masse. Le rapport entre la convection a la paroi et la
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conduction dans la masse se nomme le nombre de Biot. Ce nombre adimensionnel est

défini comme suit [54]:

Equation32 Bi= h]fc

La variable L. se nomme la longueur caractéristique et est définie par le rapport du
volume sur la surface (L.=V/A4). Pour un cylindre, la longueur caractéristique est égale a /2.
Plus le nombre de Biot est faible et plus le gradient thermique ’est aussi. Par convention, il
est établi que si le nombre de Biot est inférieur a 0,1, le gradient thermique est assez faible
pour qu’on le néglige. La température est alors uniquement dépendante du temps et ne varie
pas dans I’espace. La Figure 28 montre le gradient thermique dans des moules cylindriques

pour différents nombres de Biot.

: A A
T(x,0)=Tinitial ; /:\ :
g (. ! y K 100
)/\ //:\\ i
T. M i A
Bi= Bi<<l1
T=T(rt) T=T(rt) T=T()

Figure 28 : Evolution de la distribution de la température dans le temps en fonction du

nombre de Biot [54].
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SIMULATIONS NUMERIQUES

4.1 Présentation générale des simulations

Le logiciel Thermo-Calc permet de réaliser des simulations thermodynamiques et a été
utilisé pour calculer 1’évolution de la fraction solide lors du refroidissement d’un alliage
d’aluminium. Thermo-Calc est un logiciel permettant de réaliser des calculs d’équilibre
thermodynamique. Il permet d’évaluer les phases présentes a 1’équilibre pour différentes
températures et de tracer des diagrammes d’équilibre. Ces calculs sont basés sur la
minimisation de 1’énergie libre de Gibbs. D’abord, 1’évolution de 1’enthalpie et de la
chaleur latente de solidification ont été calculées. Ensuite, la fraction solide a été calculée

en utilisant le modéle de refroidissement a 1’équilibre et le modele de Scheil.

L’application Dictra a aussi été¢ employée pour tenir compte du taux de refroidissement
et de la diffusion dans les calculs d’enthalpie et de fraction solide. Dictra permet de simuler
des transformations qui sont gouvernées par la diffusion. Il a donc été possible avec Dictra
de tenir compte de la diffusion et d’imposer un taux de refroidissement lors de la

solidification pour calculer 1’évolution de la fraction solide. Donc, plutét que de considérer
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la diffusion nulle ou infinie, comme pour les simulations réalisées avec Thermo-Calc,
Dictra calcule la vitesse de diffusion des atomes. Les coefficients de diffusion sont tirés
d’une base de données [55]. Toutes les simulations ont été réalisées pour un alliage
d’aluminium A356 contenant 7.2 % de silicium, 0.4 % de magnésium et 0,1 % de fer

(pourcentage poids).

4.2 Résultats et discussion

L’évolution de I’enthalpie lors de la solidification d’un alliage d’aluminium A356 a
d’abord été obtenue en utilisant le logiciel Thermo-Calc en utilisant le modele de
solidification a 1’équilibre et le modele de Scheil. Les résultats sont présentés a la Figure
29. Ce graphique permet de déterminer la chaleur latente de fusion qui correspond a la
différence d’enthalpie entre le liquidus et le solidus. A partir de la courbe, on obtient une

valeur de 425 kJ/kg.

— Equilibre
— Scheil

Enthalpie (kJ/kg)

525 545 565 585 605 625
Température (°C)

Figure 29 : Evolution de I’enthalpie d’un alliage d’aluminium A356 [40].



60

Ensuite, le logiciel Thermo-Calc a permis de connaitre la fraction solide calculée selon
le modéle de solidification & 1’équilibre et selon le modele de Scheil. De plus, le logiciel
fournit de l’information sur les phases en présence aux différentes températures. Les
résultats sont présentés & la Figure 30. A la température de liquidus qui est de 614°C, la
phase d’aluminium o primaire commence a se former (1 — 2). Le silicium se solidifie a
partir de 575°C (3). A ce moment, la fraction solide augmente rapidement. Finalement, le
précipité Mg;Si se forme (4). D’autres précipités se forment aussi, principalement des
composés a base de fer, mais comme ils ne sont pas d’intérét dans le cadre de cette
recherche, ils ne sont pas présentés. Les différences principales entre les deux modéles se
manifestent dans les tout derniers moments de la solidification. On observe alors
’apparition d’un petit plateau et une température de solidus plus base pour le modele de
Scheil. Ces distinctions entre les deux modéles s’expliquent par le diagramme d’équilibre et
par la composition des derniers germes solides a se former. Comme il I’a €té expliqué dans
la section 3.1.2.1 - Solidification planaire, dans le modéle de Scheil, la composition
moyenne du solide est inférieure a la concentration du solidus ce qui permet au liquide
d’atteindre la concentration eutectique. Les derniers germes solidifiés se forment donc
selon une réaction eutectique, ce qui explique la présence du plateau dans le modéle de
Scheil. De plus, la réaction eutectique se produit a une température plus basse que la
température de solidus de la concentration initiale. Le solidus est donc de 564°C pour le

modele de solidification a 1’équilibre et de 557°C pour le modéle de Scheil.
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— Solidification a I'équilibre
0.8 — Scheil

0.6 1

0.4 1

Fraction solide

1 — Liquide
02 |2 —Liquide + Al ov
3 — Liquide + Al o + Silicium
4 — Liquide + Al o + Silicium + Mg,Si

0 .
550 560 570 580 590 600 610 620

Température (°C)

Figure 30 : Evolutions de la fraction solide d’un alliage d’aluminium A356 selon les

modeles de Scheil et de solidification a 1’équilibre calculées avec Thermo-Calc [40].

Le logiciel Dictra a ensuite €té utilisé pour obtenir 1’évolution de I’enthalpie du A356
pour différents taux de refroidissement (0,5 K/min, 10 K/min et 60 K/min). Les résultats
sont présentés a la Figure 31. Un calcul a aussi été réalis€ en utilisant un taux de
refroidissement variable reproduisant celui retrouvé lors de la fabrication de lopin SEED.
Pour les 5 premiéres secondes, un taux de refroidissement rapide de 120 K/min a été utilisé
et ensuite un taux de refroidissement de 12 K/min était fixé pour le reste de la
solidification. Il est possible de constater que le taux de refroidissement modifie la forme de
la courbe de I’enthalpie. Par contre, la chaleur latente totale de la solidification est la méme

pour toutes les courbes, soit de 420 kJ/kg.
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Figure 31 : Evolution de ’enthalpie en fonction de la température pour différents taux de

refroidissement calculée avec Dictra.

Finalement, 1’évolution de la fraction solide a été calculée avec Dictra en imposant un
taux de refroidissement. La Figure 32 présente les résultats obtenus pour des taux de
refroidissement de 0,5 K/min, 10 K/min et 60 K/min et pour un taux de refroidissement
reproduisant les conditions retrouvées dans le procédé SEED. On voit que pour des
refroidissements lents, 1’évolution de la fraction solide se rapproche du modele de Scheil,
ce qui est tout a fait normal puisque le systéme est alors pres de 1’équilibre. Par ailleurs,
lorsque le taux de refroidissement augmente, les courbes de fraction solide sont de plus en
plus décalées vers la gauche et s’éloignent des prédictions. La solidification est alors hors
équilibre et les atomes n’ont plus le temps de diffuser completement ni dans le solide, ni
dans le liquide. Par ailleurs, le décalage des courbes ne se fait sentir qu’a partir d’une

fraction solide autour de 0,5. Dans les premiers moments de la solidification, le taux de
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refroidissement a donc peu d’effet sur la fraction solide. De plus, on constate qu’avec le
taux de refroidissement reproduisant les conditions présentes dans le procédé SEED, les
résultats sont trés pres des résultats obtenus pour un refroidissement constant de 10 K/min.
Les simulations prédisent donc que le taux de refroidissement trés rapide dans les premiers
instants de la fabrication du lopin SEED a donc peu d’influence sur 1’évolution de la
fraction solide. C’est plutot le taux de refroidissement du régime stationnaire obtenu apres
quelques secondes qui dicte I’évolution de la fraction solide. Il est aussi possible de noter
que la température de liquidus, qui est de 614°C, est toujours la méme, peu importe le taux
de refroidissement. Ainsi, le logiciel Dictra suppose qu’au-dessus de la température du
liquidus, la phase a I’équilibre est toujours la phase liquide et le premier germe solide se
forme lorsque la température du liquidus est atteinte. Par contre, il est possible de noter que

plus le taux de refroidissement est élevé et plus la température du solidus est basse.

Scheil
SEED
- 0,5 K/min
- 10 K/min
- 80 K/min

08

0.6

04

Fraction solide

02}

525 545 565 585 605
Température (°C)

Figure 32 : Evolution de la fraction solide d’un alliage d’aluminium A356 calculée avec

Dictra pour différents taux de refroidissement [40].
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Le Tableau 3 résume I’information obtenue par les simulations numériques. De fagon
générale, les calculs réalisés avec Thermo-Calc et Dictra permettent d’affirmer que le taux
de refroidissement ne modifie pas la température de liquidus. La différence entre la chaleur
latente calculée avec Thermo-Calc et Dictra n’est pas significative et on peut conclure
qu’elle ne varie pas. Par contre, la température du solidus n’est pas la méme pour chacun

des deux modg¢les et elle diminue lorsque le taux de refroidissement augmente.

Modé¢le Liquidus Solidus Chaleur latente
(°C) (°C) dlg)
Thermo-Calc 614 564 425
Solidification a I’équilibre
Thermo-Calc 614 557 425
Scheil
Dictra 614 555 420
(- 0,5 K/min)
Dictra 614 531 420
(-10K/min)
Dictra 614 509 420
(-60 K/min)
Dictra 614 531 420
(SEED)

Tableau 3 : Informations obtenues par les simulations avec Thermo-Calc et Dictra.
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CALORIMETRIE

5.1 Calorimetre a pression constante

5.1.1 Démarche expérimentale

Un calorimétre a pression constante a ét€ construit pour tremper les lopins produits par
le procédé SEED. La fonction de ce calorimétre est de mesurer la quantité de chaleur
contenue dans un lopin d’aluminium semi-solide. Cet appareil est composé de deux
récipients de plastique emboités I’un dans 1’autre. La couche d’air présente entre les deux
récipients assure I’isolation thermique du contenu du calorimétre. Le récipient interne est
rempli d’eau déionisé et a une capacité d’environ 0,05 m>. Un contenant métallique de
rétention est placé dans le calorimétre pour éviter que le lopin semi-solide n’entre en
contact avec le récipient de plastique. Ce contenant est placé sur un support de plastique
grillagé pour permettre a 1’eau de circuler sous le contenant et ainsi de favoriser
I’uniformité de la température de 1’eau. Une hélice de plastique est plongée dans I’eau pour
permettre son agitation, toujours dans le but de distribuer uniformément la chaleur dans la

masse d’eau. L’hélice est actionnée par un moteur €lectrique et elle tourne a une vitesse
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d’environ 1500 rpm. Un schéma de ce calorimétre est montré a la Figure 33. Quatre
thermocouples de type K permettent de connaitre la température de ’eau. Un module
d’acquisition de données de la compagnie DATAQ Instruments (modéele D1-718B) a été
utilisé pour recueillir les mesures de température. Ce module était relié & un ordinateur
(Pentium 3 de Dell) permettant d’enregistrer les données. Le logiciel Windaq Acquisition

de DATAQ Instruments permettait d’exploiter ’ensemble du systéme d’acquisition.

) 4
N e
1. 2 récipients de plastique emboités
1 2 2. Hélice
3. Contenant de rétention du lopin
3 4. Support de plastique
K
4

Figure 33 : Schéma du calorimétre a pression constante utilisé pour mesurer la quantité

d’énergie d’un lopin.

La premiére étape a été de déterminer la capacité calorifique du calorimétre. Pour ce
faire, des blocs de cuivre (99,9%) ont été€ chauftés a différentes températures dans un four.
Les blocs de cuivre ont ensuite été plongés tour a tour dans le calorimétre et la température

de I’eau a été enregistrée. La masse d’eau contenue dans le calorimétre a été mesurée pour
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chaque essai. Au total, trois essais ont été réalisés avec des blocs de cuivre ayant différentes
masse et température. Comme 1’énergie des blocs de cuivre est connue, il a été possible de

calculer I’énergie absorbée par 1’eau et celle absorbée par les composantes du calorimeétre.

Ensuite, le calorimétre a été utilisé¢ pour connaitre 1’énergie contenue dans des lopins
produits par le procédé SEED. Des lopins ont été produits selon la démarche standard du
procédé SEED décrite & la section 6.1.1-Description du montage et du procédé. Ils ont
ensuite été plongés directement dans le calorimétre. Au total, quatre lopins ont été trempés,
deux apres 45 secondes du procédé, soit juste apres la période de brassage et deux a la toute
fin du cycle, aprés la période de drainage. Quatre thermocouples ont permis de mesurer
I’évolution de la température de I’eau. Deux autres thermocouples mesuraient la
température du lopin au moment de sa fabrication. Ces thermocouples étaient retirés du
lopin au tout dernier moment avant la trempe. La masse d’eau contenue dans le calorimétre

et la masse des lopins ont €té mesurées.

5.1.2 Résultats et discussion

Comme il I’a été mentionné a la section précédente, la premicre étape a ¢€té de
déterminer la capacité calorifique du calorimétre en utilisant des blocs de cuivre dont
’énergie interne est connue. L’objectif de ces manipulations est de quantifier I’énergie
absorbée par les composantes du calorimétre et perdue par le systéme pour en tenir compte

dans les calculs ultérieurs. Trois essais ont été réalisés a partir de blocs de cuivre ayant des
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énergies internes différentes. Les températures initiale et finale de 1’eau ont été obtenues a
partir de la température moyenne donnée par les quatre thermocouples. La température
finale du systéme correspond a la température maximale atteinte. Le Tableau 4 présente les

résultats obtenus pour chacun des essais.

Masse de R Tfen.q.)erature Tt‘en}[?erature Température
. Masse d’eau initiale du initiale de
Test cuivre . , finale
(kg) (kg) cuivre I’eau °C)
8 (°C) (°C)
1 6,026 40,668 234,6 24,04 26,81
2 6,026 39,468 459,0 22,17 28,34
3 12,032 39,268 460,3 24,83 36,32

Tableau 4 : Résumé des différentes mesures prises pour calibrer le calorimétre.

A partir de ces résultats, il est possible de calculer I’énergie qui est fournie au
calorimétre par les blocs de cuivre et I’énergie qui est absorbée uniquement par |’eau

contenue dans le calorimetre a partir des équations suivantes :

Equation 33 E fournie Cu = Eeau + Eca[orimélre
Equation 34 Efoumie,Cu = mcuivrecp,cuivre (Tf _T; )cuivre
Equation35 E,, =m,C,.0(T; =T ).,

Les chaleurs spécifiques du cuivre et de I’eau sont respectivement de 0,385 et 4,1819

kJ/kg K [71]. Finalement, 1’énergie absorbée par les composantes du calorimetre peut Etre
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facilement connue en soustrayant 1’énergie absorbée par I’eau a 1’énergie fournie par les
blocs de cuivre. Le Tableau 5 présente les résultats des calculs. La Figure 34 montre la

quantité d’énergie absorbée par I’eau et par les composantes du calorimétre pour les

différentes énergies fournies par les blocs de cuivre.

Energie fo'urnie parle | Energie ::bsorbée par E;;:'E;;gi‘;:::: g:r
Test cuivre Peau ellortindtie
(kJ) (kJ) (kJ)
1 482.07 471.09 10.98
2 999.14 1018.37 -19.23
3 1964.01 1886.83 77.18

Tableau 5 : Résultats des calculs permettant de connaitre 1’énergie fournie par les blocs de
cuivre, 1’énergie absorbée par I’eau et I'énergie absorbée par les composantes du

calorimetre.
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Figure 34 : Quantité d’énergie absorbée par I’eau et par les composantes du calorimétre en

fonction de I’énergie fournie par les blocs de cuivre.
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Il est possible de constater que I’énergie est principalement absorbée par 1’eau du
calorimetre. En effet, les composantes absorbent un maximum de 4% de 1’énergie fournie
par les blocs de cuivre. De plus, conformément aux attentes, plus 1’énergie fournie est
¢levée et plus I’énergie absorbée par I’eau et par les composantes du calorimetre est élevée.
Par contre, la valeur négative de 1’énergie absorbée par les composantes du calorimeétre
pour le test 2 est invraisemblable et peut étre expliquée par les causes d’erreur associées
aux manipulations expérimentales et aussi aux incertitudes venant de la lecture des

thermocouples.

Suite & la détermination de la capacité calorifique, le calorimétre a été utilis€ pour
connaitre 1’énergie contenue dans un lopin produit par le procédé SEED. Les essais 1 et 2
ont été fais a partir de lopins trempés avant le drainage et les essais 3 et 4 ont été fais a
partir de lopins trempés apres le drainage. Le Tableau 6 présente les résultats obtenus pour

chacun des essais.

. , Température
Masse d’eau Mass? du . 'lje.mperature.: Tt.an?[?erature finale du
# (kg) lopin initiale du lopin initiale de svstéme
5 (kg) (°C) I’eau (°C) v

°O)
1 39,7 2,3758 602,9 23,4 35,2
2 39,5 2,3979 604,6 20,6 32,7
3 38,9 2,1873 595,0 25,4 36,3
4 39,9 2,2219 595.,5 23,7 34,7

Tableau 6 : Mesures prises pour chacun des essais réalisés en calorimétrie.
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A partir de ces mesures, 1’énergie absorbée par 1’eau a d’abord été calculée. Ensuite, a
partir des résultats de la calibration, il a été possible de calculer la quantité d’énergie
absorbée par les composantes du calorimétre (se référer a la Figure 34 : Quantité d’énergie
absorbée par ’eau et par les composantes du calorimétre en fonction de 1’énergie fournie
par les blocs de cuivre.). L’énergie contenue dans le lopin au moment de la trempe peut
ensuite facilement étre connue en additionnant ces deux termes. Par la suite, I’enthalpie du
lopin peut étre évaluée en additionnant la variation d’enthalpie du lopin au cours de la
trempe a son enthalpie finale (trouvée a 1I’aide de Thermo-Calc a sa température finale). La
fraction solide peut finalement &tre trouvée en supposant que la quantité d’énergie dégagée
par rapport a la chaleur latente de la réaction est égale a la fraction solide. Pour faire les
calculs, la différence entre I’enthalpie au liquidus et au solidus fournie par Thermo-Calc a

été utilisée comme valeur de chaleur latente. Les résultats des calculs sont présentés au

Tableau 7.
Energie Energie . . | Enthalpie Entha.lple du .
. A Energie lopin au Fraction
absorbée | absorbée par le . finale du .
# ; .o du lopin . moment de la solide
par I'eau | calorimétre (kJ) lopin* trempe (%)
(]
(kJ) (kJ) (kd/kg) (kJ/kg)
1 1776,8 131,3 1908,1 1,16 8729 36,2
2 1844,2 134,9 1979,1 0,24 890,8 32,9
3 1944,7 140,4 2085,2 0,69 878.,0 35,3
4 | 2001,6 143,5 2145,1 -1,81 893,8 32,4
* Tiré de Thermo-Calc a la température finale du lopin.

Tableau 7 : Résultats des calculs pour chacun des essais réalisés en calorimétrie.
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Les résultats d’enthalpie et de fraction solide ont finalement été comparés aux courbes
fournies par Thermo-Calc. La Figure 35 et la Figure 36 montrent ces comparaisons. On
observe que les résultats de la calorimétrie sous-estiment légerement 1’énergie contenue
dans les lopins par rapport a la courbe de thermo-Calc. Cette sous estimation, bien qu’elle
soit assez faible, de 4% a 10%, peut étre expliquée par trois raisons principales. D’abord, le
lopin a assurément perdu de I’énergie lors de son transfert entre le creuset d’acier et le
calorimétre. Bien que des mesures aient été prises pour limiter ce délai, il n’en demeure pas
moins que pendant les quelques secondes ot le lopin est transféré pour étre trempé, il perd
une petite quantité d’énergie. Ensuite, malgré que le calorimétre soit isolé avec une couche
d’air, il est fort probable qu’il perde tout de méme un peu d’énergie au cours de la prise de
mesure. Le couvercle n’étant pas isolé, une quantité non négligeable d’énergie est donc
aussi perdue par cet endroit. Toutes ces pertes d’énergie expliqueraient aussi que les
résultats obtenus soient plus faibles que les valeurs données par Thermo-Calc. Finalement,
bien que I’équilibre thermique semblait avoir été atteinte lors de 1’arrét de la prise de
mesure, il est possible que le coeur du lopin était encore légérement plus chaud que ’eau du
calorimetre. Ainsi, une petite quantité d’énergie n’a peut-étre pas été absorbée par I’eau et
comptabilisée dans les calculs. Un écart de température de seulement quelques dixiémes de
degrés Celsius pourrait étre suffisant pour expliquer en partie la sous estimation de

I’enthalpie du lopin.
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Figure 35 : Comparaison entre 1’évolution de I’enthalpie fournie par Thermo-Calc et les

résultats de la calorimétrie.
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Figure 36 : Comparaison entre I’évolution de la fraction solide selon le modéle de Scheil et

les résultats de la calorimétrie.
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5.2 Calorimétre a balayage différentiel

5.2.1 Démarche expérimentale

Les mesures effectuées avec le calorimétre a balayage différentiel (CBD) avaient
comme unique objectif de trouver expérimentalement 1’enthalpie de fusion de 1’alliage

A356 et de comparer les résultats avec les données fournies par Thermo-Calc

Les analyses au CBD ont été faites avec un appareil Perkin-Elmer DSC-7. Cet
instrument est un CBD & compensation de puissance tout comme celui présenté a la Figure
4 de la section 2.2.1.2 -Calorimétre a balayage différentiel. Les échantillons utilisés pour la
prise de mesure avaient une masse preés de 10 mg. Une fois placés dans I’appareil, ils
étaient chauffés a une température de 650°C. Des mesures ont été prises avec quatre taux
de refroidissement différents (2K/min, 5K/min, 10K/min, 60K/min) jusqu’a la

solidification compléte de 1’échantillon.

5.2.2 Résultats et discussion

Les résultats obtenus sont présentés a la Figure 37. Ces courbes correspondent a la
différence de flux de chaleur a étre fournie entre I’échantillon (qcgp) et la référence (go) en

fonction de la température. Ces courbes sont normalisées par la masse de 1’échantillon.
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Figure 37 : Courbes de CBD obtenues pour les différents taux de refroidissement imposés.

La chaleur latente de la réaction peut étre calculée a partir de ce graphique. Elle est

égale a I’aire sous la courbe totale entre le début et la fin de la solidification divisée par le

taux de refroidissement (voir la section 2.2.1.2 - Calorimétre a balayage ). Le Tableau 8

résume les résultats obtenus pour les différents taux de refroidissement.

Taux de refroidissement Liquidus Solidus Chaleur latente
(K/min) (°C) (§(®) (Vg
2 613.5 553 407
5 613 538 429
10 613 519 442
60 608 500 451

Tableau 8 : Informations obtenues par I’analyse au CBD.
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Le taux de refroidissement a une influence sur le liquidus et sur le solidus. En effet plus
le taux de refroidissement est élevé et plus les températures de liquidus et de solidus
diminuent. Cette relation a souvent été reportée dans la littérature pour des analyses au
CBD [17, 56]. Ces résultats différent de ceux obtenus avec le logiciel Dictra ou le taux de
refroidissement avait un effet seulement sur le solidus. La chaleur latente varie aussi
lorsque le taux de refroidissement change. Par contre, on s’attend a ce qu’elle soit
constante, peu importe les conditions de refroidissement. Ce comportement serait plutot un
artefact de la démarche utilisée pour calculer la chaleur latente de la réaction et n’est pas
relié a un phénomene physique. Le résultat obtenu avec les logiciels Thermo-Calc et Dictra
qui indique que la chaleur latente de fusion ne varie pas avec le taux de refroidissement est
plus logique et cohérent. Les valeurs de chaleur latente obtenues avec le CBD se trouvent a
I’intérieur d’un écart de moins de 6% des valeurs données par Thermo-Calc et Dictra, ce
qui est relativement faible (entre 407 et 451 kJ/kg pour le CBD et entre 420 et 425 kl/kg

pour les simulations).

Finalement, la fraction solide a été calculée en supposant que la fraction d’énergie
dégagée est égale a la fraction solidifiée. La Figure 38 présente les résultats et les compare
au modele de Scheil. Tout comme pour les résultats obtenus avec le logiciel Dictra, lorsque
le taux de refroidissement est faible, I’évolution de la fraction solide se rapproche du
modele de Scheil. L’augmentation du taux de refroidissement a pour effet de déplacer les
courbes de fraction solide vers la gauche. Par ailleurs, contrairement aux résultats obtenus

avec Dictra, le décalage est observable dés le début de la solidification.
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Figure 38 : Evolution de la fraction solide calculée a partir des courbes du CBD.
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ECHANTILLONNAGE

6.1 Démarche expérimentale

6.1.1 Description du montage et du procédé

Cette méthode de caractérisation de la fraction solide consiste a prélever un
¢chantillon directement dans le lopin d’aluminium produit par le procédé SEED, a le
refroidir trés rapidement et a étudier sa microstructure. Des lopins semi-solides produits par
le procédé SEED doivent d’abord étre fabriqués. Pour ce faire, I’unité portable SEED est
utilisée. C’est un appareil semi-automatique qui permet de reproduire un cycle du procédé
SEED. L’appareil est montré a la Figure 39. La premiere €tape de production des lopins
consiste a préparer 1’alliage de fonderie. Des lingots d’aluminium A356 sont chauffés a une
température de 750°C. Au début de chaque série d’essais, une analyse spectroscopique a été
réalisée afin de s’assurer que ’alliage avait la composition voulue. Le Tableau 9 présente

les spécifications de ’alliage utilisé.
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masse drainée
Figure 39 : Unité portable SEED utilisée pour fabriquer les lopins.
Aluminium Silicium Magnésium Fer Titanium
6,50 - 7.45 0,30 - 0,45
Balance Max 0,12 Max 0,12
visé 7,20 visé 0,40

Tableau 9 : Composition de 1’alliage utilisé (en pourcentage poids).

A T’aide d’un récipient prévu a cet effet, environ 0,7 litre d’aluminium liquide est

prélevé dans le four pour ensuite étre Iégérement refroidi a la température voulue de 645°C.

Il est aussitot versé dans un creuset d’acier. Ce creuset spécialement congu pour le procédé

SEED a un diamétre de 80,8 mm, une épaisseur de paroi de 2,3 mm et une hauteur de 250

mm. La paroi interne du creuset est recouverte de nitrure de bore afin d’éviter que

I’aluminium ne colle a sa paroi. Le fond du creuset est fait d’un alliage de titane (6 % Al — 4

% V) de 1,5 mm d’épaisseur. L aluminium est versé jusqu’a une hauteur approximative de

200 mm, ce qui correspond & 2,2 kg d’aluminium. Lors du remplissage, le creuset doit étre
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incliné d’environ 45° pour augmenter la germination et faciliter le versement. Le creuset est
ensuite replacé a l'horizontale et agité par rotation & une vitesse de 150 rpm pour une
période de 45 secondes. Par la suite, un temps de repos de 10 secondes suit. Finalement, un
trou situé au fond du creuset s’ouvre, permettant un drainage de 1’aluminium de 45
secondes. Un thermocouple de type K de 0,813 mm (0,032”) de diamétre est inséré dans le
lopin au centre et & mi-hauteur. Il est branché & un lecteur permettant la lecture instantanée

de la température au moment de 1’échantillonnage.

6.1.2 Prise d’échantillons

Lors du cycle de production standard d’un lopin semi-solide décrit ci-dessus, des
échantillons doivent étre prélevés et refroidis trés rapidement a divers moments. Un tuyau
sur lequel est fixée une seringue est inséré dans la pate semi-solide afin d’en aspirer
quelques grammes au moment voulu. L’échantillon est toujours prélevé au centre et a la
mi-hauteur du lopin, soit a proximité de I’endroit ou se situe le thermocouple. Par la suite,
le tuyau est retiré et placé dans un matériau de trempe quelconque. Différentes stratégies
ont été étudides afin de détermiﬁer la démarche permettant d’obtenir un échantillon
représentatif de la pate tout en ayant le refroidissement le plus rapide possible. Le temps et
la température au moment de 1’échantillonnage doivent étre notés. L’échantillonnage fait
descendre la température de la pate de quelques degrés et laisse une cavité dans le lopin.

Pour limiter ces causes d’erreur, un seul échantillon peut étre extrait par lopin fabriqué.



81

Deux matériaux de trempe ont été évalués, : 1’eau et la glace séche. Quatre matériaux
différents ont été utilisés pour les tuyaux : le cuivre, I’acier, le laiton et la céramique
(ALLO3). Dans certains cas, une extrémité en céramique était ajoutée aux tuyaux métalliques
afin que ce soit un matériau isolant qui entre en contact en premier avec la péte
d’aluminium. Les tuyaux métalliques étaient recouverts de béton réfractaire sur une
longueur d’environ 200 mm a I’extrémité plongée dans la pate. Cet ajout a été fait afin de
s’assurer que la chaleur extraite par le tuyau provenait principalement de 1’échantillon et
non du lopin. Diverses épaisseurs de couches de béton ont également été étudiées. Au total,
huit différents tuyaux ont été évalués. Le Tableau 10 présente les spécifications de chacun
d’eux. La Figure 40 présente quelques exemples des tuyaux utilisés pour la prise

d’échantillons. Les tuyaux avaient tous une longueur approximative de 45 cm.

Matériau du tuyau Dimension’ Spécification Numéro
(mm)
Cuivre D, =177 Béton mince 1
Cu 99,9 % e=0,9 Béton épais 2
Extrémité en céramique 3
Acier D;,,=6,0 Béton mince 4
Fe 95% e=1,0 Béton épais 5
Extrémité en céramique 6
Laiton D;,,=9,5 Béton épais 7
Cu85%,Zn 15 % e=2,1
Céramique D,;,,=8,0 8
Al,03 99,8 % e=1.5

" Dy, est le diamétre interne du tuyau, e est I’épaisseur du tuyau

Tableau 10 : Spécifications des tuyaux utilisés pour 1’échantillonnage.
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a) Tuyau de cuivre-couche mince de béton b) Tuydu d’acier- extrémité en céramique
(#1) (#6)

¢) Tuyau de laiton-cduche épaisse de béton d) Tuyau de céramique
(#7) (#8)

Figure 40 : Exemples de tuyaux utilisés pour la prise d’échantillons.

6.1.3 Analyse d’images

Les échantillons prélevés ont ensuite été préparés pour 1’analyse au microscope optique.
IIs ont d’abord été coupés selon leur axe longitudinal afin de vérifier leur homogénéité et
ainsi pouvoir vérifier s’ils sont représentatifs de ’endroit ou ils ont €té prélevés. Les
échantillons ont ensuite été¢ coupés selon leur axe radial pour permettre la prise de mesures

quantitatives de la fraction solide et de 1’espacement interdendritique.

L’analyse métallographique a été réalisée avec un microscope optique inversé¢ Olympus

GX71. Ce microscope était couplé au logiciel d’analyse d’image de la compagnie Clémex
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(Clemex Vision — Professional Edition) permettant la description quantitative des
échantillons. La caméra du systtme permet d’abord de numériser I’'image de la
microstructure. Par la suite, un traitement est fait sur I’image de maniére a faire ressortir les
caractéristiques qui sont a 1’étude. Deux routines ont été écrites a 1’aide de ce logiciel. La
premiére était pour en calculer la fraction solide tandis que ’autre était pour mesurer
I’espacement interdendritique. Ces deux mesures ont été prises sur plusieurs champs pour
chaque coupe radiale des échantillons. La Figure 41 présente le patron utilisé. La valeur
moyenne a ¢té utilisée pour quantifier la fraction solide ainsi que 1’espacement

interdendritique global de I’échantillon.

Figure 41 : Patron des mesures prises par analyse d’image.

6.2 Résultats et discussion

L’analyse des méthodes d’échantillonnage proposées s’est faite en trois étapes.
D’abord, une étude a été réalisée pour déterminer le matériau de trempe le plus efficace.
Ensuite, les échantillons provenant des différents tuyaux utilisés ont été étudiés pour

évaluer lesquels des tuyaux permettaient la prise d’échantillons représentatifs de la pate.
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Finalement, les méthodes retenues ont ét¢ utilisées pour prendre des séries d’échantillons et

tenter de quantifier la fraction solide.

6.2.1 Evaluation des matériaux de trempe

L’eau et la glace séche ont été utilis€ées pour tremper les tuyaux immédiatement apres
I’échantillonnage. Des tuyaux de cuivre ayant une couche de béton mince ainsi que des
tuyaux de céramiques ont été utilisés pour comparer les taux de refroidissement des deux
matériaux de trempe. Le Tableau 11 montre une photo de la microstructure (grossissement
de 50X) pour chacune des combinaisons évaluée. Ce tableau inclut aussi I’espacement
interdendritique mesuré de la phase qui était liquide avant la trempe et le taux de
refroidissement correspondant. Le calcul du taux de refroidissement a €té fait a partir de
I’Equation 21 de la page 43 en utilisant des valeurs de n et de B de 0,3038 et 40,25 [49]. 11
est a noter que 1’évaluation de 1’espacement interdendritique a été faite dans un but de
comparaison pour étre en mesure de déterminer le matériau de trempe le plus efficace. Les
résultats obtenus ne doivent pas étre interprétés comme des valeurs absolues, mais plutdt
comme des valeurs relatives. Un minimum de soixante mesures ont ét€ prises par
échantillon. Ces résultats permettent de constater que la glace séche est beaucoup moins
efficace que 1’eau, surtout lors de I’emploi d’un tuyau de céramique. Malgré que la glace
séche soit trés froide (~ -80°C), le contact avec le tuyau n’est pas trés bon di a la
consistance neigeuse de la glace séche et le transfert de chaleur n’est pas efficace. Lors de

Iemploi des tuyaux de cuivre, le matériau de trempe a eu peu d’effet sur le taux de
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refroidissement. Comme la conductivité¢ thermique du cuivre est élevée et qu’il est
recouvert de béton isolant, c’est lui qui absorbe en grande partie la chaleur permettant de
solidifier ’échantillon. A la suite de ces essais, 1’eau a toujours été utilisée pour tremper les
échantillons. C’est le matériau de trempe qui permet d’obtenir le refroidissement le plus

rapide et qui est aussi le plus facile d’utilisation.

» Eau Glace séche
2
»
=
]
6,3 um / 448 °C/s um / 384
W
=
g
g
«
S
@]
6,3 pm / 448 °C/s 19,2 um / 11 °C/s

Tableau 11 : Microstructure, espacement interdendritique et taux de refroidissement

correspondant pour différentes combinaisons de matériau de trempe/tuyaux.
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6.2.2 Evaluation des démarches proposées

A la suite de ’analyse des matériaux de trempe, les différents types de tuyaux présentés
au Tableau 10 ont été utilisés pour prendre des échantillons qui ont ensuite été trempés dans
I’eau. Les échantillons obtenus ont été coupés selon leur axe transversal pour vérifier si
’échantillon était homogene sur toute sa longueur. Cette étape permet de s’assurer que
I’échantillon est représentatif de la pate a I’endroit ou il a été prélevé. L’analyse d’image

n’a pas été utilisée a cette étape, seule une évaluation qualitative des échantillons a été faite.

On a d’abord observé lors de I’emploi des tuyaux métalliques ayant une couche de
béton épaisse ou extrémité en céramique (# 2-3-5-6-7 du Tableau 10) qu’un bouchon de
globules se formait & I’entrée du tuyau et que seule une petite quantité de liquide était
aspirée a I’intérieur du tuyau au moment de 1’échantillonnage. La Figure 42 montre des
exemples de ce phénomene. Tout porte & croire qu’au contact du tuyau froid, la pate
d’aluminium subit un choc thermique et solidifie extrémement rapidement. Le réseau
interconnecté de globules solides s’accumule alors rapidement a I’entrée du tuyau et forme
un bouchon. Les tuyaux de cuivre, d’acier et de laiton qui ont une couche de béton épaisse
ou une extrémité en céramique ne permettent donc pas de prélever un échantillon

représentatif de la pate et d’évaluer sa fraction solide.
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Figure 42 : Formation d’un bouchon solide a I’entrée des tuyaux.

Les photos des coupes transversales des tuyaux d’acier et de cuivre ayant une couche
mince de béton ainsi que ceux de céramique sont montrées a la Figure 43 (# 1-4-8 du
Tableau 10). On voit bien sur ces photos que les échantillons sont homogenes et que la
fraction solide est constante sur toute la longueur. On peut donc supposer que la fraction
solide est la méme que celle de la pate a 1’endroit ou I’échantillon a été pris. L’épaisseur de
la couche de béton appliquée sur les tuyaux métalliques a donc un impact important sur la
qualité des échantillons prélevés. En effet, lorsque la couche de béton est trop épaisse, un
bouchon de globules solides se forme a I’entrée et il n’y a alors que du liquide qui est
aspiré. Si la couche de béton est assez mince, le tuyau est 1égérement réchauffé lorsqu’il est
plongé dans la pate et ainsi, le choc thermique est moins important et la pate peut pénétrer

correctement dans le tuyau.
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a) Tuyau de cuivre ayant une couche mince de béton (#1)

b) Tuyau d’acier ayant une couche mince de béton (#4)

¢) Tuyau de céramique (#8)

Figure 43 : Coupe transversale d’échantillons prélevés avec différents tuyaux utilisés.

6.2.3 Evaluation de la fraction solide des échantillons

L’examen de la microstructure des échantillons coupés selon I’axe transversal a donc
permis de constater que seuls les tuyaux de céramique, de cuivre et d’acier ayant une
couche de béton mince permettent de prélever un échantillon représentatif de la pate. A la
suite de ses observations, deux séries d’échantillons ont été prélevées dans la pate a
différents moments en utilisant des tuyaux de céramique et de cuivre. Il est a noter que les

tuyaux d’acier auraient aussi pu étre utilisés, mais comme il donnait des résultats
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semblables a ceux obtenus avec les tuyaux de cuivre, ils n’ont pas été utilisés. Le cuivre a

¢té préféré a I’acier en raison de sa meilleure conductivité thermique.

La premiere série d’échantillonnage a été faite en utilisant des tuyaux de céramiqué.
Des échantillons ont été pris apres 15, 20, 25, 30, 35, 40 et 45 secondes de brassage des
lopins produit par le procédé SEED. Les échantillons ont ensuite €t¢ coupés selon 1’axe
radial pour évaluer la fraction solide de la pate. La Figure 44 montre une mosaique de
quelques-uns des échantillons. A premiére vue, on constate que la fraction solide augmente
lorsque 1’échantillon est prélevé apres une plus longue période de brassage, ce qui est tout &
fait conforme aux attentes. L’échantillon d, pris aprés 35 secondes, est par contre une
exception a cette tendance. Cet échantillon a en effet une fraction liquide trés élevée et peu
de particules solides avant la trempe ont pénétré a !’intérieur du tuyau. Comme cet
échantillon a été pris a la fin du brassage, apreés un certain temps de refroidissement, il
devrait avoir une portion de solide beaucoup plus importante. Tout indique que lors de la
prise de cet échantillon, la fraction solide de la pate était relativement élevée et sa viscosité
était trop grande pour permettre un écoulement correct dans le tuyau. Ce type de probléme
associé a une fraction solide et une viscosité trop élevées a déja été soulevé dans la

littérature [57].
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a) 15 secondes b) 20 secondes

¢) 25 secondes d) 35 secondes

Figure 44 : Echantillons prélevés a différents temps avec des tuyaux de céramique.

Une deuxi¢me série d’échantillons a été prélevée avec des tuyaux de cuivre recouverts
d’une couche mince de béton. Des échantillons ont €té pris a différents temps dans le cycle
de brassage du procédé SEED et trempés dans ’eau. Ils ont par la suite été coupés de fagon

radiale. La Figure 45 montre des exemples de la microstructure des €chantillons. La phase
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primaire qui s’est solidifiée dans le creuset d’acier au cours du procédé SEED est beaucoup
moins globulaire que ce qui était attendu. On observe en effet plusieurs structures en forme
de dendrites, de dendrites dégénérées et de rosettes. Il est donc trés difficile de distinguer la

phase primaire de la phase secondaire qui était liquide au moment de 1’échantillonnage et

qui s’est solidifiée lors de la trempe.

a) 10 secondes b) 20 secondes

¢) 30 secondes d) 40 secondes

Figure 45 : Echantillons prélevés a différents temps avec des tuyaux de cuivre.

Les observations meétallographiques des échantillons prélevés ont fait ressortir la

difficulté de quantifier de fagon juste et précise la fraction solide et ce, autant avec les
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tuyaux de céramiques qu’avec ceux de cuivre. Il est en effet pratiquement impossible
d’identifier la phase primaire, solide avant la trempe, et la phase secondaire, liquide avant
la trempe. La Figure 46a représente la microstructure d’un échantillon prélevé avec un
tuyau de céramique aprés 20 secondes de brassage. Cet exemple montre a quel point il est
difficile de séparer la phase primaire de la phase secondaire. Il y a en effet sur cette photo
plusieurs formes a caractére dendritique qui pourraient tout aussi bien étre une particule de
phase primaire qu’une particule de phase secondaire qui aurait grossi pendant la trempe.
Sur la Figure 46b, ’analyse d’image a été utilisée pour quantifier I’aire occupée par les
particules qui pourraient appartenir a I’une ou I’autre des phases. Les particules appartenant
a cette zone grise sont pratiquement impossibles a identifier. Cette région, colorée en vert,
représente environ 40% de la surface totale, ce qui est énorme. Cette cause d’erreur est
beaucoup trop importante pour tenter de quantifier la fraction solide. La région en bleu
correspond & D’eutectique. et la région en rouge représente une partie qui appartient
assurément a la phase secondaire. Cette photo n’est qu’un exemple, mais 1’ensemble des
échantillons observés ont soulevé les mémes difficultés. L’examen de la microstructure des
échantillons prélevés a donc permis de conclure qu’il est impossible de mesurer de fagon
relativement exacte la fraction solide de la pate & partir des méthodes proposées. Les
difficultés rencontrées sont causées par la morphologie des particules de la phase primaire
qui n’est pas complétement globulaire et de leur taille relativement petite, ce qui les rend

difficile a distinguer de la phase secondaire.
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100 pm

b)

M Zone grise M Phase secondaire M Eutectique

Figure 46 : a) Microstructure d’un échantillon prélevé avec un tuyau de céramique apres 20
secondes de brassage. b) Utilisation de 1’analyse d’image pour mettre en évidence la

difficulté de quantifier la fraction solide.

La caractérisation de la fraction solide a partir d’un échantillon trempé a été présentée
abondamment dans la littérature. En thixomoulage notamment, cette méthode a beaucoup
été utilisée pour connaitre la fraction solide de la pate [19, 60]. Différentes raisons peuvent
expliquer les difficultés rencontrées pour quantifier la fraction solide pour le procédé
SEED. La cause principale est certainement le temps de maintien dans la région semi-solide
qui n’est pas suffisamment long pour permettre la maturation des globules. En
thixomoulage le temps de maintien varie entre habituellement entre 3 et 15 minutes [10].
Ce maintien a 1’état semi-solide, combiné a un taux de cisaillement, permet aux particules

solides d’évoluer vers une morphologie globulaire et d’augmenter de volume. Cette
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maturation des particules solides s’explique par les phénoménes de miirissement d’Ostwald
et de coalescence. Lors du maintien dans la région semi-solide, les petites particules
disparaissent au profil des plus grosses par diffusion, c’est ce qu’on nomme le mirissement
d’Ostwald. La coalescence quant a elle consiste en la réunion de deux particules solides par
frittage. Un temps de maintien suffisamment long permet donc aux particules solides
d’évoluer vers une forme globulaire et de grossir et ainsi de se distinguer plus facilement de
la phase secondaire dendritique qui se forme lors de la trempe. Plusieurs recherches ont fait
ressortir I’influence du temps de maintien dans la région semi-solide sur la morphologie et
la taille des particules solides notamment en thixomoulage [S8, 59]. La caractérisation de la
fraction solide a aussi été faite en rhéomoulage. Par contre, les études qui existent analysent
la fraction solide en fin de procédé, au moment ou la pate est préte pour le moulage [60, 61,
62]. L’étude de la fraction solide est donc toujours réalisée apres une période de maturation
des particules solides, ce qui facilite ’analyse d’images. Les échantillons prélevés dans les
lopins produits par le procédé SEED ont été extraits au tout début de la solidification, les
particules solides €taient donc relativement petites et avaient une morphologie en forme de
dendrites et de rosettes. La distinction entre la phase primaire solide avant la trempe et la

phase secondaire liquide avant la trempe est alors trés difficile.

La température de versement du métal liquide a aussi une influence sur la
microstructure. En effet, plus le métal est versé a une température prés du liquidus et plus la
microstructure sera dendritique plutdt que globulaire. Cet effet a été reporté pour différents

procédés de rhéomoulage [63, 64], mais aussi pour le procédé SEED [65]. Ce serait les
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phénomeénes de germination au début de la solidification qui expliqueraient I’impact de la
température de versement sur la microstructure. Lorsque la température de versement est
prés du liquidus, la germination se produit rapidement alors que le liquide est encore en
mouvement dans le creuset. Cette dynamique contribue a fracturer les bras dendritiques et a
produire une grande quantité de germes, ce qui se traduit par une microstructure globulaire.
Dans le procédé SEED, la température de versement est de 645°C, ce qui est relativement
prés du liquidus du A356 (614°C) et donc, les conditions ne sont pas optimales pour

’obtention d’une structure complétement globulaire.

Le taux de refroidissement a aussi un effet important sur la microstructure. Des
recherches ont montrés que pour avoir une microstructure globulaire, le taux de
refroidissement doit étre suffisamment lent [64, 66]. Lorsque le taux de refroidissement
augmente, les particules passent graduellement de globules a rosettes et finalement a
dendrites. Ce phénoméne s’explique par le rejet de soluté dans la phase liquide. Lorsque le
taux de refroidissement est élevé, le rejet de soluté est rapide et alors, les fortes instabilités
a I’interface favorisent la croissance des bras dendritiques. Dans le procédé SEED, le taux
de refroidissement moyen en régime permanent est d’environ 10 K/min, ce qui est
appréciable. La formation de rosettes plutdt que de globules est favorisée, rendant d’autant

plus difficile la caractérisation de la fraction solide.

La fraction solide de la pate produite par le procédé SEED n’a donc pas pu étre

déterminée a partir des méthodes d’échantillonnage proposées. 11 est en effet trés difficile
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d’identifier la phase primaire s’étant solidifiée en cours de procédé parce que les particules
ont une forme de dendrites, de dendrites dégénérées et de rosettes et qu’elles sont
relativement petites. Elles ont donc une morphologie et une taille trop semblables aux
particules de la phase secondaire pour étre distinguables. Ce probleéme est principalement
dd a un échantillonnage beaucoup trop tot apres le début de la solidification et alors les
particules solides n’ont pas eu le temps de murir vers une forme globulaire et de grossir. La
température de versement relativement pres du liquidus et le taux de refroidissement rapide

nuisent aussi a la formation de globules et rendent difficile I’analyse d’images.
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ANALYSE THERMIQUE

Deux types d’analyse thermique ont été réalisés. Une premiere série de mesures a été
faite en utilisant un petit creuset de graphite. Cette étape a permis de se familiariser avec
I’analyse thermique et d’obtenir des résultats pour d’un refroidissement prés de 1’équilibre.
Ensuite, une analyse thermique a ét€ appliquée au procédé SEED. Ces manipulations ont

permis d’évaluer I’évolution de la fraction solide propre au procédé SEED.

7.1 Démarche expérimentale

7.1.1 Analyse thermique utilisant un creuset de graphite

Une analyse thermique a d’abord été réalisée en suivant une démarche expérimentale
standard décrite dans la littérature. Cette méthode a été abordée précédemment a la section
2.2.3 - Analyse thermique. L’aluminium est tout d’abord fondu dans un four a une
température de 800°C. Ensuite, une certaine quantité du métal en fusion est versée dans un
creuset de graphite. Ce creuset doit étre préalablement chauffé aux alentours de 600°C en
étant plongé directement dans le métal en fusion. Cette étape permet d’éviter que le creuset

n’absorbe trop de chaleur provenant de I’aluminium et afin que le refroidissement se
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produise trés lentement. Quatre thermocouples ont été utilisés pour mesurer la température
a différents endroits. Trois de ces thermocouples de type K 0,813 mm (0,032”) étaient
situés dans la pate semi-solide a la mi-hauteur du creuset, a diverses distances de la paroi.
Un dernier thermocouple de surface de type K était placé sur la paroi externe du creuset
également a la mi-hauteur. L’utilisation d’un thermocouple de surface est une nouveauté
par rapport a I’analyse thermique classique présentée dans la littérature. Ce thermocouple
permettra de connaitre 1’énergie absorbée par le creuset et 1’énergie perdue a sa surface par
convection et par rayonnement. La Figure 47 montre les dimensions du creuset utilisé ainsi
que I’emplacement des thermocouples. Les mesures de température ont été enregistrées
jusqu’a ce que I’aluminium soit complétement solidifié, soit & une température de 350°C.
Suite a I’analyse thermique, le lopin obtenu a été coupé selon I’axe radial 4 mi-hauteur afin

de mesurer de fagon précise 1I’emplacement des thermocouples.

11 mm de la paroi

: 16 mm de la paroi
6 mm de la paroi

Figure 47 : Creuset de graphite utilisé et emplacement des thermocouples.
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Un module d’acquisition de données de la compagnie DATAQ Instruments (modele
D1-718B) a été utilisé pour recueillir les mesures de température. Ce module était reli€ a un
ordinateur (Pentium 3 de Dell) permettant d’enregistrer les données. Le logiciel Windaq
Acquisition de DATAQ Instruments permettait d’exploiter I’ensemble du systeme
d’acquisition. Les mesures de température ont €té enregistrées avec une fréquence de 20
Hz. Avant chaque campagne de prise de mesures, le module d’acquisition était calibré a

partir d’un appareil Omega (CL25).

Afin de procéder a I’analyse thermique, il est important de connaitre 1’émissivité du
creuset puisque qu’'une quantité importante de chaleur est perdue par rayonnement.
L’émissivité du creuset a été déterminée a I’aide d’une caméra infrarouge (Flir, Thermacam
SC3000) et d’un thermocouple de surface de type K. Le creuset était d’abord rempli
d’aluminium liquide afin qu’il atteigne une température comparable a celle retrouvée lors
de I’analyse thermique. La caméra était ensuite pointée vers le creuset et la mise au point
¢tait faite sur un point adjacent a ’emplacement du thermocouple de surface. Par la suite,
I’émissivité était ajustée dans le systérhe d’exploitation de la caméra infrarouge de fagon a
ce que la caméra et le thermocouple de surface indiquent la méme température.

L’émissivité trouvée correspond a celle du creuset.
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7.1.2 Analyse thermique dans le procédé SEED

L’analyse thermique a aussi été effectuée a I’intérieur d’un lopin produit par le procédé
SEED. Ce procédé¢ est décrit en détail a la section 6.1.1 - Description du montage et du
procédé. Cependant, plutdt que de procéder au cycle standard (45 secondes brassage — 10
secondes repos — 45 secondes drainage), lorsque le creuset était rempli d’aluminium, il était
agité a 150 rpm pour une période de 15 minutes, soit le temps nécessaire pour que

I’aluminium se solidifie complétement et atteigne la température voulue d’environ 350°C.

Pendant le refroidissement du systéme, la méme procédure de prise de mesures de la
température réalisée lors de 1’analyse thermique utilisant un creuset de graphite a été
reprise. Quatre thermocouples ont permis de mesurer la température. Trois thermocouples
de type K 0,813 mm (0,032”) étaient situés dans la pite semi-solide & la mi-hauteur du
lopin et a différentes distances de la paroi. Un thermocouple de surface de type K était
placé sur la paroi externe du creuset a la mi-hauteur du lopin. La Figure 48 montre
I’emplacement des thermocouples et les dimensions du creuset. Cette analyse fut effectuée
a I’aide du méme systéme d’acquisition de données employé lors de 1’analyse thermique de
la section précédente. L’émissivité du creuset d’acier SEED fut également mesurée de la

méme facon que pour celui en graphite.
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25 mm de la paroi

6 mm de la paroi

35 mm de la paroi

Creuset
d’acier
200 v 100 mm de
l— hauteur
Fond
isolant

Figure 48 : Emplacement des thermocouples utilisés pour 1’analyse thermique.

Dans cette méthode d’analyse thermique, deux différences majeures sont a noter
comparativement a la démarche classique. Tout d’abord, le creuset utilisé est généralement
préchauffé afin que 1’équilibre thermique soit atteint dés le début de la prise de mesure.
Dans I’analyse thermique réalisée pour le procédé SEED, le creuset est initialement a la
température de la piece. Il faudra donc tenir compte de 1’énergie absorbée par le creuset lors
des calculs. Ensuite, dans la méthode classique, le métal en fusion est versé dans le creuset
a une température bien supérieure au liquidus tandis que pour la démarche appliquée au
procédé SEED la température de versement de I’aluminium est de 645°C, ce qui est trés

prés du liquidus.
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7.2 Analyse, résultats et discussion

Une approche différente de celle présentée dans la littérature a été utilisée pour calculer
I’évolution de la fraction solide a partir des courbes de température. Une courbe de base est
habituellement tracée pour isoler la chaleur latente de la réaction de solidification. Par
ailleurs, cette approche est discutable puisqu’il y a beaucoup d’incertitudes reliées a
I’évaluation de la courbe de base et plusieurs démarches différentes ont été proposées pour
la déterminer. Une nouvelle démarche a donc été développée pour s’affranchir des causes
d’erreur associées a la courbe de base. Cette démarche repose sur le calcul de 1’enthalpie du
lopin d’aluminium a partir des mesures de température et de I’évaluation quantitative de
I’énergie perdue par le lopin. La premiére étape de cette nouvelle démarche est de calculer
1’énergie perdue par le lopin d’aluminium. A partir de ces calculs, I’évolution de I’enthalpie
du lopin peut étre connue. Finalement, la fraction solide est calculée en supposant que la
proportion d’énergie dégagée depuis le début de la solidification est proportionnelle a la
fraction solide. Des calculs ont été faits pour valider cette hypothése, les résultats sont
présentés en annexe. La Figure 49 présente un schéma montrant les différentes étapes

nécessaires au calcul de la fraction solide a partir de la nouvelle démarche développée.
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Lisser les courbes de température

y
Déterminer le liquidus (7/iguiaus ) €t le solidus (Tosiaus)

Calculer I’énergie perdue sur chaque intervalle de temps

Méthode de Fourier Méthode de Newton

v v
Calculer les pertes d’énergie totales depuis =0

Déterminer 1’enthalpie initiale a /=0 & partir de
Thermo-Calc

Y

Calculer I’évolution de I’enthalpie en soustrayant
I’énergie perdue normalisée par la masse a
’enthalpie initiale

A

Calculer la fraction solide

H(T, . )—H(t
7(t) = 1 M)~ H(1)
H (T;iquidus ) - H ( I;OIudus)

Figure 49 : Schéma présentant les étapes nécessaires au calcul de la fraction solide.

Les résultats de I’analyse thermique sont plus précis si on tient compte de la variation
des propriétés du lopin en fonction de la température et de la fraction solide. Ceci peut étre
réalisé a partir d’un processus itératif de calculs. En premiére approximation, les propriétés
ont été considérées comme constantes. Une premiere courbe de fraction solide en fonction
de la température a pu étre tracée. Ensuite, 1’évolution de la fraction solide a permis de

calculer les propriétés en fonction de la température et de la fraction solide. Ces nouvelles
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valeurs de propriétés ont été par la suite utilisées pour calculer une nouvelle courbe de
fraction solide. Le processus a été reproduit jusqu’a la convergence des résultats, soit
jusqu’a ce que la différence entre I’ancien et le nouveau calcul soit inférieure a 0,001. Les
valeurs utilisées pour la premiére approximation ainsi que les valeurs qui sont fonction de
la température et de la fraction solide pour le calcul final sont présentées dans un tableau en
annexe. Ce tableau présente aussi toutes les valeurs numériques utilisées pour 1’analyse
thermique. Comme il a été expliqué a la section précédente, deux types d’analyse
thermique ont été réalisés, soit une analyse thermique utilisant un creuset de graphite et une

analyse thermique a I’intérieur d’un lopin produit par le procédé SEED.

7.2.1 Analyse thermique utilisant un creuset de graphite

7.2.1.1 Filtrage des courbes de température

Les courbes de température mesurées ont tout d’abord été lissées pour réduire le bruit.
Pour ce faire, un filtre linéaire butterworth a €té utilisé. Ce filtre traite le signal d’entrée par
I’application d’un opérateur linéaire de fagon a atténuer le bruit dans le signal de sortie. Les
filtres butterworth sont congus pour obtenir un gain le plus constant possible dans la bande
de fréquences passante, mais nul dans la bande de coupure. Ainsi, les 1égeres oscillations
résultantes de la prise de mesures sont atténuées. La Figure 50 montre les courbes de
température mesurées dans 1’aluminium et a la surface du creuset de graphite obtenues

aprés le lissage. Les incertitudes de mesure engendrées par le bruit sont de I’ordre de 1°C.
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Ces courbes ont subi une translation horizontalement pour faire correspondre la

température maximale enregistrée au temps initial.

750 1

T paroi
700 —T mi-rayon
—T centre
650 - — T surface

600 -

Température (°C)

550 -

500 -

450

0 50 100 150 200 250 300

Temps (s)

Figure 50 : Courbes de température mesurées dans I’aluminium et a la surface du creuset.

7.2.1.2  Détermination des températures de liquidus et de solidus

L’analyse thermique commence ensuite par la détermination des températures de
liquidus et de solidus. Le liquidus correspond a la température maximale atteinte juste apres
la surfusion, comme le montre la Figure 5la. Pour déterminer le solidus, la courbe
représentant la dérivée de la température par rapport au temps a été tracée en fonction du
temps. Le moment ou se termine la solidification correspond a I’intersection entre la courbe
de refroidissement et une droite extrapolant la courbe de refroidissement aprés la
solidification complete. La température de solidus correspond simplement a la température

du lopin a ce temps. Cette démarche est montrée a la Figure 51b. Ces méthodes utilisées
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pour localiser le liquidus et le solidus sont habituellement utilisées dans la littérature [30].

Pour ’analyse thermique utilisant le creuset de graphite, on trouve une valeur de liquidus

de 613°C et une valeur de solidus de 545°C. La valeur du liquidus trouvée se rapproche

beaucoup de la valeur donnée par Thermo-Calc qui est de 614°C. Par contre, la valeur du

solidus est inférieure a la valeur théorique de 557°C. La détermination du liquidus et du

solidus a été faite a partir des mesures de température du thermocouple central.

625 1 — — 02
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2 2 g
o 615 "é' g
£ Tiouie £ $
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2 2
06 1
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Temps (s) Temps (s)
a) b)
Figure 51 : Détermination graphique du liquidus et du solidus.
7.2.1.3  Calcul de I’énergie perdue

La seconde étape est de trouver 1’énergie perdue par le lopin. Pour calculer les pertes

thermiques, deux méthodes ont été utilisées, soit celle de Fourier et celle de Newton.

L’énergie sortant du lopin sera ultérieurement utilisée pour évaluer la variation de

I’enthalpie du lopin a partir de I’équation suivante.
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Equation 36 pV, = %{{t— =L,

7.2.1.3.1 Calcul de I’énergie perdue par la méthode de Fourier

Selon I’approche de Fourier, I’énergie est perdue par conduction a I’intérieur du lopin:

Equation 37 E,, = Ak, V’T

Pour évaluer le Laplacien de la température, on considére un cylindre de longueur
unitaire dont les pertes de chaleur ne se produisent que de fagon radiale. On verra plus loin,
a la section 7.2.1.3.2 - Calcul de I’énergie perdue par la méthode de Newton, que cette
approximation est valable et induit peu d’erreurs puisque les pertes de chaleur a la surface
de I’aluminium sont trés faibles par rapport aux pertes d’énergie radiale. On voit bien sur la
Figure 53, ou I’énergie perdue a la surface de I’aluminium a été calculée a partir de la
méthode de Newton, que les pertes de chaleur se font principalement de fagon radiale. Un
systeme de coordonnées cylindriques a une dimension peut alors étre utilisé. Le profil de
température dans le lopin est habituellement modélisé par une fonction polynomiale de

degré deux [33]. Le Laplacien est alors donné par 1’équation suivante :

HT,-T)

2 2
(r; —1")

Equation 38 VT =
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Dans cette équation, T}, T,, r; et r» sont respectivement les mesures de température des
deux thermocouples et la distance a laquelle ils se trouvent du centre. Dans 1’analyse
thermique réalisée ici, les deux thermocouples les plus pres de la paroi du creuset ont été
utilisés pour déterminer le profil de température parce que c’est a cet endroit que le gradient
thermique est le plus important. L’évolution de 1’énergie perdue par le lopin calculée a
partir de la méthode de Fourier en utilisant un profil de température polynomial de degré

deux est présentée a la fin de cette section.

11 serait par ailleurs intéressant de modéliser le profil de température dans le lopin par
une fonction d’erreur plutot que par un polynéme. La fonction d’erreur est abondamment
présentée dans la littérature comme la solution aux équations différentielles de transfert de
chaleur [67, 68]. Quoique cette fonction ait déja été utilisée dans un contexte théorique, elle
n’a par contre, jamais été utilisée dans la littérature dans un contexte d’analyse des courbes
de refroidissement (communément appelé CA-CCA pour Computer-aided cooling curve
analysis). L’utilisation de la fonction d’erreur en analyse thermique est donc une toute
nouvelle approche qui n’est aucunement documentée dans la littérature. Cette nouvelle
méthodologie, trés novatrice, sera ici testée pour évaluer les avantages qu’on pourrait tirer
de son utilisation en analyse thermique. La Figure 52 montre 1’évolution radiale de la
température dans le lopin lorsqu’une fonction d’erreur est utilisée pour estimer le profil.
L’axe des abscisses représente la distance depuis la paroi interne du creuset. Seulement une

moitié du lopin est montré, I’autre est parfaitement symétrique. Les coordonnées des trois
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thermocouples utilisés sont montrées sur la figure. Le rayon du lopin est noté par r;,. Cette

courbe peut s’exprimer a partir de la fonction d’erreur suivante :

x _Bx
Equation 39 T(x)=Aerf(§£)+C: 2512 Ie[""]dx*+C
. T’

n

Les trois inconnues A4, B et C sont des constantes qu’il faudra déterminer. Elles
permettent de faire correspondre la fonction d’erreur aux points mesurés par les
thermocouples. La constante 4 étire ou contracte la fonction d’erreur verticalement et la
constante B étire ou contracte la fonction d’erreur horizontalement. La constante C, quant a

elle, lui fait subir une translation verticale.

Ts

Température
N

v

Xy X2 X3 TFin

Figure 52 : Approximation du profil de température dans le lopin par une fonction d’erreur.
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La valeur de B ne peut étre trouvée que par des méthodes numériques. Comme la
fonction d’erreur est utilisée pour la premicre fois en analyse thermique et que cette
démarche n’est aucunement documentée dans la littérature, une premiere approximation
sera faite en imposant une valeur de 2 a la constante B. Cette valeur a été choisie de sorte
que pente de la fonction tente vers zéro lorsque 1’on s’approche du centre du creuset. Ainsi,
on respecte la symétrie du profil de température. Lorsque B est connu, les valeurs des
inconnues A et C peuvent étre trouvées facilement de fagon algébrique en imposant que la

température a la position x; est de 7 et que la température a la position x; est de 75 :

Bx‘)+C

n

Equation 40 T, = Aerf(

B )i c

n

Equation 41 T, = Aerf(

La solution de ce systéme d’équations permet d’exprimer la valeur des constantes 4 et

C en fonction des valeurs de B, x;, x5, T; et T, qui sont toutes connues :

Tyerf (Bx,)~Terf (Bx,)

Equation42 C =
Amon erf (B, )—erf (Bx,)

T -C

Equation43 A=—L —_
quation erf (Bxl )
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11 est maintenant possible de déterminer la Laplacien en dérivant deux fois 1’Equation

39 par rapport a I’axe des x :

Bx

dr (x) _ 24B e—[,—JZ

Equation 44 = .
quation o - /‘r,»,,

2 3 (B

Equation 45 d gx(zx) =VT(x)= —%xe (r)

in

Le Laplacien varie donc selon le rayon, ¢’est une fonction de x. On cherche par contre
une valeur constante et non une fonction pour exprimer le Laplacien de la température, la

valeur moyenne de la fonction présentée 4 I’Equation 50 sera utilisée :

— —  aap 1% B 4 (BY, .
Equation 46 VT:--W;IZ_Z Jxe [ J dx = — (ZJ (e 4 _1)

Le Laplacien moyen ne dépend donc maintenant que du rayon du lopin (r;,) et des
valeurs des constantes 4 et B et il est constant sur tout le rayon du lopin. Le Laplacien est
maintenant connu et par le fait méme, 1’énergie perdue par le lopin peut étre calculée. Les

résultats de ces calculs sont présentés plus loin, a la Figure 53.
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7.2.1.3.2 Calcul de I’énergie perdue par la méthode de Newton

La démarche de Newton ne peut étre utilisée que si le gradient thermique est faible a
I’intérieur du systéme et par le fait méme que le nombre de Biot est inférieur a 0,1. Pour
évaluer s’il est valable d’utiliser cette méthode pour I’analyse thermique utilisant le creuset
de graphite, la valeur du coefficient de transfert de chaleur maximum permis a la paroi du
lopin a été calculée en imposant un nombre de Biot de 0,1. Pour un lopin d’aluminium
ayant un rayon de 17,5 mm, le coefficient de transfert de chaleur global ne doit pas
dépasser 697 W/m’K. La valeur de la conductivité therrhique de I’aluminium liquide a été

utilisée pour opter pour une approche prudente ( k, = 61 W/mK).

Equation47 Bi= h]fc ou L=~=r/2

ho = Bz'k =697 W/m’K

max
c

Par la suite, le logiciel Procast [69] a été¢ employé pour calculer la température dans un
lopin d’aluminium en utilisant un coefficient de transfert de chaleur de 697 W/m’K a sa
paroi. Ce calcul a permis de déterminer le gradient thermique maximal admissible dans le
lopin pour que le nombre de Biot soit toujours inférieur a 0,1. Pour les conditions décrites
ci-dessus, la valeur obtenue est d’environ 100°C. Les mesures de température prises

indiquent que le gradient thermique dans le lopin ne dépasse jamais 21°C. Il est donc tout a
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fait approprié de le négliger et d’utiliser la méthode de Newton pour I’analyse thermique

utilisant le creuset de graphite.

Pour évaluer 1’énergie perdue selon la démarche de Newton, il faut d’abord tenir
compte des pertes de chaleur par convection et par rayonnement a la paroi du creuset et a la
surface de I’aluminium. Dans I’analyse thermique classique, I’énergie absorbée par le
creuset est négligée. Par contre, le thermocouple de surface permet d’évaluer la quantité de
chaleur que le creuset absorbe et tenir compte de cette énergie ne peut qu’améliorer la

justesse des calculs. L’équation qui décrit les pertes de chaleur du systéme est donnée par :

+ E radiation ) creuset + (E convection + E radiation ) aluminium + E

creusel

Equation48 E_=(E

out convection

E, =hA/(T

out cg“Tegl “s—cg

aT,
4 4 4 4 [
_Tco) + €ch-Acg(T;—cg - Tea ) + haAa(Ts—a - Tm) + EaO-Aa(Ts—a - Tm )+ pch ¢ —=

g pcg at

La valeur du coefficient de transfert de chaleur entre le creuset et I'air () est
d’environ 18 W/m’K et celui entre I’aluminium et Pair (h,) est de 5 W/m?K. Ces valeurs
ont été calculées a partir d’équations retrouvées dans la littérature, ces calculs sont
présentés en annexe. La valeur de I’émissivité (&) du creuset a été mesurée
expérimentalement en utilisant la démarche présentée a la section précédente, elle est de
0,95. La valeur de I’émissivité de I’aluminium (&,) liquide a plutot été tirée d’un livre [70].
L’aluminium liquide étant trés réfléchissant, la démarche utilisant la caméra infrarouge ne

peut pas étre réalisée facilement. Une valeur de 0,15 a été utilisée dans les calculs.
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Dans I’Equation 48, Ti.cq et Tg correspondent a la température a la surface du creuset et
a la température du creuset. A I’intérieur de la paroi du creuset, un gradient thermique
existe, mais il est trés faible. Il sera donc considéré que la température est uniforme dans
tout le creuset et est égale a la température mesurée par le thermocouple de surface. La
température a la surface de I’aluminium est représentée par 7;.,. Dans les calculs, la valeur
de I’aluminium moyenne donnée par les trois thermocouples sera utilisée pour faire une

approximation de cette valeur.

Trois méthodes ont donc été utilisées pour calculer I’énergie perdue par le lopin se
refroidissant dans le creuset de graphite: la méthode de Fourier en utilisant une
approximation polynomiale du profil de température, la méthode de Fourier en modélisant
par une fonction d’erreur et la méthode de Newton. La Figure 53 montre 1’évolution de
I’énergie perdue calculée a partir de chacune des méthodes. On constate d’abord que la
méthode de Fourier donne des résultats équivalents, peu importe le type d’approximation
utilisé pour le profil de température. Comme le gradient thermique est trés faible dans le
lopin, il est normal que le type d’approximation utilisé ait peu d’influence sur les résultats.
La Figure 53¢ montre la contribution apportée par chacune des composantes présentes dans
le calcul pour la méthode de Newton. Il est mis en évidence sur cette figure que les pertes
de chaleur sont principalement dues a la convection et au rayonnement a la surface du
creuset. L’énergie absorbée par le creuset est importante au tout début, mais devient
rapidement négligeable. L’énergie perdue par convection et rayonnement a la surface de

I’aluminium sont trés faibles.
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Dans la littérature, la grande majorité des auteurs utilisent les deux méthodes, soit celle
de Newton et celle de Fourier, pour comparer les résultats obtenus. En général, si le
gradient thermique est trés faible, la méthode de Newton sera plus précise alors que lorsque
le gradient est plus élevé, la méthode de Fourier est plus appropriée, tout dépend de la
nature du montage expérimental utilisé. A cet effet, Ihsan-Ul-Haq, Shin et Lee présente un

excellent résumé des avantages et des inconvénients de chacune des méthodes [32].

Température (°C) Température (°C)
0.0 1
650 700 750
-0.1 |
024
. 5 -0.3 J
o |
d |
iy - s
° ® 05
g g -0.6
e s
W Sl 07
-0.8
-0.9 1
-1.0 — 1.0 — ———
a) Méthode de Fourier b) Méthode de Fourier
Profil de température modélisé par un Profil de température modélisé par une
polyndéme fonction erreur
Température (°C)
0.1 5 600 650 700 750
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% o9 — Radiation a la surface du creuset
E -0.90 Absorbée par le creuset
“ 1.10 — Radiation a la surface de I'aluminium
130 — Convection & la surface de I'aluminium
s — Energie totale
¢) Méthode de Newton

Figure 53 : Energie perdue par le lopin en fonction de la température pour chacune des trois

méthodes de calculs utilisées.
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7.2.1.4  Détermination de I’évolution de ’enthalpie

L’enthalpie initiale du lopin a d’abord été déterminée en utilisant les résultats donnés
par le logiciel Thermo-Calc. Sur le graphique de la Figure 29 de la page 59, on peut lire
qu’a la température initiale de 748,5°C, I’enthalpie est de 1228 klJ/kg. Cette valeur est le
point de départ des calculs, H(r=0) = 1228 kJ/kg. Ensuite, il est possible de calculer
I’évolution de I’enthalpie a partir de ’Equation 48 en utilisant les calculs de pertes de
chaleur réalisés a la section précédente. L’enthalpie au temps ¢ est égale a la différence

entre ’enthalpie initiale et I’énergie perdue normalisée par la masse de 1’aluminium entre 0

ett.
Equation49 p.V, oH =K,
ot
!
Equation 50 H(t)= JEW, (t*)ot *
a a

Les résultats des calculs pour chaque démarche utilisée sont présentés a la Figure 54.
L’évolution de I’enthalpie obtenue a partir du logiciel Thermo-Calc est aussi montrée sur
ces figures. Pour les calculs utilisant la méthode de Fourier, les résultats collent bien a la
courbe d’enthalpie théorique. Les calculs utilisant la méthode de Newton donnent des
résultats légérement supérieurs a ceux obtenus par Thermo-Calc. L’énergie perdue est donc

quelque peu sous-estimée. Comme [’énergie est principalement perdue par convection et
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par rayonnement & la surface du creuset, il est fort probable que le décalage provienne
d’une sous-estimation de la valeur du coefficient de transfert de chaleur ou de 1’émissivité
du creuset. 11 est aussi possible que 1’énergie absorbée par le creuset soit quelque peu sous-
estimée puisque la température du creuset est estimée par la température de surface
mesurée qui est assurément plus basse que la valeur réelle. A partir de ces courbes, il est
possible de déterminer la chaleur latente de la réaction de solidification. Le Tableau 12
présente les valeurs trouvées pour chacune des méthodes utilisées. Les valeurs de chaleur
latente trouvées par analyse thermique sont trés prés de la valeur prédite par Thermo-Cale

qui est de 425 kJ/kg (entre 5% et 7% d’écart).
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Figure 54 : Comparaison entre I’évolution de I’enthalpie calculée et la courbe d’enthalpie

donnée par le logiciel Thermo-Calc.

Méthode AH
(kJ/kg)
Thermo-Calc 425
Fourier 450
Profil de température - polyndme
Fourier 450
Profil de température — fonction d’erreur

Newton 395

Tableau 12 : Chaleur latente de la réaction pour chacune des méthodes utilisées.
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7.2.1.5 Calcul de la fraction solide

Finalement, la fraction solide peut-étre calculée en supposant que la fraction d’énergie

dégagée depuis le début de la réaction est égale a la fraction solidifiée.

H(];iquidus ) - H(t)
H(T}iquidus ) - H(Ts'olidux)

Equation 51 f.(t)=

La Figure 55 montre les résultats obtenus pour chacune des démarches. On constate que
la fraction solide calculée se rapproche beaucoup des prédictions. Par contre, comme le
solidus trouvé ici est inférieur de quelques degrés a la valeur théorique (545°C versus
557°C), les courbes calculées sont légérement décalées vers la gauche dans leur partie
supérieure. Il est a noter que la détermination du solidus a toujours été plus difficile et que,
dans la littérature, sa valeur varie beaucoup plus que celle du liquidus. De plus, sa valeur
varie en fonction du taux de refroidissement comme il I’a été montré avec les mesures
prises au CBD et avec le logiciel Dictra (se référer aux sections: 5.2 - Calorimétre a
balayage différentiel et 4 — Simulations numériques). Il est donc normal d’obtenir une
valeur de solidus inférieur a valeur de Scheil puisqu’un taux de refroidissement appréciable
est présent dans le lopin. Comme le gradient thermique est extrémement faible dans ce
lopin, 1’approche de Newton est plus appropriée. Il est en effet difficile en laboratoire de
détecter le gradient thermique puisque le bruit provenant des thermocouples et du systéme

d’acquisition de données est important devant la différence de température présente dans le
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lopin. Pour cette raison, les incertitudes sont plus importantes lors de 1’utilisation de la

méthode de Fourier.
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Figure 55 : Fraction solide calculée pour chacune des démarches utilisées et comparaison

avec la courbe de Scheil.
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7.2.2 Analyse thermique dans le procédé SEED

7221 Filtrage des courbes de température

L’analyse thermique a ensuite été réalisée a partir des mesures de température prises
dans un lopin du procédé SEED. Les courbes de température mesurées ont d’abord été
lissées a 1’aide d’un filtre butterworth pour réduire le bruit. La Figure 56 montre les
résultats. Ces courbes ont été translatées horizontalement pour faire correspondre la

température maximale enregistrée au temps initial.

550

Température (°C)

500 -

450

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Temps (s)

Figure 56 : Courbes de température mesurées dans un lopin SEED.

7.2.2.2  Détermination des températures de liquidus et de solidus

Le liquidus a ensuite été déterminé a partir de la courbe de température mesurée par le

thermocouple central. La courbe représentant la dérivée de la température par rapport au
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temps a aussi été tracée pour déterminer le solidus. La Figure 57a et la Figure 57b montrent
la détermination graphique de ces points. A partir des figures, on trouve une valeur de

liquidus de 616°C et une valeur de solidus de 533°C.
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Figure 57 : Détermination graphique du liquidus et du solidus.

7.2.2.3  Calcul de I’énergie perdue

7.2.2.3.1 Calcul de I’énergie perdue par la méthode de Fourier

L’énergie perdue par le lopin a d’abord été calculée en utilisant la méthode de Fourier.
Deux fonctions ont été utilisées pour modéliser le profil de température dans le lopin, une
fonction polynomiale de degré deux et une fonction d’erreur. Les explications détaillant ces

calculs ont été présentées a la section précédente.
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La valeur de la variable B qui est présente dans la fonction d’erreur a été modifiée par
rapport a ’analyse thermique utilisant un creuset de graphite. Dans le cas du procédé SEED
une valeur de B de 3 a été utilisée (elle était estimée a 2 pour le creuset de graphite). Une
valeur plus élevée a été utilisée pour tenir compte du fait que le gradient thermique est plus
grand dans le lopin SEED que dans le lopin du creuset de graphite. Il faut donc que la
fonction d’erreur représente cette réalité en utilisant une valeur de B plus élevée. Toutes les
autres valeurs numériques utilisées dans les calculs sont présentées en annexe. Les résultats
montrant [’évolution de 1’énergie perdue par le lopin sont montrés a la section suivante, a la

Figure 58.

7.2.2.3.2 Calcul de I’énergie perdue par la méthode de Newton

Pour I’analyse thermique utilisant un creuset SEED, il a aussi été évalué si le gradient
thermique a I’intérieur du lopin était assez faible pour le négliger et utiliser la méthode de
Newton. La valeur du coefficient de transfert de chaleur maximum permis a la paroi du
lopin a été calculée en imposant un nombre de Biot de 0,1. Pour un lopin d’aluminium
ayant un rayon de 38,1 mm, le coefficient de transfert de chaleur global ne doit pas
dépasser 321 W/m’K. La valeur de la conductivité thermique de 1’aluminium liquide a été

utilisée pour opter pour une approche prudente (£, = 61 W/mK).

Equation 52  Bi= h}f" ou L~r/2
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Bi-k

h= =321 W/m’K

c

Les calculs réalisés avec le logiciel Procast en utilisant un coefficient de transfert de
chaleur de 321 W/m’K ont permis de calculer que le gradient thermique maximal
admissible pour que le nombre de Biot soit toujours inférieur a 0,1 est d’environ 38°C. Les
mesures de température prises indiquent que le gradient thermique dans le lopin ne dépasse
jamais 20°C. 11 est donc tout a fait approprié de négliger le gradient thermique et d’utiliser

la méthode de Newton.

Pour évaluer I’énergie perdue selon la démarche de Newton, il faut tenir compte de trois
composantes. D’abord, il faut calculer les pertes de chaleur par convection et par
rayonnement a la paroi du creuset. Il faut aussi tenir compte de 1’énergie que le creuset
absorbe. Comme le creuset est initialement a la température de la piece, on s’attend a ce
qu’il absorbe beaucoup d’énergie dans les secondes suivant le versement de I’aluminium.
Par contre, contrairement a 1’analyse thermique utilisant un creuset de graphite, 1’énergie
perdue a la surface de ’aluminium sera négligée. Cette énergie avait une contribution tres
faible dans le lopin se refroidissant dans le creuset de graphite. Les pertes a la surface de
I’aluminium seront encore plus faibles dans le cas présent puisque le rapport de la surface
d’aluminium sur la surface du creuset est plus faible. L’équation qui décrit la variation

d’enthalpie du systéme est donnée par :
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; E out = (E convection + E radiation ) creuset + E creusel
Equation 53 |, oT
Eoul = haaAca (Ts—ca - Too ) + gcao.Aca (Ts‘ica - T: ) + pcaVcacp,ca a;a

La valeur du coefficient de transfert de chaleur (%) est d’environ 21 W/m”. Cette
valeur a été calculée a partir d’équations retrouvées dans la littérature, ce calcul est présenté
en annexe. Une étude de sensibilité des résultats a une variation du coefficient de transfert
de chaleur a aussi été faite et est présentée en annexe. La valeur de I’émissivité (&,) du

creuset a €t€ mesurée expérimentalement, elle est de 0,81.

Dans I’Equation 53, T.cqa €t T, correspondent & la température a la surface du creuset et
a la température du creuset. A I’intérieur du creuset, un gradient thermique existe, mais il
est trés faible. Le nombre de Biot associé au creuset ne dépasse jamais 0,03. Cette valeur
est calculée a partir du coefficient de transfert de chaleur maximum retrouvé a la paroi du
creuset qui se trouve a l’interface entre le creuset et le lopin. Ce coefficient a une valeur
d’environ 1300 W/m’K [1]. 1l sera donc considéré que la température est uniforme dans

tout le creuset et est égale a la température mesurée par le thermocouple de surface.

Trois méthodes ont donc été utilisées pour calculer I’énergie perdue par le lopin: la
méthode de Fourier en utilisant une approximation polynomiale du profil de température, la
méthode de Fourier en utilisant une fonction d’erreur et la méthode de Newton. La Figure
58 montre 1’évolution de I’énergie perdue calculée a partir de chacune des méthodes. Pour

la méthode de Fourier, la forme de la courbe est la méme pour les calculs faits avec un
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modele polynomial et ceux faits a partir d’une fonction d’erreur. Par contre, la valeur de
I’énergie perdue varie 1égérement entre les deux courbes. Comme le gradient thermique est
plus important dans un lopin SEED, il est normal que les résultats soient plus sensibles a la
mani¢re d’évaluer le Laplacien. Cette figure montre aussi la contribution apportée par
chacune des trois composantes présentes dans le calcul de Newton. Comme le creuset est
initialement a la température de la piéce, il absorbe beaucoup d’énergie dans les premicres
secondes apres le versement de I’aluminium liquide. Par ailleurs apres environ 25 secondes,
ce sont la convection et le rayonnement & la surface du creuset qui contribuent le plus aux

pertes thermiques. La température de I’aluminium est alors d’environ 615°C.
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Figure 58 : Energie perdue par le lopin pour chacune des méthodes utilisées.
7.2.2.4  Détermination de I’évolution de I’enthalpie

L’enthalpie initiale du lopin été déterminée en utilisant les résultats donnés par le
logiciel Thermo-Calc. Sur le graphique de la Figure 29 de la page 59, on peut lire qu’a la

température initiale de 626°C, I’enthalpie est de 1086,5 kJ/kg. Cette valeur est le point de
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départ des calculs, H(r=0) = 1086,5 kJ/kg. Ensuite, I’évolution de I’enthalpie a été calculée.
Les résultats de ces calculs pour chaque démarche utilisée sont présentés a la Figure 59.
L’évolution de I’enthalpie obtenue a partir du logiciel Thermo-Calc est aussi montrée sur
ces figures. A partir de ces courbes, il est possible de déterminer la chaleur latente de la
réaction de solidification. Le Tableau 13 présente les valeurs trouvées pour chacune des
méthodes utilisées. Les valeurs trouvées sont encore une fois trés pres de la valeur prédite

par Thermo-Calc qui est de 425 kJ/kg (entre 1% et 7% d’écart).

1100 1100 !
B B
i 40" §, w001
o a
% 700 E 700
g 5

500 — Enthalpie-Calculée 500 — Enthalpie-Calculée

~— Enthalpie-Thermo-Calc = Enthalpie-Thermo-Calc
300 l 300 -
500 520 540 560 580 600 620 640 500 520 540 560 580 600 620 840
Température (°C) Température (°C)
a) Méthode de Fourier b) Méthode de Fourier
Profil de température modélisé par un Profil de température modélisé par une
polynome fonction erreur

Enthalpie (kJ/kg)

500 520 540 560 580 600 620 640
Température (°C)

¢) Méthode de Newton

Figure 59 : Comparaison entre I’évolution de I’enthalpie calculée et la courbe d’enthalpie

donnée par le logiciel Thermo-Calc.
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Méthode AaH
(kJ/kg)
Thermo-Calc 425
Fourier 430
Profil de température - polyndme
Fourier 435
Profil de température — fonction d’erreur

Newton 395

Tableau 13 : Enthalpie aux températures de liquidus et de solidus et chaleur latente de la

réaction pour chacune des méthodes utilisées.

7.2.2.5 Calcul de la fraction solide

Finalement, la fraction solide peut-étre calculée en supposant que la fraction d’énergie
dégagée depuis le début de la réaction est égale a la fraction solidifiée. La Figure 60 montre
les résultats obtenus pour chacune des démarches utilisées. Ce graphique montre aussi la
courbe de Scheil pour des fins de comparaison. On constate que les résultats collent assez
bien a la courbe de Scheil pour les calculs utilisant la méthode de Fourier en modélisant le
profil de température par un polynéme et pour les calculs utilisant la méthode de Newton.
Ces deux méthodes sont équivalentes et permettent de connaitre 1’évolution de la fraction
solide. Tout comme pour ’analyse thermique utilisant le creuset de graphite, le solidus
trouvé est plus bas que celui prédit par Thermo-Calc (533°C versus 577°C) et donc, les
courbes sont toujours légerement décalées vers la gauche dans leur section supérieure. La
fraction solide calculée avec la méthode de Fourier qui utilise la fonction d’erreur diverge

de fagon appréciable de la courbe de Scheil. Il est a noter que les résultats obtenus par cette
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méthode sont trés sensibles a la valeur de B. Pour les calculs faits ici, B a été estimé par une
constante. Par contre, dans la réalité la valeur de B varie certainement dans le temps
puisque le gradient thermique dans le lopin varie beaucoup. Le décalage entre la courbe
calculée et celle donnée par Thermo-Calc pourrait s’expliquer ainsi. Le calcul de la valeur

réelle de B et de son évolution dans le temps apporterait assurément beaucoup au modele.

1
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Figure 60 : Fraction solide calculée et comparaison avec la courbe de Scheil.
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Que ce soit pour la démarche utilisant un creuset de graphite ou pour celle réalisée avec
un creuset SEED, les résultats de 1’analyse thermique concordent en général assez bien
avec les prédictions théoriques, a I’exception de la méthode de Fourier utilisant une
approximation par une fonction d’erreur pour I’analyse thermique fait dans le lopin SEED.
Parfois, de légeres variations des courbes calculées étaient présentes par rapport aux
courbes données par Thermo-Calc, mais les décalages observés proviennent certainement
des causes d’erreur et des incertitudes associées aux manipulations expérimentales et a
I’estimation des paramétres. L’analyse thermique confirme que 1’évolution de la fraction

solide peut étre prédite de fagon assez juste par le modele de Scheil.
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PREDICTION DE LA FRACTION SOLIDE FINALE DANS LE

PROCEDE SEED

Les différentes analyses thermiques réalisées ont permis de confirmer que la courbe de
Scheil prédit de fagon correcte 1’évolution de la fraction solide a I’intérieur du procédé
SEED avant la période de drainage. Par ailleurs, les phénoménes se produisant pendant la
phase de drainage sont complexes et seules les mesures de températures ne suffisent plus
pour prédire la fraction solide. Pendant le drainage, trois facteurs contribuent a augmenter
la fraction solide. D’abord, la masse de liquide drainée augmente de fagon importante la
fraction solide. Ensuite, le changement de température du lopin contribue aussi a augmenter
la fraction solide. Finalement, comme le liquide qui est drainé est enrichi en soluté, la
composition globale du lopin est modifiée lors du drainage. Ce changement de composition
apporte un changement dans la courbe de Scheil et donc, dans 1’évolution de la fraction

solide.

Pour prédire la fraction solide aprés le drainage, il faut donc tenir compte de ces trois

facteurs. 1l est par contre impossible de dire jusqu’a quel point le systéme se réajuste pour
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coller a la nouvelle courbe de Scheil et dans quelle mesure la variation de température
provient d’un changement de phase du lopin. Deux cas limites seront donc étudiés pour
déterminer un intervalle de fraction solide dans lequel se trouve la fraction solide réelle de
la pate. Le premier cas négligera I'influence de la température et du changement de
composition du lopin. L’augmentation de la fraction solide sera uniquement calculée a
partir des pertes de liquide lors du drainage. Ces calculs permettront de connaitre la fraction
solide minimale atteinte aprés le drainage. Le deuxieme cas tiendra compte de I’influence
de la température et du changement de composition. Il sera supposé que le systéme se
réajuste instantanément a la nouvelle courbe de Scheil calculée pour la nouvelle
composition et que la variation de température se refléte directement par un changement de
phase. Ces calculs permettront de connaitre la fraction solide maximale possiblement
atteinte dans le lopin. Ainsi, il sera possible de connaitre I’intervalle de fraction solide dans

laquelle la fraction solide réelle du lopin se situe.

La masse drainée moyenne pour un cycle standard du procédé SEED est de 180g. Dans
les calculs réalisés ici, il sera suppos€ que toute la masse drainée ne contient que du liquide.
Pour appuyer cette hypothése, une photo de la microstructure d’une masse drainée a été
prise. Cette photo est présentée a la Figure 61. On voit bien sur cette image que la
microstructure est dendritique et qu’elle est trés fine. Il n’y a aucune rosette ou aucun

globule qui proviendrait de la partie solide lors du drainage.
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Figure 61 : Microstructure de la masse drainée.

Cas 1 : Seul le drainage contribue a augmenter la fraction solide

On peut évaluer la fraction solide minimale du lopin aprés un cycle standard en tenant
compte uniquement de la perte de liquide perdue lors du drainage. Comme le montre la
Figure 62, apres la période de brassage et de repos, la température moyenne du lopin SEED
est de 601,9°C. Ce graphique provient de la prise de mesures de trois thermocouples placés
a mi-hauteur et & différentes distances du centre du lopin lors d’un cycle standard du
procédé SEED. La relation de Scheil, calculée pour un alliage de A356 (7,2% Si — 0,4%
Mg, 0,1% Fe) avec Thermo-Calc, indique que la fraction solide est alors de 21,3% (se
référer a la Figure 30 de la page 61). Si on suppose que 180 g de liquide sont perdus lors du
drainage et que la masse initiale du lopin est de 2,2 kg, on calcule facilement que la fraction

solide apres le drainage est de 25,2%.
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Figure 62 : Evolution de la température dans un cycle standard du procédé SEED.

Cas 2 : Le drainage, le changement de composition et I’évolution

de la température contribuent a augmenter la fraction solide

Au cours de la formation de la partie solide dans le lopin, il y a un rejet de soluté dans
la partie liquide. Le liquide qui est drainé est donc enrichi en soluté, ce qui a pour effet de
modifier la composition globale du lopin tout au long du drainage. On peut supposer que le
systeme réajuste automatiquement sa fraction solide pour respecter la relation de Scheil de
la nouvelle composition. Pour évaluer 1’évolution de la fraction solide en fonction de la
nouvelle composition, le logiciel Thermo-Calc est utilisé. Ce logiciel permet de connaitre la

composition de la phase liquide en fonction de la température, les résultats sont montrés a



la Figure 63. On voit trés bien sur cette figure que la phase liquide est progressivement
enrichie en silicium et en magnésium tout au long du refroidissement. La composition du
fer étant tres faible, elle n’a pas été montrée sur le graphique. On peut déterminer a partir de
cette figure la composition de la phase liquide au tout début du drainage, lorsque la
température moyenne du systeme est de 601,9°C et la fraction solide de 21,3%. Comme la
composition initiale et la composition du liquide au début du drainage sont connues, la loi
de la conservation de masse permet de connaitre facilement la composition de la phase
solide a ce moment. Le Tableau 14 présente les résultats obtenus ainsi que le poids de

chacun des éléments en présence en supposant que le lopin a une masse de 2.2 kg.

Composition au Composition

début du drainage initiale
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Figure 63 : Evolution de la composition de la phase liquide selon la température.
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Composition initiale | Composition du liquide | Composition du solide
t =0 seconde au début du drainage au début du drainage
t =55 secondes { =55 secondes
Elément | Composition | Masse Composition | Masse | Composition | Masse
(%) (kg) (%) (kg) (%) (kg)
Al 92.3 2.0306 90,540 1,5676 98,800 0.4630
Si 7,2 0,1584 8,850 0,1532 1,100 0.0052
Mg 0,4 0,0088 0,485 0,0084 0,090 0.0004
Fe 0,1 0,0022 0,125 0,0022 0,000 0.0000

Tableau 14 : Composition initiale du lopin et composition de la phase solide et de la phase

liquide au début du drainage.

Si on suppose maintenant que 180g de liquide enrichi en soluté ayant la composition
présentée au tableau précédent est perdu pendant le drainage, on peut facilement calculer la

nouvelle composition globale du lopin a la fin du cycle.

Elément Composition Masse
(%) (kg)
Al 92,46 1,87
Si 7,05 0,143
Mg 0,39 0,008
Fe 0,10 0,002

Tableau 15 : Composition global du systéme apres le drainage (¢ = 100 secondes).

Le logiciel Thermo-Calc est ensuite utilisé pour tracer 1’évolution de la fraction solide

selon le modele de Scheil pour un alliage ayant la composition donnée au Tableau 15. Cette
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nouvelle courbe est présentée a la Figure 64 et elle est comparée a la relation de Scheil

avant le drainage.
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Figure 64 : Evolution de la fraction solide selon Scheil pour les compositions avant et aprés

drainage.

Pour évaluer la fraction solide aprés le drainage en tenant compte de la nouvelle
composition du lopin, il faut utiliser la nouvelle courbe de Scheil, qui est en bleue sur le
graphique. De plus, comme on le voit sur la Figure 62, la température moyenne du lopin
aprés le drainage est de 597°C. La Figure 62 illustre une baisse de température de
I’aluminium lors du drainage et on fait I’hypothése que la fraction solide est alors modifiée

en conséquence. La Figure 65 montre le changement de fraction solide causé par un
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changement de composition et une baisse de température. On trouve ainsi que la nouvelle

fraction solide qui tient compte de ces deux facteurs de 28,9 %.
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Figure 65 : Augmentation de la fraction solide causée par le changement de composition et

la baisse de température.

Finalement, il ne reste plus qu’a soustraire la masse de liquide qui est drainée (180g)

tout comme il I’a été fait pour le cas 1. On trouve ainsi une fraction solide finale de 31.5 %.

Ces deux cas limites théoriques permettent de trouver I’intervalle de fraction solide
dans lequel se trouve la fraction solide réelle du lopin produit par le procédé SEED. La

fraction solide apreés le drainage se situe entre 25,2 % et 31,5% pour un lopin de A356
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produit dans les conditions standard du procédé SEED. Avec un intervalle d’environ 5%,
cette méthode de prédiction permet de connaitre la valeur réelle de la fraction solide du

lopin avec une assez bonne précision.

Il est raisonnable de croire que la fraction solide réelle est plus prés de la limite
supérieure car le drainage s’effectue sur une échelle de temps relativement longue (~40s) et
les travaux ont démontré que la fraction solide s’ajuste assez rapidement aux changements

de température et de composition prédits par le modéle de Scheil.

La démarche développée ici pourra facilement étre reprise pour évaluer la fraction
solide de lopins ayant été produits avec d’autres conditions ou avec d’autres alliages. A
partir de mesures de température prises dans le lopin au moment de sa fabrication et des
courbes calculées avec Thermo-Calc, il sera facile de reprendre les mémes calculs et

d’évaluer la fraction solide du lopin.
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CONCLUSIONS ET SUGGESTIONS

9.1 Conclusions

Les travaux réalisés dans le cadre de ce projet de maitrise avaient comme objectifs de
développer une démarche permettant de connaitre 1’évolution de la fraction solide dans les
lopins produits par le procédé SEED. Des simulations numériques ont d’abord été réalisées
avec le logiciel Thermo-Calc pour tracer les courbes théoriques d’évolution de la fraction
solide calculées a partir des modéeles de solidification a 1’équilibre et de Scheil et & partir
des équations de diffusion. Des mesures ont par la suite été prises avec un calorimeétre a
balayage différentiel pour valider de fagon expérimentale les courbes obtenues avec le
logiciel Thermo-Calc. Finalement, deux démarches expérimentales, I’échantillonnage et
I’analyse thermique, ont été étudiés pour évaluer les possibilités de mesurer la fraction

solide directement dans les lopins semi-solides produits par le procédé SEED.

Le logiciel Thermo-Calc a d’abord permis de tracer 1’évolution de I’enthalpie et de la
fraction solide lors de la solidification d’un alliage d’aluminium A356 en utilisant les

modeles de solidification a 1’équilibre et de Scheil. Dictra a ensuite ét¢ utilisé pour tracer
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les mémes courbes, mais cette fois en imposant un taux de refroidissement et en basant les
calculs sur la vitesse de diffusion des atomes. Pour valider les courbes tracées par les
simulations, des mesures ont été faites a partir d’un calorimeétre a balayage différentiel. Des
taux de refroidissement ont été¢ imposés a des échantillons de quelques milligrammes pour
connaitre 1’évolution de I’énergie lors de la solidification. Les résultats obtenus par
calorimétrie sont comparables aux courbes tracées avec Thermo-Calc. En effet, les
températures de liquidus et de solidus suivent les mémes tendances en fonction du taux de

refroidissement et les chaleurs latentes de fusion calculées et mesurées sont du méme ordre.

Par la suite, il a ét¢ tenté de mesurer la fraction solide des lopins SEED en prélevant des
échantillons directement dans la péte. Différentes méthodes d’échantillonnage ont été
¢tudiées pour développer une démarche permettant de prélever des échantillons
représentatifs de la pate et de connaitre sa fraction solide. Toutes les démarches explorées
n’ont pas permis de prendre des échantillons représentatifs de la pate. En effet, seuls les
tuyaux de cuivre et d’acier ayant une couche mince de béton ainsi que ceux en céramique
ont permis d’obtenir des échantillons corrects. Par ailleurs, I’analyse de la microstructure de
ces échantillons n’a pas permis de mesurer leur fraction solide parce que la morphologie et
la taille des particules de la phase primaire ne permettaient pas de les distinguer de la phase
secondaire solidifiée pendant la trempe. Un temps de maintien insuffisant dans la région
semi-solide pour permettre aux particules solides de grossir et d’évoluer en globules

pourrait expliquer les difficultés rencontrées.



143

L’analyse thermique a par ailleurs permis d’évaluer la fraction solide lors de la
production d’un lopin SEED. Des mesures de température prises lors de la solidification
d’un lopin ont été utilisées pour calculer I’énergie perdue par le lopin et I’évolution de son
enthalpie. La fraction solide du lopin a ainsi pu étre obtenue. Différentes méthodes de
calculs ont été étudiées. Une approche différente de celle présentée dans la littérature a été
utilisée pour connaitre la fraction solide. Cette nouvelle démarche s’avere plus exacte
puisqu’elle s’affranchit des incertitudes associ€es a 1’utilisation du concept de courbe de
base habituellement utilisée en analyse thermique classique pour isoler 1’énergie de la
réaction. Les résultats obtenus par analyse thermique permettent d’affirmer que la courbe
de Scheil prédit de fagon correcte I’évolution de la fraction solide des lopins produits par le

procédé SEED avant la période de drainage.

Pour terminer, une démarche a été¢ développée pour pouvoir prédire la fraction solide
finale des lopins SEED apreés la période de drainage. Différentes hypothéses ont été faites
pour calculer la fraction solide finale de deux cas limites théoriques. Ainsi, la fraction
solide réelle finale d’un lopin produit par le procédé SEED se trouve a I’intérieur d’un
intervalle connu et calculable. Cette démarche pourra étre facilement reprise pour calculer
la fraction solide de lopins SEED qui sont produits en utilisant des conditions sortant du
cadre standard en utilisant seulement des mesures de température des lopins et des courbes

tracées avec le logiciel Thermo-Calc.
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9.2 Suggestions

D’abord, les mesures prises avec le calorimetre a pression constante seraient plus
exactes si un isolant thermique était ajouté entre les deux contenants du calorimétre. De
plus, le couvercle pourrait aussi étre isolé plus efficacement. Ainsi, les pertes d’énergie
seraient minimisées et les résultats seraient plus justes. Ensuite, il serait intéressant de
laisser les thermocouples a I’intérieur des lopins au moment de la trempe et tout au long du
retour & 1’équilibre thermique entre les lopins et le calorimeétre. Ainsi, la température tout
juste avant la trempe pourrait étre connue. De plus, il serait alors possible de s’assurer que

le cceur des lopins est bien complétement refroidi et que tout le systéme est & I’équilibre.

L’échantillonnage pourrait étre revu pour tenter d’évaluer la fraction solide par cette
méthode. La prise d’échantillons a la fin du cycle juste avant le moulage pourrait faciliter
I’analyse d’images parce que les particules solides auraient alors le temps de grossir et
d’évoluer vers une morphologie globulaire. La phase primaire pourrait ainsi se distinguer
plus facilement. Par ailleurs, la méthode d’échantillonnage utilisée dans le cadre des
travaux réalisés ici devrait alors étre repensée parce que la viscosité élevée de la péte ne
permettrait pas un échantillonnage représentatif et correct. Des tuyaux ayant un plus grand
diametre pourraient par exemple étre utilisés ou encore une méthode d’aspiration plus

puissante pourrait étre développée.
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L’analyse thermique s’est avérée étre une méthode simple et efficace pour connaitre
I’évolution de la fraction solide lors de la solidification d’un métal. Dans le cadre des
travaux, la fraction solide a été évaluée au centre du lopin, il serait maintenant intéressant
de réaliser des analyses thermiques a différents endroits dans le lopin. Les thermocouples
pourraient d’abord étre placés a la méme distance de la paroi, mais a différentes hauteurs.
Ainsi, en utilisant 1a démarche de Fourier ou celle de Newton, il serait possible de connaitre
la distribution de la fraction solide sur la hauteur du lopin. Ensuite, la distance entre les
thermocouples et la paroi du creuset pourrait €tre modifiée pour évaluer si la fraction solide
évolue de fagon radiale. La méthode de Newton devrait alors &tre utilisée. Une cartographie

globale de la fraction solide dans lopin pourrait ainsi &tre faite.

Une amélioration importante pourrait €tre faite en analyse thermique en calculant par
des méthodes numériques la valeur de B utilisée dans la fonction d’erreur. Dans le présent
travail, ce paramétre a €t¢é estimé par une constante, mais son calcul ajouterait de la justesse
au modele. Tout porte a croire que la valeur de B évolue dans le temps puisque le gradient
thermique varie aussi dans le temps dans le lopin SEED et son calcul raffinerait le modéle.
11 sera donc fort intéressant de refaire une analyse thermique en utilisant une approximation
du profil de température par une fonction d’erreur dont la valeur de B aurait été calculée et
de comparer les résultats a ceux obtenus par une approximation polynomiale du profil de

température.
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Ensuite, il sera intéressant de développer une méthode pour valider les prédictions faites
sur la fraction solide finale du lopin aprés le drainage. La solidification rapide d’un
échantillon de la pate a ce moment pourrait etre faite et I’analyse d’image permettrait peut-
étre de mesurer la fraction solide réelle de la pate. L’analyse thermique pourrait aussi étre
utilisée. 1l faudrait dans ce cas trouver une méthode pour mesurer la température de la
masse drainée et ainsi étre en mesure de quantifier 1’énergie perdue par le drainage. Cette
étape serait assurément complexe et difficile a réaliser expérimentalement, mais une caméra
infrarouge permettrait peut-étre d’atteindre cet objectif. Ainsi, la fraction solide de la pate
aprés le drainage pourrait €tre connue pour obtenir une valeur plus précise que I’intervalle

calculé dans le présent travail.

D’autres méthodes existent pour mesurer la fraction solide. Leurs utilisations pourraient
étre complémentaires aux travaux réalisés dans ce travail. La mesure des vitesses d’ondes
ultrasonores se propageant dans le métal semi-solide permettrait de déterminer la fraction
solide. La mesure de la résistance électrique ou de la perméabilité magnétique est aussi des
candidats potentiels. Egalement, la réponse mécanique d’un corps semi-solide & une
déformation quelconque permet d’évaluer la fraction solide. Ces méthodes pourraient étre
explorées et celles qui sont intéressantes pourraient étre utilisées pour évaluer la fraction

solide dans les lopins produits par le procédé SEED.
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Abstract

A heat transfer model was built to predict the temperature evolution of semi-solid aluminum billets
produced with the SEED process. An inverse technique was used to characterize the heat transfer
coefficient at the interface between the crucible and the semi-solid billet. The effect of several
process parameters on the heat transfer coefficient was investigated with a design of experiments
and the coefficient was inserted in a computer model. Numerical simulations were carried out and
validated with experimental results.

Introduction

A great deal of research and development has been devoted over the years to die cast semi-solid
aluminum [1]. This is explained by the high integrity components that are obtained, compared to
the conventional casting of liquid metal. Thixocasting and rheocasting are two different routes to
produce castings from semi-solid aluminum and both process a feedstock having a globular
structure. With thixocasting, liquid aluminum is first solidified into bar stock in the presence of
mechanical or magnetic agitation. The bars are then sliced into billets and heated in the semi-solid
condition before their injection in a die-casting press. Rheocasting is simpler since it only has two
basic steps. Liquid metal is brought into the solid-liquid temperature range and injected in the press

[1].

The process using the Swirled Enthalpy Equilibration Device (SEED) belongs to the rheocasting
family. Details in the preparation of semi-solid billets with this process patented by Alcan
International Limited have been given elsewhere [2, 3, 4] but basically consist of cooling a poured
amount of liquid metal in a swirling crucible followed by draining. During cooling, the heat loss in
the aluminum is mainly controlled by the crucible material and mass. Their proper selection is thus
instrumental to ensure that the slurry has the desired combination of temperature and solid fraction.
When selecting a crucible, heat transfer simulations are valuable to reduce the number of costly and
time consuming experimental trials. A heat transfer analysis of SEED has already been reported for
a single billet dimension and fixed process parameters [5]. The objective of this study is to develop
a more general computer model that simulates heat flow prior to drainage and to predict
requirements for crucibles at various billet dimensions and process conditions for the A356 alloy.

Theory

Heat Transfer: In the SEED process, the heat supplied by the aluminum is mainly absorbed by the
crucible and some by the ambient air. Conduction is the main transport mode but convection and
radiation are also present. Figure 1 depicts the crucible and the aluminum along with boundary
conditions involving the aluminum, the crucible and the ambient air. The bottom of the crucible



consists of refractory material and the refractory/billet interface may be treated as an adiabatic
boundary.
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Figure 1 : Schematic view of the billet and the crucible. Boundary conditions to perform numerical
simulations of the heat flow are also shown. Their parameters are all known except the heat transfer
coefficient at the interface between the billet and the crucible, Ajyers illustrated in the zoomed
portion. This coefficient was evaluated in this study.

The temperature evolution in the crucible and the billet may be calculated by solving the unsteady
state heat conduction equation. Due to symmetry, a two dimensional expression in cylindrical
coordinates of the longitudinal half is sufficient. For the crucible, the unsteady state heat
conduction equation is:
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For the aluminum, an enthalpy formulation [6] of Equation (1) is utilized to deal with the phase
transformation. The swirling of the crucible also produces motion of the aluminum that enhances
the heat flow and this effect can be accounted in the model by using an effective thermal
conductivity [7], kg, for the liquid phase such that k4 = k.k(T). The value of the multiplying factor
k. in this equation is typically between 5 and 10 and &(7) is the thermal conductivity of the solid. A
commercial finite element software, ProCAST™, was used to solve equation (1) for the crucible
and the billet. The materials properties required by this equation were taken from the ProCAST™
databank. Initial and boundary conditions must however be applied in the utilization of such finite
element software. The initial temperatures of the crucible and the aluminum are process parameters
selected by the user. The radiation boundary conditions require values for the emissivity of the
crucible and the aluminum. Those used for the study were respectively: 0.75, 0.8 and 0.15 for the
two different crucibles and the aluminum alloy [8] that were tested. The convection boundary
conditions require heat transfer coefficients at the air/crucible and air/billet interfaces and for
processes undergoing free convection such coefficients typically vary between 5 and 25 W/m’K [9].
A value of 25 W/m’K was used here to account for the eccentric movement of the crucible caused
by swirling.

The crucible/billet interface is also treated as a boundary condition that requires a heat transfer
coefficient. This coefficient was characterized by solving an inverse heat conduction problem
(IHCP) using a methodology developed by Beck [10]. The methodology can be summarized in
four steps: 1) temperatures are measured apart from the interface, 2) the interfacial heat flux per unit
area, g, that reproduces the measurements is solved, 3) the surface temperatures of the two portions



that compose the interface are calculated using that flux as a boundary condition, 4) the interfacial
heat transfer coefficient, /iues, is obtained by applying Newton’s law of cooling. In step 2), the heat
flux per unit area, g, is solved at each time step with the following iterative formula:
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In this expression, J is the number of thermocouples and » is the number of future time step. & is a
small quantity that increments ¢, and its superscript 'n' refers to the nth iteration and 'm' is a time
index. Y,+;.;; corresponds to the measured temperature at the time interval m+i-I with sensor j.
Calculated temperatures for that sensor, for an imposed interfacial heat flux g, and g, (1+9), are
represented by 7., _j( qf',, ) and T ., _j( q,”,,( 1+9)), respectively. Equation 2 is iterated until the
relative difference between ¢”*' and ¢’ is small. At this point, the solution for the heat flux at time

m

index ‘m’, has converged. Steps 3) and 4) are then performed and the sequence of calculations is
repeated for the next time index.

Design of Experiments (DoE): Several experimental factors affect the evolution of the heat
transfer coefficient at the interface between the crucible and the billet. Some of them may be more
significant than others and their independent evaluation would require a large number of
experiments. Design of experiments, (DoE) [11], was used in this work to identify the significant
factors and to reduce the number of trials required to evaluate the response variables, in occurrence,
the interfacial heat transfer coefficient. In this study, 9 experimental factors of the SEED process
were investigated at 2 different levels with a Taguchi design consisting of 16 experiments and 15
degrees of freedom (L16). The list of experimental factors and their levels is given in Table 1 .
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1 25 645 25 CM1 Gl | Cl P1 1.85 - 30

2 25 645 25 CM2 G2 C2 Pl 3.25 30

3 25 645 100 CM1 G2 C2 P2 1.85 60

4 25 645 100 CM2 Gl C1 P2 3.25 60

5 25 685 25 CM1 G2 C2 P2 325 . 60

6 25 685 25 CM2 Gl Cl P2 1.85 60

7 25 685 100 CM1 Gl Cl Pl 3.25 30

8 25 685 100 CM2 G2 C2 P1 1.85 30

9 75 645 25 CM1 G2 Cl P1 3.25 60

10 75 645 25 CM2 Gl C2 P1 1.85 60

11 75 645 100 CM1 Gl C2 P2 3.25 30

12 75 645 100 CM2 G2 Cl P2 1.85 30

13 75 685 25 CM1 Gl C2 P2 1.85 30

14 75 685 25 CM2 G2 Cl1 P2 3.25 30

15 75 685 100 CM1 G2 C1 Pl 1.85 60

16 75 685 100 CM2 Gl C2 P1 3.25 60

* Proprietary SEED components. Coatings are applied inside the crucibles.

Table 1 : List of experimental factors (4 to J) with corresponding levels in the experimental design.



As mentioned earlier, the heat transfer coefficient was treated as the response variable subject to the
experimental factors. Figure 2 illustrates a typical qualitative evolution of this coefficient for a
metal solidifying on a mold wall [12,13]. It is characterized by a transient regime having a
relatively rapid rise and fall with an exponential decay followed by a steady state regime having a
more stable value. This behavior is approximated by the set of three solid lines on the graph; one
for the rise, another for the fall and the last for the stable value. The dotted line can be fairly
reconstructed from the knowledge of the following principal parameters: the initial value, 4,,
occurring at ¢, = 0, the peak value 4,, occurring at #; and the steady state value, 4, occurring at .
Therefore, the experimental design treated 5 response variables: h,, hj, hy t;, and f,. Linear
regressions were also performed on the collected data to yield empirical models for these response
variables. From these models, an entire heat transfer coefficient curve could be reproduced for a
given set of experimental condition.
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Figure 2 : Qualitative and approximated evolution of the heat transfer coefficient for a metal
solidifying on a mold wall.

Experimental Procedure

As listed in Table 1 of the previous section, 16 different experimental conditions were investigated.
Each experiment was performed twice for a total of 32 tests. The effect of two proprietary crucibles
was evaluated along with two coatings applied at the interface between the crucible and the billet,
two draining grids and two refractory bottom plates for the crucibles. The aluminum alloy that was
utilized was the A356 and the crucibles had diameters and lengths fixed at 76 and 200 mm,
respectively.

The experimental procedure was the same for the 32 tests. Ingots of the A356 alloy were first
melted in a resistance furnace to a temperature of 700°C. Approximately 2.5 kg of liquid aluminum
was ladled from the furnace with a spoon and a thermocouple was inserted into the molten
aluminum it contained. When the desired temperature was reached, the SEED crucible was tilted to
45° and filled to the edge with aluminum. The crucible was then put in an upright position
providing a metal height close to 150 mm. The crucible and the aluminum were swirled at 150 rpm
during 45 s followed by a 10 s rest and a 45 s drainage. The last step was performed by sliding a
gate at the bottom of the crucible. After drainage, the crucible was turned upside down so the billet
could slide out.



Thermocouples in contact with the crucibles and inserted in the billets were used to provide the data
for the inverse heat transfer calculations. Three type K surface thermocouples (Omega, model
88006) were installed against the external wall of the crucible and at different heights (75, 110 and
140 mm). Two type K grounded thermocouples were also located inside the semi-solid billet at
mid-height. One was placed in the center of the billet and the other at 6 mm from the wall. The
temperatures were recorded with a data acquisition system at a frequency of 10 Hz.

Results and Discussion

Figure 3 illustrates a typical evolution of the temperature given by the five thermocouples. Similar -
graphs were obtained for each experiment. The initial time, ¢ = 0, was adjusted to correspond to the
onset of the temperature rise detected by the thermocouples in the billet. Figure 4 depicts the heat
flux evolution at the interface between the aluminum slug and the crucible. The curve was
calculated on de basis of the temperature measurements presented in Figure 3 using the inverse
method. The 2 regimes, transient and steady state, presented earlier in Figure 2 for the heat transfer
coefficient can also be observed.
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Figure 3 : Temperature evolution in the Figure 4 : Heat flux evolution at the
aluminum slug and at the surface of the crucible/billet interface.
crucible.

Figure 5 illustrates the evolution of the heat transfer coefficient between the billet and the crucible
with respect to time. As with the heat flux evolution, the transient and steady states are also present.
The rapid fall in the coefficient is normally attributed to the formation of a gap between the
solidifying material and its substrate [14]. This suggests that the slurry in the SEED crucible could
have sufficient strength to contract away from the crucible wall. Also featured in Figure 5 is an
idealized curve consisting of three linear segments; two of them representing the transient regime
and the third, the steady one. The five response variables (hy, #;, Ay, t2, h2) are also identified and
the effects of the experimental factors listed in Table 1 were evaluated for each of them.

Figure 6 is an example of a diagram constructed to evaluate the effects of the experimental factors
on the response variable 4. It consists in a Pareto chart obtained from the statistical analysis of the
entire experimental data [15]. The classification is based of the F test with a significance level of
5% in the F-distribution ( = 0.05). Factors in this figure having a standardized effect greater than
2.55 have a significant effect on the response variable 4. It can be observed here that only the wall
thickness of the crucible, H, is significant. Similar Pareto charts were also constructed for the other
response variables #;, 4, 1, and h;.
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Linear models were built for each response variable once their significant factors were identified
and are shown in Table 2. It is noticed that only three experimental factors have an effect: the
crucible wall thickness, H, the aluminum pouring temperature, B, and the proprietary coating, F.
The latter is treated as a non-numeric label and can take the value of either 1 or 2, depending on the
coating. The effects of the other process parameters are not significant in the range they were
varied. It can also be observed that the steady state value of the heat transfer coefficient, 4,
remains constant (0.57 kW/m’K) regardless of the experimental conditions. It is important to
realize that this model is empirical, e.i., it only captures the trend of the data and is used to predict
the coefficients and not to explain them. Other authors have used a different approach to build a
model predicting heat transfer coefficients [16,17].

Response variables Equations
ho (kW m? K™) -0.01+022-H
h; (kW m™? K™) 0.86+0.19-H
hy (kW m? K1) 0.57
1 (s) 22.41-0.02-B-1.07-F
1 (s) 13.23+5.72-H

Table 2 : Linear models for each response variable. Letters in equations refer to the experimental
factors in Table 1.

A heat transfer coefficient curve can be constructed from the equations in Table 2 by inserting the
values of the required process parameters. As discussed earlier, this coefficient is necessary to
perform numerical simulations of temperature evolutions in the SEED process. Figure 7 depicts the
calculated temperatures in a billet obtained with the ProCAST™ finite element software along with
the measured temperatures. The multiplying factor for the thermal conductivity of the liquid phase,
k., was fixed to 5 in the model as the agreement between the simulations and the experiments did
not justify using a higher value. Although the simulation results are well validated by the
measurements, it should be realized that the value of the interfacial billet/crucible heat transfer
coefficient was adjusted to reproduce the measured temperatures. The methodology used in this



work is thus one where the heat transfer model has adjustable parameters which are fitted to the
experimental measurements. Figure 7 also shows a sensitivity analysis for the heat transfer
coefficient where it was varied by £15% to evaluate how it affected the temperature evolution. This
change introduced a variation of £2°C after 55 seconds of cooling.

620
G — Measured
& 615 — Calculated
q,_’ 610 == DNinery  (15% increase)
..3 - Ninery  (15% decrease)
50605 (| 0 S
o || 000 eI
€60 -~ 00T
0 LTS
-

595 1 1 1 T 1

Time (s)

Figure 7 : Comparison of the measured and the calculated aluminum temperature in the billet and
sensitivity analysis of the heat transfer coefficient on the temperature evolution.

It should be observed that the experimental measurements in Figure 7 are the average temperatures
provided by the two thermocouples inserted in the billets. To perform the simulations, an initial
temperature for the aluminum is required and the highest value given by either thermocouple from
the experiments was used for that purpose. The simulations thus assumed that the crucible was
initially full and the pouring temperature of the liquid aluminum given in Table 1 was not utilized
since there is heat loss with an accompanying temperature drop during pouring. Work is presently
carried out to predict the initial temperature of the aluminum after it is poured in a crucible. The
present version of the model however provides a predictive tool to determine the temperature
evolution in the billet for a given crucible mass and dimension. Each numerical simulation required
one central processing unit (CPU) and approximately took two minutes on a Pentium 4 (3.00 GHz)
computer. Time and efforts are then saved by performing numerical simulations to determine if a
crucible provides the desired temperature evolution in the billet. Final experimental validations are
required but the number of trials is reduced. Research is also carried out to determine the evolution
of the solid fraction in the SEED billets. Presently, the solid fractions are determined from the
temperatures assuming that the Scheil relationship [18] holds but this requires validation. A
predictive model for drainage is also under evaluation and Darcy’s law, typically applied to describe
the flow of a liquid through a porous medium [19], is examined.

Conclusions

A heat transfer model for the production of semi-solid aluminum with the SEED process was built.
Three factors were found to have a significant effect on the heat transfer coefficient at the interface
between the SEED crucible and the aluminum billet: the crucible wall thickness, the initial pouring
temperature, and the proprietary coatings. The simulations performed with the heat transfer model
were well validated by the experimental measurements. Further work is presently carried out to
model the evolution of the solid fractions and drainage.
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Valeurs numériques utilisées en analyse thermique

ANNEXE 2

a) Valeurs associées au creuset de graphite

Parameétre Valeur Unité Source de
constante Pinformation
Cpcg 710 J/kgK [71]
Chaleur spécifique
Peg 2250 kg/m’ [71]
Densité
keg 24 W/mK [71]
Conductivité thermique
Fin 17,5 mm Mesuré
Rayon interne
Fex 25,0 mm Mesuré
Rayon externe
Xy 6 mm Mesuré
Position du thermocouple 1
X7 11 mm Mesuré
Position du thermocouple 2
X3 16 mm Mesuré
Position du thermocouple 3
heg 18 W/m’K Calculé
Coefficient de convection entre
le creuset et I’air
ha 5 W/m’K Calculé
Coefficient de convection entre
I’aluminium et I’air
Eeg 0,95 - Mesuré
Emissivité du creuset
8a 0,15 : [72]
Emissivité de I’aluminium
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b) Valeurs associées au creuset SEED
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Paramétre Valeur Unité Source de
constante Pinformation
Cp,ca 610 J/kgK [71]
Chaleur spécifique
Dea 7870 kg/m’ [71]
Densité
kca 52 W/ mK [7 1 ]
Conductivité thermique
Fin 38.1 mm Mesuré
Rayon interne
Feox 40.4 min Mesuré
Rayon externe
XJ 6 mm Mesuré
Position du thermocouple 1
X2 20 mm Mesuré
Position du thermocouple 2
X3 35 mm Mesuré
Position du thermocouple 3
heq 21 W/m’K Calculé
Coefficient de convection entre
le creuset et ’air
Ea 0,81 - Mesuré
Emissivité du creuset
¢) Propriétés de I’aluminium et température ambiante
Parameétre Valeur Valeur variable Unité Source de
constante Pinformation
k, 151 (60,3+0,0337)(1-f)) | W/mK [73]
Conductivité thermique de +(149,5+0,058 T,
I’aluminium
Da 2685 (-0,287+2595)(1-%;) | kg/m’ [74]
Densité de I’aluminium +(-0,227+2679)f;
T. 25 - °C Mesuré
Température ambiante

Tableau 16 : Valeurs numériques des différents parametres utilisés dans les calculs a)

Valeurs associées au creuset de graphite b) Valeurs associées au creuset SEED c)

Propriétés de I’aluminium et température ambiante.
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71 www.matweb.com, consulté le 2007/02/16.

72 Thermal Properties of Metals, ASM International, USA, 2002.

73 Touloukian, Thermophysical properties of matter, Plenum publishing corporation, USA,

1979.

74 Virtual Measurement System, National Physical Laboratory, Royaume-Uni, 2007.



165

ANNEXE 3

Calcul du coefficient de transfert de chaleur entre le

creuset et lair

Le coefficient de transfert de chaleur a la paroi entre le creuset et I’air peut étre calculé
a partir d’équations retrouvées dans la littérature. D’abord, il faut évaluer si le transfert de
chaleur est dominé par de la convection naturelle, forcée ou mixte. Le rapport entre le
nombre de Grashof (Gr) et le carré du nombre de Renolds (Re”) permet de connaitre le type
de convection qui domine. Si Gr/Re2>>1, la convection naturelle domine, si Gr/Re2<<1, la
convection forcée domine et si Gr/Re’~1 alors il y a présence de convection mixte. Pour un

cylindre, les nombres de Grashof et de Renolds sont définis comme suit :

— 3 —
Equation 54 Gr = g8p(1,-1.)D ou = _L(Mj

v: p\ I T,

Equation 55 Re= ub

|4
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En utilisant les valeurs numériques présentées dans le Tableau 17, on trouve un nombre
de Grashof de 1,1-10° pour le creuset de graphite et de 5,6-10° pour celui d’acier. Le
nombre de Reynolds tend vers zéro pour le creuset de graphite (ce creuset est fixe) et il est
de 500 pour le creuset d’acier (ce creuset est agit€). Pour calculer le nombre de Reynolds, la
vitesse de I’air autour du creuset doit étre connue. Une valeur approximative de 0,5 m/s a
été utilisée. On obtient un rapport Gr/Re’ qui tend vers I’infini pour le creuset de graphite et
qui est égal a et de 2,24 pour le creuset d’acier. Les pertes de chaleur sont donc dominées
par de la convection naturelle pour le creuset de graphite. Par contre, pour le creuset
d’acier, il y a présence de convection mixte. Ce résultat était prévisible puisque la forte
différence de température entre le creuset et I’air induit une forte convection naturelle, alors
que, dans le cas du creuset d’acier, son mouvement rotatif crée un mouvement d’air associé

a de la convection forcée. Le Tableau 18 résume les résultats.
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Variable Symbole Valeur Unité | Source
Diameétre du creuset d’acier D., 0,08 m -
Diametre du creuset de graphite D, 0,05 m -
Force de gravité g 9,8 m’/s -
Conductivité thermique de I’air kair 41-10% | W/mK [76]
Longueur du creuset d’acier Le, 0,25 m -
Longueur du creuset de graphite L, 0,03 m -
Nombre de Prandtl de I’air Pr 0,684 - [76]
Température de surface du creuset T 500 °C -
Température ambiante T. 25 °C -
Vitesse de 1’air autour du creuset u 0,5 m/s -
Diffusivité thermique de 1’air a 60-10° m’/s [76]
Viscosité cinématique de 1’air v 40-10°® m”/s [76]
Densité de 1’air a la surface du creuset o2 1,16 kg/m’ [76]
Densité de I’air a la température ambiante Deo 0,45 kg/m’ [76]

Tableau 17 : Valeurs numériques utilisées pour calculer le coefficient de transfert de

chaleur a I’interface entre le creuset et I’air.

Creuset Nombre de | Nombre de Rapport Type de convection a
Grashof Reynolds Gr/Ré Pinterface creuset-air
Graphite (fixe) 1,1-10° 0 oo Naturelle
Acier (agité) 5,6:10° 500 2,24 Mixte

Tableau 18 : Nombres de Grashof et de Reynolds pour chacun des creusets utilisés.

Le calcul du coefficient de transfert de chaleur par convection (k) doit se faire en

déterminant d’abord le nombre de Nusselt (Mu). Ces deux paramétres sont reliés par

1I’équation suivante [76] :
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Equation 56  Nu = Zlkg

Le nombre de Nusselt associé¢ a la convection naturelle autour d’un cylindre vertical

peut étre estimé par la relation suivante [75] :

, . A
Equation 57  Nue' 7%/ = 0,6(%& Prj

A
avec 10_2-<(%GrPr) <10°

En utilisant les valeurs données dans le Tableau 17, on trouve une valeur du nombre de
Nusselt associ€ a la convection naturelle de 22 pour le creuset de graphite et de 18 pour le
creuset d’acier. Pour le creuset de graphite, ou il n’y a que de la convection naturelle, il est
possible de déterminer directement le coefficient de transfert de chaleur en utilisant

1’Equation 59. La valeur calculée est de 18 W/m’K.

Pour le creuset d’acier qui est agité, il est aussi nécessaire de déterminer le nombre de
Nusselt associé a la convection forcée. Le nombre de Nusselt associé au mouvement de

1’air autour d’un cylindre vertical peut étre estimé par la relation suivante [76] :
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Equation 58 Nu=03+ valide pour Re Pr> 0,2

0,62 Re’* P/ 1+( Re J% %
282

En insérant les valeurs numériques, on obtient un nombre de Nusselt de 38,72 pour la

convection forcée.

Pour évaluer le coefficient total (k) tenant compte de la convection naturelle (4,) et de

la convection forcée (), la relation suivante est habituellement utilisée [77] :
Equation 59 Nu; = Nu; + Nu;

A partir de cette équation, on trouve un nombre de Nusselt global de 40 pour le creuset
d’acier. Cette valeur permet de trouver le coefficient de transfert de chaleur qui combine la
convection naturelle et forcée. En utilisant I’'Equation 56, on trouve une valeur de 21

W/m’K. Le tableau suivant résume les résultats pour chacun des creusets utilisés.
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Nu Nu Nu h
Creuset
Convection naturelle Convection forcée Global (W/mzK)
Graphite 22 - - 18
Acier 18 39 40 21

Tableau 19 : Coefficient de transfert de chaleur a la paroi entre le creuset et 1’air.

Calcul du coefficient de transfert de chaleur entre le

I’aluminium et l'air

Dans I’analyse thermique utilisant un creuset de graphite, les pertes de chaleur entre la

surface supérieure du lopin d’aluminium et I’air ne sont pas négligeables puisque la surface

d’aluminium étant a ’air libre est importante devant la surface totale du lopin. Il faut donc

évaluer le coefficient de transfert de chaleur a cette interface pour quantifier les pertes de

chaleur par convection. Comme le creuset est fixe et qu’il n’y a pas de déplacement d’air

forcé, la convection est uniquement naturelle. On considére la surface d’aluminium comme

une plaque horizontale ronde ayant un diameétre de 35 mm. Le nombre de Grashof associé

est donné par [76] :

Equation 60 Gr =

gB(T,-T )L’

V2

L. = Aire/Périmétre




En utilisant les valeurs numériques présentées au Tableau 20, on trouve un nombre de

Grashhof de 6,8-103.
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ambiante

Variable Symbole Valeur Unité | Source
numérique
Diameétre de la surface d’aluminium D, 0,035 m -
Force de gravité g 9.8 m’/s -
Conductivité thermique de ’air kair 41107 W/mK | [76]
Nombre de Prandtl Pr 0,684 - [76]
Température de surface de T 575 °C -
I’aluminium
Température ambiante T. 25 °C -
Viscosité cinématique de 1’air 1% 40-10° m°/s [76]
Densité de I’air a la surface du creuset o2 1,16 kgm® | [76]
Densité de I’air a la température oo 0,41 kg/m’ | [76]

Tableau 20 : Valeurs numériques utilisées pour calculer le coefficient de transfert de

chaleur a I’interface entre I’aluminium et 1’air ambiante.

Pour déterminer le nombre de Nusselt, on utilise I’équation suivante [76] :

Equation 61  Nu = 0,54(Gr Pr)*

A partir de cette équation, on trouve un nombre de Nusselt de 4,5. Il ne reste plus qu’a

évaluer le coefficient de transfert de chaleur :
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Equation 62 Nu = h]fc

Le coefficient de transfert de chaleur entre la surface d’aluminium et 1’air pour I’analyse

thermique utilisant le creuset de graphite est de 5 W/m?K.

75 AM. Bianchi, Y. Fautrelle et J. Etay, Transferts thermiques, Presses polytechniques et
universitaires romandes, Suisse, 2004.

76 F.P. Incropera et D.P. DeWitt, Fundamentals of Heat and Mass Transfer, John Wiley &
Sons, USA, 2002.

77 E. Ruckenstein, Prediction of Rates of Heat or Mass Transfer in Complex Situations by
Interpolating Between Simpler Limiting Cases, Chemical Engineering Science, Vol. 37,

No. 10, 1982, pp. 1505-1511.
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ANNEXE 4

Etude de sensibilité des résultats de I'analyse thermique
a une variation du coefficient de transfert de chaleur a la

paroi entre le creuset et I’air

Le coefficient de transfert de chaleur a la paroi entre le creuset et 1’air est un parametre
important de ’analyse theﬁnique. Ce paramétre a été calculé a partir d’équations retrouvées
dans la littérature et demeure une approximation. Le calcul du coefficient de transfert de
chaleur a partir de mesures expérimentales est complexe et n’a donc pas été réalisé dans le
cadre de ses travaux. Par conséquent, il est intéressant d’évaluer I’impact d’une variation de
ce paramétre sur les résultats de I’analyse thermique. La valeur du coefficient de transfert
de chaleur entre le creuset et I’air a donc été¢ augmentée de 25% et diminuée de 25%.
L’enthalpie et la fraction solide ont ensuite été calculées en utilisant les nouvelles valeurs

du coefficient. Les résultats sont présentés a la Figure 67 et a la Figure 68.
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Figure 66 : Impacte de la variation de la valeur du coefficient de transfert de chaleur entre

le creuset et I’air sur I’évolution de I’enthalpie.
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Figure 67 : Impacte de la variation de la valeur du coefficient de transfert de chaleur entre

le creuset et ’air sur I’évolution de la fraction solide.
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Un changement du coefficient de transfert de chaleur a un impact important sur
I’évolution de 1’enthalpie. En effet, une variation de 25% de la valeur du coefficient se
traduit par une variation de 8,5% de la valeur finale de I’enthalpie. Par contre, la Figure 68
permet de constater que ’évolution de la fraction solide est trés peu modifiée par une
augmentation ou une diminution de la valeur du coefficient de convection.
L’approximation du coefficient par une valeur de 21 W/m’K est donc tout & fait adéquate et
il n’est pas pertinent, pour le moment, d’utiliser des mesures expérimentales pour tenter

d’obtenir une valeur plus exacte de ce parametre.



176

ANNEXE 5

Vérification de I’hypothése de proportionnalité entre la

variation d’enthalpie et la fraction solide

Les courbes théoriques d’évolution de la fraction solide selon les modéles de
solidification a 1’équilibre et de Scheil sont calculées a partir du diagramme d’équilibre. Par
ailleurs, en calorimétrie et en analyse thermique, la fraction solide est calculée en supposant
qu’elle est proportionnelle a 1’énergie dégagée depuis le début de la solidification. Il est par
ailleurs intéressant de valider cette hypothése et d’évaluer si les écarts qu’elle engendre
sont importants par rapport aux courbes théoriques données par Thermo-Calc. Pour ce
faire, la fraction solide a été calculée a partir de la courbe d’enthalpie fournie par le logiciel
Thermo-Calc (se référer 4 la Figure 29 : Evolution de I’enthalpie d’un alliage d’aluminium
A356 [40].) en utilisant I’hypothése que la fraction solidifiée est égale a la fraction
d’énergie dégagée depuis le début de la solidification. La courbe obtenue a ensuite été
comparée a la courbe de fraction solide donnée par le logiciel Thermo-Calc, qui elle a été
calculée a partir du diagramme d’équilibre. Les résultats sont présentés a la Figure 68. On
constate que les deux courbes sont trés prés 'une de I’autre. L’hypothése que la fraction
solidifiée est égale a la fraction d’énergie dégagée induit donc une légeére erreur, mais les

résultats obtenus montrent que cette erreur est tres faible et peut étre négligée. Il est donc
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tout a fait valable de supposer la proportionnalité entre la variation d’enthalpie et la fraction

solide pour un alliage d’aluminium A356.

1 T PR
) | — Calculée
2 075 — Scheil
o]
»n
c
o 0.5
whd
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S o025
L
0 ‘
550 575 600 625
Température (°C)

Figure 68 : Comparaison entre 1’évolution de la fraction solide fournie par Thermo-Calc et
calculée a partir de la courbe d’enthalpie en supposant que la fraction solidifiée est égale a

la fraction d’énergie dégagée depuis le début de la solidification.






