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Les théses au Cetim : le ressourcement scientifique pour la Mécanique

Fabien Lefebvre

Le Cetim est un acteur national reconnu dans le développement et le transfert technologiques. Il
s’appuie sur une collaboration bien établie avec la recherche publique, pour trouver, aupres du monde
académique, le futur technologique, et son ressourcement.

Le Cetim confie environ 15% de son activité de R&D a des partenaires scientifiques, notamment au
travers de plus d’une trentaine de théses, principalement cofinancées, dont 8 a 10 doctorants CIFRE
présents au sein des unités opérationnelles chaque année. Son ambition scientifique est d’assurer le
ressourcement de ses équipes par des relations avec les laboratoires académiques de mécanique dans
I'objectif de répondre a sa mission premiére : I'appui et I'innovation technologique aux entreprises
mécaniciennes, en grande majorité des PME. Cette ambition se concrétise par une centaine de
communications et une quinzaine de publications dans des revues a comité de lecture ainsi que
I’organisation de congrés internationaux comme Fatigue Design.

Le Cetim dispose de cing outils au service de son ressourcement scientifique :

- Des partenariats stratégiques avec des partenaires d’excellence,
- 10 laboratoires communs et 7 plateformes technologiques,

- Une fondation pour explorer la recherche amont,

- Le réseau des instituts Carnot,

- Unréseau agile de partenaires.

Ces douziemes journées des doctorants Cetim ont pour objectif de faire le point sur 'avancement des
théses et post-docs en cours au Cetim et de favoriser les échanges entre les différents acteurs de la
R&D : doctorants, ingénieurs du Cetim, directeurs de these et partenaires scientifiques. Ce document
rassemble les avancées de la plupart de ces projets.

Le Cetim est fortement attaché a la valorisation des résultats des travaux de recherche qu'’il pilote ou
auxquels il donne son soutien. Une attention particuliere est donc portée a I'appropriation des
résultats par les équipes du Cetim et aux développements technologiques issus de ces projets et
destinés aux applications industrielles. Les publications scientifiques dans des revues a comité de
lecture constituent également un outil clé pour la visibilité scientifique du Centre. Elles demeurent
également I'outil principal de mise en valeur du travail des doctorants et de leurs laboratoires
d’accueil.
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Simulation et essais multi physiques

Susceptibilité a I’érosion de cavitation d’'une pompe rotodynamique -
Approche par la simulation numérique des écoulements cavitants a I'aide
d’un code bi -fluide et comparaison entre eau et sodium

Jacques FERHAT®*, Antoine ARCHER?, Stéphane MIMOUNI/®, Regiane FORTES-PATELLA®
Tayeb AIOUAZC,
%Doctorant, laboratoire LEGI, CETIM, EDF
bEncadrants industriels, EDF R&D, Chatou
‘Directrice de these, LEGI, Grenoble
dRéférent technique, pble SIMulation, CETIM, Senlis

Objectifs

La cavitation est un changement de phase de la phase liquide vers la phase gazeuse qui
apparait lorsque la pression locale atteint la tension de vapeur. Elle peut étre présente dans I'ensemble
des équipements hydrauliques et est un phénomene néfaste conduisant a des pertes de performances,
des nuisances sonores et des vibrations, ainsi qu’a 'endommagement des composants. On parle alors
d’érosion de cavitation. La prévision de ce mécanisme d’usure reste actuellement un verrou
scientifique.

Les écoulements cavitants sont fortement instationnaires et compressibles par nature, de plus
ils mettent en ceuvre plusieurs échelles spatiales et temporelles. Leur simulation numérique est donc
difficile et recourt généralement a des hypothéses d’équilibres thermique et dynamique. Ces
hypotheses peuvent étre remises en cause notamment lors de [utilisation de fluides dits
thermosensibles. Apres la précédente thése [Leclercq, 2017] basée sur une modélisation « fluide de
mélange », résolvant la conservation de la masse et de la quantité de mouvement, la présente thése
se propose d’utiliser un code bifluide résolvant un systéme d’équation pour chaque phase et prenant
en compte I'équation de conservation de I’énergie. Dans ce contexte, les objectifs de la thése sont les
suivants :

- Développer un modele bi-fluide ne reposant pas sur des hypothéses d’équilibre thermique et
dynamique et permettant de simuler les écoulements cavitants,

- Développer un modele capable de prédire I’érosion de cavitation depuis I'écoulement simulé,

- Etudier la modification du comportement cavitant lorsque la température augmente.

Résumé

L’étude de I'état de I’art relatif a la simulation des écoulements cavitant révéle un large panel
de modélisations numériques qui, pour la plupart, sont basées sur une modélisation homogene
utilisant des termes sources empiriques et des hypothéses d’équilibres. La modélisation bifluide, c’est-
a-dire prenant en compte 2 phases (le liquide et sa vapeur) en interaction, s’affranchit de ces
hypotheses. Un modele prenant en compte les échanges d’énergies entre les 2 phases est proposé.

Ce modele est validé avec des essais expérimentaux [Pereira, 1997] sur différents régimes
d’écoulements (régimes a poches stables et instables). Les grandeurs examinées sont la longueur de
la poche en fonction du parameétre de pression, la fréquence de détachement des structurees de
cavitation et le coefficient de pression relevé sur la corde du profil.

*Auteur correspondant
Téléphone : 06.51.22.18.51
Adresse email : ferhat.jacques@gmail.com
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Dans un deuxieéme temps, un modele de prévision de I'intensité de cavitation, reposant sur la
notion de cascade énergétique [Fortes-Patella, 2013], est implémenté et validé. Ce modele permet, a
partir des simulations numériques réalisées, de déterminer I'emplacement et I'intensité de I'érosion
de cavitation.

Enfin, les deux modeles établis nous permettent d’étudier le comportement cavitant de |'eau
lorsque la température augmente.

Les résultats numériques sont en bon accord avec les résultats expérimentaux établis sur un
écoulement de poche de cavitation sur un hydrofoil, pour différentes conditions d’écoulements et sur
deux formes de cavitations (stable et instable).

Méthodes et résultats

Pour ce faire, la thése s’appuie sur les expériences de [Pereira, 1997] pour la validation de
I’hydrodynamique et [Couty, 2004] pour la validation de I'agressivité de I’écoulement cavitant. Pour
I’étude des effets thermiques, nous ne disposons pas de données quantitatives sur la géométrie
d’étude, mais la littérature expérimentale nous permet de valider qualitativement le comportement
de nos modéles.

1) Proposition d’un modéle de changement de phase :

La modélisation numérique s’appuie sur le code bi-fluide neptune cfd qui est un code
développé et utilisé dans le domaine du nucléaire [Guelfi, 2007] mais n’est pas initialement destiné a
simuler les écoulements cavitants. Un modeéle permettant de simuler le changement de phase par
cavitation est donc proposé [Ferhat, 2022a]. Ce modéle est écrit en enthalpie et propose de nouveaux
termes d’échange d’énergie entre les phases, ce qui permet a la fois de prendre en compte les
changements de pression, ainsi que les changements de température pour modéliser le changement
de phase. Il propose une valeur du terme source d’énergie, noté Q’, pour chaque phase en fonction de
I’écart a I'enthalpie de saturation de cette phase. Nous avons ainsi :

- si (H; < H{), le liquide est dans une zone thermodynamique stable et ne change pas de
phase : Q=0
- si (H; > H{%) : le liquide est instable et se vaporise :

o =T 1y <0

- si (H, < H3), la vapeur est sous refroidie et donc dehors de sa zone thermodynamique de
stabilité, elle se condense :

0 =L gt ) > 0

- si (H, > H3%), la vapeur est dans une zone thermodynamique stable et ne change pas de
phase mais nous souhaitons la maintenir proche de la zone de vapeur saturante :

a;, o
o = L) . 2 (et — 1) < 0
Le terme f(a+a") est un terme de stabilisation numérique identique pour les 2 phases.

2) Etude de I'hydrodynamique d’une poche de cavitation instationnaire :
La cavitation peut prendre différentes formes. Pour les pompes, on considere les
développements de poches attachées au bord d’attaque, qui sont représentés de maniere simplifiée
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par un écoulement cavitant sur un hydrofoil bidimensionnel en incidence. Le comportement de la
cavitation par poche peut alors étre stable ou instable en fonction des conditions. La validation du
modele de cavitation est réalisée en deux étapes sur ces deux types de cavitation en suivant les
résultats expérimentaux.

- Tout d’abord, la capacité a prédire la bonne longueur de poche a sigma donné et la prédiction
du chargement sur la face en dépression de I’hydrofoil sont vérifiées a I'aide d’'une poche
stable (obtenue a une incidence de 4°).

- Ensuite, la capacité du modele a prédire le comportement périodique d’une poche instable est
évaluée a en vérifiant I'obtention de la bonne longueur de poche a sigma donné ainsi que des
fréquences de détachements des structures convectées (obtenus a une incidence de 6°
[Ferhat, 2022b]).

La figure 1 illustre la capacité du modele a correctement prédire le chargement sur la face en
dépression de I'hydrofoil (extrados). D’une part, le profil de coefficient moyen de pression est
correctement prédit avec en particulier la bonne localisation du pic de gradient de pression. D’autre
part, les écarts types de variation du coefficient de pression sont correctement localisés et du méme
ordre de grandeur qu’expérimentalement.

Le tableau 1 récapitule les résultats obtenus pour la poche instable a 6° d’incidence et pour
une poche de 40% de la corde. Les nombres de cavitations et les fréquences de détachements sont
proches des résultats expérimentaux avec moins de 10% d’erreur.

Pressure distribution on NACA 65012 at 4° incident angle Pressure distribution on NACA 65012 at 4° incident angle
oo Vin=15m/s - sigma=1.2 - L=20% 00 20 Vin=15m/s - sigma=1.59 - L=40% .

— Cpavg num — Cpavg num
Cp num min-max Cp num min-max
15 ¥ Cpavg exp and min-max bar | 350 154 & Cpavg expand min-max bar . 350
-@- Cpexp-std -@- Cpexp-std \
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Cp num - std
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s
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L
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40 40
Chord length [%] Chord length [%]

Figure 1 : Comparaison des profils de pression expérimentaux et numériques pour une poche de 20% (a gauche)
et une poche de 40% (a droite). Les Cp sont représentés par les points noirs et la courbe continue
respectivement. L’écart type est représenté par les courbes en pointillés noir et bleues respectivement. Les
minimums et maximums enregistré en paroi sont représentés par les barres et la zone grisée.
i=4°°, Vin=15m/s, 0=1.2 et 1.05 respectivement.

En plus de ces résultats, le modele est capable de simuler des éléments caractéristiques de la
cavitation tels que la présence d’un jet-rentrant et I'apparition de structures dite en « fer a cheval »
dans I’écoulement convecté. La figure 2 illustre le bon accord qualitatif entre I'écoulement
expérimental et I’écoulement simulé pour les deux types de poches. Les structures en « fer a cheval »
sont présentes sur les figures du bas.
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Figure 2 : Comparaison de I'écoulement expérimental (ad gauche) [Pereira, 1997] et de I'écoulement issu
d'une simulation numérique (a droite) pour une poche stable a une incidence de 4° (en haut) et une poche
instable a une incidence de 6° (en base). Iso-taux de vide a 10.
En haut : i=4°, Vin=25m/s, 0=1.2, L=20%. - En bas : i=4°, Vin=15m/s, 0=1.59, L=40%.

15 100 1,59 109 9 1,59 0

20 145 1,60 138 1,4 1,56 2,5
25 190 1,62 173 8,9 1,54 4,9
30 230 1,63 227 3,2 1,51 7,4

Tableau 1 : Comparaison des fréquences et des nombres de cavitation obtenus expérimentalement et
numériquement pour la poche instable a une incidence de 6° et une longueur de poche de 40% de I’hydrofoil
pour différentes vitesses.

3) Etude de I'agressivité de I'écoulement cavitant :

La mesure de I'érosion de cavitation par perte de masse exige des essais tres longs, donc
colteux. A la place, le chargement généré par I'’écoulement cavitant sur la paroi est quantifié par la
mesure du marquage. On parlera alors de I'agressivité de I’écoulement cavitant. L’objectif de cette
these est de proposer un indicateur permettant de quantifier I'agressivité d’un écoulement cavitant,
simulé numériquement, de maniére a pouvoir a terme prédire |'érosion de cavitation a partir des
simulations numériques.

Pour ce faire, nous supposons que |'énergie capable de détériorer le matériau est initialement
contenue dans le volume de vapeur sous forme d’énergie potentielle, et, qu’elle est transmise par
I’écoulement. C’'est le modele de « cascade énergétique » [Fortes-Patella, 2013]. Ce flux d’énergie
correspond donc a une puissance volumique qui, une fois projetée sur la surface du composant, nous
permet d’évaluer l'intensité de cavitation, critere mesurant |'agressivité de I'écoulement cavitant.
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Figure 3 : Schémas explicatif du modéle de cascade d'énergie [Fortes-Patella, 2013] et visualisation 3D de
I'intensité de cavitation résultante d'une simulation numérique avec le modele de prévision de I'intensité de
cavitation.

La figure 3 détaille le modeéle de cascade d’énergie. Les structures de vapeur (en bleu) contiennent une
énergie potentielle. Cette énergie est libérée lors du processus d’implosion et transmise dans le fluide
sous la forme d’une onde pression. Lorsqu’elle atteint la surface (en rouge), une partie de cette énergie
est utilisée pour déformer plastiquement le matériau. Chacun de ces processus opérent avec un
rendement.

Nous pouvons déterminer, a I'aide des simulations numériques, I'énergie potentielle contenue
dans le volume de vapeur. Cette énergie a un potentiel agressif qui, une fois projeté sur la surface de
I’hydrofoil, représente la grandeur « intensité de cavitation » (illustré a droite). Le travail de cette thése
a également consisté a développer, et valider, une méthode de projection de la puissance potentielle
ainsi qu’a optimiser le colt de calcul d’une telle procédure. Enfin, différentes méthodes de calculs de
I'intensité de cavitation sont évaluées avec par exemple I'étude des évenements maximaux et
Iutilisation de seuil de puissance minimale permettant de déformer le matériau.

4) Etude de I'effet de la température sur la cavitation de I'eau :

En eau froide, la cavitation est un phénomeéne majoritairement inertiel et assimilable a un
processus isotherme. Lorsque la nature ou la température du fluide est modifiée, d’autres effets
peuvent prendre le dessus et modifier le comportement de la cavitation. En particulier ce qui est
appelé « effet thermodynamique en cavitation » entraine un retard a I"apparition de la cavitation, ce
qui peut étre bénéfique d’un point de vue industriel. On parle de thermosensibilité. La majorité des
modeles 1-fluide sont incapables de capturer cela sans adaptation ou modification de leurs constantes.

La figure 4 illustrent I’évolution du taux de vide sur I’hydrofoil en fonction du temps. A 30°C, la
poche est clairement définie et la périodicité du détachement de la poche instable est nettement
lisible. A 70°C, la poche est trés déstructurée, la longueur de la poche devient plus difficile a déterminer
et la poche change de régime. Cette modification du comportement est observée expérimentalement.
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Figure 4 : Diagrammes spatio-temporels illustrant I’évolution de la poche de cavitation a 30°C (gauche) et a
70°C (droite) pour une poche d 40% de la corde, une vitesse de 15 m/s et une incidence de 6.

La figure 5 récapitule I'effet de I'augmentation de la température sur le critére d’intensité de
cavitation. Nous remarquons une tendance en cloche avec un maximal a 50°C qui est également
observée expérimentalement.

1e-2 Intensité de cavitation adi née pour diffé températures

— Icav moyen T20
— Icav moyen T30
—— Icav moyen T40
— Icav moyen T50

Icav moyen T60

0 20 40 60 80 100
Corde [%]

Figure 5 : Prévision numeérique de l'intensité de cavitation en fonction de la température du fluide pour une
poche a 40% de la corde, a une vitesse de 15 m/s et une incidence de 6.

Conclusions et perspectives

Nous avons proposé un modele de changement de phase exprimé en enthalpie dédié a la
simulation des écoulements cavitants par un code bifluide. Ce modeéle est validé sur la géométrie d’un
hydrofoil bidimensionnel pour différentes conditions d’écoulements et deux types de poche de
cavitation a I'aide de résultats expérimentaux.

Nous avons ensuite implémenté le modéle de cascade d’énergie avec le formalisme bi-fluide
et proposé une nouvelle méthode de projection de la puissance potentielle. Ceci nous permet de
prédire I'agressivités de I’écoulement pour les conditions simulées.

Enfin, nous avons étudié la capacité du modele a simuler un retard thermique au
développement de la cavitation et avons mesuré I’évolution de I'agressivité de I"écoulement cavitant

avec la température. Le comportement suit qualitativement les (rares) observations de I’état de I'art
expérimental.

Malgré les bons résultats obtenus, la simulation des écoulements cavitants a I'aide d’un code
bi-fluide reste un défi technique. Certains points de fonctionnements expérimentaux n’ont pas pu étre
simuler en 3D et nécessiteront I'amélioration de la stabilité du code pour les écoulements les plus
difficiles.

Les perspectives d’utilisation des modeles développés pendant cette these portent sur
I’extension de la modélisation et de la validation des modeéles via I'utilisation du sodium liquide et la
simulation sur des géométries industrielles telle qu'une pompe pour laquelle des résultats de
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marquage sont disponibles. Une validation quantitative de la capacité du modeéle a simuler un retard
thermique a la cavitation est également a prévoir.

Concernant les perspectives d’amélioration du modele de cavitation, nous avons observé une
augmentation de I'erreur avec la vitesse de I'écoulement. Ceci pourrait étre attribué a des effets de
turbulences, il parait donc pertinent d’étudier d’avantage I'effet de la modélisation de la turbulence
sur les variables concernées.

Pour le modele d’intensité de cavitation, nous avons montré qu’une prise en compte des
évenements maximaux via une méthode de seuillage permet d’améliorer la prédiction de la
localisation de la zone érodée. En effet, les moments statistiques tendent vers des distributions non
normales (a queue de distribution fines). Il apparait qu’une étude des statistiques de valeurs extrémes
permettrait une caractérisation plus fine de I’érosion de cavitation.

Exploitation et valorisation

A cejour, il n'existe pas de méthode d'estimation de la vitesse d'usure par érosion de cavitation
dans les machines et composants hydrauliques (pompes, turbines, vannes, diaphragmes...) sans faire
un essai. Le mécanisme d’érosion de cavitation n’est encore que partiellement compris et constitue
un verrou scientifique et technique important a la maitrise de la durée de vie. L'objectif final est de
définir un critere d’érosion local, prenant en compte la géométrie de I'organe hydraulique et son
matériau.

Par le biais de cette these et I'exploitation d’un critéere local d’érosion le CETIM améliore son
expertise en analyse de défaillance et maitrise de durée de vie des composants hydrauliques (pompes,
turbines hydrauliques, vannes, diaphragmes) dans le domaine de I'exploitation et de la maintenance
(optimisation de I'exploitation pour réduire I'usure, maintenance prédictive).
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Obijectifs

Les équipements sous pression (ESP) sont destinés a la production, le stockage ou le transport des
produits sous une pression élevée. L'énergie contenue dans ces équipements est trés importante et
peut, en cas de défaillance de I'enceinte, provoquer des dégats humains, matériels et
environnementaux dans le voisinage des lieux de I'accident. Ainsi, la maintenance et le suivi de I'état
de santé de ces équipements est un enjeu majeur pour les industriels de ce domaine. Le premier
objectif de la thése est donc de contribuer au développement d’'une méthodologie d’évaluation en
temps réel de l'intégrité des structures sous pression, en mettant en place une stratégie de
maintenance prédictive en lieu et place d’anciennes maintenances curatives ou préventives tres
couteuses, ceci en s’appuyant sur les technologies loT et jumeau numérique. La deuxieme finalité
technologique de la thése est de développer des méthodes pour optimiser et fiabiliser la conception
et I'exploitation des nouvelles générations de structures sous pression.

Résumé

Selon la définition de I'Alliance Industrie du Futur, le jumeau numérique est un clone virtuel d'un
systéme physique ou d'un processus. Il implique systématiquement I’existence d’un couple « modele
numérique » avec I'objet qu’il copie. Suivant le systéme concerné et 'utilisation souhaitée il peut étre
un modele géométrique, multiphysique, fonctionnel, comportemental et décisionnel. Il doit évoluer
dans le temps comme son jumeau réel. Il permet d’améliorer le pilotage, la sécurisation et
I’optimisation de lignes de production et des usines, la continuité numérique au niveau du produit, de
sa conception a sa fin de vie, la surveillance et la maintenance prédictive.

Le jumeau numérique apparait alors comme un moyen fiable de réaliser le suivi en fonctionnement,
d’évaluer la résistance et la sécurité des ESP dans les conditions réelles de service, via I'intégration
d’informations relatives au cycle de vie dans un module de traitement automatique des données, et
enfin capitaliser sur toutes ces données pour optimiser la conception de nouveaux produits.

A cette fin, les travaux consistent a établir dans un premier temps, un état de l'art sur le
dimensionnement des ESP, sur les codifications relatives, et sur les diverses stratégies de maintenance
prédictives existantes. Ensuite, une recherche sera menée pour classifier les multiples approches
utilisées pour traiter les problemes de défaillance. Le choix final se basera sur la robustesse de
I"approche, mais aussi sur la capacité de I'appliquer sur une structure complexe, en passant par des
calculs éléments finis. Un modele éléments finis de I'ESP capable de prédire sa durée de vie avec
précision et avec un temps de calcul acceptable sera développé.

Méthodes et résultats

La technologie « jumeau numérique » a connu une croissance importante pendant les dernieres
années dans plusieurs domaines [aéronautique, batiment, naval, procédés de fabrication...]. Le
développement d’un jumeau numérique réactif, évolutif et anticipatif nécessite la construction d’un
cerveau bicéphale avec un hémisphére guidé par le modele boite noire, réputé réactif, qui interviendra
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pour la gestion des alertes et des prises de décisions en temps-réel, et un hémisphére guidé par le
modele physique pour I'étude des éveénements inconnus et I'enrichissement de la base de données
servant a I'apprentissage du modeéle boite noire (voir figure 1).

Jumeau physique Jumeau numérique

- O B B SN BN BN BN BN EEE BN BN B B S B e e

Base de
Données données

Modele physique
Données T « boite blanche »
expérimentales

+
Données Calibrage

numeériques \ . 4
Modele guidé par

ESP

-+

loT

pour des )
situations les données

complexes et « boite noire »
exceptionnelles

——— Alimentation du modeéle boite blanche - Génération de données numériques aprés calibrage

- Alimentation du modéle boite noire v Test et validation du modéle boite noire

Figure 6 : Schéma synthétique du jumeau numérique

Contrairement au modele boite blanche qui fournit des résultats précis, mais avec un temps de calcul
pouvant étre élevé, du fait des modeles physiques sur lesquels les calculs se basent ; le modeéle boite
noire est connu pour sa capacité de délivrer des résultats et des décisions rapidement, mais avec un
risque de précision moindre. De ce fait, pour respecter la notion du temps réel ou quasi-réel, tout en
gardant un haut degré de précision, une nécessaire hybridation des deux modeles sera réalisée.

C’est plus précisément dans ce cadre que la thése se positionne, pour développer le modéele numérique
(boite blanche) le plus fidele possible au comportement de I'équipement réel soumis a des
chargements représentatifs.

Plusieurs approches sont utilisées pour le calcul de la durée de vie (voir figure 2). La conception,
fabrication et maintenance des ESP étant régies par des codes, dans un premier temps seront mises
en ceuvre les approches présentes dans le CODAP (Code de Construction des Appareils a Pression non
soumis a l'action de la flamme). Ensuite seront explorées des approches alternatives en fonction des
domaines d’endurance, des sollicitations et de I'intégrité de I'’équipement.

Selon I'état de contrainte dans I’ESP (uniaxial, multiaxial simple, multiaxial complexe), la géométrie
(avec ou sans soudure), et la présence ou pas de défauts, une méthodologie de calcul de la durée de
vie sera privilégiée. Une cartographie de |'état de contrainte dans I'ESP est présentée dans la figure 3.
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Figure 7 : Approches pour le calcul de la durée de vie en fatigue
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Figure 3 : Cartographie de I'état de contraintes dans I'ESP

D’apres les premiers résultats de calcul, la concentration de contraintes se localise dans des zones
soudées sur le bas de I'équipement. L’état de contrainte présent est multiaxial simple. C’est pourquoi,
les méthodologies et les approches simples présentes dans le CODAP seront appliqués en premier.
Pour les zones soudées, la grandeur qui pilote la durée de vie a I'amorcage en surface est la contrainte
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géométrique aux points chauds, déterminée a partir des recommendations de I'llW équation (l). Cette
contrainte est a comparer a la courbe S-N caractéristique du détail soudé étudié.

Ohot—spot = 2.52 04t — 2.24 099t + 0.720, 4¢ (1)

Dans le cas d’un soudage bout a bout, des correction d’imperfection de forme seront a prendre en
compte. Dans les zones sans soudure, I'étendue de la contrainte effective totale calculé a travers la
contrainte géométrique et la correction plastique, est prise en compte équation (ll). Une courbe de
basquin correspondante leurs sera attribué.

K
AGTof f = K—f Aoy (1)

K, : Coefficient global de concentration de contraintes théorique

Ky : Coefficient global de concentration de contrainte effective

Des approches multiaxiales seront a aborder, si les approches simples ne sont pas suffisamment
robustes pour prédire une durée de vie correcte.

Les calculs de fatigue se feront pour 'amorgage et la propagation de fissure, couvrant ainsi la totalité
de la durée de vie.

Amorgage d'une macro-fissure‘

Na ! Np
1
< N

T~ Nr e

Figure 4 : Exemple de répartition de la durée de vie totale, entre amorgage et propagation

‘Rupture de la structure

Le modele boite blanche sera alimenté, a travers des capteurs connectés, par des données d’entrées
(pression, température, déformations...) dans le but de prédire le niveau d’endommagement de I'ESP
et sa durée de vie résiduelle.

Une partie des travaux consiste a améliorer et mettre au point un code de placement de capteurs
intelligent (développer par I'IMT Nord Europe), dans le but de minimiser le nombre de capteurs
nécessaire pour suivre |'état de santé de I'équipement. La figure 4 donne une idée sur le
fonctionnement du code.

L'usage de ce code montre qu’a travers un nombre modéré de capteurs (inférieur a 5), il est possible
de reconstruire correctement le champ de contraintes dans I'équipement. Il peut donc étre considéré
comme une technique d’optimisation de I'instrumentation et de réduction de modele.

Scénarios » | Position capteur 1 : 80% de l'information

de Génération Base de Optimisation
s

Placement

| Position capteur 2 : 10% de l'information
des

capteurs l

#| Position capteur n : X% de l'information

génération données
de defauts
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Figure 5 : Fonctionnement du code de placement de capteurs

1. Objectifs du Jumeau Numérique (boite grise)

e Améliorer de maniére significative la fiabilité dans |'évaluation de la sécurité des équipements
sous pression en service, comparée aux inspections de sécurité conventionnelles.

e Accroitre les performances des équipements en optimisant leur fonctionnement et leur
disponibilité et en augmentant les niveaux de précision de I'évaluation de la résistance
mécanique.

e Fournir des données d'intégrité structurelle et de performance de I'équipement pour
démontrer la conformité aux codes et normes en vigueur, ainsi que pour soutenir une
éventuelle prolongation de la durée de vie d’un appareil instrumenté, sans augmentation
drastique des exigences en matiere d'inspection ou d’opération de maintenance.

2. Objectifs de la thése (boite blanche)

e Conception d’'un modeéle EF 3D (modeéle boite blanche) pour le calcul du comportement
mécanique en fatigue de I'ESP (calcul de contraintes, prédiction de la durée de vie, amorgage,
totale et/ou tolérance au dommage).

e (Calibrage du modele par les données expérimentales obtenues « en laboratoire » a I'aide des
capteurs intégrés.

e Génération de données numériques, notamment pour des cas de chargements complexes
dans le but de la conception d’un jumeau numérique évolutif et anticipatif.

Exploitation et valorisation

Le CETIM, membre de I’Alliance Industrie du Futur, est un acteur majeur dans I'accompagnement des
industriels pour la maitrise des technologies de I'industrie du futur.

Etant “I'outil R&D"” de 7 000 entreprises mécaniciennes, le CETIM assure une forte présence au plus
prés de ses clients nationaux démultipliant son action avec un réseau de partenaires scientifiques et
techniques.

Le CETIM souhaite fortement s’engager dans le projet JUNAP, jumeau numérique d’un appareil a
pression, couplant Simulation, 10T, Intelligence Artificielle...qui s’inscrit pleinement dans ses axes de
R&D stratégiques. Pour ce faire, le CETIM mobilise des moyens humains et matériels dans différents
domaines d’expertise : équipements sous pression, mesures (capteurs connectés), essais multi-
échelles, contrdle non destructif, matériaux, simulation numérique.

Au travers d’'un tel projet, le CETIM accentue son implication dans la transition numérique afin
d’accompagner les entreprises dans cette transformation. Par son réle de diffusion et de transfert des
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technologies, et par I'expertise acquise dans ce projet, le CETIM pourra accompagner d’autres
entreprises francaises, mieux les conseiller et aussi développer son offre de service.

Pour cela, le CETIM amenera, dans ce projet, sa connaissance en mécanique et plus particulierement
des équipements sous pression, pour aider a définir le démonstrateur, son expertise en mesures,
essais, loT et simulation pour développer le jumeau numérique de I'appareil choisi et les algorithmes
associés, et hébergera les jumeaux physique et numérique.

Au-dela, le déploiement de cette technologie en usine participera a la réduction de I'empreinte
environnementale et a la sécurité des agents de contréle du CETIM en réalisant la surveillance des
structures a distance et en temps réel.

Valorisation des travaux de these :

Publication de rang A prévue fin 2023.

Présentation a la conférence ESOPE en septembre 2023.
Présentation a la conférence Fatigue Design en novembre 2023
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Modélisation du comportement des joints a brosse
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Objectif

Utilisé dans les turbomachines, les joints a brosse en carbone sont des dispositifs d’étanchéité qui ont
pour but de diminuer les débits de fuites entre deux compartiments, amont et aval. Ce type de joint
impose une géométrie particuliere de nature a engendrer des diminutions de fuites. La perméabilité
du joint est assurée par une brosse constituée de nombreuses rangées de fils en carbone tres fins
(diamétre 5um) compactés entre deux plaques. L'étanchéité est assurée principalement par deux
éléments : le comblement du passage étroit (jeu radial) entre le rotor et le stator et la géométrie
poreuse de la brosse.

~
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=
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=
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=~

Zone
amont/’

i 'é nt
Direction de I'écoulemer

Rotor

A ce titre, il est prévu de réaliser un modele de joint a brosse qui permet de prédire les performances
de ce dernier. La validation de ce modele s’achéve par un volet numérique développé a partir de
notions théoriques et un volet expérimental obtenu grace a des essais.

Résumé

La premiére partie des travaux consiste a caractériser le comportement de la structure filaire de la
brosse. En vue du petit diametre de chaque fil (5um) et du grand rapport entre sa longueur et son
diametre, les fils de la brosse vont subir des grandes déformations. Le modele développé permet la
prise en compte de ces non linéarités tout en s’adaptant aux différents types de contacts. La structure
filaire est définie par un ensemble de fils traités en grandes déformations soumis a plusieurs types de
contacts. La deuxieme partie se focalise sur I'écoulement dans la brosse. La structure filaire est
considérée comme étant un milieu poreux. La caractérisation d’un écoulement dans un milieu poreux
dépend fortement de sa perméabilité. Cette derniére a été déterminée pour deux types de géométrie.
Cette partie consiste aussi a évaluer le modele structurel par I’étude de I'interaction fluide-structure
en phase de développement. En paralléle a ces parties, un dispositif expérimental statique (sans
rotation du rotor) a été mis en place afin d’obtenir des résultats préliminaires de débits de fuite.
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Méthodes et résultats

Le fonctionnement du joint a brosse se caractérise par deux phénomenes physiques couplés. La
déformation de la brosse constituée de plusieurs fils et I'écoulement du fluide dans la structure filaire.
Celui-ci géneére des efforts aérodynamiques qui modifient la géométrie des fils. Ces deux phénomenes
sont étroitement dépendants I'un de l'autre. Il serait bien complexe de développer le modele entier
sans procéder étape par étape. Il est donc nécessaire de diviser les différents problémes a traiter.

e Déformation de la structure filaire et résolution des contacts :

La déformation d’'un fil est décrite par une formulation éléments finis. La théorie de poutres de
Kirchhoff nous permet de traiter en 3 dimensions des déformations non linéaires dues a la traction,
compression et flexion. La condition C1 de continuité de la lighe moyenne de la poutre est assurée
grace a des fonctions de formes hermitiennes d’ordre 3. La représentation de la poutre a partir de
deux nceuds est exprimé par :

2 2
) o1 . ;
NOEWAGLET DY HGE M
i=1 i=1
& est un paramétre qui varie dans un intervalle de [—1,1] avec des valeurs nodales & = —1et &2 =

1. Les vecteurs d! , t! représentent le vecteur de positions et le vecteur tangent de chaque nceud. Une
poutre déformée peut étre décrite par:
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Avecs =sq+ (6 +1)1/2,0s/0¢ = 1/2 oul est lalongueur d’un élément.
Les fonctions de formes hermitienne H(§) sont donnée par :
Hy@ 0 0 gi¢) 0 0 mHEE) 0 0 mZ@E) 0 O

HE=| o Hi(¢®) 0 0o HI) 0 o Hi(®) 0 o HZE) O (5)
0 0 Hi® o 0 HY® o 0 Hi® o 0 HX®

1 1 2 2 1 2
HY®) = 7@ +HA- 9% HIO =72 -HA+
1 1 2 l 2 1 2 l
HE =7+ OA -5 HHO =—71-DA+O5 ©
La résolution d’une poutre déformée est obtenue grace a sa matrice tangente. La matrice tangente

peut étre déterminé avec une perturbation du vecteur résidu. Le vecteur résidu d’'une poutre de
section circulaire est donné par :

ds — f 8r'TEAh, + 6T'TEIh, + 6v "TEIh, |ds (7)

traction flexion
comprssion

SrTf —orT <” ,”2 >

forces et moments distribués

1
SR(r,61) = 6rTf — 61’7 <| ,”2 >+f
0

forces et moments concentrés

efforts interns
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f et m sont les forces et les moments appliquées suivant les axes x, y et z.
E et A sont le module d’élasticité et I'aire transversale de la section.

Les fonctions hy, h, et h, sont :

) 1'” T’I(TITT”)
; hy = — 8
e e ©

) 1 ZT’(T’TT”)Z r'(r"Tr") + ru(rlTru
h1=r(1——>;h2= -
[l 1l [l 1° [l |*
Le modele d’un fil soumis a des grandes déformations a été implémenté dans un code de calcul. La
résolution des équations non linéaires nécessite un calcul itératif en raison de la matrice de raideur qui
évolue au cours du calcul et qui dépend des déplacements. La solution itérative est obtenue grace a la
méthode Newton-Raphson. Les contacts sont évalués a I'aide d’une fonction gap noté g. Il s’agit de la
distance minimale entre deux éléments finis de deux fils exprimés par &, et .. La condition de non-
pénétration des deux fils est détectée par:

g=0avecg:=d,; —R, —R, 9

R1 et R2 sont les rayons de chaque fil. dbl est la distance entre les lignhes moyenne de chaque fil. Dans
le cas ol la condition de non pénétration n’est pas respectée, le contact est modélisé grace a la
méthode de pénalité. La pénalité € agit sur les raideurs des éléments en question afin de permettre la
prise en compte du contact. La force de contact fce et le vecteur normal m sont déterminés par :

B 1) —1(n.)
fee=—e<g>n, n= lri (&) — (Ml

(10

Force

Force

Figure 2 : Contact d’un fil en déformation avec la plaque aval

La figure 1 et 2 illustrent I'état initial et I'état déformé d’un fil encastré a une extrémité (en haut) et
libre a I'autre extrémité. L'extrémité libre est soumise a une force nodale. On apergoit la capacité du
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fil a subir des grandes déformations. Sur la figure 2 le fil en déformation entre en contact avec la plaque
avale (ligne rouge).

e Perméabilité d’un milieu poreux constitué d’une géométrie cubique centré :

La perméabilité permet de prédire la capacité de la brosse a s’opposer au passage d”’un fluide. Celle-
ci est fortement liée a la géométrie du milieu poreux. Cette derniéere est associée a la porosité ¢ qui
est donné par:

Vs

¢ = v (11

Vg correspond au volume des pores et Vcorrespond au volume total (pores+solide). Durant le
processus de fabrication des joints a brosse, les fils sont compactés entre deux plaques. La forme
cubique centrée représente I'arrangement le plus proche de la réalité. Autrement dit, cet arrangement
permet la meilleure compacité des fils. Pour un écoulement rampant, la perméabilité K est calculée a
|'aide de la loi de Darcy tel que :

K B
(v) = ——V(p) (12)
u
ol : K est le tenseur de perméabilité intrinseque, (v) est la moyenne de la vitesse du fluide appelé
également vitesse de filtration, u est la viscosité dynamique et Vx(p)ﬁ est le gradient de la moyenne

des pressions dans les pores

Phase fluide

/
@’ Phase Solide

Figure 3 : Cellule unitaire pour des poutres paralléles, cylindriques a section droite circulaire, organisées sur un
réseau cubique centré

7,E-02
6,£-02 —— Géométrie de réseau cubique
. 5E02 —A— Géométrie de réseau cubique centré
£ —&— Géométrie cubique - Kozeny Carman
¥ 4E02
_z
£
S 3,E-02
©
o
13
5 2,E02
a
1,E-02
0,E+00 I
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
-1,E-02
Porosité ¢

Figure 4 : Perméabilité en fonction de la porosité

Les simulations numériques menées montrent que le réseau cubique centré conduit a des valeurs de
perméabilité moins importantes. En effet, cette disposition de fils procure des passages de fluide avec
plus de déviations, ce qui engendre une chute de pression plus importante. La perméabilité d’'un
réseau de fil cubique centré est comparée avec un réseau cubique simple et avec la méthode de Kozeny
Carman. En raison de I'optimisation du co(t du calcul. D’autres travaux ont été faits afin d’évaluer
I'influence du maillagesur les résultats ainsi que I'influence des conditions aux limites réelle (en 3D)
sur une cellule unitaire en 2D. Il a été déterminé qu’a partir d’une longueur de fil 10 fois plus
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importante que son diamétre, la cellule unitaire 2D peut étre considéré comme étant infiniment long.
Les résultats des calculs en 2D resteront valables pour les domaines en 3D.

e Dispositif expérimental d’évaluation de I’étanchéité des joints a brosse en régime statique
Le besoin d’évaluer expérimentalement les performances du joint d’étanchéité a brosse a conduit a la
mise en place d’un dispositif expérimental. Dans un premier temps, son objectif est d’explorer des
résultats préliminaires (débit de fuite) sans rotation du rotor.

FousRotor  Caie de pesfonnement  Gorge digimervation Joint g brosse
|

Zone.gmont & Oiifices gimentaiton | 7o w(:b 6 Orificgs de sortie

Joint foriques

Figure 5 : Dispositif expérimental et instrumentation

Le dispositif comporte un rotor étagé qui permet d’avoir 6 postions axiales (figure 5). Le
positionnement est assuré par le nombre de cales montées. Cela permet la translation du rotor pour
centrer le joint avec I'étage du rotor correspondant. Chaque étage correspond a un jeu particulier
entre le joint et le rotor et a une longueur de fils en interférence. Le tableau 1 illustre les interférences
adoptées. La position 1 possede l'interférence la plus faible ‘I1’ et le jeu radial le plus important ‘J1’.
D’une position a une suivante l'interférence augmente et le jeu radial diminue.

Joint a brosse

Rotor étagé Interférence Jeu radial (mm)
(mm)
Position 1 11 J1
Rotor Jeu radial ¢
| .
: > Position 2 12 J2
Interférence 2
Nl
)
IS Position 3 13 13
)
Position 4 14 J4
) , 3 . , Position 5 15 J5
Figure 6 : Schéma des jeux et interférences
Tableau 1 : Exemple de spécifications des interférences et
des jeux Position 6 16 6

En raison du jeu trés limitée sur les différents étages
du rotor, une mesure de circularité a été faite sur les joints a tester. Les essais préliminaires menés ont
pour but d’explorer les plages des débits et des pressions que I'on peut obtenir avec ce dispositif
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expérimental. Ces essais ont été faits avec de l'air. La plage de pression qui a été retenue pour les
premiers essais varie entre 0 bar et 0.5 bar. Au préalable, ces essais nous ont permis de considérer un
débitmetre avec une plage de mesure plus importante.

2,5 2,5
2 2
4
Q 7 Q
5 5
g’ g 1°
2 E
3 3
2 1 £ 1
3 3
a . o
®— Position 3 ete== Position 6
0,5 e POsitiON 2 0,5 .
=== PoOsition 5
y Position 1 .
i === Position 4
0 0
0 0,1 0,2 03 0,4 0,5 0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03
Pression (bar) Pression (bar)

Figure 7 : Résultats des débits de fuite en fonction de la pression

Dans le cas ou on a un jeu radial plus important et réciproquement une interférence réduite, on
constate que les débits de fuite sont plus élevés. Sur la courbe correspondante a la « position 3 », on
a remarqué quelques effets de compressibilité. En revanche, la courbe correspondant a la « position
1 » a moins d’effet de compressibilité et plus une allure linéaire (moins de compressibilité). Celle-ci
correspond plus a un écoulement a travers un orifice. Potentiellement, d’autres effets introduisent des
non-linéarités tel que la déformation de la brosse due a I'’écoulement et la possibilité de la présence
des effets inertiels. La différence entre les débits de fuite des différentes positions est considérable.
Ces différences s’accroissent considérablement en augmentant les pressions.

La mise en place du banc expérimental a permis de considérer les modifications importantes qui lui
seront apportés. Ces modifications nous permettront un montage et un démontage facile du joint et
|"application d’une plage de pression plus importante.

Exploitation et valorisation

Le Cetim, en tant que partenaire de R&D, aux c6tés des grands acteurs spécialisés, a pour mission de
transférer le meilleur du savoir-faire scientifique et technique en potentiel économique pour
I'industrie.

Le Cetim se positionne aussi a l'issue de ces travaux sur I'exploitation des résultats obtenus pour
développer des bancs d’essais élémentaires déployables sur les technologies de TRL plus élevés
permettant la caractérisation industrielle de systemes d’étanchéités pour les fabricants et utilisateurs
de machines tournantes et les fabricants de produits d’étanchéité. Les bancs développés pourront étre
adaptés et exploités dans le cadre de prestations de service d’essais de caractérisation de systémes
d’étanchéité.

Par ailleurs le Cetim ménera des travaux d’appropriation et d’adaptation des modeles théoriques afin
de les appliquer aux cas concrets qui lui sont soumis par les industriels dans le cadre de développement
de produits, d’intégration dans des ensembles mécaniques complexes ou du suivi en exploitation.

Le CETIM valorise ses travaux par la proposition de publier des articles scientifiques dans des revues
internationales, des congrés et conférences.
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Effet du « temper bead welding » sur les contraintes résiduelles lors de la
réparation par soudage d’appareils sous pression
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Obijectif

Les traitements thermiques aprés soudage (TTAS) sont des opérations essentielles puisque celles-ci
permettent la relaxation des contraintes résiduelles induites par le soudage ainsi que I'affinage ou le
revenu de la région se situant au voisinage du cordon (Zone Affectée Thermiquement, ou ZAT).
Cependant, ce sont des opérations particulierement lourdes dont la réalisation n’est pas toujours
possible ou méme pertinente notamment sur site en phase de réparation ou de modification d’un
équipement. Ainsi, des alternatives aux TTAS ont été développées et intégrées dans les codes de
construction des équipements et appareils sous pression. Parmi celles-ci, on peut citer la technique de
« temper bead », qui consiste en une opération de soudage multipasse dont I'apport de chaleur, induit
par la pose de chacun des différents cordons, est judicieusement contrélé pour réaliser un pseudo-
traitement thermique en ZAT. L'efficacité de ces techniques de « temper bead » dans la réalisation
d’un revenu ou d’un affinage des grains étant bien établie, I'objectif de la theése est d’étudier I'influence
de ces dernieres sur la relaxation potentielle des contraintes résiduelles induites par le soudage.

Résumé

Les premiers travaux ont tout d’abord consisté a construire la partie thermique du modele numérique
simulant les évolutions de températures lors de la pose d’un cordon sur une téle en acier P355GH,
nuance couramment utilisée dans la fabrication d’équipements sous pression (ESP). Cela a nécessité
le renseignement de certaines propriétés matériau et I'intégration d’une source de chaleur modélisant
I’arc électrique mis en jeu lors d’'une opération de soudage. Afin d’alimenter la simulation et de valider
les résultats obtenus, des premiers essais de soudage ont été réalisés, avec pour double objectif :

- De trouver des conditions et des paramétres de soudage qui permettent d’obtenir une ligne
de fusion adéquate pour la mise en place de la technique de « temper bead ».

- D’obtenir des relevés de températures et des macrographies permettant le calage du modele
numérique a partir du dépot de simple cordon dont les parameétres ont été validés
précédemment.

Méthodes et résultats

Aprés une opération de soudage et du fait de leur composition, certains aciers non ou faiblement alliés
peuvent potentiellement voir leur ductilité et leur ténacité radicalement chuter en zone affectée
thermiquement. Cette zone est en effet le siege d’une réausténitisation totale ou partielle a la chauffe
en fonction de la température maximale atteinte (Figure 1), puis de transformations métallurgiques
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pouvant conduire selon les vitesses de refroidissement a la formation de ferrite, perlite, bainite,
martensite ou d’'un mélange de ces différentes phases.

Par conséquent, la totalité des codes de construction d’équipement sous pression nucléaire (ESP) exige
gue pour ces aciers un traitement thermique soit réalisé aprés soudage. Celui-ci aura alors pour
objectifs de relaxer les contraintes résiduelles et de créer un effet de revenu en ZAT, améliorant ainsi
sa ductilité et sa ténacité.

Température "C A

Liquide

Liquide +y

" Température de pic

Zone partiellement 800

R N transformée;
Zone revenue
N 600 o
Meétal de base
| non affecté o+ FesC
204 3 C % (poids)
Zone affectée par la chaleur Fe 0:1 5 l[ o

Figure 9: Présentation de la relation entre le diagramme de phase Fe-C et les évolutions a la chauffe de la ZAT
d’un acier a 0,15 % carbone [2]
Cependant, les traitements thermiques aprés soudage (TTAS) ne sont pas toujours envisageables. C’'est
le cas notamment apres une modification ou une réparation effectuée par soudage directement sur
site :

- Lataille ou la géométrie des composants concernés ne permet pas la réalisation d’'un TTAS ;
- Ou la réalisation de celui-ci pourrait affecter thermiquement des zones qui n’ont pas intérét a
subir un tel cycle thermique.

Par conséquent, des techniques de « temper bead » ont été développées et adaptées aux aciers
faiblement alliés utilisés dans la fabrication des ESP et peuvent étre utilisées en tant qu’alternatives
aux TTAS, comme codifié par la section IX de ’ASME BPVC [3], par le tome IV du RCC-M [4] ou encore
par le chapitre ANSI/NB-23 du NBIC [5].

Elles sont usuellement mises en ceuvre au sein de l'industrie pour effectuer des réparations ou des
modifications in situ sur des équipements sous pression déja en service.

Les techniques de dépobt par « temper bead » consistent globalement en une opération de soudage
multipasse durant laquelle le dépot de chacun des cordons se fait a des niveaux d’énergie et a des
positions précises établis au préalable. Le respect et le contréle scrupuleux de ces parametres
permettront ainsi d’affecter thermiquement la ZAT du métal de base de maniére a optimiser sa
structure métallurgique afin d’obtenir des propriétés mécaniques adéquates. Les techniques de
« temper bead » ont donc pour vocation d’éviter la réalisation d’un TTAS lorsque celui-ci serait jugé
irréalisable, mais que des opérations de soudage seraient quand méme nécessaires. Il est a noter qu’il
existe une multitude de techniques de « temper bead », chacune adaptée aux différentes classes
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d’aciers et aux besoins de chaque milieu industriel : certaines favorisent I'affinage des grains en ZAT,
d’autres le niveau de résilience, certaines permettent de réduire le niveau de dureté maximale, etc.
L'article [6] en offre un apergu et un historique détaillé.

Dans le cadre de la thése, I'étude porte sur un acier au carbone-manganese d’appellation P355 GH,
nuance largement utilisée dans la fabrication d’ESP et dont la soudabilité a été largement explorée.
Les coupons soudés sont réalisés a |'aide du procédé de soudage 136, MAG avec fil fourré (ou FCAW).
Couplé a un bras robotisé, ce procédé nous rapproche des caractéristiques géométriques de cordons
obtenus avec le procédé de soudage a I'électrode enrobée (procédé 111 ou SMAW), trés répandu dans
le secteur du nucléaire, tout en assurant une excellente répétabilité opératoire. Par ailleurs, au vu des
conditions de fabrication et d’utilisations des aciers faiblement alliées dans I'industrie nucléaire,
décrites succinctement en [7], il est pertinent de chercher a former de la martensite revenue qui est la
microstructure offrant les meilleurs niveaux de résilience en ZAT [8]. Pour ce faire, la technique de
« temper bead » nommée « consistent layer » (ou CLTT) est la plus adaptée. En effet, le dépot d’une
premiere couche permet de créer dans le métal de base de la martensite, dont les niveaux de résilience
seront augmentés par |'effet de revenu obtenu lors du dép6t d’'une 2° voire d’une 3¢ couche, comme
illustré sur la Figure 10.

2&me couche

1% couche

-~

1% couche 28me couche
( \ / -
ZAT, a grains fins
& i
ZAT, intercritique A, dela 28me \
couche
(@) Pose de la 1% couche (b) Pose de la 2¢me couche

ZAT, a grains fins

A de la 1%
—
couche

ZAT, intercritique

38me couche

Métal de base ,
(c) Pose de la 3¢me couche (d) Pose des couches de

remplissage

Figure 10: Représentation schématique de I’effet de la technique CLTT (gauche) et séquence de soudage
associée (droite)

Une fois ce cadre identifié, les travaux ont débuté avec la construction du modele numérique en

utilisant le code par éléments finis Code-Aster. La modélisation se fera de maniére progressive tout au
long de la these en y intégrant consécutivement :

- Lechargement thermique induit lors de I'opération de soudage pour déterminer les évolutions
de température au sein de la piece modélisée ;

- Le modele métallurgique du matériau permettant d’observer I’évolution de sa microstructure
lors de I'application du chargement thermique ;

- Puis le modele mécanique permettant de calculer les contraintes résiduelles issues du
chargement thermique et des transformations métallurgiques.
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Une géométrie simple avec la construction d’un seul cordon sur une téle pleine est d’abord réalisée.
Puis I'effet de cordon supplémentaire sera étudié tout au long de la thése pour tendre vers un modele
représentatif des techniques de « temper bead ».

Le modele thermique a été implanté dans le logiciel Code-Aster, qui permet la résolution de I'équation
de la chaleur sur un volume représentatif par la méthode des éléments finis. Pour cela, la source de
chaleur, reproduisant I'arc électrique, doit étre modélisée, ainsi que les échanges convectifs et radiatifs
a travers les surfaces, comme décrit dans [9]. La modélisation nécessite également de renseigner la
conductivité thermique, la masse volumique et la capacité thermique du matériau, propriétés toutes
trois fonction de la température, ainsi que les parametres du modele de source de chaleur, qui
dépendent des parameétres de soudage. Ces données sont, dans un premier temps, issues de la
littérature [10,11], pour des conditions de soudage similaires a celles visées par la these.

La figure 3 montre les résultats d’une premiere modélisation d’un chargement thermique appliqué sur
une téle de 300 mm x 50 mm x 30 mm, avec un plan de symétrie suivant la direction de soudage,
contenant 157 000 éléments hexaédriques linéaires et 173 000 noceuds. On peut voir sur cette figure le
maillage et la répartition des températures en Kelvin au sein de la téle. La Figure 12 montre I'évolution
de la température en fonction du temps en un point de la surface de la téle situé directement sur la
trajectoire de la source de chaleur.
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Figure 11: Résultats du modéle thermique, en degrés Kelvin, avec représentation du maillage
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Figure 12: Evolution de la température en fonction du temps en un point se situant dans le bain de fusion
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Pour qu’il soit le plus représentatif possible des conditions réelles de soudage, le modele numérique
doit étre recalé avec des données expérimentales. Ainsi, deux campagnes de soudage ont été
conduites :

- La premiére avait pour objectif de trouver des paramétres de soudage (intensité, tension,
vitesse d’avance, gaz de protection et type de fil) permettant d’obtenir, lors du dépot d’un
simple cordon, une zone fondue de forme convexe, relativement peu pénétrée dans le métal
de base, ainsi qu’'un mode de dép6t stable lors du soudage ;

- La deuxieme campagne avait pour objectif d’obtenir des relevés de températures en ZAT, au
plus pres de la zone fondue lors du dépot de simples cordons utilisant les paramétres
déterminés lors de la 1¥® campagne.

Les Figure 13 a) et b) représentent respectivement la macrographie d’'un des cordons réalisé avec les
parametres de soudage choisis présentés dans le Tableau 2, et les cycles de températures enregistrés
en différents points. Ces mesures ont été faites dans plusieurs plans transversaux a la direction de
soudage, directement en dessous de la ligne de fusion a différentes hauteurs. Le positionnement des
thermocouples sous la ligne de fusion était délicat. Certains d’entre eux ont été détériorés durant les
essais (car en contact avec le bain de fusion) et sont marqués par un point d’interrogation en légende
sur la figure 5.

Evolution de la température du cordon rutile-CO2 28/10/22
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Figure 13: Macrographie d'un cordon déposé avec les paramétre de soudage retenus (a) et relevés de
températures enregistrés lors du dépét (b)

Tableau 2: Paramétres de soudage retenus

Tension Intensité | Vitesse d’avance Gaz de Type de fil Energie de soudage
(V) (A) (mm/s) protection (selon EN 1SO 17632) (kJ/mm)
25 188 6,7 100 % CO2 T46 Rutile 0,69

L’exploitation des relevés de températures et des macrographies afin de recaler le modele thermique
est en cours, et sera suivie par I'intégration d’'un premier modéle métallurgique.

Exploitation et valorisation

Les objectifs de la theése sont :

- D’évaluer les différentes techniques de “temper bead welding” et de définir les plus
“efficaces” pour :
o Limiter le grossissement / affiner la zone a gros grains située dans la ZAT,
o Réaliser un adoucissement par revenu des zones réausténitisées lors des passes
précédentes,
o Relaxer les contraintes au sein de la ZAT.
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Développer un dispositif expérimental de laboratoire pour étudier les différents phénomenes
en fonction des parameétres procédés :

o Microstructure : caractériser la ZAT, la zone a gros grains,

o L'effet d’adoucissement de la ZAT et son effet sur |la dureté,

o Relaxation des contraintes (mesures par diffraction de neutron par exemple).

Etablir une modélisation progressive de ces phénoménes pour :

o Définir la taille (hauteur & largeur des cordons) et le séquencage des passes qui
permettent de créer |'effet « temper bead welding » a I'aide d’une simulation thermo-
métallurgique,

o Prendre en compte I'effet de plasticité de transformation pour prédire le champ de
contrainte résiduel,

o Donner I'emprise ou la distance d’efficacité dans I'épaisseur par rapport aux
conditions de dépot.

Il est aussi prévu de présenter I'avancée des travaux lors de la participation aux congrés ESOPE ou ceux
organisés par le Ma2JIC et par I'llW.
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Objectif

Avec I'électrification des véhicules, des vitesses de rotation bien plus élevées sont atteintes au niveau
des transmissions mécaniques. Cela a pour conséquence d’augmenter les pertes de puissance et les
échauffements, notamment dans les paliers a éléments roulants ou les sources de dissipation sont tres
élevées a haute vitesse. Il est donc important de s’intéresser aux pertes et aux transferts thermiques
au sein des roulements afin de mieux les appréhender, et a termes mieux les maitriser, en fonction
des roulements utilisés, de la charge appliquée et surtout de la lubrification. Afin d’étudier les pertes
dans un roulement, la méthode des réseaux thermiques a été utilisée. Elle permet de simuler les flux
de chaleur et I'évolution des températures de chaque partie du roulement. Parmi ces pertes se
trouvent les pertes par trainée, encore mal prises en compte du fait des phénoménes complexes
gu’elles impliquent, et qui augmentent rapidement avec la vitesse de rotation. Ces travaux se menent
en collaboration avec NTN-SNR et Valeo et font suite a deux travaux de doctorat réalisés dans le cadre
du laboratoire commun TRANSMECA (A. Neurouth et D. Niel).

Résumé

Dans un premier temps, une recherche bibliographique a été faite sur différents points : (i) sur les
transferts et les échanges thermiques en général et sur les réseaux thermiques en particulier ; (ii) sur
les pertes de puissance dans les roulements ; (iii) sur la cinématique et la dynamique des roulements.
Plusieurs modeles de pertes ont été étudiés, dont celui de Harris et de SKF. Ensuite, un nouveau code
de simulation, réutilisant la méthode des réseaux thermiques, a été développé en Python. Celui-ci
permet de calculer les pertes et les températures des différentes parties du roulement en prenant en
compte le taux de pénétration du jet d’huile dans le roulement. Enfin, une campagne d’essais a été
réalisée sur le banc roulement au LabECAM. Deux roulements a billes lubrifiés par injection ont été
testés pour différentes conditions opératoires. Les résultats expérimentaux ont été comparés avec la
modélisation.

Méthodes et résultats

Suite a l'utilisation de plus en plus forte des moteurs électriques, notamment dans les transports, des
vitesses de rotation de plus en plus élevées sont atteintes par différents composants mécaniques. Cela
pose des problémes de pertes énergétiques au sein des transmissions mécaniques, notamment au
niveau des paliers a éléments roulants. Le comportement thermique des roulements est un point
important pour le développement des transmissions mécaniques a grande vitesse.

Quatre types de pertes sont présentes dans un roulement: le roulement hydrodynamique, les
frottements au niveau des contacts entre les éléments roulants (billes ou rouleaux) et les bagues, les
frottements sur la cage, et la trainée. Le roulement hydrodynamique est d( a I'accumulation d’huile a
I’entrée du contact entre les corps roulants et les bagues. Le frottement est d{ aux vitesses relatives
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entre les corps roulants et les bagues au niveau du contact hertzien. Les frottements sur la cage sont
dus au cisaillement d’huile dans le jeu entre les billes et la cage, ces pertes sont négligeables. La trainée
correspond au déplacement des éléments roulants dans ce qu’on appellera plus tard le brouillard
d’huile, et qui correspond a un mélange d’air et d’huile dans le roulement.

Ces pertes locales étant difficiles a calculer, et nécessitant une bonne connaissance de la gé¢ométrie
interne du roulement, un modele global de pertes a été utilisé. Plusieurs modéles existent comme celui
de SKF qui donne différentes composantes de pertes, a savoir le « sliding », le « rolling » et le « drag »
qui correspondent respectivement aux frottements, au roulement hydrodynamique et a la trainée [2],
ou celui de Palmgren-Harris, qui est celui utilisé ici et qui calcule deux composantes M0 et M1 qui sont
respectivement les pertes indépendantes et dépendantes de la charge [1] :

My =107"f, vn)?/3 a3,
My =fi Fdp,

Avec Mg et M les couples de dissipation exprimés en N.mm, v la viscosité cinématique en cSt, n la
vitesse de rotation en tr/min, dn, le diamétre moyen du roulement en mm et F la charge appliquée en
N. Le calcul de My est valable pour un produit (v n)>2000. Le paramétre f, dépend du type de roulement
utilisé, il vaut 2 pour des roulements a billes a gorge profonde. Dans le cas des véhicules électriques, il
est important de s’intéresser aux roulements a billes a gorge profonde car ils sont adaptés aux hautes
vitesses. Les pertes dépendent fortement des températures au travers des propriétés du lubrifiant qui
seront modifiées, il est alors important d’utiliser un modele qui couple le calcul des pertes et des
températures.

Afin de simuler et de calculer les pertes et les températures au sein du roulement, la méthode des
réseaux thermiques a été utilisée. Cela consiste en la discrétisation du systeme étudié en plusieurs
nceuds considérés isothermes. Entre chaque nceud se trouvent des résistances thermiques afin de
modéliser les échanges de chaleur. On peut trouver dans la bibliographie plusieurs réseaux déja
existants, I'un d’eux modélise chaque piece et plusieurs contacts dans le roulement, calcule et injecte
les pertes locales sur les différents noeuds appropriés (Figure 14) [3]. Ce réseau est trés détaillé, afin
de le simplifier un nouveau réseau a été créé en regroupant certains éléments dans un seul et méme
nceud comme par exemple la cage, les éléments roulants et les contacts avec les bagues dans un nceud
appelé « élément central » [4]. Au réseau du roulement a été ajouté celui du carter et de
I’environnement du roulement [5].

Node | Description
1 Mass housing
2 Mass outer ring
Housing 9
3 Outer ring / balls contacts
1 4 Balls
7. o X000 —
Outer 777/ 5 Inner ring / balls contacts
ring
6 Mass inner ring
Cage 7 Mass shaft
8 Cage
Inner :
ring 9 Ambient air
- 10 Impinging oil jet
10 |
11 11 Oil feed at inner ring
Shaft — - -
_________________________________________________________________________________ 12 Oil mist into bearing
13 Oil sink

Figure 14 : Réseau thermique détaillé [3]
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Pour modéliser les échanges, différentes résistances thermiques sont utilisées comme des résistances
de conduction, de convection naturelle ou forcée, de contact et de rayonnement, etc.

Le LabECAM a développé et congu un banc d’essais afin de tester des roulements et de pouvoir
récupérer le couple de pertes et les températures en différents points. Ce banc d’essais a I'avantage
d’étre modulaire, différents roulements pouvant étre testés sur le banc sans avoir a créer un nouveau
banc. La ligne d’arbre possede donc deux roulements supports de part et d’autre du banc. Un bloc
mesure peut étre placé entre ces deux blocs supports avec un ou deux roulements a tester. La liaison
entre ce bloc et la ligne d’arbre se fait avec des accouplements coniques. Un bloc mesure particulier
(appelé bloc étalonnage) possede deux roulements identiques a ceux des blocs supports, cela permet
de faire I'étalonnage des blocs supports et de caractériser leurs pertes, afin de les déduire du couple
total de la ligne d’arbre pour ne conserver que le couple de pertes du bloc mesure lors des tests
suivants (voir Figure 15).
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|
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Figure 15 : Principe du banc d'essais [4]

Le banc est composé d’un vérin hydraulique pour appliquer une charge radiale sur le bloc mesure, de
réservoirs d’huile, de pompes et de débitmetres qui composent le réseau de lubrification, notamment
pour injecter I’huile sur les roulements. Il posseéde aussi un couple metre et plusieurs thermocouples
pour mesurer les températures. La mesure du couple et de la température de la bague intérieure sont
faites par télémétrie.

Plusieurs campagnes d’essais ont été réalisées, sur deux roulements a billes a gorge profonde
différents, chacun lubrifié par injection, appelés roulement A et B par la suite. Les diamétres moyens
des roulements A et B sont respectivement de 89 mm et 70 mm. Les roulements étaient peu chargés,
avec une charge radiale inférieure a 10% de Co, et testés sur une plage de vitesse de 3200 tr/min a
9700 tr/min.

Le modele de perte utilisé est celui de Harris. Le paramétre f, dépend du type de roulement utilisé, il
devrait valoir 2 selon ce modele car il s’agit ici de roulements a billes a gorge profonde. Les pertes
mesurées sont ensuite comparées aux pertes calculées avec le modele en utilisant les températures
mesurées des bagues comme données d’entrée (voir Figure 16).
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Figure 16 : Comparaison des pertes mesurées avec le modéle de Harris (f0=2) en fonction de la température de
la BE et pour différentes vitesses. Pour le roulement A (a) le roulement B (b).

On observe que les pertes calculées sont surestimées par rapport aux pertes mesurées. L'écart relatif
moyen entre la mesure et le calcul est de 18,8% pour le roulement A et de 46,4% pour le roulement B.
Ceci montre que la valeur numérique de fo doit étre ajustée en fonction du roulement testé. Ainsi, la
valeur du fo a été déterminée expérimentalement, les valeurs obtenues pour le roulement A et B sont
respectivement 1,65 et 1,40. Le modele est a nouveau comparé aux mesures sur la Figure 17.

v A 3200 rpm 2257 3200 rpm
8001 o 4800 rpm 2004 4800 rpm
700 O 6400 rpm 6400 rpm
¢ 8070 rpm 1751 8070 rpm
S 6001 v 9700rpm | 1504 Model
—— Model
8 500 9 4
E 2125
= 400 1 =
E 200 g 100 A
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Figure 17 : Comparaison des pertes mesurées avec le modéle de Harris ajusté pour différentes vitesses. Pour le
roulement A avec f0=1.65 (a) le roulement B avec f0=1.4 (b).
Avec les nouvelles valeurs de fo, I’erreur relative moyenne pour le roulement A est de 11,1% et de 9,9%
pour le roulement B.

Un exemple de simulation avec le roulement A a 6400 tr/min est présenté sur les figures 5 et 6. On
constate un écart relatif moyen de 10,0% sur les pertes et des écarts de 2,4%, 3,3% et 3,8%
respectivement sur les températures du carter, de la bague extérieure et de la bague intérieure (soit
en absolu 1,3 °C, 2,0°Cet 3.7 °C).

CETIM | Journées des doctorants 17 et 18 janvier 2023 35




Pertes en fonction du temps a 6400.0 tr/min et 35 L/h
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Figure 18 : pertes mesurées et simulées en fonction du temps pour le roulement A a 6400 tr/min
Températures a 6400.0 tr/min et 35 L/h
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Figure 19 : températures mesurées et simulées pour le roulement A a 6400 tr/min

Ces résultats, tres proches des valeurs expérimentales, montrent bien que le parametre fo nécessite
d’étre ajusté en fonction du roulement utilisé. L'influence du débit d’injection, de la charge et de la
température d’injection a été étudiée. La valeur du fo n’a pas eu besoin d’étre modifiée pour ces
différents cas. Le paramétre fo semble donc étre un parametre essentiellement géométrique et tres
influent sur les calculs de pertes dans les roulements.
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Exploitation et valorisation

Le travail de doctorat a débuté en juin 2021, soit il y a environ 1 an et demi, il est donc encore trop tot

pour se positionner précisément sur I’'ensemble des valorisations par le Cetim.

Néanmoins, certains travaux pourraient étre valorisés face a la communauté scientifique :

Etudes sur d’autres roulements et modes de lubrification, plus proche de I'application
automobile ;

Décomposition numérique et expérimentale des pertes aérodynamiques d’un roulement a
bille a haute vitesse.

Exploitation des résultats :

Les résultats de cette these seront réutilisés dans le cadre de la chaire industrielle de recherche
en cours de finalisation « THESEE » (CETIM, VALEO, NTN-SNR, ECAM LaSalle, INSA Lyon) dans
le cadre de la modélisation thermique et énergétique d’'un moteur électrique automobile et
d’un eDrive (moteur électrique + transmission) ;

A plus long terme, ce travail pourrait fournir des éléments d’argumentation sur des projets de
normalisation sur la thermique des transmissions, ISO/TR 14179.
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Obijectifs

Les Equipements Sous Pression (ESP) sont des structures constituées d’enceintes fermées contenant
des liquides ou gaz comprimés, et cette dénomination couvre tout un ensemble d’appareils pour des
applications allant de I’environnement domestique a divers domaines industriels (pétrolier, nucléaire,
...). Les enjeux associés a ce type de structures s’avérent extrémement importants, du fait du danger
potentiel qu'elles représentent intrinsequement. L’énergie emmagasinée dans un ESP peut étre tres
grande, entrainant, en cas de rupture ou d’explosion, etc. Le flambement (instabilité géométrique) est
I’'un des principaux modes de défaillance de ce type de structures minces, lorsqu’on est en présence
de compression prédominante (sous pression externe/dépression, mais aussi pour d’autres
chargements mécaniques ou par effet de dilatation thermique). Cette thése s’intéresse donc
principalement a la modélisation du flambement élastique/plastique d’ESP sous chargement de
pression externe. L'idée générale est de contribuer aux méthodes existantes par I'obtention d’un
maximum de nouveaux résultats analytiques permettant un dimensionnement slr et optimal.
L'objectif final est d’améliorer les performances (durée de vie, ...) des installations, dans des conditions
d’utilisation de plus en plus séveres.

Résumé

Pour débuter thése, on se propose de s’intéresser aux coques coniques, structures complexes servant
généralement de parties de transitions entre deux coques cylindriques. Un état de l'art sur les
méthodes analytiques antérieurs a d’abord été réalisé, avant de développer une solution approchée
adéquate pour les chargements critiques sous pression externe et force surfacique (caractérisant
I'effet d’'un fond), en régime élastique et plastique. Les résultats sont validés par des calculs éléments
finis a 'aide du code commercial Abaqus. L'idée est de compléter les résultats déja disponibles en et
surtout d’apporter de nouvelles solutions dans le cas élastoplastique, pour lequel peu de solutions
existent a I’heure actuelle dans la littérature.

Méthodes et résultats

A l'heure actuelle, quelques méthodologies de dimensionnement existent pour ces structures vis-a-vis
du flambement, rassemblées dans des réglementations telles que le CODAP (Code de Construction des
Appareils a Pression non soumis a I'action de la flamme). Ces regles sont soit analytiques (basées sur
des abaques ou des formules) mais limitées en termes de domaine de validité, soit sous la forme de
recommandations pour effectuer des analyses par éléments finis en présence de non-linéarités
géomeétriques et matérielles et d’'imperfections.

Dans ce travail, on fournira un certain nombre de solutions analytiques de pour les chargements
critiques de structures minces sous diverses sollicitations.

Le calcul du chargement critique passe par la résolution de I'’équation de bifurcation (découlant du
principe des travaux virtuels), la cinématique est décrite par le modeéle de coques minces de Love.
Généralement, il est d'usage d'exécuter initialement une analyse de flambement linéaire (LBA) pour
avoir une vue d'ensemble de la coque analysée, ainsi que ses modes de flambement, dont on doit
extraire les déplacements dans toutes les directions du repere local.
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On tente ensuite, de chercher les fonctions de formes adéquates correspondantes aux modes de
flambement, avant de commencer le calcul analytique de bifurcation.

Ces solutions analytiques sont finalement validées numériquement en élasticité et plasticité (par calcul
incrémental) pour des cones courts et longs, de différentes épaisseurs, afin de déterminer un domaine
de validité, qui servira pour le dimensionnement au flambement des cones.
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Exploitation et valorisation

La finalité technologique de la thése est de développer des méthodologies innovantes de calcul et de
dimensionnement pour des ESP en matériaux métalliques, dans un but d’optimisation de leur
conception. De plus, améliorer les réglementations en vigueur (CODAP, Code de construction Des

Appareils a Pression). En conséquence, elle s’inscrit dans la continuité de précédents travaux menés
avec le CETIM dans cette optique.
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Caractérisation des matériaux
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Objectifs

Les sujets portant sur le stockage d’énergie n’ont jamais été aussi important aujourd’hui dans le
contexte de la transition énergétique et du développement d’énergie dites intermittentes. Le stockage
de I'hydrogéne sous sa forme liquide implique de descendre a des températures cryogéniques (-
253°C). Dans ce cas, les matériaux composants les tuyaux de transport du gaz sont en acier inoxydable
austénitique, c’est pourquoi il est nécessaire de caractériser leurs comportements sous hydrogéne
gazeux a basse température (-120°C). Il est primordial de caractériser ces matériaux en fatigue pour
évaluer leurs durées de vie et le dimensionnement optimal des systéemes de stockage. L'objectif
scientifique de la thése est de comprendre les mécanismes de fragilisation par I’hydrogene a basse
température et pour des faibles niveaux de sollicitations (essais de fatigue en endurance). Cette thése
s’integre dans le cadre du projet HYMEET du CETIM.

Résumé

La premiere partie de la these a consisté a effectuer un état de I'art des différents phénomeénes de
fragilisations par I’hydrogéne sur les aciers inoxydables austénitiques (304L et 316L). C'est dans ce
cadre qu’il a été étudié le comportement de I’hydrogene a l'intérieur du matériau, I'impact de la
composition chimique sur les propriétés mécaniques sous hydrogene, la variation de comportement
mécanique a basse température et sous hydrogene. En second partie de thése, il a été lancé une
campagne expérimentale de caractérisation des comportements mécaniques en fatigue des deux
nuances de I'étude sous air et a température ambiante. Cette étape a pour objectif I'obtention de
premieres données de référence avant d’effectuer des essais plus spécifiques. Les étapes suivantes
consisteront a réaliser des essais de fatigues a différentes amplitudes de contraintes imposées sous
hydrogene et a des températures variées (de 100°C a -120°C).

Méthodes et résultats

Dans le cadre du développement des nouvelles technologies de production d’énergies, il est nécessaire
de développer des systemes de stockage permettant d’assurer un approvisionnement énergétique
plus constant et donc de palier a I'intermittence de ces nouveaux modes de production (solaire,
éolien). L'objectif est que d’ici une dizaine d’année, le pourcentage d’énergie renouvelable en France
passe de 20% a 30%. De plus, d’autres secteurs d’activités deviennent de plus en plus intéressés sur
la question du stockage de I’hydrogéne pour la production d’électricité. Le secteur du transport et plus
spécifiquement le secteur de I'aviation prévoit des chaines d’approvisionnement de I’"hydrogéne dans
le contexte du développement de nouveaux moyens de transport émettant peu de carbone.

*Auteur correspondant
Téléphone : 03.44.67.33.80
Adresse email : philippe.rohart@cetim.fr
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Dans le cas du stockage de I’'hydrogéne sous forme liquide (donc a trés basse température), se pose le
probléme du comportement des matériaux sollicité cycliquement a basse température. Les travaux de
recherches de cette étude se focalisent sur les matériaux constituant les tuyaux d’acheminements de
I’hydrogene vers d’autres organes de stockage a des températures plus élevé. Par conséquent, la
température a laquelle sont sollicités les matériaux est supérieurs a la température de liquéfaction de
I’hydrogene.

C’est pourquoi il est nécessaire de caractériser le comportement de ces matériaux en fatigue (pour
différentes durées de vie) sous hydrogene et a basse température (-120°C).

Le premier point a prendre en compte est la compréhension des différents phénomeénes de
fragilisation par I’hydrogéne (FPH) :
1) Il existe différents types d’atomes d’hydrogéne a l'intérieur du métal (figure 1)

o Ceux en position réticulaire, il diffuse a I'intérieur du métal par série de « sauts » d’un
site interstitiel a 'autre. Les atomes d’hydrogeéne peuvent également diffuser par les
fissures de fatigue.

o Ceux se retrouvant piégés réversiblement ou irréversiblement selon le type de piege
a hydrogene présent dans le type d’acier. Le phénomeéne de piégeage a pour effet
d’augmenter la solubilité apparente de I’hydrogene, de diminuer sa diffusivité
apparente et de favoriser des phénomenes de surconcentration locale en hydrogene
ce qui accentue l'effet fragilisant de I’hydrogene.

Hydrogen at Hydrogen at phase

i ond ok | |scbmmndotes

i mtedeces. |

Use »

i

e 11 Y
%05

Hydrogen at surfaces
and surface oxides |
I Hydrogen at surface ‘
T - T
Hydrogen at crack tips |

T and Internal interfaces |

[ ydrogen at ydrog nsnan Hydrogen at grain

| bondaries bondary triple fines |

Figure 20 : lllustration schématique des types de pieges au sein du matériau [1]

2) Les vitesses de propagation des fissures de fatigues sont plus élevées lorsque les essais sont
réalisés sous hydrogéne gazeux. De plus, plus la fréquence de sollicitation est faible et plus les
vitesses de propagation sont rapides. Ceci pourrait étre expliqué par le fait que I'hydrogéne a
plus de temps pour diffuser a I'intérieur du matériau en pointe de fissure.

3) Dans la littérature, beaucoup des travaux rapportent une prédominance des surfaces de
rupture intergranulaire dans la fissuration sous hydrogéne.

Un des points critique lié a la fragilisation par I’hydrogene des aciers inoxydables austénitiques est la
transformation de phase de I'austénite en martensite. En effet, la martensite est une phase métastable
qui a comme propriété une plus grande diffusivité de I’hydrogéne que la phase austénite. Dans un
alliage d’acier de type 316L, la proportion de phase martensitique a température ambiante est
quasiment nulle. Dans le cas des aciers 304L, il y a une plus grande proportion de phase martensite
résiduelle. De plus, en dessous d’une température seuil Mg (température théorique), I'entiéreté des
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phases austénitiques se transformerai en phase martensitique en dehors de toute sollicitation
mécanique.

Si la température est entre Mg et Myszy (50% de transformation martensitique pour 30% de
déformation), les sollicitations mécaniques induisent le changement des phases austénitiques en
phase martensitique. C'est pourquoi il est essentiel de caractériser cette transformation sous air pour
coupler cet effet en environnement hydrogene.

Pour évaluer au mieux le phénomeéne de fragilisation par I’'hydrogene, il est intéressant de connaitre
la distribution de la concentration d’hydrogene en surface d’échantillon lors d’exposition a haute
pression d’hydrogéne (figure 2). On peut remarquer que I’hydrogéne pénetre difficilement au coeur du
matériau. Cependant, pour augmenter la diffusion a l'intérieur de l'acier, il peut étre réalisé des
chargements en hydrogéne a des températures plus élevés.
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é 40 | [ [ .
3 3544
SUS310S
S 30
T 25
S 20 A Non-charged material
2 A ‘ 3.2 mass ppm (SUS310S)
S 15| —SUS316L | 2.6 mass ppm (SUS316L)
g ki ¥ | A 2.2 mass ppm (SUS304)
4 5 SUS304 oA .AA
o — A
;; X ‘ [} A A
0 100 200 300 400 500
Depth from surface z, pm

Figure 21 : Distribution de la concentration d'hydrogeéne en surface d'échantillon de nuances SUS304, de
SUS316L et de SUS310S exposé a de haute pression d'hydrogéne gazeux

Il est peut-étre noté qu’a température ambiante, la tenue en fatigue sous une pression de 13 MPa
d’hydrogéne sous hydrogene est plus faible que sous hélium, considéré comme environnement
neutre, mais cet effet tend a s’estomper a faible amplitude de contrainte.

Lorsque la température diminue, jusqu’a 190K, on note un durcissement mais les tendances restent
globalement similaires a celles observées a température ambiante. Cependant, a température critique
de transition de phase de I’hydrogene, soit 20K, les différences de comportements liés a la présence
d’hydrogéne disparaissent (figure 3).
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Figure 22 : Courbes de Wéhler pour différentes températures d'essais pour un acier SUS304L

Les études qui vont étre menées lors de ces travaux de théses ont pour objectif de caractériser plus
précisément le comportement de deux nuances d’aciers inoxydables austénitiques en couplant les
effets de température (basse température) avec les effets de I'hydrogéne et des sollicitations
mécaniques. Par conséquent, cette theése s’inscrit dans I'amélioration des connaissances du
comportement en fatigue (en visant des durées de vie longue) sous hydrogéne a basse température
sur des aciers inoxydables austénitiques trés utilisés dans I'industrie (304L et 316L).

Pour la réalisation des essais, plusieurs campagnes vont étre menées. La premiére campagne se
focalisera sur la caractérisation du comportement de ces aciers sous air et a température ambiante
pour fournir des premieres données de référence servant a alimenter des comparaisons entre des
parametres d’essais (influence des niveaux de sollicitations, la température, de I'environnement).

Les campagnes suivantes se focaliseront sur linfluence des différents parametres évoqués
précédemment. Cependant, la planification de ceux-ci n’est pas encore fixée du fait de I'attente de
I"analyse des résultats de la premiére campagne.

Pour la réalisation des essais, il y a a disposition plusieurs sites pour les essais :
- Lesite du CETIM de Senlis pour les essais sous air
- Lesite du CETIM de Nantes pour les essais sous hydrogene et a basse température
- Lesite de I'institut Pprime a Poitiers pour les essais sous hydrogene (plateforme HYCOMAT)

Les verrous scientifiques qui restent a lever sont les suivants :
- Identifier précisément les mécanismes de fragilisation par I’"hydrogene lors de sollicitations
cyclique sur des aciers inoxydables austénitiques (HEDE, HELP, AIDE) ;
- Coupler la contribution de la température (a basse température) a celui de I’'hydrogéne dans
I'amorgage de fissure de fatigue (interaction hydrogéne — microstructure) ;
- Evaluer la contribution de I'environnement (hydrogéne gazeux) par rapport a I’hydrogéne
situé a I'intérieur du matériau (hydrogene réticulaire et piégé).

Les perspectives pour la suite de la thése sont :
- La caractérisation du comportement mécanique des essais de fatigue réalisé sous air a
température ambiante ;
- La mise en place de protocole d’essais sous hydrogéne et a basse température ;
- La mise en perspective des résultats obtenus sous hydrogenes gazeux ;
- L’étude des variations microstructurales des essais menés sous air et sous hydrogene ;
- L’étude des résultats obtenus sous hydrogene a basse température ;
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- Le couplage des comportements mécaniques avec et sans environnement hydrogéne, a basse
température et a température ambiante selon différents niveaux de sollicitation.

Exploitation et valorisation

Les travaux de thése de R. Chochoy sont une réponse a I'objectif de montée en compétences du CETIM
sur les activités « hydrogene ». Plus précisément, ces travaux contribueront a la compréhension des
mécanismes d’endommagement en fatigue en environnement hydrogene des aciers inoxydables et au
développement de stratégies et de méthodologies de caractérisation appropriées, permettant ainsi
d’asseoir le rble de prescription du CETIM dans le domaine du dimensionnement et de la
caractérisation des matériaux a la fatigue.

En fonction de I'avancement des travaux de these, plusieurs publications pourront étre envisagées, a
minima une communication en congrés international et une publication dans une revue a comité de
lecture.
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Loi de vieillissement en lien avec la durée de vie et fiabilité » des élastomeres

Oscar Péta*? [Doctorant thése CIFRE], Benoit Omnés! [Responsable Scientifique]
Vincent Le Saux? [Directeur de thése], Yann Marco? [co-Directeur de thése]
1péle Fluid & Sealing Technologies (FST), Cetim Nantes
2(ENSTA Bretagne — IRDL Brest)

Objectif

Assurer la performance en étanchéité des systéemes notamment dans le temps, est un enjeu primordial
pour le monde industriel. La transition énergétique qui constitue un enjeu majeur pour notre société
en limitant I'impact environnemental implique, entre autres, la prolongation et le maintien en service
des installations existantes. Dans les systéemes d’étanchéité statique, une utilisation répandue des
joints toriques en élastomere (matériau organique) est constatée. Toutefois, leur comportement
mécanique évolue au cours du temps pouvant induire une baisse des performances. Ce changement
de propriétés qui est attribué conjointement a des effets viscoélastiques mais surtout au vieillissement
doit étre pris en compte dés la conception des systemes par 'utilisation de modeles de prédictions
spécifiques. De nombreux modeéles existent dans la littérature pour la prédiction d’indicateurs ainsi
que des critéres de durée de vie. Cependant, ces modeles n’établissent pas de lien direct entre le
vieillissement et la capacité d’un joint a étancher un fluide. L'objectif des travaux de thése est de mieux
comprendre le lien entre les évolutions mécaniques et chimiques qui s’opére au sein du matériau au
cours du temps, et d’étudier leur impact sur les performances en étanchéité.

Résumé

Dans un premier temps, un état de I'art du vieillissement des joints d’étanchéité élastomere a été
réalisé. Il a permis de répertorier les évolutions mécaniques et chimiques pouvant apparaitre dans le
matériau au cours du temps et en fonction de son environnement. Des géométries d’éprouvettes
standards et complexes (produits d’étanchéité) ont été sélectionnées pour observer au mieux ces
évolutions et une campagne conséquente de vieillissement accéléré par le biais de la température
(considérant I'hypothése entre le temps et la température) a été retenue. L'élastomére EPDM
sélectionné est une formulation d’élastomere industriel connue. La phase de validation de cet
élastomere a permis de mettre en évidence des évolutions notables, notamment au niveau des
propriétés limites en traction et de ces performances en étanchéité. Pour la suite de I'étude, la
campagne de vieillissement va étre menée (1ler semestre 2023) et les couplages entre la mécanique et
la chimie du matériau seront étudiés, puis modélisés a I'aide d’une loi de comportement mécanique
complexe et enfin implémentés dans le code de calcul industriel ABAQUS® (éléments finis) pour traiter
des études de cas industriels.

La transition énergétique et environnementale implique I'étude de la prolongation et le maintien
opérationnel en service des installations existantes. Les produits d’étanchéité sont omniprésents dans
les systemes industriels et sont sujets au vieillissement, notamment lorsqu’ils sont exposés a la chaleur
ou a l'oxygeéne de I'air environnant. Cette sensibilité est rencontrée en particulier pour les joints
toriques en élastomere, qui sont largement utilisés.

Cependant, bien que des outils de prédiction permettent de prédire les évolutions de propriétés
mécaniques [1], [2], il existe de nombreux cas pour lesquels les modéles existants ne sont pas toujours
pertinents [3], [4]. De plus, ces modéles ne permettent pas de prédire les flux de fuite avec le
vieillissement qui pourrait apparaitre a I'interface. Pour définir la fin de vie, des critéeres doivent étre
établis en s’appuyant sur certains indicateurs comme la Déformation Rémanente aprés Compression
(DRC), I'élongation ou contrainte a la rupture, ou encore la relaxation de la force de réaction du joint
(CSR) [5]-[7]. Le calcul de la DRC (en %) (Erreur ! Source du renvoi introuvable.) parait pertinent dans |
e domaine de I'étanchéité puisque cette valeur traduit de maniere souvent notable la capacité du joint
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a exercer une pression de contact sur la cellule au cours du vieillissement, au travers de sa reprise
élastique.

diné! - d,r'irm!

DRC = x 100

Equation 1
dnu'r - dmnlpr'fmé q9

Avec dini¢ le diametre de tore initial, dfina le diamétre de tore a la fin de la sollicitation et dcomprime le
diameétre de tore contraint en déplacement imposé. Les dimensions sont reportées sur la Figure 23.
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Figure 23. Détermination de la Déformation rémanente aprés compression (DRC)

Par ailleurs, la prise en compte des effets de I'oxydation représente également un enjeu pour les
travaux de thése, notamment pour considérer les effets de la Diffusion Limité par I'Oxydation et
gradient de propriétés qui influent a une échelle trés locale [8]-[11].
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Figure 2. Cartographie des gradients de microdureté, valeur de DRC (eng. Compression Set : CS) et performance
en étanchéité a l'interface au cours du vieillissement. [10].

Les travaux ont débuté par une sélection et une évaluation de I'élastomere qui sera étudié. Cette
évaluation préalable est nécessaire pour ensuite menée la campagne d’essais conséquente qui integre
différentes sollicitations mécaniques et des durées de vieillissement imposées dans le cadre de
I’équivalence temps-température. La période de vieillissement la plus longue visée étant de 2 ans.

L'élastomeére envisagé est formulé et mis en ceuvre par notre laboratoire partenaire Elanova Lab (ex-
LRCCP). Cette démarche retenue pour la these vise a permettre d’accéder a la formulation de
I’élastomeére et d’étre présent lors des étapes de mélangeage. Cette connaissance fine du matériau
offre la possibilité de minimiser les incertitudes lors de I'analyse des résultats.

L’élastomeére choisi est un EPDM (Keltan® 4450(S)) chargé de 45 pce* de noir de carbone (N550) et
réticulé au peroxyde. Il contient également des stabilisants (antioxydants) dont le réle sera de ralentir
les effets de I'oxydation [12].

* pce : part pour cent d’élastomére
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Pour |'étape de validation du matériau, un nombre limité d’éprouvettes de traction uniaxiale et de
joints ont été vieillis. Le vieillissement accéléré a été fait a la température maximale envisagée pour
I’étude soit 150°C a I'air ambiant (oxydatif) et sous surpression azote (inerté).

Des mesures de flux de fuite par méthode globale sous vide avec gaz traceur He, sont réalisées tout au
long du vieillissement sur des joints toriques. Ces mesures ponctuelles (durée déterminées et courtes
pour limiter le phénoméne de perméation) sont obtenues par spectrométrie de masse hélium. Ces
mesures sont obtenues sur une maquette d’essai simulant un systéme en service dans un joint torique
de dimension 50.17x5.33 mm en compression (taux de compression 25%) installé dans une gorge
standard (selon I'ISO 3601-2).

Joint testé Joint de servitude

Volume intérieur Volume inter-joint

Figure 24. Maquette d’essai : pression d’hélium appliquée dans le volume intérieur ; mesure par spectrométrie
de masse He dans le volume interjoint.

Une pression d’hélium de 2 bars relatifs est appliquée dans le volume intérieur de la cellule et la
mesure est réalisée dans le volume séparant le joint de test et le joint de servitude (Figure 24). La fuite
en elle-méme est la somme de deux phénomenes qui sont la fuite a I'interface qui résulte d’une perte
de contact entre le joint et la cellule, et la fuite par perméation qui apparait lorsque le gaz d’essai
traverse le matériau. Le premier phénomene est identifié par un pic de flux de fuite quasi-instantané
aprés l'injection du gaz dans la maquette. Le deuxieme phénomeéne est plus long et un temps
d’induction est nécessaire au gaz pour traverser le joint ainsi la courbe en « S » de mesure est
progressive avec une phase d’initiation, transitoire puis de stabilisation (Figure 25). La perméation est
sensible a la température (comportement de type Arrhenius). Les deux phénomeénes sont combinés et
majoritaire en fonction des conditions.

b 10-*
1000 - —_ —

750 4
500 - [ 106
250 1

L

7
—250 10

Pression He (mbar)

=500 4

Mesure de fuite (mbar.lis)

750 4 [ 10-¢

=10004

0 1000 2000 3000 4000 S000 6000
Temps (s)

Figure 25. Mesure de fuite a I'ambiante apres vieillissement avec en vert la pression et en bleu la mesure de
fuite. Ici, seule une fuite par perméation est détectée.
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Des joints sont également vieillis en montage de Déformation Rémanente apres Compression (DRC) et
d’autres sont libres ainsi que des éprouvettes de tractions. Plusieurs prélévements sont réalisés au
cours du vieillissement pour visualiser les évolutions ainsi que I'effet de I'oxydation par comparaison
avec les éprouvettes inertées.

Les mesures d’étanchéité ont mis en évidence un risque de collage entre le joint et le plateau de la
maquette qui empéche I'apparition de fuite a I'interface malgré une DRC importante. Pour limiter cet
effet, il peut étre envisagé de lubrifier les joints comme réalisé dans les travaux de [13]. Toutefois,
cette solution peut induire un probleme lors de la mesure en hélium (piége de gaz traceur). Par
conséquent, il est prévu d’appliquer un décollement du joint selon une périodicité établie dans la
campagne en s’appuyant sur les travaux de [14] et le retour d’expérience du département pour ce type
de situation.

Les premiers résultats obtenus sur les éprouvettes de traction mettent en évidence que le
vieillissement thermo-oxydatif provoque une chute des propriétés mécaniques a rupture et rigidifie le
matériau. Cet effet n’apparait qu’aprées la premiere semaine de vieillissement ce qui semble indiquer
que les antioxydants remplissent leurs roles de protecteurs. Cette hypothése sera vérifiée par des
mesures complémentaires, en s’appuyant par exemple sur des mesures du temps d’induction a
I’oxydation par calorimétrie différentielle (DSC) [15].

Les analyses montrent que I'effet de I’oxydation est marqué par une chute de la rigidité suivie d’une
re-rigidification sans chute de I’élongation a rupture, ce qui apparait comme peu classique. Selon la
littérature, [16] observe également cette perte de rigidité mais pas le phénomene de rigidification.
Des analyses complémentaires, notamment des mesures de taux de réticulation par gonflement par
solvant et de DSC devraient nous permettre d’obtenir des pistes sur I'origine de ce phénoméne.

Les premiers essais visant a étudier I'impact uniquement de la thermique en limitant la thermo-
oxydation, en inertant le vieillissement (sous azote), nous donnent des valeurs de DRC identiques a
celles en environnement thermo-oxydatif (Figure 26). Toutefois, les mesures de traction a rupture
montrent un effet de I'inertage dans cette campagne préalable.

Evolution de la DRC sur joints au cours du vieillissement a 150°C
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Figure 26. Evolution de la DRC sur joints au cours du vieillissement a 150°C
avec un taux de compression de 25%

Aucune évolution de la microdureté en surface n’a été observée apreés vieillissement. Les mesures dans
la section montrent quant a elles un gradient de dureté sur un joint vieilli en montage de DRC (Figure
27). La zone intérieure présente une dureté plus faible que la dureté sur la zone extérieure qui est plus
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exposée au brassage de l'air et donc aux effets de |‘oxydation. Un protocole d’essai par
nanoindentation et microindentation est en cours de mis en place pour affiner la caractérisation de
gradients de propriétés.

Figure 27. Mesure de dureté uDIDC dans la section d'un joint torique vieilli en montage de DRC.

Exploitation et valorisation

Dans le cadre de cette premiere année de these, une communication a été réalisée lors d’une session
poster a la conférence « Vieillissement des polymeéres » qui s’est déroulée en juin 2022 a 'ENSAM de
Paris. (website) ; DOI : 10.13140/RG.2.2.36830.10564

Trois communications sont envisagées au cours de la thése en 2023-2024 :

1) Séminaire Européen annuel (3 jours) réunissant les doctorants ceuvrant dans le caoutchouc : 19-
21 juin 2023 a Hanovre (DIK hote) (résumé + présentation orale)

2) Colloque national : 31éme DEPOS (DEformation des POlymeres Solides) organisé par I'Institut de
Mécanique et d’Ingénierie de Bordeaux (I12M) du 2 au 5 Octobre 2023 Anglet, France (résumé +
présentation orale)

3) Congres européen : Xlll European Conference on Constitutive Models for Rubbers (ECCMR 2022),
in Istanbul, Turkey (article + presentation orale)

Il est également prévu de publier 1 a 2 articles scientifique de rang A au cours de la thése (journal a
identifier : Polymer testing, ...).

Le pble FST améliore son expertise dans la prédiction de durée de vie des étanchéités par joints
élastomeére qui se base sur son expérience. De nombreuses études de R&D et affaires marchandes
lides a I'étude de la tenue dans le temps de ce type d’étanchéité ont été menées depuis plus de 15 ans.

Ce travail de these s’inscrit dans la continuité et constitue un projet important, notamment au sein de
I’axe porté par le pble FST dans le projet DVR. Le pdle continue ses actions marchandes et sa R&D au
travers des études avec I'ESA (European Sealing Association), Elanova Lab et au sein d’un projet multi-
financé [Framatome-TechnicAtome] (CARE-E : Caractérisation et Anticipation de la Résistance des
Elastomeéres -en Etanchéité [2022-2025]) en ambiance nucléaire.

La these alimentera nos réflexions dans le domaine expérimentale et numérique, ainsi que notre
visibilité et notre capacité a étudier des sujets d’étanchéité complexes
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Caractérisation des mécanismes physiques et des mécanismes chimiques
ainsi que de leurs synergies dans le procédé PEMEC

KRZAK Daniel
RECH Joel, SALVATORE Ferdinando
GERIN Stéphane, GIDON Antoine
CETIM Saint-Etienne & Laboratoire de Tribologie de Dynamique des Systémes (LTDS)

Objectif :

La fabrication additive a connu une croissance trés rapide ces derniéres années. Ce procédé de
fabrication est devenu tres populaire dans de nombreux secteurs tels que I'aéronautique, I'automobile
ou le médical. Or la fabrication additive a un grand désavantage pour I'industrie : La qualité de surface
en fin de fabrication est souvent trop rugueuse et imprécise, ce qui implique l'utilisation de procédés
de finition pour adapter la pieéce aux besoins de ces domaines.

L'ENISE en collaboration avec le CETIM a breveté une nouvelle technologie de polissage, appelée
PEMEC, qui combine différentes technologies simultanément et avance des performances sans
précédent. Elle est capable de réduire drastiquement le temps de polissage, améliorer le I'état de
surface de la piéce et obtenir des résultats qui ne sont pas atteignables par les procédés de finition
conventionnels.

Le projet de thése se situe donc dans le contexte de la finition / du polissage des piéces issues de
fabrication additive (SLM, MBIJ). Le défi consiste a abaisser fortement la rugosité, voire la
microrugosité, sans détériorer la forme et les arétes des piéces.

Résumé :
Le travail de thése porte sur 3 axes complémentaires de recherche :

ler axe : Etude du procédé PEMEC a I’échelle macroscopique : Le travail va consister a
concevoir et mener des essais sur un banc d'essais semi-industriel en réalisant des études fines et
complétes. Il s'agira notamment de mener, en environnement représentatif, des plans d'expérience
des essais visant a étudier la sensibilité aux parametres mécaniques, aux parametres électrochimiques
et surtout les couplages/synergies entre ces mécanismes.

2éme axe : Etude du procédé PEMEC a I'échelle microscopique : Le travail va se baser sur
I'exploitation un banc d'essais miniature capable de reproduire le procédé PEMEC localement. Cet axe
passera d’abord par I'étape de conception d’un tel banc miniature. Les mécanismes d'enlévement de
matiere induits par I'action mécanique (micro-copeaux, fissuration, etc.) seront ensuite analysés grace
a ce banc d’essais.

3éme axe : Scale-up de la technologie PEMEC : Les deux axes précédents vont mettre en
évidence les mécanismes permettant d'aboutir a une synergie optimale du procédé PEMEC. Il est
connu que la transposition des parameétres vers une solution industrielle nécessite de voir les
parametres du procédé pour retrouver une synergie optimale. Le troisieme axe portera donc le « Scale-
up » du procédé PEMEC.

Méthodes et résultats :

Présentation des travaux et état de I'art
Le polissage de pieces métalliques trés rugueuses (Ra > 10 um) et de formes complexes devient un
sujet majeur de recherche dans l'industrie avec le développement des techniques de fabrication
additive, et notamment la fusion sur lit de poudre (L-PBF). La fabrication additive permet de concevoir
de nouvelles piéces avec des surfaces fonctionnelles complexes. Ces surfaces complexes sont difficiles
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d’acces, ne peuvent plus étre finis par les procédés d’usinage conventionnels. Or les surfaces sont tres
rugueuses et il est fréquent d’observer des surfaces avec des rugosités Ra allant de 10 — 30 um selon
les zones concernées.

Afin de résoudre ce probléme, de nouveaux procédés de polissage sont apparus avec |'objectif de
réduire la rugosité des surfaces sans détériorer la forme des pieces. Ces procédés sont dénommés «
hybrides » car ils combinent I'action simultanée et controlée de plusieurs mécanismes (physiques,
chimiques, optiques, ...) et/ou des sources d'énergie/outils. L’objectif principal des procédés hybrides
est d’augmenter I'enlévement de matiére durant le processus de polissage via un effet synergique
entre les mécanismes.

Un nouveau procédé, dénommé PEMEC, a été récemment. Ce procédé combine une action d’abrasion
et une action de dissolution anodique. Son originalité consiste a utiliser une cinématique de machine
de Smurotropie qui lui permet de polir des surfaces complexes. Le principe de ce procédé est décrit en
Figure 1.
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Figure 28: [A] Schématisation de la machine PEMEC // [B] Schématisation de la machine PEMEC // [C] Image de
la machine PEMEC // [D] Principe de la technologie PEMEC // [E] Mélange de polissage (média abrasif +
electrolye) // [F] Médias abrasifs
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En ce qui concerne I'état de I'art, il existe multitude de travaux qui traitent les deux procédés de
polissage combinés dans le procédé PEMEC.

D’un co6té, le polissage électrochimique (PEC) est I'un des procédés de polissage chimique les plus
communément utilisés pour les pieces métalliques a géométries complexes. Ce procédé consiste a
dissoudre de maniére controlée la surface de la piece pour éliminer les aspérités et laisser place a des
surfaces lisses et brillantes. Lorsque I'électropolissage est mis en ceuvre, le courant passe de I'anode
(la piece a polir — Figure 1A) vers la cathode (la cuve de la machine — Figure A). L'ensemble anode-
cathode sont immergés dans un bain d'électrolyte dont la concentration et composition sont variables
en fonction du métal a polir. Ce procédé nécessite de longues périodes de traitement. De plus la
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concentration des lignes de courant électrique sur les arétes vives induit une modification de la
géomeétrie des pieces.

De l'autre c6té, la tribofinition est un procédé de polissage mécanique qui permet d'améliorer la
rugosité de la surface pour les pieces a géométries complexes. Les pieces sont trainées a travers un
mélange composé d'un grand nombre de particules abrasives plongées dans un liquide. L'interaction
entre les particules abrasives et la surface a polir induit 3 mécanismes : une déformation plastique des
pics de rugosité, des rayures et enfin il génere des micro-copeaux, ce qui entraine une amélioration de
|'état de surface. Or ce procédé nécessite aussi de longues périodes de polissage pour arriver a une
rugosité faible. De plus les abrasifs sont particulierement agressifs pour les arétes vives, ce qui modifie
la géométrie des piéces.

Méthodologie d’analyse
L'un des premiers travails effectués dans le contexte de I'étude PEMEC est une étude comparative
entre les performances des procédés de polissage traditionnels et le procédé PEMEC. Pendant cette
étude, la Smurotropie (ou drag-finishing), I'électropolissage et le procédé PEMEC ont été testés sur des
échantillons identiques et en conditions égales. Ces essais avaient comme objectif principal de vérifier
et quantifier 'existence d’un effet synergique dans le procédé PEMEC.
Les essais ont été menées sur des pieces parallélépipédiques en acier inoxydable 316L. Les échantillons
ont été produits par fraisage + sablage avec de gros grains abrasifs afin de générer une surface
rugueuse (Sa~11um) qui imite celles observées sur les pieces issues de fabrication additive (Fig. 2a-b).
Ces échantillons permettent d'étudier I'évolution de la rugosité et I’évolution des arétes vives.
L'évolution de la topographie de surface a été caractérisée avant et apres chaque essai grace a un
microscope confocal et le parameétre de rugosité Sa a été quantifié par le logiciel MountainMaps apres
application d'un filtre SL de forme conforme a la norme 1SO25718.
De plus, 3 empreintes ont été réalisées sur chaque face (Fig. 2b-d). Ces 3 empreintes créent une zone
de référence (Fig. 2d) qui servira pour étudier I'évolution de la surface moyenne et pour quantifier
I'enlevement de matiere moyen Ah (Fig. 2 j). Cela permet d'analyser si le processus a affecté
uniquement les pics ou s'il a dissous la surface de maniere homogene. Cela devrait aider a comprendre
les mécanismes prédominants (abrasion, dissolution chimique). En paralléle, I'arrondi des quatre bords
est quantifié dans la zone inférieure des échantillons (Fig. 2 g-i)
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Figure 29: Description des échantillons et des méthodes de caractérisation de la surface de la rugosité de
surface et de I'arrondi des bords

Premiers résultats

Les résultats aprés 120min de polissage PEMEC ont montré I'intérét de cette technologie vis-a-vis des
procédés de polissage « conventionnels ».

Par exemple, les topographies de surfaces traitées ont été mesurées toutes les 30 minutes sur les
quatre faces de chaque échantillon. L'évolution des parameétres de rugosité moyenne Sa est
représentée sur la Figure 3. Ce parametre met bien en évidence |'efficacité du procédé hybride pour
améliorer rapidement la rugosité de surface. Avec le procédé hybride PEMEC, la rugosité Sa est réduite
de 11 a 3 um. Au contraire, le procédé de finition par trainage et le procédé ECP atteignent
respectivement 6 et 8,7 um. En estimant le parametre 2D Ra apreés I'application d'un filtre gaussien
avec une coupure de 0,8 mm, les valeurs de Ra diminuent de 8 a 0,8 um pour le procédé PEMEC.
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Figure 30: Evolution de la rugosité de surface Sa pendant les trois processus de polissage processus

Le reste d’analyses montrent aussi que le procédé PEMEC est plus performent que les procédés
conventionnels. Ce procédé arrive a effacer complétement les profils de rugosité initiale,
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contrairement a I'ECP et la Smurotropie, laissant place a des surfaces complétement lisses. Le procédé
PEMEC a un impact plus faible sur la géométrie de I’échantillon, et détériore moins I'angle d’arréte.

Différents axes de travail ont été identifiés pour la suite des travaux :

- Etablissement d’une méthodologie de caractérisation des surfaces polies commune a
I’ensemble des application PEMEC.

- L’étude des parametres les plus influents dans le procédé PEMEC + Optimisation du
procédé PEMEC a échelle réduite.

- Caractérisation des phénomeénes électrochimiques mis en ceuvre lors du procédé PEMEC

- Etude de l'influence de la microstructure et état de la piece a polir sur les performances
du procédé de polissage.

- Etude fondamentale des mécanismes d’enlévement de matiére et de la synergie entre les
différents mécanismes.

Exploitation et valorisation :

Cette these s’inscrit donc dans le projet commun entre le CETIM et I'ENISE qui est le développement
de la technologie PEMEC et plus largement dans le développement de technologies de polissage
hybrides. Ces technologies ont pour but d’étre plus performantes et d’'améliorer le polissage des pieces
issues de fabrication additive. Les connaissances et procédés développés dans cette these seront
utilisés par le CETIM pour proposer aux industriels des nouvelles solutions de polissage pour satisfaire
leurs besoins.
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Obijectif

Les aciers inoxydables sont fortement utilisés pour la construction des structures de production de
diverses industries. La raison essentielle de leur utilisation est leur capacité a former des films passifs
protecteurs a leur surface, leur permettant ainsi une grande résistance a des milieux corrosifs.
Cependant ces films protecteurs peuvent étre endommagés sous des actions mécaniques d’usure et
de frottement, notamment pour les piéces en mouvement et en contact relatif. L'objectif de I'étude
est de trouver une voie permettant de maitriser les phénomenes de tribo-corrosion pouvant étre
rencontrés afin de réduire la consommation d’énergie des pieces en frottement que I'on peut trouver,
par exemple dans les paliers employés sur les chaines de production. Il s’agira donc d’identifier les
mécanismes tribo-chimiques a l'interface plus particulierement d’un couple d’aciers inoxydables
austénitiques et d’un superalliages base nickel dans des milieux alcalins et acides. L'idée est
notamment d’étre en capacité d’aider au choix d’une nuance d’acier inoxydable adaptée a
I’environnement rencontré pour assurer une réduction du frottement et de développer, d’un point de
vue fondamental, le concept de « lubrification électrochimique ».

Résumé

Dans un premier temps, une étude bibliographique a été faite afin d’avoir I'état de I'art actuel sur le
comportement des aciers inoxydables sous une sollicitation mécanique en milieu basique. Dans un
second temps, des essais tribologiques ont été réalisé afin de mesurer le coefficient de frottement en
fonction du temps. Ensuite, les pistes d’usure formées sur ces derniers ont été étudiées par différentes
techniques de caractérisation macroscopiques et microscopiques a savoir (DRX, MEB, FIB, XPS, AFM,
spectroscopie Raman, et mesures électrochimiques d’OCP). Afin de comprendre les mécanismes tribo-
chimiques, les couches du film passif formé ont été analysées pour expliquer la chute du coefficient de
frottement constatée. Les résultats démontrent que le film passif est composé d'oxydes/hydroxydes
de chrome, d'oxydes/hydroxydes de fer, I'apparition d'une sous-couche riche en nickel, avec une faible
conductivité électrique.

Méthodes et résultats

Méthodes

Cette étude a été réalisée en utilisant dans un premier temps un tribometre en mouvement alternatif
(TE77), et dans un second temps un tribometre en mouvement rotatif (UMT Bruker) (Figure 1), dans
une solution de NaHCO; 5%, dans le but de comparer le coefficient de frottement (1) entre deux
surfaces en contact en fonction du temps, sous différentes conditions tribologiques.
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Figure 1 : Contact bille sur plan des aciers inoxydables de type 316L/316L

(a) en mouvement alternatif TE-77 (b) en mouvement rotatif UMR Bruker.

La face usée apres les essais tribologiques a été étudiée par des techniques de caractérisations de
surface macroscopiques et microscopiques telles que : la Microscopie Electronique a Balayage (MEB-
EDX), la Microscopie a Force Atomique (AFM) en mode TUNA, la microscopie confocale, par Faisceau
d’lons Focalisés ‘Dual-Beam’ (FIB) pour des micro-sections et I'examen de sous-couches, la
Spectroscopie de Photoélectrons induits par rayons X (XPS), la Diffraction des Rayons X (DRX), et la
spectroscopie Raman afin d'identifier les mécanismes tribo-chimiques ou les composés lubrifiants qui
provoquent la diminution du coefficient de frottement sous certaines conditions.

Résultats

La figure 2 montre I'évolution du coefficient de frottement en fonction du temps en mouvement
alternatif et rotatif durant des essais tribologiques d’un couple d’acier inoxydable bille / plan (316L /
316L) dans la solution de NaHCO3 5%, il a été constaté le méme effet de diminution du coefficient de
frottement avec une répétabilité de ce dernier.
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Figure 2 : Essais tribologiques (a) en mouvements alternatifs sur un tribométre TE-77 (b) en mouvements
rotatifs sur un tribométre UMT-Bruker.
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On constate que le comportement des coefficients de frottement sont trés similaires pour les deux
mouvements.

Pour I'essai alternatif : on note que les deux essais sont répétables, et que la valeur du coefficient de
frottement baisse de 0,8 a 0,4 en 190 secondes environ.

Pour I'essai rotatif : on note également une diminution du coefficient de frottement qui est aux
alentours de 0,8 et qui passe (brusquement) a 0,3 au bout de 180 secondes

Une stabilisation est observée pour chacun des essais aprés la chute du coefficient de frottement.

Pour expliciter le phénomene de la chute brutale du coefficient de frottement, des caractérisations de
surface ont été faites. Il a été observé par FIB (figure 3) une couche enrichie en nickel et appauvrie en
chrome, avec 'apparition des grains, et des joints de grain.

|

Figure 3 : Observation de la coupe transverse de la piste usée dans NaHCO3 5%

La figure 4 représente I'analyse par spectroscopie Raman de la plaque 316L usée dans NaHCO35%. Elle
montre la présence de différents oxydes de fer, oxyde/hydroxyde de chrome, oxyde/hydroxyde de
nickel, carbonates, etc.

Spectre Raman de la surface usée dans NaHCO4
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Figure 4 : spectre Raman de la piste usée 316L dans NaHCO3 5%
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La figure 5 montre un profil 1D obtenu par AFM en mode TUNA sur la surface usée dans la solution
NaHCOs; 5%, permettant de caractériser les courants ultra-faibles au travers du film passif. Des zones
claires conductrices apparaissent et d’autres, sombres recouvertes d’hydrogénocarbonate de sodium
qui ne conduisent pas le courant ont été mises en évidence.
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Figure 5 : TUNA - courant
En conclusion de ces premiers travaux :

o |l a été constaté, d’apreés les essais tribologiques, une diminution significative du coefficient
de frottement avec la solution de NaHCO3 5% dans des conditions spécifiques, a la fois sur un
tribometre alternatif et sur un tribométre rotatif.

e Les résultats de la caractérisation de surface démontrent que le film passif est composé
d'oxydes/hydroxydes de chrome et d'oxydes/hydroxydes de fer, oxyde/hydroxyde de nickelO

e . L'apparition d'une sous-couche riche en nickel, ainsi qu’une faible conductivité électrique ont
été mis en évidence.

C’est dans ce contexte que la thése se positionne selon le plan suivant :

1. Définir des conditions tribologiques et chimiques de génération du phénomene de
lubrification électrochimique.
Analyser les réactions tribo-chimiques durant le régime de lubrification électrochimique
Etablir un modele de réactions tribo-chimiques
Réaliser des essais de tribo-chimiques pour valider les modéles
Appliquer les modeéles a la conception des équipements agro-alimentaires pour réduire le

vk wN

frottement et augmenter la durée de vie
6. Développer un outil de simulation numérique pour estimer I'énergie dissipée et la durée de
vie
En perspectives :

+  Etudier le phénomene de diminution du coefficient de frottement dans d’autres milieux, et
d’autres type de matériaux,

* Analyser la surface des films passifs formés (topographie de surface, épaisseur films d’oxyde
et films absorbés) par Microscopie confocale, éllipsométrie, MEB, FIB, métallurgie matériaux
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de base) XPS, SIMS, AFM (caractérisation nano-électrique), DRX rasante, spectroscopie
Raman et Infra rouge, aspect électrochimique,
* Modéliser les mécanismes mis en place.

Exploitation et valorisation
Communications orales :

K. Bouguerra?, C. Richard?, Y-M. Chen? J. Delgado? P-F Cardey?. A. Romaine 3 et N. Ducommun?
1. Université de Tours, GREMAN - UMR CNRS 7347, Tours / France
2. Centre Technique des Industries Mécaniques, Cetim, Senlis / France
3. Centre Technique des Industries Mécaniques, Cetim, Nantes / France

- Lubrification électrochimique des aciers inoxydables de type 316L/316L dans une solution
d’hydrogénocarbonate de sodium

Les 33émes Journées Internationales Francophones de Tribologie

1-3 juin 2022, LEM3, ENIM, Metz, France

- Tribocorrosion study of passive films formed on the surface of the stainless steel 316L/316L
couple in a sodium hydrogen carbonate solution

-The European Corrosion Congress

28th August - 1st September 2022, Berlin — Germany
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Usure et durée de vies des étanchéités : Applications aux joints radiaux
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Objectif

Dans le contexte global du réchauffement climatique, I'industrie aéronautique francgaise s’est lancé des
défis tels que I'avion a bas carbone pour I’horizon 2030 et 'avion vert (avion décarboné) pour 2050.
Pour relever ces défis, elle mise sur la recherche scientifique afin d’optimiser la motorisation et réduire
la consommation du carburant. Une partie de cette recherche scientifique est dédiée a la tribologie
des étanchéités dynamiques des moteurs. L'objectif est d’approfondir les connaissances et la maitrise
du fonctionnement des systemes d’étanchéités aéronautiques, plus précisément étre capable de
prédire I'usure et la durée de vies des pieces. Les travaux de cette thése sont consacrés au joint radial
segmenté (JRS). Il assure I'étanchéité autour des roulements du rotor. |l doit empécher I'air chaud,
présent autour du rotor, de se mélanger avec le brouillard d’huile qui se trouve autour des roulements.
Le contact du rotor avec le joint induit 'usure de ce dernier. Sachant que l'usure impacte la
performance du moteur, il est important de la prédire.

Résumé

Cette thése est la suite d’une série de travaux effectuée sur le JRS (Erreur! Source du renvoi i
ntrouvable. Erreur ! Source du renvoi introuvable. Erreur ! Source du renvoi introuvable.). Ces théses
ont fourni des modeles de fonctionnement des JRS accompagnés de programmes de simulations. La
these actuelle doit venir donner une estimation de leurs durées de vie. Lors des derniers travaux
Erreur ! Source du renvoi introuvable., il a été observé que I'usure du joint libérait une poudre en
carbone graphité, matériau du joint. Cette poudre venait ensuite lubrifier la zone de contact, ce qui
ralentit 'usure. Une estimation d’usure devra nécessairement passer par une compréhension et une
quantification du réle de la poudre.

La premiere partie du travail de thése a consisté a faire un état de I'art sur la lubrification par poudre
et son comportement. Un modéle de comportement a été choisi et un protocole expérimental est en
cours d’étre mis en place afin de déterminer les parametres matériaux. Ces parametres régissent le
comportement de la poudre. Quant a la deuxiéme partie, elle est focalisée sur la modélisation
numérique du contact entre le joint et rotor. Cette modélisation a pour but de reproduire
numériquement des essais tribologiques pions sur disques, menés pour étudier I'usure du joint.

Méthodes et résultats

1. Etat de l’art sur la poudre : lubrification et comportement

La lubrification désigne I'action d’introduire une substance, appelé lubrifiant entre deux surfaces en
contact afin de réduire les frottements et de limiter le contact entre les deux surfaces. Ici en
I’occurrence, le lubrifiant sera la poudre. La poudre est composée de petites particules dont la taille
est de l'ordre de quelques dizaines de micrométres. Ces particules sont solides, molles, capables
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d’adhérer aux parois et s’écoulent comme un fluide. Les poudres sont utilisées comme lubrifiants pour
des environnements extrémes (température et/ou charges élevées) ou un lubrifiant conventionnel
(huile, graisse) ne peut pas assurer ses fonctions Erreur ! Source du renvoi introuvable..

Le comportement d’une poudre est difficile a décrire puisqu’elle n’est ni solide a proprement parler
(elle peut s’écouler comme un fluide et compressible) ni un fluide (elle peut se déformer comme un

solide sous de faible charges). De plus, I'’écoulement d’'une poudre dépend de nombreux parametres
tels que la taille des particules, la porosité et les interactions entre particules. Sur la Figure 31, on peut
voir les parameétres et propriétés qui régissent le comportement de la poudre Erreur ! Source du renvoi i

ntrouvable..
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Figure 31 : Paramétres caractéristiques d’une poudre Erreur ! Source du renvoi introuvable.

Par exemple, on trouve dans la littérature, une relation qualitative entre la vitesse d’usure et la taille
des particules Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Il est montré que lorsque les particules sont de g
rande taille (supérieures a 20 um) le comportement de la poudre est assimilable a celui d’un solide
élastique. Pour ce cas, la vitesse d’usure augmente avec la taille des particules (usure abrasive).
Lorsque ces derniéres sont petites, inférieures a 5 um, la poudre tend a former un agrégat et se
comporte comme un solide rigide ce qui se traduit par une usure forte (usure adhésive). Entre ces deux
limites, la vitesse d’usure est faible et la poudre peut étre considérée comme un lubrifiant Erreur ! S
ource du renvoi introuvable..

En somme, la modélisation théorique du comportement de la poudre est trés complexe a cause de ses
multiples caractéristiques.

Toutefois, une autre approche est adoptée pour modéliser le comportement de la poudre. Elle consiste
a combiner I'’équation de conservation de la masse, la quantité de mouvement et de I'énergie. Le but
est d’établir une équation constitutive pour la poudre. Cette équation relie le vitesse cisaillement a la
contrainte de cisaillement. Dans la littérature consacrée a la lubrification Erreur ! Source du renvoi i
ntrouvable., on trouve deux modeéles constitutifs pour la poudre cohésive. Le premier est di a Chen
et al. Erreur ! Source du renvoi introuvable. et le second est dil a Heshmat Erreur ! Source du renvoi in
trouvable.Erreur ! Source du renvoi introuvable..

Chen et al. Erreur ! Source du renvoi introuvable. ont mené des expériences sur un rhéometre. llsont p
roposé une relation de degré deux entre la contrainte de cisaillement et la vitesse de cisaillement avec
des coefficients empiriques :
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Tor du dun?
— =aqay + by (E) + ¢o (E) (D
Ou gy est la contrainte de compression utilisé pour compacter la poudre. Le coefficient a; est la
tangente de I'angle de friction interne entre particule. Il est déterminé a partir du gradient de pression.
Les coefficients ogbg et cyoy représentent respectivement la viscosité et un coefficient de correction.
Les valeurs de b0 et c0 sont trouvées a partir de la corrélation entre les résultats expérimentaux et la
courbe de tendance pour un a0 fixé Erreur ! Source du renvoi introuvable..

Heshmat Erreur ! Source du renvoi introuvable. a proposé un modele empirique similaire, avec 4 p
arametres. Il s’agit d’une relation polynomiale de degré 5 entre la contrainte de cisaillement et la
vitesse de cisaillement :

y=2= 9@ ©)
' 0 ,silt] <,
(@) = sign(z) {l/)(|‘[ - Tyl), sit, <|t| <1, 34)
avec P(1) = ML+ at® + Br° (3b)
0

Avec uy, @, B, Ty et T, des parametres matériaux a déterminer par des expériences spécifiques. Les
parametres T, et 7, sont respectivement la contrainte de cisaillement seuil et limite. Le premier
parametre est la contrainte a appliquer afin de créer un taux de déformation dans la poudre. Le dernier
est la contrainte limite. La poudre ne peut pas supporter une contrainte de cisaillement supérieur a
cette valeur Erreur ! Source du renvoi introuvable.Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Les pa
rametres a et B sont des constantes matériaux. Pour le carbone graphité, on ne trouve pas
d’informations dans la littérature scientifique sur ces parameétres. y, est la viscosité dynamique de la
poudre.

Au final, ces modéles sont complexes a cause du grand de parameétre a identifier. Cependant, dans la
littérature, la poudre est souvent assimilée a un matériau viscoplastique, tel que la graisse ou la
confiture Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Le modéle de Bingham, présenté par I’équation (4), e
st un modeéle simplifié utilisé pour décrire la graisse Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Il est aussi
le modele choisi pour modéliser le comportement de la poudre du carbone graphité :

0 silt] <1

Ju
+10 — Uy (@) silz| = 1

4)

Avec 1, et uy sont respectivement la contrainte seuil et la viscosité dynamique de la poudre.
Cependant, il n’y a pas une méthode standard ou un protocole expérimental pour identifier les
parametres du modeéle de Bingham. En effet, dans la littérature, les chercheurs font des essais puis
identifient les parametres matériaux. Ces derniers sont reliés aux paramétres d’essai a partir des
équations et conditions limites. Les essais peuvent étre soit un écoulement entre deux surfaces
paralléles, dans un tube ou un écoulement entre deux cylindres coaxiaux Erreur ! Source du renvoi i
ntrouvable..

Par ailleurs, les rhéometres peuvent servir pour identifier les parameétres de la poudre, spécialement
les rhéomeétres rotatifs. Le principe d’'un rhéométre rotatif est de cisailler un fluide entre deux surfaces
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séparer par une distance, appelée entrefer ou gap. Les deux surfaces sont en mouvement |'une par
rapport a l'autre

Toutefois, il est difficile d’obtenir de la poudre graphitée par usure car sa quantité est tres faible, des
microgrammes. De plus, il est difficile d’en usiner a cause des tailles micrométriques des particules. |l
a fallu donc adapter le rhéomeétre pour les essais. L’adaptation du rhéometre est présentée dans la
Figure 33. L’essai va consister a faire frotter directement le disque en rotation, contre un anneau en
carbone graphité, qui constitue I’échantillon. La goupille de centrage va assurer la méme position de
I'anneau aprés montage et démontage. Grace a la précision du rhéometre et la valeur tres faibles des
couples a imposés (10-9 Nm), on espére détecter les faibles vitesses de cisaillement. On pourra ainsi
accéder a la valeur de la contrainte seuil puis déterminer la viscosité dynamique pour différentes
valeurs de contrainte de cisaillement.

1. Disque

2. Echantillon annulaire
3. Porte échantillon
— 4. Goupille de centrage

6. Rondelle élastique

5. Vis de fixation

7. Base rhéometre (dispositif Pelletier)

Figure 32 : Adaptation du rhéomeétre avec I'échantillon

2. La modélisation numérique du contact pion sur disque

Cette partie est destinée a modéliser les essais pion sur disques effectués au CETIM. L’objectif de ces
essais était de déterminer le coefficient de frottement et étudier I'usure du carbone graphité. Un
programme de calcul est en cours de développement. Il permet de simuler la déformation élastique
des JRS en contact avec le rotor. Grace a cette simulation, on détermine le champ de contrainte. La
Figure 33 présente la modélisation du contact pion sur disque. En effet, le pion est soit
parallélépipédique soit cubique et le contact avec le disque est modélisé par un appui plan. Le choix
de modéliser le rotor par un appui plan vient du fait que I'acier a une dureté et un module d’élasticité
largement supérieurs a ceux du carbone graphité. De ce fait, dans le contact JRS-rotor, seul le JRS se
déforme. Ce choix réduit aussi I’effort de simulation de facon significative.

L

Pion

Disque

[T

Figure 33 : Modélisation du contact pion/disque

Méthode des éléments de frontiére ou Boundary Element Method (BEM) est la méthode choisie pour
résoudre les équations d’élasticités. Cette méthode consiste a approximer les solutions d’un probléme
par des fonctions solutions Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Ces fonctions sont des solutions f
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ondamentales des équations d’élasticités et elles satisfont les équations a I'intérieur du domaine
d’analyse. Etant donné qu’elles sont valables en dans tout le domaine, il faut qu’elles vérifient aussi les
conditions aux limites du probléme. La méthode des éléments de frontiéres va renforcer la vérification
des conditions aux limites par la solution numérique. Au lieu de vérifier les solutions partout sur la
frontiere, on se limite qu’a certains points, appelés points de collocations Erreur ! Source du renvoi i
ntrouvable..

BN

Le programme de simulation a été développé a partir de I'ouvrage Erreur! Source du renvoi i
ntrouvable. et son programme. Ce programme était capable de simuler la déformation élastique d’un
solide avec I'hypothése des petites déformations. Il a fallu enrichi le programme pour prendre en
compte le contact. La méthode pour traiter le contact s’est inspirée d’une méthode trouvée dans un
article Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Cet article traite le contact unilatéral pour des élémentsd
e frontiére. Aprés développement du programme, celui-ci a été testé, en faisant une comparaison
entre les résultats du programme et ceux de I’article Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Sur Figure
344, les deux images sont issues de l'article, elles représentent respectivement la structure avec ses
conditions et sa déformation aprés simulation. L'image de la Figure 34b, c’est la déformation de la
structure obtenue apres simulation. On constate les mémes déformations avec un décollement d’une
partie de la surface de contact. La comparaison entre les résultats obtenus et ceux de I'article a permis
de valider le programme développé.

T

10
fyywywwwywwwrwm\J ¢ 1% s

a o

Figure 34 : a-Structure avec ses conditions limite et sa déformation [10] ; b-Déformation obtenue par
nos calculs

Les premieres simulations ont concerné les pions 2D tandis que la seconde les pions 3D. Une analyse
de la sensibilité des résultats aux maillages a été menée et ainsi qu’une étude de convergence.
L'analyse consistait a faire varier le nombre d’éléments afin de voir son impact sur |’évolution des
résultats. Les résultats se stabilisent aprés une certaine valeur du nombre d’éléments.

Aprés I'étude de convergence, les profils de pression de contact ont été tracés a partir des premiéres
simulations. La Figure 35 montre le pion avant simulation (en pointillé) et le pion déformé (trait
continu). Les conditions aux limites sont un déplacement vertical sur la surface supérieure et un appui
simple sur la surface inférieure. La figure de gauche montre le cas du contact sans frottement et celle
de droite, le cas avec frottement. Le frottement est ajouté afin de simuler I'effet de la vitesse du rotor
ou du disque.
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Figure 35 : Déformation du pion apreés simulation, sans frottement (gauche) ; avec frottement (droite)

Dans le cas du contact sans frottement, la pression de contact est quasiment constante contrairement
au cas avec frottement. Les valeurs extrémes sont situées aux bords du contact. La Figure 36 illustre

les profils de pression de contact pour le cas avec frottement (Syy_avec_cf) et le cas sans frottement
(Syy_sans_cf).
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Figure 36 : Comparaison des pressions de contact avec et sans frottement

La Figure 37 montre le pion 3D avec un déplacement imposé sur sa face supérieure et le pion déformé.
La coloration indique le champ de déplacement.

Figure 37 : Pion 3D avant simulation (droite) et aprés simulation (gauche)

Sur la Figure 38 a droite, on peut observer la déformation du pion.
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Figure 38 : Pion 3D avant simulation (droite) et aprés simulation (gauche) avec frottement

Exploitation et valorisation

Le CETIM, en tant que partenaire de R&D, aux cotés des grands acteurs spécialisés, a pour mission de
transférer le meilleur du savoir-faire scientifique et technique en potentiel économique pour
I'industrie et de présenter une offre globale et pluridisciplinaire pour transformer et pour mettre en
ceuvre les connaissances scientifiques en applications au service de I'industrie. Le CETIM se positionne
aussi a l'issue de ces travaux sur I'exploitation des résultats obtenus pour développer des bancs
d’essais élémentaires déployables sur les technologies de TRL plus élevés permettant la caractérisation
industrielle de systémes d’étanchéités pour les fabricants et utilisateurs de machines tournantes et les
fabricants de produits d’étanchéité. Les bancs développés pourront étre adaptés et exploités dans le
cadre de prestations de service d’essais de caractérisation de systemes d’étanchéité. Par ailleurs le
CETIM meénera des travaux d’appropriation et d’adaptation des modéles théoriques afin de les
appliquer aux cas concrets qui lui sont soumis par les industriels dans le cadre de développement de
produits, d’intégration dans des ensembles mécaniques complexes ou du suivi en exploitation.
L’'ensemble des modeéles et outils développés dans le cadre de cette these seront ainsi déployés sur
d’autres technologies de systemes d’étanchéité de I'industrie mécanique et de ses clients.
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Obijectif

La corrosion sous contrainte (CSC) est la deuxieme forme de corrosion qui affecte le plus les joints
soudés des aciers inoxydables. Elle pénalise gravement le fonctionnement d’équipements industriels
dans divers secteurs d’activité : énergie, transport, industrie chimique. Dans environ 80% des cas,
I’endommagement se localise dans des joints soudés en acier inoxydable austénitique X2CrNil18-9 et
X2CrNiMo17-12-2. La résolution des problemes rencontrés en service est loin d’étre triviale car la
sensibilité a la CSC des joints soudés dépend de multiples variables liées au matériau et a son histoire
de fabrication, au procédé de soudage, a I'environnement physico-chimique de la piece, a la
température et aux conditions de sollicitation mécanique. La thése a deux objectifs. Le premier est
d'étudier la sensibilité a la CSC de joints soudés en aciers inoxydables afin d’identifier les parameétres
du premier ordre. Le second objectif est de proposer un test ou une série de tests discriminants
permettant de classer les joints soudés en fonction de leur sensibilité a la CSC.

Résumé

La premiére partie de la thése a consisté en la caractérisation des métaux de base, au nombre de trois.
Les propriétés mécaniques de chacun d’entre eux ont été évaluées sur la base d’essais classiques de
traction et de microdureté. Ces derniers essais ont notamment permis d’investiguer la variation des
propriétés dans I'épaisseur de chaque tole. La microstructure des métaux de base a été également
analysée : I'objectif a été d’identifier les phases présentes et notamment d’analyser les inclusions et
les précipités, et de déterminer la taille des grains. La composition chimique de chaque matériau a été
déterminée pour calculer les Cr et Ni équivalents. Le méme protocole de caractérisation est en cours
sur les joints soudés. Les essais électrochimiques visant a analyser le comportement en corrosion des
aciers de base et des joints soudés, et la premiere phase des essais de CSC sont aussi en cours.

Méthodes et résultats

Le CETIM est, depuis de nombreuses années, trés sollicité par divers partenaires du secteur des
industries mécaniques pour des dommages de CSC affectant des joints soudés en aciers inoxydables
(Fig. 1). Cette forme de corrosion concerne différents secteurs et équipements industriels tels que des
échangeurs, des ballons d'eau chaude, des équipements pour |'agro-alimentaire. Dans environ 50%
des cas, les dommages ont été trouvés dans des joints soudés en acier austénitique X2CrNi18-9 (304L)
et, dans environ 30% des cas, en acier austénitique X2CrNiMo17-12-2 (316L). L'équipement concerné
avait parfois été utilisé pendant moins d’un an avant que la CSC ne se déclenche. Compte-tenu de tout
cela, le CETIM a souhaité initier une thése en collaboration avec le CIRIMAT sur la problématique de la
sensibilité a la CSC des joints soudés en aciers inoxydables [1].

*Auteur correspondant
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Corrosion sur les aciers inoxydables
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Figure. 39 : Formes de corrosion rencontrées sur les assemblages soudés.

Cette forme de corrosion dépend de nombreux paramétres. Les premiéres variables sont relatives au
type de matériau utilisé dans les soudures. Dans le cadre de ce projet, il s’agit d’aciers inoxydables. Ce
sont des aciers alliés basés sur les systéemes fer-chrome, fer-chrome-carbone et fer-chrome-nickel. Ils
présentent une grande résistance a la corrosion généralisée car le chrome, présent en grande quantité,
est capable de produire une couche d'oxyde protectrice, fine et adhérente. Pour cette raison, ces aciers
sont utilisés dans une gamme variée d'applications telles que la production d'électricité, le traitement
chimique, les équipements domestiques, 'automobile, les équipements industriels... Il existe plusieurs
types d'aciers inoxydables qui different principalement par leur composition chimique, leur
microstructure avec, en particulier, la nature des phases présentes. Il est courant d'utiliser des valeurs
de chrome et de nickel équivalentes pour essayer de prédire la microstructure résultante a I'aide de
diagrammes préexistants tels que le WRC-1992 (Fig. 2) [2].

18 18 20 /22 24 p 26 28 3'0 18

Nigg = Ni + 35 C + 20 N + 0.25 Cu

Creq =Cr + Mo + 0.7 Nb
Figure. 40 : Diagramme WRC-1992.

Dans le cadre de la these, les matériaux étudiés sont les aciers inoxydables austénitiques X2CrNi18-9
(304L) et X2CrNiMo17-12-2 (316L), et I'acier duplex austéno-ferritique X2CrNiMoN22-5-3 (2205). Ainsi,
il y a trois variables qui sont fonction du type de matériau. On citera la composition chimique, la nature
et la distribution des phases majoritaires mais aussi la présence de phases secondaires. La
microstructure des aciers influencera tres significativement leurs propriétés, que I'on considere leur
tenue en corrosion ou leurs propriétés mécaniques. Par exemple, les teneurs en chrome, nickel,
molybdéne et azote différentes selon I'acier considéré conduisent a des propriétés différentes de la
couche passive formée sur l'acier. Cette couche passive va aussi étre tres fortement influencée par la
nature et la distribution des phases ainsi que I'état de surface initial de la t6le. Enfin, comme il s'agit
d'aciers avec des niveaux élevés d'éléments d'alliage, il est possible d’observer des phases secondaires
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telles que la phase sigma, la phase chi et des carbures de chrome qui peuvent avoir un effet néfaste
vis-a-vis de la tenue a la corrosion des aciers [3]-[6].

Pour ce qui concerne la tenue a la CSC des joints soudés de ces aciers, il existe également des variables
liées au procédé de soudage qui, dans ce travail, est le procédé TIG (Tungsten Inert Gas). Celui-ci se
caractérise par la formation d'un arc électrique entre le matériau et I'électrode de tungsténe qui est
protégée par un gaz inerte. Pour cette raison, il est utilisé en particulier pour les aciers inoxydables, les
alliages d'aluminium, de magnésium, le cuivre et d'autres matériaux réactifs. Ses avantages sont une
qualité de soudure élevée, une déformation faible a modérée et un controle de la chaleur.
L'inconvénient est le faible taux de déposition. Les variables du procédé de soudage qui seront
étudiées dans la these sont I'énergie de soudage, fonction du courant et de la tension appliqués, et la
nature du gaz de protection, qui peut étre de I'argon pur ou un mélange entre argon, hélium et azote.
Selon la maniere dont le soudage sera conduit, on pourra observer des hétérogénéités dans les pieces
en termes de précipitation, taille de grains et teneur en ferrite delta. Par ailleurs, au cours du procédé
de soudage, une épaisse couche d'oxyde peut également se former dans les régions proches du cordon
de soudure. Ce phénomene dépend de la protection gazeuse utilisée ; cette couche d’oxyde, peu
protectrice, peut ou non étre éliminée par un décapage chimique ou un polissage mécanique. Enfin,
des défauts, comme des fissures et des porosités de surface, peuvent étre observés suite au soudage
de méme que des contraintes résiduelles [7].

Notons enfin que la CSC est un processus de détérioration local et discret sans perte ou gain significatif
de masse qui se développe lorsque le matériau est soumis a un état de contrainte déterminée et a un
milieu corrosif et se matérialise par I'amorcage et la propagation de fissures. Des processus de
dissolution anodique mais aussi les interactions hydrogéne/microstructure/plasticité doivent étre
considérés. Ainsi, la sensibilité a la CSC des joints soudés en aciers inoxydables dépend aussi des
parametres physico-chimiques du milieu et de I'état de contrainte. Pour ce qui concerne |'état de
contrainte, il peut s’agir de contraintes résiduelles issues des conditions de fabrication du produit ou
de la piece ou de contraintes appliquées en cours d’utilisation. Par ailleurs, en raison de I'utilisation
courante de structures mécano-soudées, les parametres physico-chimiques devant étre étudiés sont
nombreux : il s’agit de la température, la concentration en ions chlorures et le pH [8].

Compte tenu de la complexité du sujet, la these a deux objectifs principaux. Tout d'abord, il s’agit
d’étudier la sensibilité a la CSC des joints soudés en acier inoxydable dans des milieux contenant des
ions chlorures en faisant varier le type de matériau, les parameétres physico-chimiques et les
parametres de soudage mentionnés précédemment. Cela permettra de déterminer quels sont les
parametres du premier ordre. Pour ce qui concerne le second objectif, il consiste a proposer un test
ou une série de tests discriminants permettant de classer les joints soudés en fonction de leur
sensibilité a la CSC.

Le planning expérimental de la thése a été divisé en quatre étapes. La premiere étape, qui est
actuellement en cours, concerne la caractérisation de la microstructure et I’évaluation des propriétés
mécaniques des trois aciers retenus. Cette étape sera complétée par une analyse de la microstructure
et des propriétés mécaniques des joints soudés de ces aciers. La deuxieme étape est une étude a
I’échelle macroscopique de la sensibilité a la CSC des aciers soudés et qui vise a identifier les variables
du premier ordre pour 'endommagement. On étudiera en particulier I'influence de I'état de surface
en travaillant avec des surface polies, décapées et brutes de soudage. Dans la troisieme étape, il s’agira
d’analyser les mécanismes de CSC a I'échelle de la microstructure des matériaux de facon a étudier en
particulier I'influence des gradients de microstructure et de propriétés associés sur la sensibilité a la
CSC. Enfin, avec I'ensemble des résultats obtenus, une quatrieme étape consistera a développer des
essais discriminants pour |'évaluation de la sensibilité a la CSC des joints soudés d'aciers inoxydables.

Pour ce qui concerne les résultats obtenus a ce jour, les essais de traction réalisés sur l'acier inoxydable
austénitique 304L n’ont pas mis en évidence d'anisotropie significative. On note un module d’Young
de 160 GPa, une limite d'élasticité de 325 MPa, une contrainte maximale a la rupture de 680 MPa et,
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enfin, une déformation a rupture de 70% dans la direction longitudinale, paralléle a I'axe de laminage
(direction choisie pour réaliser le soudage). Cependant, lorsque la dureté du matériau est mesurée sur
|'épaisseur de la téle, on observe une variation de la dureté (Figure. 41a). Cette variation de dureté
peut étre expliquée par la présence d'une zone de ségrégation a l'intérieur de la tole qui présente une
épaisseur d'environ 130 um (Figure. 41b) et qui, par I'analyse métallographique, semble correspondre
a une zone de structure martensitique (Figure. 41c). En outre, le matériau présente globalement une
structure austénitique avec des grains équiaxes d'une taille moyenne de 30 um. Il a été possible
d'identifier la présence d'inclusions allongées dans le sens de laminage et de quelques précipités
jaunes de forme rectangulaire qui semblent étre des carbonitrures de titane (Figure. 41d). Les analyses
effectuées avec la microsonde de Castaing ont montré que les chrome et nickel équivalents de la téle
ne présentaient pas de variations dans I'épaisseur.

LR

(a)

Figure. 41 : Caractérisation des propriétés mécaniques et de la microstructure du métal de base 304L.

Pour I'acier 316L qui est également un acier inoxydable austénitique, nous avons montré, comme pour
I"acier 304L, I'absence d'anisotropie significative des propriétés mécaniques. Nous avons noté un
module d’Young de 160 GPa, une limite d'élasticité de 300 MPa, une contrainte maximale a rupture
de 650 MPa et, enfin, une déformation a rupture de 60% dans le sens longitudinal. Contrairement a
I'acier 304L, aucune variation de dureté n’a été observée dans I'épaisseur de la téle d’acier 316L
(Figure. 42a); cependant, une zone de ségrégation d'environ 1200 um d’épaisseur
perpendiculairement au plan de laminage a également été observée dans I'épaisseur de la tole (Figure.
42b). Elle semble étre formée par des grains allongés de ferrite delta (Figure. 42c). Le produit serait
dans ce cas légerement austéno-ferritique. L'acier 316L présente également une structure
austénitique avec des grains de taille moyenne de 15 um. Seules des inclusions allongées dans le sens
de laminage ont été observées (Figure. 42d). Comme I'acier 304L, aucune variation du chrome et du
nickel équivalents n’a été observée dans I’épaisseur de la tole.
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Figure. 42: Caractérisation des propriétés mécaniques et de la microstructure du métal de base 316L.

L'acier 2205 est un acier inoxydable duplex austéno-ferritique et, des trois matériaux de base, c'est
celui qui a présenté la plus forte anisotropie de propriétés mécaniques. Dans le sens longitudinal, il
présente les propriétés suivantes : un module d’Young de 200 GPa, une limite d'élasticité de 600 MPa,
une contrainte maximale a rupture de 810 MPa et, enfin, une déformation a rupture de 35%. Aucune
variation de dureté n’a été observée dans I'épaisseur de la tole (Figure. 43a). L’acier présente une
structure biphasée trés texturée (Figure. 43b et 5c) dans toute son épaisseur et un pourcentage de
ferrite égal a environ 50%. Seules des inclusions allongées dans le sens du laminage ont été observées
(Figure. 43d). Enfin, les tests effectués avec la microsonde de Castaing ont montré des valeurs
différentes de chrome et nickel équivalents pour chaque phase, comme prévu.

Figure. 43: Caractérisation des propriétés mécaniques et de la microstructure du métal de base 2205.
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La caractérisation des métaux soudés, les essais électrochimiques sur les métaux de base et les tbles
soudées, ainsi que I'étude paramétrique de la sensibilité a la CSC des joints soudés sont en cours de
réalisation.

Exploitation et valorisation

Les objectifs de la these sont :

De renforcer les connaissances sur les domaines de sensibilité a la corrosion sous contrainte
des assemblages soudés de différentes familles d’acier inoxydable

De disposer d’'un moyen d’essai permettant un meilleur accompagnement des industriels dans
le choix des matériaux et des parameétres de soudage en fonction de leur application

Il est prévu de valoriser a court terme les travaux déja réalisés par des communications orales dans
deux congreés internationaux en 2023 : Eurocorr 2023 et 244th ECS Meeting 2023.
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Obijectif

L’objectif de cette thése est de modéliser la chaine de mesure compléte d’'un tomographe a rayons X
industriel afin d’identifier les parametres les plus influents sur les mesures dimensionnelles réalisées
sur les pieces de fabrication additive et d’estimer les incertitudes de mesure associées.

Résumé

La tomographie, initialement développée pour le domaine médical, est de plus en plus plébiscitée par
le secteur industriel pour réaliser des mesures tridimensionnelles aussi bien sur I'extérieur que
I'intérieur des pieces. A ce titre, elle semble le moyen de mesures dimensionnelles idéal pour la
fabrication additive. Dés lors se pose la question de l'incertitude des mesures associées et des
limitations. Le premier objectif de la thése est de modéliser la chaine compléte de mesure par
tomographie afin d’en maitriser tous les aspects, en incluant en particulier la phase de segmentation
des images (ou du volume) reconstruites par tomographie a partir desquelles les mesures
dimensionnelles sont effectuées. Cette modélisation permettra d’identifier les facteurs les plus
influents sur les mesures dimensionnelles, a travers une vaste étude paramétrique. Les résultats de
cette étude seront ensuite mis en ceuvre dans le calcul des incertitudes de mesure sur un équipement
réel qui s’appuiera sur les méthodes habituellement utilisées pour les machines a mesurer
tridimensionnelles. Un guide des bonnes pratiques sera finalement proposé, en incluant une méthode
pour évaluer les incertitudes sur un tomographe.

Méthodes et résultats

La premiére phase de la thése a consisté a réaliser un état de I'art sur la tomographie et une étude
bibliographique sur les différentes méthodes d’évaluation des incertitudes déja mises en ceuvre sur le
moyen, incluant les études paramétriques réalisées sur le sujet.

Une mesure par tomographie a rayons X comporte quatre grandes étapes [Her18] :

1. La phase d’acquisition qui consiste a réaliser un certain nombre de radiographies de la piece a
mesurer sur 360°, appelées projections

2. La phase de reconstruction qui consiste a inverser les projections enregistrées a I'aide d’un
algorithme mathématique [FDK84] pour reconstruire des images en coupe de 'objet

3. La phase de détermination des frontiéres de I'objet (ou surface) sur les images reconstruites,
consistant a séparer I'air et le matériau de I'objet scanné de maniere la plus fine possible

4. La phase de mesure d’une caractéristique dimensionnelle de I'objet scanné qui consiste a
sélectionner des points a la surface de I'objet préalablement établie (partitionnement) et
évaluer la grandeur recherchée a I'aide des méthodes et outils mathématiques habituellement
utilisées en métrologie.
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Quelques études sur l'influence d’'un ou plusieurs parametres existent, dont les plus récentes
emploient la simulation. Parmi elles, une étude multi-parametres [BD22] s’intéresse a I'influence de la
taille de la source, mais des ambiguités sur I'influence de son spectre polychromatique perturbent les
interprétations, raison pour laquelle ces études seront également réalisées pendant cette these.
D’autres études s’intéressent a I'influence des défauts de position et d’orientation du détecteur ou du
plateau rotatif sur des mesurandes [Reu+22]. Ces études ne discutent pas des possibles artefacts
causés sur le volume qui peuvent fausser la détermination de la surface de fagon locale ou dans
certaines directions privilégiées. Cet aspect sera également étudié, en s’intéressant plus précisément
aux conséquences sur I'étape de segmentation.

Il existe quatre méthodes différentes pour estimer les incertitudes de mesures :

La méthode par modélisation analytique, consistant en une propagation de variance de
différents parameétres dans un modeéle analytique (décrit dans le guide des incertitudes de
mesures abrégé GUM [BIP08a], puis dans I'ISO/TS 14253-2). La forme de lincertitude
résultante sera un intervalle de confiance que I'on peut ensuite élargir a 95%.

La méthode empirique qui a recours a des étalons ou piéces de référence (introduit dans I'ISO
15530-3). La forme de l'incertitude résultante sera un intervalle de confiance que I'on peut
ensuite élargir a 95%.

La méthode par simulations statistiques, consistant en la propagation de densités de
probabilité de différents parametres dans un modeéle (décrit dans le supplément au GUM
[BIPO8b], et les normes VDI/VDE 2617-7 et ISO/TS 15530-4). La forme de lincertitude
résultante sera une densité de probabilités sur laquelle il est possible de choisir un intervalle
de confiance a 95%.

La méthode combinant les méthodes précédentes.
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La méthode la plus adaptée pour la tomographie a rayons X est la méthode empirique qui est tres
répandue pour d’autres machines a mesurer tridimensionnelles comme les MMT tactiles [VTS20]. La
méthode analytique implique d’avoir une expression analytique du mesurande, ce qui parait tres
compliqué et qui est impossible a mettre en pratique tant le mesurande peut étre variable. La méthode
par simulation ne nécessite pas de poser I'expression du mesurande, mais nécessite une série
conséquente de simulations a réaliser afin d’estimer I'influence de chaque parametre sur la mesure.
Outre la nécessité d’une similitude forte entre la simulation et la réalité (pas seulement en termes
d’évolution de I'influence d’un parametre, mais de quantification de son influence), le temps de calcul
est bien trop long pour étre praticable en industrie. Dans les deux cas, ces méthodes requiérent une
connaissance des incertitudes des parametres d’entrée, ce qui s"annonce compliqué la encore. Des
utilisateurs de tomographie réalisant des mesures dimensionnelles ont été sondés a 2 reprises (2014
[Miil+13], 2017 [SDC17]). Le sondage montre que la méthode empirique est la plus utilisée, apres celle
consistant a utiliser les données constructeur. Dans les articles, les spécialistes du domaine recourent
largement a I'iso 15530-3 qui est une méthode empirique (méthode de substitution par piece de
référence).

La modélisation de la chaine tomographique s’appuiera en grande partie sur les simulateurs du
commerce déja existant, en particulier pour la partie acquisition et reconstruction. Pour I'étape de
mesurage, on utilisera également un logiciel du commerce dont certaines méthodes de calcul sont
certifiées, ceci afin d’éviter tout biais ou erreur de mesure lors de comparaisons avec un moyen de
mesure plus résolus, comme une MMT tactile par exemple. La détermination des frontieres de I'objet
dans le volume reconstruit fera en revanche I'objet d’'une étude spécifique et d’'une implémentation
propre, afin de garder la maitrise de cette étape cruciale dans le processus de mesure. Ce
développement constitue I'originalité de cette these car cette étape de segmentation du volume est
habituellement passée sous silence lors des études sur les incertitudes de mesure, comme s’il n’existait
gu’un seul algorithme universel pour la segmentation du volume numérique fournissant toujours le
méme résultat.

slice - XY Comme on peut le constater sur la coupe d’un volume
reconstruit par tomographie contenant une piece
mono-matériau (ci-contre), les niveaux de gris ne se
résument pas uniquement a deux valeurs pour décrire
I'air et la piece. Ces derniers sont généralement
| 35000 décrits par un ensemble de niveaux de gris qui se
répartissent de part et d’autre d’un valeur moyenne
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affecter tout le volume reconstruit.

Les mesures métrologiques sont réalisées a partir de points, qui peuvent définir des segments et des
faces planes finies, formant la surface d’un corps et encapsulant son volume. Pour réaliser les mesures
de formes mathématiques, on utilise I'approximation de fonction (au sens de la théorie
mathématique). Les données d’entrées sont aussi des points. L’algorithme usuel utilisé par défaut pour
déterminer la frontiere entre I'air et le matériau de la pieéce scannée est celui des « Marching Cubes »
[LC87]. Ce dernier calcule un seuil de niveau de gris représentant une valeur équidistante des deux
populations (air et matériau) de I"histogramme des niveaux de gris du volume reconstruit et appelé
iso-valeur. La segmentation des voxels par ce seuil permet de poser des faces triangulaires entre les
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deux populations uniformes, formant ainsi la surface d’une piece. Ensuite, la position des points
définissant les triangles est ajustée selon les niveaux de gris locaux et le seuil global (ou iso-valeur). Les
logiciels du commerce semblent implémenter des étapes supplémentaires lors de la segmentation ou
de l'ajustement des positions, comme ['utilisation du gradient. Dans tous les cas, la surface sera
impactée par les artefacts présents sur les images reconstruites.

Les premiéres études de cette these concernent l'influence de la géométrie du tomographe, en
particulier des défauts de position et d’orientation du détecteur ou du plateau rotatif dans le
référentiel de I'’équipement. La manifestation de ces défauts prend deux formes : une distorsion du
volume et une dégradation des niveaux de gris a la frontiére air-piece. Une plague avec des billes (5x5)
est utilisée pour évaluer ces effets, car elle permet de mesurer les erreurs sur les distances dans tout
le volume cylindrique causées par les distorsions, mais aussi de constater la dégradation de I'interface
des matériaux (air-pieéce) dans tout le volume et selon toutes les directions.

Si les distorsions sont facilement estimées par I'utilisation des distances entre spheéres, l'influence de
la dégradation du bord est plus difficilement quantifiable tant elle dépend a la fois de la détermination
de la surface (son fonctionnement et ses parametres) que de la définition du mesurande (bien trop
souvent négligé dans la bibliographie). C’est pourquoi des critéres numériques sur le volume ou les
fonctions de bords seront utilisés pour quantifier la « qualité du bord » ou plutét sa dégradation. De
nombreuses études portent sur 'utilisation de la MTF avec la méthodologie proposée par I’ASTM
[EO720]. Cette méthodologie a quelques limitations dont celle de nécessiter une forme de révolution
(ajustée au préalable) pour calculer la fonction de bord. Dans cette thése, une méthodologie
alternative n’ayant besoin que des points de la surface sera mise en ceuvre et évaluée. D’autres critéres
de dispersion globale ou locale, et d’estimation du flou présent dans le volume, seront investigués et
corrélés aux études paramétriques et a la mesure pour déterminer leur fiabilité. L'idéale serait de
fournir des termes d’incertitudes a partir d’'un volume de tomographie.

ERF brutes des bords de la sphére (0, 0)

0.005

0.004

0.003

0.002 4

0.001

0.000

2.30 2.35 2.40 2.45 2.50 2.55 2.60 2.65
distance au centre (mm)

ERF brutes des bords de la sphére (0, 0)

0.005

0.004 4

0.003

0.002 4

0.001

0.000

-0.001

2.30 235 2.40 2.45 2.50 2.55 2.60 2.65
distance au centre (mm)

Figure 44 : Coupes XY du volume d'une bille située en haut a gauche de la plaque utilisée pour étudier les
problémes de géométrie d’un tomographe. A droite de chaque coupe est représentée sa fonction d'étalement du
bord obtenue selon I'étape 7.1.1.4 de I'ASTM E1695-20. La ligne du haut résulte de la simulation d’un tomographe
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a la géométrie parfaite. Sur la ligne du bas, la méme simulation a été réalisée avec un détecteur incliné selon I'axe
X.

A partir de cette base de données de scans tomographiques, les surfaces seront extraites afin de
réaliser des mesures dimensionnelles. L'étude paramétrique s’articulera davantage autour des
parametres de la phase de détermination de la surface qui sont moins souvent étudiés dans la
littérature. En ce sens, une détermination de la surface a été développé et implémentée en Python, ce
qui permettra d’en faire varier les parametres. Comme expliqué plus haut, les mesures et les
définitions de mesurandes seront réalisées avec un logiciel de métrologie certifié. L'étape de
partitionnement qui consiste a sélectionner les points utilisés pour la mesure, sera réalisée par ce
méme logiciel de mesure, mais également par I'algorithme de détermination de surface développé
pour cette thése. Ce dernier peut en effet sélectionner des points selon leurs niveaux de gris en tenant
compte de la qualité locale de I'image. L’avantage de cette approche est qu’elle permet de ne pas
exclure les défauts de forme dans la sélection des points. Les premiers résultats obtenus sur le scan
d’une piece dont nous disposons d’une mesure de référence par MMT tactile font état d’'une réduction
de I’écart entre mesure par tomographie et cette mesure de référence en utilisant ce filtrage.

Mesure sur cylindre par ajustement aux moindres carres

Non triés Tries selon pente

Meéthode Diametre e Diameétre Lo

(mm) absolu (mm) absolu

(um) (nm)
Marching Cube avec isovaleur 50 % (maximums) 15,304 71 15,271 38
Marching Cube avec isovaleur 50 % (aires) 15,301 638 15,270 37
Marching Cube avec isovaleur = Otsu 15,302 69 15,270 37

Figure 45 : Comparaison du diameétre mesuré au sens des moindres carrés en utilisant une détermination de
surface basée sur les Marching Cubes avec 3 différentes maniéeres de déterminer I’iso-valeur (engendrant donc 3
seuils légerement différents). Le filtrage des points selon la pente de leur fonction de bord associée permet de
réduire I’écart a la valeur de référence. Un mauvais seuillage intervient comme un biais de mesure, tout comme
le bruit et les artefacts sur les images reconstruites.

Pour I'évaluation des incertitudes, la méthode de substitution sera utilisée. La modélisation compléte
de la chaine de mesure tomographique permettra d’estimer les influences de chaque parametre sur la
mesure finale, mais également d’étudier la possible utilisation de critéeres numériques pour guider
I'opérateur et idéalement proposer des termes supplémentaires pour estimer au mieux I'incertitude
sur son équipement.

Actuellement, la finalisation et la présentation des résultats de I'étude paramétrique des défauts de
position et d’orientation du détecteur est en cours, ainsi qu’une étude sur l'influence des parameétres
de la détermination de la surface. Cette derniére doit permettre de valider I'algorithme finalement
adopté pour le reste des travaux. En 2023, des simulations vont débuter afin d’investiguer I'influence
de la taille de foyer émissif du tube a rayons X, ainsi que de son spectre polychromatique.

Exploitation et valorisation (5 lignes) a réaliser en concertation avec le responsable thése Cetim

Cette these fera I'objet de plusieurs publications, dont deux sont déja prévues pour le congrés CIM et
celui de la Cofrend, tous deux planifiés au premier semestre 2023. La theése étant réalisée dans le cadre
d’AFH, il est également prévu de publier un guide de bonnes pratiques pour la réalisation de mesures
dimensionnelles en tomographie, incluant une méthode pour évaluer les incertitudes de mesure d’une
machine. Enfin, les résultats seront mis en ceuvre sur les tomographes du Cetim (MCO, EME et CSO)
dont les mesures pourront enfin étre assorties d’incertitude.
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Analyse des donnés de structures soumises a chargement des tomographie
RX et corrélation volumique : application a I’étude des matériaux composites
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Obijectifs

L'innovation et I’évolution des procédés de fabrications conduit a I'émergence de matériaux de plus
en plus complexes a caractériser, en particulier lorsqu’ils possédent des propriétés anisotropes et/ou
hétérogenes. Par conséquent, il est nécessaire de toujours progresser dans les méthodes d’analyses
visant a maitriser les parametres clés de développement des nouveaux produits. Les récentes avancées
de la recherche universitaire en corrélation d’'images volumique permettent aujourd’hui de valoriser
de maniére innovante les données tomographiques au service de la compréhension du comportement
mécanique des structures. Le principal objectif de ce travail doctoral est ainsi I'appropriation par le
CETIM des méthodologies d’analyse en tomographie sous charge (in-situ et ex-situ). A ce titre, il est
prévu d’intégrer de nouvelles méthodes de traitement en tomographie RX, et d’optimiser les
couplages acquisition tomographique / corrélation volumique.

Résumé

La premiere partie du travail de thése a consisté en I'établissement d’un état de I'art des différentes
méthodes d’évaluation de l'incertitude liée a la corrélation volumique, notamment utilisée pour
I'analyse des performances expérimentales. La méthode la plus répandue possede toutefois de
nombreuses limitations, tel que la difficulté d’obtenir un nombre de points de mesure important et le
temps d’acquisition tomographique nécessaire pour I'identification compléte de I'incertitude. C'est
pourquoi la deuxiéme partie du travail de these s’est concentrée sur le développement d’une nouvelle
méthode de mesure de cette incertitude. Cette nouvelle approche, bien plus facile a mettre en ceuvre
qgue lI'approche traditionnelle, permet d’augmenter considérablement le nombre de points de mesure
en un nombre limité de tomographies, réduisant ainsi le temps d’acquisition nécessaire pour
I’évaluation de la précision de mesure par corrélation.

Méthodes et résultats

Les premiers développements de la corrélation volumique (DVC pour Digital Volume Correlation)
datent des travaux de Bay en 1999 (Bay et al., 1999). La DVC rassemble les avantages de la corrélation
d’images numériques 2D (CIN ou DIC pour Digital Image Correlation) dont elle est I'extension, ainsi que
ceux de son association avec les méthodes d’acquisition de données volumiques permettant 'accés a
une importante quantité d’informations, notamment a travers |'épaisseur de I'échantillon. Le principe
est identique a la DIC : une discrétisation des volumes étudiés est effectuée pour construire une grille
3D, sur laquelle des déplacements entre un état initial et un état déformé sont recherchés. A partir des
valeurs de niveaux de gris de chaque voxels (extension volumique du pixel) composant les différentes
images volumiques disponibles, la corrélation est effectuée pour suivre la position des points de la
grille au cours d’'un essai pour en déduire les déplacements. Cette étape donne une précision
correspondant a la taille du voxel, qui est la résolution spatiale de I'acquisition des volumes. Cette
précision dites « grossiére » est une approximation de la solution finale du champ de déplacements.
Afin d’atteindre une précision supérieure, il est nécessaire de procéder a une interpolation des niveaux
de gris des voxels du domaine de corrélation. Sur cette base, une précision tres inférieure a la taille du
voxel peut étre atteinte, ce qui est indispensable pour étudier les phénomenes mécaniques ol la

CETIM | Journées des doctorants 17 et 18 janvier 2023 81




résolution des acquisitions est de I'ordre de grandeur des amplitudes des déplacements a étudier.
Cette interpolation génére toutefois une erreur de mesure systématique, que I'on cherche a identifier.

La méthode utilisée classiquement pour identifier cette erreur systématique et ainsi évaluer la
précision de mesure atteignable par une procédure expérimentale est largement employée en
photomécanique expérimentale. Il s’agit d’effectuer des mesures completes ou la transformation
mécanique entre deux états successifs est parfaitement connue et contrélée. Un déplacement de corps
rigide est la solution la plus simple et la plus efficace pour appliquer une transformation mécanique
maitrisée. Il a déja été prouvé que I'évolution de I'erreur de mesure est fonction de la résolution de
mesure (Bornert et al., 2009). Sur ce principe, il est suffisant d’appliquer des déplacements rigides dont
I"amplitude reste inférieure a la taille d’un voxel. L’objectif est alors de tracer la courbe d’évolution de
I’erreur en fonction du déplacement imposé, appelée régulierement « courbe en S » du fait de sa
forme sinusoidale, comme illustré dans la Figure 1.
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Figure 1 Exemple de "courbe en S" en tomographie RX (Germaneau,
2007)

La méthode la plus répandue consiste a effectuer un déplacement rigide par l'intermédiaire
d’une platine de translation micrométrique et d’effectuer une série de mesure entre 0 et 1 voxel avec
un pas de 0.1 voxel. La valeur de I'erreur globale de mesure E, définie par |I’équation ci-dessous, est
alors calculée par I’écart entre la moyenne des résultats Umes sur I’ensemble des n points de la grille de
corrélation et la valeur théorique du déplacement imposé Uimp a chaque incrément.

n
1
Eg = Uimp _E ZlUmesl

La principale limitation de cette méthode est la difficulté d’obtenir un nombre de points
important. En effet, chaque acquisition tomographique correspond a un point sur la courbe. En partant
du principe que dix points sont nécessaires pour faire apparaitre le profil d’'une courbe en S, il faut
compter une dizaine d’heures d’acquisition minimum (induisant des co(ts supplémentaires), et une

grande quantité de données a traiter pour valider (ou non) les performances d’un protocole
expérimental.

D’autres méthode permettent de générer un nombre de points bien plus important en un
nombre d’acquisition limité (Choi & Shah, 1997) : les auteurs ont utilisé une éprouvette de mortier
chargée, et ont supposé que les déformations de I'éprouvette devraient présenter une variation
linéaire tant que la charge se situe dans le domaine élastique. La déviation des déplacements verticaux
mesurés le long d’une ligne verticale peut étre ainsi utilisée pour estimer la précision du systéme de
mesure (Figure 2). Les auteurs ont ainsi pu obtenir 144 points de mesure en seulement deux
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acquisitions. La méthode est intéressante mais induit une hypothése de linéarité dans la réponse du
matériau ainsi que des incertitudes supplémentaires liées au systeme de chargement.
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Figure 2 Réponse de I'éprouvette de mortier chargée (Choi &
Chah, 1997)

La nouvelle méthode développée dans le cadre de la thése, et présentée ci-aprés, ne fait pas
appel a des hypothéses matériaux, ne nécessite pas de matériel supplémentaire par rapport a la
méthode classique de déplacement rigide et permet d’obtenir plusieurs centaines de points de mesure
en seulement deux acquisitions. Cette nouvelle méthode impose une rotation de I'échantillon suivant
I’axe de rotation du tomographe. En pratique, un premier scan est effectué a une position donnée.
Une rotation est ensuite appliquée a I'échantillon via la platine de rotation du tomographe, et un
deuxieme scan est effectué. La valeur de I'angle de rotation appliqué dépend des parametres
d’acquisitions et de la taille de I’échantillon. L'objectif est d’obtenir une amplitude de déplacement
d’au moins 1 voxel au bord de I'objet (pour obtenir une sinusoide).

Afin de valider cette nouvelle approche, la démarche suivante a été utilisée. A chaque étape,
une comparaison entre la méthode classique et la nouvelle méthode a été effectuée :
e Vérification numérique 2D
e Vérification numérique 3D
e Vérification expérimentale 2D
Vérification expérimentale 3D

Pour la vérification numérique 2D, un mouchetis généré numériquement (Figure 4) a été
utilisé. 20 translations horizontales de 0 a 2 pixels avec un pas de 0.1 pixel ont été générées afin
d’obtenir deux sinusoides pour la courbe en S avec la méthode en translation. Pour la nouvelle
méthode, une rotation dans le plan a été effectuée afin d’obtenir également 2 pixels de déplacements
au bord de I'image. Pour la vérification numérique 3D, une version volumique (200 x 200 x 200 voxels)
du mouchetis précédent a été utilisée.

La vérification expérimentale 2D a nécessité la mise en place d’un banc d’essai composé d’une
caméra, d’une platine de translation et rotation micrométrique ainsi que d’un mouchetis imprimé sur
un support.

La vérification expérimentale 3D a nécessité I'utilisation du micro-tomographe de 'ENSMA.
Pour le mouchetis, une éprouvette en polymeére chargée de particules de cuivre a été utilisée.

Les cartographies de déplacements ont été obtenues par X-DVCORREL (Valle et al., 2019),
logiciel de corrélation développé a I'Institut PPrime.
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La méthode en rotation permet de générer deux cartographies de déplacements (Figure 3a et
3b).

Figure 3 Cartographie de déplacement selon I'axe horizontal (a) et vertical (b)

Une courbe en S peut ainsi étre tracée pour chaque ligne (ou colonne) d’une cartographie,
avec un nombre de points égal au nombre de pixel de la largeur (ou hauteur) d’une cartographie, ce
qui permet de mapper 'erreur de corrélation sur I’'ensemble de la zone de corrélation en seulement 2
acquisitions (3 comparer aux 10 points obtenus par la méthode classique en 10 acquisitions). Les
résultats affichés sur la figure 4 proviennent de I'étude numérique préliminaire aux essais
expérimentaux de validation. L'amplitude de I'erreur est cohérente avec les résultats obtenus par la
méthode classique en translation.

Erreur systématique (voxel)

Figure 4 Cartographie numérique 2D de I'erreur de
corrélation par la méthode en rotation

Les résultats expérimentaux 2D ont permis de valider la méthode dans des conditions réelles.
Les résultats obtenus sont toujours cohérents avec les résultats obtenus par la méthode classique de
translation.

Les résultats expérimentaux 3D au tomographe ont quant a eux permis d’identifier un
phénomeéne supplémentaire : la distorsion du champ de déplacement généré par le capteur plan du
tomographe, visible sur les bords de la cartographie de déplacement de la figure 5. Les ondulations
centrales correspondent a I'erreur systématique de corrélation (courbe en S).
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Figure 5 Cartographie de I'erreur de corrélation par la méthode
en rotation

Les distorsions générées par le capteur plan avaient été identifiées par Luthi (Luthi et al., 2020)
mais notre méthode en rotation est bien plus simple a mettre en ceuvre et permet en plus d’identifier
I’erreur globale de corrélation. L’'identification et la caractérisation précise de cette distorsion est
actuellement en cours.

La présentation de la méthode en rotation ainsi que la comparaison avec la méthode classique
en translation feront I'objet d’'un premier article, actuellement en rédaction.

Exploitation et valorisation
Le CETIM a orienté sa feuille de route R&D sur les méthodologies innovantes pour la

caractérisation des matériaux et des structures mécaniques. Ces développements incluent des
activités de recherche sur les moyens et outils pour I'évaluation de grandeurs cinématiques basées sur
les acquisitions en tomographie RX. Cette these s’inscrit donc dans la volonté du CETIM de progresser
dans ses usages de la tomographie RX au service du développement des produits industriels et dans la
volonté de maitrise scientifique et technologique des méthodologies employées.
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Reconfigurable analysis of CDPRs and its link with their safety, acceptability and ergonomics

Manipulateurs paralleles commandés par cables pour des opérations
industrielles agiles

Marceau METILLON®, Camilo CHARRONG@®, Kévin SUBRIN®, Cédric DUMAS®, Sylvain
ACOULONE, Stéphane CARO™*
“Nantes Université, Ecole Centrale Nantes, CNRS, LS2N, UMR 6004, F-44000 Nantes, France
bUniversité de Rennes, Laboratoire LS2N, Nantes
‘Consultant Sécurité en Conception, péle PID, CETIM, Senlis

Objectifs

L'objectif de cette thése est de développer I'agilité des Robots Paralléles a Cables (RPC). Un constat
établit que ces robots sont trés peu utilisés dans I'industrie bien qu’ils offrent des avantages notoires
par rapport aux robots paralleéles classiques. L'absence de normes réglementant leur conception et
leur usage en milieu industriel est rédhibitoire a leur déploiement. De plus, a notre connaissance, peu
de travaux ont été réalisés pour rendre les RPC collaboratifs et permettre une coopération homme-
robot slre et agile. L'objectif de cette thése est de proposer des « cobots a cables » capables de
collaborer de maniére slre avec des opérateurs humains dans la réalisation de taches industrielles
complexes dans des usines de fabrication.

Résumé

Les premiers travaux de thése ont porté sur la réalisation d’un état de I'art dans le domaine de la
robotique paralléle a cables mais également dans le domaine de la cobotique et de I'ergonomie.
L'étude des facteurs humains est prépondérante lors du développement de lois de commande
permettant de rendre les Robots Paralléles a Cables (RPC) collaboratifs.

Un prototype, le robot CRAFT a été utilisé pour les travaux de these. Des travaux de modélisation
avancée ainsi que l'identification des parametres géométriques et élastiques du robot ont été menés.
Enfin, trois manipulations expérimentales ont été mises en place afin d’éprouver des lois de
commande permettant la collaboration humain-robot. Ces manipulations ont fait intervenir des
participants volontaires afin d’étudier leurs performances et I'acceptabilité qu’ils ont du systeme
robotique.

Méthodes et résultats

Les Robots Paralléles a Cables (RPC) représentent une catégorie particuliére de robot paralléles ou les
jambes du robot, reliant le bati du robot a sa plateforme mobile, consistent en des cables. Des moteurs
dotés d’enrouleurs fixés sur le bati du robot permettent de faire varier la longueur des cables ce qui
aura pour effet de déplacer et d’orienter la plateforme mobile dans I'espace de travail du robot. Les
cables sont routés depuis I'enrouleur jusqu’a la plateforme mobile via des poulies de renvois appelées
points de sortie. Les points auxquels les cable sont attachés a la plateforme sont appelés points
d’ancrage.

*Auteur correspondant
Adresse email : stéphane.caro@ls2n.fr
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Figure 46 - Composants d'un Robot Paralléle a Cdbles

Les RPC font I'objet d’un intérét croissant au sein de la communauté des chercheurs en robotique. Au
travers de la littérature de nombreux verrous scientifiques et techniques ont été levés. Les chercheurs
ont travaillé sur les différents aspects robotiques de ce type de robot tels que la modélisation, la
simulation, la conception et la commande.

Aujourd’hui, les RPC ne sont pas ou peu répandus dans le milieu industriel. Bien qu’ils offrent de
nombreux avantages qui en ferait un systeme de manipulation extrémement performant et peu
couteux par rapport aux solutions robotique existantes. En effet, les RPC permettent de déplacer des
charges importantes et/ou de grandes dimensions dans de grands espaces avec des dynamiques
importantes. lls sont relativement plus simples et moins couteux que les robots paralleles classiques.

L'incapacité de ce type de robot a travailler en collaboration avec un opérateur humain implique de
devoir séparer les opérateurs du robot la zone de travail alors que ce n’est pas nécessaire.

Au travers de la littérature, on retrouve de nombreux RPC dans la réalisation de systéme haptique
permettant de réaliser une interface entre un environnement virtuel et un utilisateur. Le robot est
alors utilisé comme systeme permettant de faire ressentir des efforts et des mouvements a un
utilisateur. Ces efforts et mouvements sont déterminés par des interactions de l'utilisateur sur
I’environnement virtuel. Néanmoins ces systémes ne sont pas adaptés a des taches industrielles. Ces
travaux de thése ont vocation a contribuer dans ce domaine en apportant des solutions levants les
verrous scientifiques et techniques s’opposant au développement de RPC collaboratifs pour I'industrie.

Les verrous scientifiques et techniques suivants ont été levés :
e Identification des parameétres géométriques, élastiques et dynamiques
e Modélisation de RPC en tenant compte de modeles complexes de cables
e Mise en conformité des RPC sur les aspects sécurité pour la collaboration
e Détection et prévention des collisions
o Développement de stratégies de commande permettant la collaboration sGire humain-RPC

Identification

Les parameétres élastiques et géométriques du prototype CRAFT ont été identifiés. Les parametres
géométriques comprennent la position des poulies sur le bati, la position des points d’ancrages sur la
plateforme mobile et la position et I'orientation des enrouleurs motorisés par rapport au bati du robot.
Ces parametres ont été identifiés lors de campagne de mesure faisant appel a un systéme de mesure
extéroceptif laser.

La résistance mécanique ainsi que I’élasticité des cables ont également été identifiées lors de
campagnes expérimentales menées avec une machine de traction. Des échantillons de cable ont subi
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des essais de traction jusqu’a la rupture afin de déterminer leurs résistance mécanique, nécessaire
pour assurer le dimensionnement correct du robot et ainsi la sécurité des opérateurs travaillant en
collaboration avec ce dernier. Des essais de traction cyclique ont permis d’identifier |'élasticité des
cables.

Modélisation

Des travaux de modélisation avancée de RPC ont été menés. La chaine d’actionnement compléte du
robot a été modélisée. Différents modeles inverses ont été comparés. Chaque modele prend en
compte différents éléments de la chaine d’actionnement de maniére a étudier la sensibilité du modeéle
vis-a-vis des éléments considérés. Les éléments modélisés et analysés sont: la géométrie de
I'enrouleur, la géométrie de la poulie, I'élasticité du cable, I'élasticité du joint d’accouplement
mécanique ainsi que la distribution des tensions dans les cables.

Des travaux de simulation ont permis d’identifier I'apport en matiere de précision de positionnement
de la plateforme mobile grace a la modélisation des différents éléments susmentionnés. De plus une
analyse de sensibilité permet de montrer la variation de la précision du robot en fonction de la

variation des parametres associés.

Une manipulation expérimentale a permis de valider les résultats de simulation. De plus la précision
absolue du robot pour différents modeles a pu étre évaluée et illustrée par la Figure 2.
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Figure 47 - Erreur de positionnement de la plateforme mobile du RPC pour différents modéles considérés
dans la loi de commande

La méme trajectoire a été répétée avec différents modeles, le modele M6 prend en compte tous les
éléments précédemment cités tandis que le modele M2 ne prend en compte que la géométrie des
poulies tandis que le modele M1 néglige tous ces éléments. On peut noter une amélioration
significative de la précision suivant I'axe Z du robot grace au modele M6. En effet, I’erreur moyenne
selon Z est de 45 mm pour le modele 1, 40 mm pour le modele 2 et 12 mm pour le modele 6.
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Expérimentations utilisateurs

A I'aide des modeles précédemment étudié, des stratégies de commande permettant la collaboration
humain/robot ont été définies et éprouvées expérimentalement. Ces stratégies sont basées sur la
« commande par impédance » telle que défini par Hogan". Ces stratégies permettent a 'utilisateur
d’interagir physiquement avec le robot dans une interaction physique force/déplacement. Les efforts
exercés par I'utilisateur sur la plateforme mobile sont mesurés et traduits en un déplacement de la
plateforme dans la direction souhaitée par I'utilisateur.

Une premiére campagne expérimentale consistant en deux expériences a été mené pour évaluer la
variation de la performance du couple humain-robot au cours du temps. La premiéere expérience
considére un cas de téléopération du RPC tel que présenté a la Figure 3. La seconde expérience
consideére un cas de co-manipulation du RPC tel que présenté a la Figure 4.

Figure 48 — Expérience 1 en téléopération Figure 4 — Expérience 2 en co-manipulation

Il est demandé aux utilisateurs de déplacer le robot alternativement entre trois différentes cibles « A »,
« B » et « C » en se déplagant en ligne droite entre les cibles. La performance est évaluée en termes de
temps pour réaliser un déplacement ainsi que la distance moyenne au chemin idéal. Ces deux critéres
de performance ont été enregistré pour tous les participants et comparés entre eux comme présenté
ala Figure 5.

La Figure 5 présente I'évolution des criteres de performance en fonction du nombre de segment
complété. Pour I'expérience 1, on peut constater que les deux critéres diminuent avec la pratique
indiquant une amélioration de la performance de I'utilisateur. Dans le cas de I'expérience 2, on peut
remarquer que l'amélioration est plus faible, il y a moins de progression. Comparativement, dans
I’expérience 2, la performance est plus importante au démarrage de |'expérience que durant toute
I’expérience 1. Ces profils de progression dénotent que la prise en main du systeme se fait plus
rapidement avec la configuration de I'expérience 2 qu’avec la configuration de I'expérience 1.

Exploitation et valorisation

Le CETIM participe a I’élaboration de normes de conception et de sécurité des robots collaboratifs.
Cette these s’inscrit dans le travail du CETIM et se propose de développer les aspects collaboratifs et
de sécurité dans la commande de robots paralléles a cables. Les travaux développés dans le cadre du
projet ANR-CRAFT permettront au CETIM de faire des propositions et de faire évoluer le cadre de
normalisation de ces robots dans les milieux industriels.

* Hogan, Neville : Impedance Control: An Approach to Manipulation: Part I—Theory, ds. : Journal of Dynamic
Systems, Measurement, and Control 1/107 (1985), p. 1-7.
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Les travaux réalisés dans le cadre de cette thése ont été valorisé dans des publications scientifiques
dans des revues et des conférences internationales avec comités de lecture.
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Diagnostic acoustique et identification de défauts industriels en utilisant un
systéme de détection par imagerie acoustique embarquée
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Jean-Daniel Chazot (Roberval, UTC)
Pedro Castillo (Heudiasyc, UTC)
Régis Marchiano (Institut JLRD, Sorbonne)
Thibaut Gras (Péle MCO, CETIM)

Objectif :

Ce projet regroupe le CETIM, les laboratoires Roberval et Heudiasyc de I'UTC et I'institut Jean le Rond
D’Alembert autour d’'une thématique d’automatisation des procédés de monitoring acoustique
d’infrastructures industrielles. L'objectif est de mettre en place un démonstrateur couplant une
antenne acoustique MEMS avec un drone. Ceci permettra d’effectuer un diagnostic acoustique rapide
et autonome de sites industriels de grande envergure.

Les verrous techniques du sujet concernent d’une part la gestion de la contribution sonore propre du
drone, affectant les performances des algorithmes d’imagerie acoustique. D’autre part, I'intégration
d’une antenne sur drone pour un traitement embarqué en temps réel constitue un défi technique qui
devra étre relevé.

Ce projet est financé par ’ANRT au travers d’une bourse CIFRE.

Résumé :

A neuf mois de thése, une recherche bibliographique approfondie sur I'antennerie acoustique et son
intégration pour un traitement en temps-réel a été réalisée.

De plus, des algorithmes d’imagerie acoustique issus de la littérature ont été réimplémentés dans
I'optique de mener une étude comparative de leurs performances pour différents cas d’application.
Ces derniers ont été validés pour une utilisation en temps réel avec une antenne microphonique MEMS
de huit éléments.

Une premiére réflexion sur I'intégration de I'antenne sur le drone a été menée, et aboutira sous peu a
une mesure de directivité acoustique du drone pour choisir la répartition optimale des microphones
autour du drone.

Méthodes et résultats

Le domaine de I'imagerie acoustique captive I'attention du monde scientifique depuis pres de 40 ans,
engendrant un nombre trés conséquent de publications de qualité. La quantité d’algorithmes
développés au cours de ces derniéres décennies rend complexe une étude comparative exhaustive de
toutes les méthodes disponibles. Le choix a donc été fait de se limiter a I'étude de quelques
algorithmes dont les preuves ne sont plus a faire. lls ont été implémentés en python en vue d’'une
étude comparative, nommément :

e Laformation de voies de Capon [1],
e La méthode MUSIC [2],
e La méthode de focalisation bayésienne [3].

L'approche par formation de voies consiste a tester la vraisemblance de la présence d'une source en
une série de points de I'espace arbitrairement choisis. En testant un grand nombre de points, on
obtient une cartographie du champ source dont les pics d'amplitude traduisent une forte probabilité
de présence de sources.
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L'algorithme MUSIC fait partie des méthodes de sous-espace, elle est basée sur la séparation du champ
acoustique généré en composantes correspondant a la contribution de chaque source au champ
global.

La méthode bayésienne propose de résoudre le probléme dans un cadre mélant les interprétations
physiques et probabilistes, ouvrant ainsi la porte a I'utilisation de la formule de Bayes pour intégrer un
a priori sur les sources dans la localisation.

Ces méthodes présentent chacune leurs spécificités et supposent des stratégies de pilotage du drone
qui leur sont propres. En particulier, un compromis entre temps de calcul et qualité de I'imagerie est a
trouver.

Figure 49 Exemple de résultat d'imagerie acoustique en temps réel (algorithme MUSIC, source sinusoidale a
1kHz)

L'antenne utilisée est une antenne de microphones MEMS. Ces microphones présentent l'intérét
d’avoir un co(t unitaire trés faible, ainsi que de contenir un convertisseur analogique-numérique de
tres faible taille directement monté sur le PCB. Cela permet de traiter uniquement des signaux
numériques et de réduire considérablement le poids, ce qui est primordial pour le systeme embarqué.
Une premiére version a 8 microphones est présentée en Figure 2. L'institut Jean-Le-Rond D’Alembert
a développé un systeme d’acquisition dédié aux microphones MEMS, ainsi qu’une bibliothéque en
python permettant I'automatisation des acquisitions.

Figure 50 Antenne MEMS 8 microphones
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En pratique, le bruit propre du drone entraine une chute drastique des performances des algorithmes
classiques, ce qui force I'intégration d’une brique de filtrage. Le bruit généré par le drone est un bruit
non stationnaire a I'échelle d’'une acquisition microphonique, constitué d’'une composante tonale
harmonique associée au passage des pales des systemes de propulsion, et d’'une composante large-
bande liée aux phénomenes de turbulences générées par I'écoulement. Il faut donc concevoir un filtre
tonal adaptatif, puisque les vitesses de rotation des rotors varient constamment, ainsi qu’un filtre large
bande. La littérature regorge de méthodes de filtrage, et une méthode en particulier [4] est pressentie
pour notre application. Celle-ci consiste en I'enrichissement d’un algorithme d’imagerie type MUSIC
par une mesure de proximité du bruit propre du drone. Cette information sur le contenu fréquentiel
de la source sonore a filtrer permet de prédire son influence sur I'image acoustique finale et ainsi la
neutraliser.

Une premiere expérience effectuée visant a caractériser la puissance acoustique rayonnée par le drone
en vol a un chargement donné est présentée en Figure 3. Le drone est chargé d’une masse de 900
grammes afin de simuler le poids de I'antenne et sa carte d’acquisition. La position du drone est
asservie grace a un systeme de caméras infrarouges détectant des marqueurs optiques placés sur le
drone. Le montage expérimental est basé sur la norme I1SO 3744 adaptée a la mesure de puissance
acoustique de drone telle que présentée dans [5].
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Figure 51 Mesure de puissance acoustique du drone en chambre semi anéchoique

Un second montage expérimental verra le jour dans un futur proche (Figure 4). Son objectif sera de
caractériser la directivité acoustique d’un drone stationnaire afin de déterminer la position optimale
de I'antenne a embarquer. En effet, s’il s’avere qu’une zone autour du drone est particulierement
épargnée par le rayonnement acoustique de ce dernier, un positionnement avantageux de |'antenne
pourra permettre d’améliorer le rapport signal-sur-bruit de notre probléme. Pour ce faire, une antenne
rotative de microphones en forme de demi-cercle balayera une sphére autour du drone, ouvrant ainsi
la porte a un post-traitement adapté.
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Figure 52 Mesure de la directivité acoustique d'un drone en position stationnaire en chambre full anéchoique
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Exploitation et valorisation

Pour le CETIM, les enjeux de cette these sont nombreuy, ils concernent a la fois le développement de
méthodes d’imagerie embarquée mais aussi I'amélioration des systemes de contréle embarqué.
L'ambition est de parvenir a un premier démonstrateur utilisable comme un outil de diagnostic lors de
prestations chez un client.

De plus, I'enjeu pour le CETIM sera d’utiliser les méthodes et algorithmes développés dans cette these
pour améliorer diverses applications de controle embarqué. Le CETIM pourra également consolider
ses liens avec les laboratoires de I'UTC et développer de nouveaux liens avec I'équipe MPIA
(Modélisation, Propagation et Imagerie acoustique) de I'Institut d'Alembert de Sorbonne Université.

Il est prévu de publier a minima un article de rang A et de participer a une conférence internationale
pour présenter les enjeux du sujet de these.
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Transducteurs organiques piézoélectriques flexibles imprimés pour le
contréle non destructif

Ewen Raoul
Damien Thuau?, Samuel Rodriguez®, Anissa Méziane®, Isabelle Dufour?
Fan Zhang?!
1péle Cetim, 2IMS, 312M

Objectif

Une des limites actuelles de I'imagerie et du SHM (Structural Health Monitoring) ultrasonores
concerne l'adaptabilité des transducteurs a la complexité géométrique de la structure inspectée. Le
P(VDF-TrFE) est un polymére piézoélectrique donnant la possibilité d’imprimer par sérigraphie une
nouvelle génération de transducteurs ultrasonores. Souples et d’une épaisseur de quelques
micrometres, ils peuvent s’intégrer aux structures courbes pour offrir un contréle in situ. Leur procédé
de fabrication permet des géométries de surfaces actives complexes qui influencent directement
I'information acoustique émise ou recue par le transducteur. Aprés avoir montré la capacité de ces
transducteurs a étre utilisés en controle ultrasonore, la thése cherche a étudier les propriétés
particuliéres de ces capteurs pour offrir des performances optimales. Ce document présente une
preuve de concept ainsi que le détail des outils développés pour ces recherches.

Résumé

Pour étudier leurs performances, les transducteurs sont collés sur une plague en aluminium de 2mm
d’épaisseur. Un transducteur plus traditionnel (en PZT) est aussi collé sur cette plaque pour les
comparer aux transducteurs souples par I’émission et la réception d’ondes guidées. La communication
entre les transducteurs en PZT et ceux en P(VDF-TrFE) est montrée ainsi qu’entre deux en P(VDF-TrFE).
Pour I'exploration de géométries, un modele d’un transducteur souple couplé a la plague est construit
et les champs rayonnés sont simulés. Le modele est validé par comparaison quantitative des champs
simulés avec ceux mesurés par un vibrométre LASER 3D. Dans un premier temps, la thése s’est
concentrée sur une géométrie circulaire, générant un rayonnement omnidirectionnel dans la plaque.

Méthodes et résultats

Le domaine du SHM est une branche des techniques ultrasonores de contréle non destructif (CND)
cherchant a intégrer directement les capteurs dans la structure. Cela offre une évaluation in situ
pendant toute la période de fonctionnement ce qui permet d’augmenter la longévité de machines,
véhicules et appareils. Une multitude de techniques d’évaluation ont donc vu le jour : réseaux [1] et
géomeétries [2] de capteurs, filtrage spatial, traitement de signaux pour I'imagerie ; permettant ainsi
de sélectionner I'information recherchée. De plus en plus d’applications se développent et les
transducteurs souples permettraient d’élargir ces possibilités [3],[4]. En effet leur adaptabilité a des
surfaces courbes et la liberté en géométries qu’ils offrent suscitent beaucoup d’intéréts dans tous les
domaines, malgré leur faible efficacité comparée a des transducteurs rigides a base de céramiques
piézoélectriques. Les premiers travaux sur le projet s’orientent vers la compréhension d’un
transducteur souple circulaire couplé a un plague en aluminium de 2mm d’épaisseur. Ces
transducteurs sont imprimés par sérigraphie en salle blanche. La sérigraphie permet d’étaler des
encres aux propriétés recherchées a travers un écran définissant les motifs. Ces encres comptent le
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PEDOT:PSS pour sa conductivité électrique qui joue le réle d’électrodes et prennent en sandwich le

matériau piézoélectrique P(VDF-TrFE). Différentes couches de ces encres peuvent étre imprimées sur

différents substrats et forment un transducteur allant de quarante a une centaine de micrometres. Le

nombre de couches d’encres peut varier suivant |'épaisseur souhaitée.

1 couche =2 um PEDOT:PSS
PVDF-TrFE
1 couche = 0,2 um PEDOT:PSS

Substrat

2sa130um ——

a) b)

Figure 1 : a) Vue en coupe d’un transducteur et b) une photo d’une série de transducteurs souples imprimés sur

le substrat dans I'équipement d'excellence ELORPrinTec

PZT vers P(VDF-TrFE)

Dans un premier temps, on

montre la capacité de ces 21
transducteurs a communiquer
avec un transducteur en PZT par 4

émission et réception d’ondes de
Lamb dans la plaque.

amplitude (en V)
o

Un sinus de 5 cycles centré a 100
kHz fenétré par une fenétre de  _,|

Ao
sy SO

Hanning est généré a une | | | |

. =50 0 50 100 150
amplitude de 130 Vpp. Lla temps (en ps)
réception n’est ni filtrée ni

200

moyennée mais amplifiée (en tension) d’un gain de 50dB. Le transducteur souple est d’un rayon actif

(électrodes) de 10 mm et d’une
P(VDF-TrFE) vers PZT

250

épaisseur de 4 um et le

transducteur en PZT d’un rayon de 21
15 mm et d’une épaisseur de 2
mm. Ils sont tous deux séparés 1]

d’une distance de 220 mm. Les
temps d’arrivées théoriques des
ondes de Lamb antisymétrique
(Ao) et symétriqgue (So) sont
données par des traits hachurés
verticaux.

amplitude (en V)
<}

Le premier signal de 5 périodes —50 0 50 100 150
- AN temps (en ps)
(centré en t = 0 s) est di a un

200

couplage électromagnétiqu e entre la Figure 2 : Signaux d’une expérience d’émission et de réception

génération et la réception. Il s’agit donc d’ondes de Lamb dans une plaque en aluminium de 2 mm

d’'un artefact a négliger dans d’épaisseur, entre un transducteur rigide (PZT) et un transducteur

I'interprétation des mesures. Le souple (P(VDF-TrFE))
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rapport signal sur bruit (SNR) par rapport a I'amplitude du mode So est comparé pour deux rayons de
transducteurs souples, en émission et en réception. L’amplitude de la tension électrique d’émission
ainsi que les épaisseurs de P(VDF-TrFE) restent constantes (4 um) pour chaque rayon. Les
comparaisons sont donc faites a champ électrique constant dans le matériau piézoélectrique.

SNR P(VDF-TrFE) r=5 mm P(VDF-TrFE) r=10 mm
PZT vers P(VDF-TrFE) 94 48
P(VDF-TrFE) vers PZT 20 59

Tableau 1 : SNR par rapport au mode SO émis par un transducteur en PZT et recu par un transducteur en P(VDF-
TrFE), puis I'inverse, pour deux cas de rayon actif.

Le SNR en fonction des différents cas traités évolue de maniére non intuitive. Il semble que les
parametres électro-mécaniques jouent tous deux un réle important suivant le cas considéré. Cette
variation est possiblement due a I'influence des propriétés électriques et de la grandeur électrique
d’intérét a I'’émission et a la réception. En effet il est connu que I'utilisation d’amplificateurs de charges
est optimale pour des matériaux piézoélectriques. Ici c’est la tension qui est amplifiée a I’émission et
a la réception. Le développement de modéles qui simulent toute la transduction électro-mécano-
acoustique du systeme étudié permettrait de mieux comprendre son comportement physique.

La preuve de fonctionnement des transducteurs en P(VDF-TrFE) est satisfaisante, d’autant plus que ce
matériau est connu pour sa faible sensibilité comparée a des transducteurs en matériaux céramiques
rigides comme le PZT. C’est pourquoi il est difficile de communiquer entre deux transducteurs souples
en P(VDF-TrFE). Le facteur de sensibilité y est appliqué deux fois et le signal est noyé dans le bruit. En
moyennant 500 fois et dans les mémes conditions que les mesures ci-dessus, la figure suivante montre
une émission d’un transducteur en P(VDF-TrFE) d’un rayon de 10 mm regue par un autre d’un rayon
de 5 mm. La distance de propagation entre les deux est de 16 cm et on observe uniquement le mode
Ao. Le So est ici caché dans le couplage électromagnétique.

0.006 P(VDF-TrFE) vers P(VDF-TrFE)

0.004 4

0.002 4

0.000

amplitude (en V)

—0.002+

—0.004 1

1

—-0.006
=50 0 100

temps (en ps)

a) b)

Figure 3 : a) Signaux regus par un transducteur P(VDF-TrFE) de rayon de 5 mm et générés par un autre de

rayon 10 mm et b) une photo des transducteurs collés sur la plaque.

Les deux signaux observables 1 et 2 correspondent a des temps d’arrivées du mode Ao, le deuxieme
étant une réflexion sur le bord de la plaque. Il est délicat de comparer ces sighaux avec les expériences
avec PZT puisque I'amplitude du mode Aoy est difficilement relevable. Cependant I'ordre de grandeur
des signaux acoustiques détectés a diminué d’un facteur 100. Il est tout de méme notable que
I'information acoustique recue est beaucoup moins fournie que dans les cas avec le transducteur en
PZT. Il semblerait donc qu’un filtrage de modes serait possible uniguement par dimensionnement
d’une simple géométrie circulaire. La modélisation du systeme aiderait a mieux comprendre les
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mécanismes d’interaction mis en jeux. La suite du document explicite sa construction jusqu’a sa
validation.

Un modele numérique d’un transducteur piézoélectrique couplé a une plaque est donc développé. Ce
modele permettra de réaliser des calculs paramétriques pour explorer la réponse acoustique pour
diverses géométries. Le modele en question est construit sur Comsol Multiphysics afin de calculer par
éléments finis les champs rayonnés par les transducteurs dans la plaque en aluminium.

ool ' o[ Le modele est axisymétrique en deux
oo16] | dimensions autour de I'axe z en r = 0. En
001 | entrée, un potentiel électrique est appliqué
001 - sur la surface supérieure du transducteur.
0.017 piezo - Un champ électrique est alors généré dans
0.0087 - I'épaisseur du matériau piézoélectrique et
0.0067] Potentiel V I engendre la transduction. Des contraintes
0.0047] | | et déformations apparaissent localement
°'°°2: masse X dans le matériau piézoélectrique et se
z ° | transmettent a la plaque par continuité a
-0.0027 T sec s N
] . l'interface. Les différentes ondes ainsi
-0.004
sooe] plaque | rayonnées interagissent entre elles et
0006 L donnent lieu a la propagation d’ondes de
o001 L Lamb. Aucune perte n’est simulée et
00127 - aucune couche de colle a [linterface
00147 - piezo/plague n’est modélisée.
-0.0167) m[

0 "0.005 '0.01 "0.015 "0.02 "0.025 T0.03

Dans la plaque, le maillage est réglé en

r fonction des longueurs d’'ondes des modes

Figure 4 : Modéle 2D axisymétrique d'un transducteur de Lamb Ao et So. Dans I'épaisseur du

matériau piézoélectrique, les mécanismes

d’interaction avec la plaque sont a des

échelles spatiales plus petites. Il a donc fallu le mailler plus finement et adapter progressivement aux

tailles d’éléments dans la plague en champ lointain. Cela est nécessaire pour éviter toute dispersion
numérique.

cylindrique collé sur une plaque.

Le modele est ici montré pour une géométrie de transducteur de 2 mm d’épaisseur. Ce sont les
dimensions du transducteur en PZT utilisé dans les premiéres expériences d’émission et de réception
(cf figure 2). Une étude de convergence est cependant réalisée avec le piézoélectrique P(VDF-TrFE)
pour des épaisseurs d’utilisation de 2 a 10 um. Il en retourne qu’a nos fréquences de travail, il suffit de
mailler avec des éléments de taille caractéristique I'épaisseur du P(VDF-TrFE) (ordre du micron) avec
une évolution continue de la densité de mailles vers le maillage de la plaque, typiquement de 4
éléments dans I'épaisseur (ordre de la centaine de microns). Cela permet de diminuer drastiquement
les temps de calcul.

Une fois le modeéle construit, il est important de le valider. Pour cela, les champs acoustiques rayonnés
par un transducteur en PZT sont simulés temporellement et comparés de maniere quantitative aux
champs expérimentalement générés dans la plaque. Pour acquérir de tels champs, on utilise un
vibrometre LASER 3D de la marque Polytec. Il permet de mesurer des champs de déplacement dans
les trois dimensions de I'espace et sur des surfaces complexes. Dans notre cas d’une plaque, les champs
de déplacement acoustique dans le plan et hors plan sont mesurés. Cette validation est faite avec le
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transducteur en PZT car les signaux générés par les transducteurs en P(VDF-TrFE) sont faibles et donc
tres bruités. Ces comparaisons seront faites une fois leurs géométries optimisées.

La comparaison est faite dans les mémes conditions expérimentales et numériques : potentiel
électrique aux bornes du matériau piézoélectrique, dimensions transducteur, épaisseur de la plaque.
La seule différence reste la taille de la plague de 1 par 0.86 m dans |'expérience et de 2 m dans la
simulation (pour s’affranchir des réflexions).

Pour illustrer cette comparaison, les signaux temporels ponctuels sont superposés sur les premiers
temps d’arrivée des ondes de Lamb.

0.008

On voit sur ces
signaux la
séparation des deux
modes Ao et So: un
plus grand
déplacement dans
le plan pour le So et

hors plan pour le Ao. _O'DDB_O 25 50 75 100 125 150 175 200
Le signal généré aux
bornes du
transducteur est le
méme que pour les
expériences
d’émission et
réception. Le point
d’observation est a ‘

22 cm du 4] 25 50 75 teml;.;)o[ HS] 125 150 175 200
transducteur.

—— dans le plan (simulation)
0.006 7 —— dans le plan (expérience)
0.004

0.002 4

—0.002 4
—0.004

—0.006

vitesse particulaire [ m.s™1 ]

0.006 —— hors plan (simulation)

0.004 —— hors plan (expérience)

0.002 4

—0.002 4

—0.004 4

vitesse particulaire [ m.s~1]

—0.006

Figure 5 : Comparaison temporelle des déplacements hors plan et dans le
Les signaux ne sont pas

parfaitement superposés.
Le déphasage entre
simulation et mesure est
plus élevé pour le mode Ao qui s’est propagé plus longtemps. Cette différence semble avoir pour
origine un écart de vitesse de phase entre le modele et I'expérimental. Une caractérisation fine des
parametres matériaux (module élastique et masse volumique) devrait permettre de supprimer ce
décalage. Malgré cet écart, I'amplitude générée dans la plaque est bien du méme ordre de grandeur
et permet donc de valider cette comparaison quantitative d’'un modéle qui simule toutes les propriétés
piézoélectriques, mécaniques et électriques. Le modeéle servira a présent d’étude paramétrique pour
diverses géométries de capteurs.

plan du champ acoustique simulé et mesuré dans une plaque en aluminium
d’épaisseur de 2mm en un point situé a 22cm de la pastille PZT

Conclusion :

Il a été montré que les transducteurs souples, malgré leur faible efficacité, pourraient un jour trouver
leur place auprés des techniques de SHM. Méme avec I'utilisation de transducteurs rigides, les
structures équipées de ces transducteurs pourraient étre monitorés dans des zones aujourd’hui
inaccessibles. De plus, le modele construit permettant de simuler toute la transduction piézoélectrique
et la propagation des ondes de Lamb qui en résultent est validé.

Perspectives :
L’étude paramétrique des transducteurs peut étre lancée pour des géométries circulaires. Dans un

premier temps, cela permettra de bien comprendre la physique de cette technologie en particulier
couplée a une plaque et d’en optimiser les performances mécaniques. On a vu aussi que les propriétés
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électriques pourraient bien jouer un réle important dans cette optimisation. Si le temps le permet une
exploration de cette dépendance pourra étre envisagée dans cette thése. Par la suite, des géométries
plus exotiques pourront étre imaginées pour développer des applications en SHM.

Exploitation et valorisation

Le monitoring de I’état de santé des structures (SHM) en service est un des axes prioritaires du CETIM.
Pour cela, il s'intéresse a I'intégration des capteurs dans la structure de facon permanente, intelligente
et autonome et plus particulierement dans les réservoirs de stockage et de transport d’hydrogéne en
composite. Avoir des capteurs piézoélectriques souples qui peuvent étre implantés sur ou dans le
composite est particulierement important pour détecter de maniere précoce les éventuels
endommagements et vieillissements au cours du temps a |'aide des techniques ultrasonores passives
(émission acoustique) ou actives (reconstruction des ondes guidées). Le CETIM prévoit en fin de thése
fournir un cas d’usage pour tester et valider cette nouvelle technologie de capteurs.
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Fabrication additive

Caractérisation accélérée de la fatigue a grand nombre de cycles de piéces de
fabrication additive par thermographie infrarouge a détection synchrone et
par machine de fatigue ultrasonique
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Objectif

Le premier objectif de la thése est d'analyser et de comparer deux méthodes d’essai accéléré de
fatigue : la fatigue ultrasonique et la détermination de limite de fatigue par mesure
d'autoéchauffement. Les effets liés a la fréquence de sollicitation ainsi que la validité des deux
approches sont au coeur de cette analyse. Pour mieux les comprendre, des essais de fatigue
conventionnelle, c'est-a-dire a faible fréquence, seront réalisés. Ces essais cherchent aussi a
caractériser la fatigue a trés grand nombre de cycles du Ti-6Al-4V4, obtenu par procédé LPBF (Laser
Powder Bed Fusion); matériau utilisé pour toute la thése. Ainsi, le second objectif de la thése est
d’étudier les effets liés aux porosités et a la microstructure sur les propriétés en fatigue a trés grand
nombre de cycles du matériau. Pour cela, cing nuances du matériau seront étudiées ayant différents
taux de porosité et différentes microstructures.

Résumé

Les propriétés de fatigue a tres grand nombre de cycle des matériaux obtenus par fabrication additive
(FA) tels que le LPBF (Laser Powder Bed Fusion) restent mal comprises[1]. Ces propriétés sont
complexes notamment a cause de |'anisotropie et de la porosité de ces pieces. De plus, de nombreux
parametres du procédé peuvent influencer le comportement en fatigue obtenu. Dans ce contexte, une
détermination rapide des propriétés de fatigue a trés grand nombre de cycle est nécessaire afin
d'optimiser les parametres du procédé par rapport a la réponse en fatigue. Pour cela, deux méthodes
de détermination de la fatigue accélérée seront comparées : la fatigue ultrasonique et la détermination
de limite de fatigue par mesure d'autoéchauffement. Pour étudier I'effet de la microstructure et des
porosités sur les propriétés en fatigue et leur interaction avec la méthode d’essai ; cing nuances ayant
différentes microstructures et populations de pores sont étudiées en fatigue avec ces deux méthodes
accélérées.

Méthodes et résultats

L'un des objectifs de la these est d'analyser I'effet des pores et de la microstructure sur les propriétés
en fatigue du Ti-6Al-4V par LPBF mais aussi leurs effets sur les résultats obtenus avec les deux
méthodes de caractérisation accélérée. Pour étudier ces effets, les essais mécaniques seront réalisés
sur cing nuances du matériau d'étude : trois nuances de microstructures identiques mais ayant
différents niveaux de porosité et d'autre part trois nuances de microstructures différentes avec un
méme niveau de porosité. Dans un premier temps, deux niveaux de porosité distincts sont obtenus
par variation des parametres de fabrication LPBF. Ces niveaux ne sont pas caractérisés seulement par
le taux de porosité mais surtout par la distribution en taille et circularité des pores, informations plus
significatives pour les propriétés en fatigue. Le troisieme niveau de porosité, presque totalement
dense, est obtenu par un traitement HIP réalisé aprés la fabrication additive. Les différentes
microstructures sont obtenues grace a des post-traitements thermiques. La stratégie d'obtention des
différentes nuances est présentée dans la Figure 53.
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Figure 53 : : Stratégie d'obtention des différentes nuances étudiées. HIP correspond a la compaction isostatique
a chaud et TT aux traitements thermiques.

La série de parametres suggérée par le constructeur de la machine pour le TI-6Al-4V, est retenue pour
obtenir un taux de porosité reproductible, appelé P;, proche de 0,05 %. Avec une stratégie de balayage
du laser en damier et en désactivant le mode sky-writing, un surplus d’énergie est apporté par le laser
en chaque début et fin de vecteur-laser. Ainsi des porosités de type keyhole peuvent s’y former de
facon quasi-homogene dans la piéce. En utilisant cette stratégie et avec les mémes parameétres que
pour la porosité P;, des échantillons de porosité P, = 1% sont produits. Aprés fabrication, traitement
et usinage, la porosité de quatre éprouvettes a été analysée par microtomographie au laboratoire
Navier avec une taille de voxel de 4*4*4 pm3 sur un volume total de 180 mma3. Les plus grands pores
font 45, respectivement 250 um, pour les nuances de porosité P; et P, avec en moyenne 1,
respectivement 100, pores de taille supérieure a 10 um par mm3. La distribution de la taille des pores
est présentée en variable réduite de Gumbel sur la Figure 54. Cette variable de la statistique des
extrémes est calculée ici a partir de la taille maximale dans chacun des 60 sous-volumes du volume
d’analyse.
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g 29 T « Py_650°C (1)
g ! - Py_650°C (2)
3O L Py 920°C (1)
e v Py_920°C (2)
s o, P,_920°C
£

-1 4 K

0 20 40 60 80 100 120 140 160

Taille des plus grands pores locaux Yvolume (Hm)

Figure 54 : Distribution de la taille des pores analysée par tomographie X et présenté selon la variable réduite de
Gumbel. Eprouvettes issues de nuances différentes ont été analysées.

Le but des post-traitements thermiques est d'obtenir trois microstructures les plus différentes
possibles a partir de la microstructure brute de fabrication Figure 4. Le premier traitement choisi est
un traitement de relaxation des contraintes de 3 h a 650°C suivi d'un refroidissement a I'air. Ce
traitement ne modifie pas la morphologie de la microstructure mais il convertit en partie la phase
martensitique a' en phases a + B. La microstructure est donc ultrafine lamellaire avec une largeur
moyenne des lamelles a est de 0,4 um. La phase B, qui n'a pas pu se former en lamelles, est présente
sous forme de micro-grains equiaxes. La deuxiéme microstructure est obtenue soit avec un traitement

CETIM | Journées des doctorants 17 et 18 janvier 2023 102




de 2h a 920°C suivi d'un refroidissement au four soit avec un traitement de HIP de 2h a 920°C et sous
2000 bars. Cette microstructure est lamellaire avec une largeur moyenne des lamelles a de 1,6 um.
Ces lamelles sont entourées d'un fin liseré de phase B. Aucun pore n’est visible en micrographie aprées
le traitement de HIP. La troisiéme microstructure est obtenue suite a un traitement de 2 h a 1020°C
suivi d'un refroidissement au four. C'est un traitement au-dessus de transus B donnant une
microstructure composée de colonie de lamelles o+ B ayant une orientation unique. Ces grains de 100
a 300 um de large sont equiaxes. Ainsi les trois microstructures retenues présentent des tailles de
grains variant de 0,4 um a plusieurs centaines de um. L'objectif d'obtention de trois microstructures
clairement distinctes est donc rempli.

Des essais de traction sur les cing nuances ont montré un fort effet de la microstructure sur la limite

e s . k T
d’élasticité suivant une loi de Hall-Petch gy = 0y + 7 avec gy, la limite d’élasticité, o, = 830 MPaq,

k = 250 MPa\m et d la largeur de grain. L'effet de la porosité sur la limite d’élasticité est lui bien plus
faible avec une perte de 50 MPa sur la limite d’élasticité lorsque la porosité passe de Py a P,.
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Ultrasonic fatigue of LPBF-Ti-6Al-4V : Kitagawa-Takahashi diagram
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Figure 55 : Résultats des essais de fatigue ultrasonique. a) Courbes de Wéhler présentées en fonction de la nuance
du matériau et du type d’amorcage de fissure. b) Effet de la température de traitement sur la dureté, taille de grain
et limite de fatigue pour les nuances de porosité P,. c) Diagramme de Kitagawa-Takahashi avec les modéles de
Murakami et de EI-Haddad pour les nuances avec amorgage sur un pore.

Les résultats des essais de fatigue ultrasonique, réalisés avec a une fréquence de 20kHz, sont présentés
sur la Figure 55. Pour les nuances de méme porosité, on remarque que la microstructure obtenue a
920°C donne la meilleure résistance en fatigue (Figure 55.b). Celle-ci ne varie pas de fagcon monotone
avec la taille de microstructure ou la dureté contrairement a la majorité des métaux[2]. Ceci pourrait
étre lié aux contraintes résiduelles encore présentes aprées le traitement a 650°C. D’autre part, pour
toutes les nuances, I'amorcage de fissure de fatigue s’est fait a partir de pore dés lors que la taille de
grain était plus petite que celle des pores présents. Ainsi aucun pore n’est visible a 'amorgage pour les
nuances P,-920°C et P;-1020°C mais de larges facettes cristallographiques sont visibles sur les faciés
de rupture de cette derniere nuance. Comme attendu, la résistance en fatigue diminue fortement avec
I’'augmentation de la porosité avec une perte de résistance de 250 MPa entre les nuances Py-920°C et
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P,-920°C. De plus, la forte dispersion des résultats pour les nuances P;-650°C et P;-920°C est
directement liée au type de défaut a 'amorcgage. Lorsque I'amorcage s’est fait sur un manque de
fusion, c’est-a-dire un pore large et de forme irréguliére, la durée de vie est fortement réduite (Figure
55.a). L'effet de la taille des pores critiques sur la limite de fatigue peut étre analysé avec le diagramme
de Kitagawa-Takahashi (Figure 55.c). Les résultats des nuances ayant un amorgage sur un pore y sont
présentés. Ces résultats correspondent mieux au modele de El-Haddad qui prend en compte les effets
de fissures courtes ayant lieu pour des tailles de défaut proches ou inferieures a la taille critique (ay =
43 pm) contrairement au modéle originel de Kitagawa-Takahashi.

Une éprouvette par nuance a été testée par essai d’autoéchauffement avec une mesure par
thermographie infrarouge a détection synchrone. Le traitement de ces essais s’est principalement
reposé sur I'analyse de la deuxieme harmonique du signal de température A, lorsque I'éprouvette
est sollicitée de facon cyclique avec une amplitude de contrainte Ag. La premiére harmonique Ay,
synchrone avec le signal d’effort, reflete le couplage thermoélastique tandis que la seconde
harmonique rend compte de non-linéarités que I'on suppose liées aux sources de dissipation.
Cependant, la courbe 4,5 = f(Ao) ne présente qu’un régime d’auto-échauffement et ce quel que soit
la nuance testée. Ce régime est en loi puissance de parametre 1,9 pour tous les essais. Ceci empéche
la détermination d’une limite de fatigue a I'aide de cette méthode. C'est pourquoi la suite de la these
va se concentrer sur la modélisation de ces essais, la réalisation d’essais d’autoéchauffement
complémentaires et a la comparaison avec des mesures thermiques réalisées lors des essais de fatigue
ultrasonique. D’autre part, des essais conventionnels de fatigue, servant de référence dans I'analyse
des méthodes d’essais accélérés, sont en cours de réalisation au CETIM.

Exploitation et valorisation

Les essais de fatigue ont toujours été une expertise forte du CETIM. C’'est dans ce cadre que s’inscrit
cette these visant a comparer deux méthodes accélérées d’essais de fatigue. Cette thése permet donc
au CETIM d’étudier la validité de méthodes prometteuses mais pas encore utilisées dans I'industrie.
D’autre part, la thése s’inscrit dans la participation du CETIM au consortium AFH (Additive Factory
Hub). Les procédés de fabrication additive permettent une réalisation rapide de nouvelles pieces. Pour
permettre une utilisation rapide de celles-ci, une caractérisation accélérée de leurs propriétés
mécaniques serait un atout majeur.

Publications
- Présentation d’un poster a FatigueDesign2021, a Senlis. Article de conférence publié : Brot, G. et
al. 2022. Designing very high-cycle fatigue specimens of additively manufactured Ti-6Al-4V with
different porosities and microstructures. Procedia Structural Integrity. 38, (Jan. 2022), 604—-610.
- Article prochainement soumis a International journal of fatigue : Brot, G. et al. 2023. Effect of
microstructure and porosity on the very high-cycle fatigue of LPBF-Ti-6Al-4V.
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Obijectifs

L'utilisation de la fabrication additive pour les industriels du marché de I'énergie est une opportunité
importante. Cependant, I'utilisation de ces piéces présente encore de nombreuses difficultés a la fois
aux niveaux des procédés, des propriétés obtenues et de leur qualification. Notamment, il est constaté
que les propriétés mécaniques finales sont d’une part différente des homologues traditionnelles et
d'autre part, anisotropes. L'origine de ces propriétés est la microstructure particuliére héritée des
spécificités des procédés, spécificités au premier rang desquelles on peut noter les vitesses de
solidification, le caractere plus ou moins directionnel du dépot. Pour pouvoir utiliser ces piéces dans
des applications toujours plus importantes, il est nécessaire d'établir les liens de causalité entre la
microstructure et les propriétés mécaniques. Ce besoin est partagé par les acteurs industriels du
consortium AFH (Additive Factory Hub). Lors de cette thése, il s’agira d’établir cette relation, de savoir
prédire I'anisotropie des propriétés mécaniques et de vérifier la pertinence des lois de comportement
habituelles et de les modifier si besoin, et ce, pour un alliage austénitique de type acier inoxydable.

Résumé

Dans un premier temps, seuls les matériaux issus de la technique L-PBF ont été analysés. Deux
échantillons différents ont été élaborés au CEA Saclay avec des poudres différentes, et qui vont donner
des microstructures différentes. Le choix de ces poudres s’est fait grace aux travaux d’Aziz Chniouel au
CEA Saclay [1]. Dans un premier temps, I'analyse microstructurale des deux aciers a été effectuée. Il
en ressort que les aciers présentent des similitudes entre eux, mais aussi de grandes différences avec
un acier forgé classique, comme une texture marquée, ou une structure intra-granulaire importante.
Cependant les deux aciers présentent aussi des différences importantes comme une grande différence
de taille de grain, de morphologie des grains et aussi de texture. Un lien entre ces particularités de
microstructure et les propriétés mécaniques est proposé.

Méthodes et résultats

Le 316L mis en forme par fabrication additive L-PBF est trés étudié dans la littérature. Cependant, bien
gu’il y ait toujours une description de la microstructure et des propriétés mécaniques associées, il
manque une approche globale concernant I'impact des différents parametres de la microstructure sur
les propriétés mécaniques. Par rapport a la littérature, la force de ce travail est de comparer deux
microstructures différentes issues de L-PBF. En effet, deux aciers sont élaborés au CEA Saclay dans les
mémes conditions de fabrications mais avec une composition de poudre différente. Apres réception
des échantillons, une analyse microstructurale multi-échelle a été effectuée :

- Al'échelle macro, pour voir I'empilement des cordons de fusion et I’étude des grains.
- L’échelle intra-granulaire et I'étude des cellules de solidification.
- L’échelle intra-cellulaire avec I'’étude des particules de phase secondaire.
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Des cartographies EBSD sur I'état brut de solidification sont présentées sur la figure ci-dessous pour
les aciers nommés d’apres le fournisseur de poudre SLM (acier 1) et pour I'autre Praxair (acier 2).

Acier1

A
g

g 100 ;
N — |

¥

On peut observer plusieurs différences sur ces cartographies :

- Une taille de grain significativement plus grande dans Praxair que dans SLM.
- Unetexture <110> selon la direction de fabrication plus prononcée dans SLM que dans Praxair.

Dans I'analyse des structures intra-granulaire, on retrouve des cellules de solidifications superposées
a des cellules de dislocations comme observées dans la littérature. La taille de ces cellules est identique
dans les deux aciers. De nombreux sous joints de grains sont aussi observés.

Pour I'analyse intra granulaire, des échantillons sont observés au TEM. Les principaux résultats de la
littérature sont retrouvés tels que la ségrégation chimique aux joints des cellules ou la présence
importante d’oxyde. Mais des éléments en plus sont apportés. De nombreux oxydes sont visibles et
ceux-ci peuvent étre assez petits <20 nm, les plus petits n’étaient pas forcément rapportés dans la
littérature. Ces petits oxydes interagissent tous avec les nombreuses dislocations en présence dans le
matériau et ils sont chargés en silicium et manganese avec la plupart ont une structure amorphe.

L'analyse mécanique a été effectuée en prélevant des éprouvettes macroscopiques dans le cube dans
différentes directions : selon la direction de fabrication donc verticale, ou orthogonale a celle-ci donc
horizontale. On montre que dans les deux directions prélevées pour les deux aciers, les matériaux
respectent les propriétés mécaniques imposées par la norme RCC-M du 316L faisant référence dans le
domaine du nucléaire. Les deux matériaux présentent aussi une anisotropie mécanique, autant dans
la limite d’élasticité que dans la ductilité : la direction horizontale est plus dure mais moins ductile.
Ensuite, les deux matériaux ont une limite élastique bien plus grande qu’un acier forgé. Ceci est
cohérent avec les données de la littérature qui explique cet effet durcissant par la quantité tres
importante de dislocations dans le matériau [2]. Les mécanismes de déformations sont étudiés et il est
montré que les deux aciers se déforment aussi par maclage, ils possedent donc le mécanisme de
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déformation nommé TWIP. Des tests mécaniques sont aussi effectués sur différents traitements
thermiques pour permettre de dissocier I'impact des oxydes, ou de la texture sur les propriétés
mécaniques. Dans la littérature, il est souvent décrit que I'acier 316L élaboré par L-PBF est plus dur et
plus ductile que son équivalent forgé [3], [4]. Ici, nous mettons plutét en évidence que le 316 L-PBF est
plus dur que son équivalent forgé, mais qu’il est moins ductile, et aussi que la différence de
comportement entre les deux directions est essentiellement d{ a la texture cristallographique.

Exploitation et valorisation

Le Cetim est un membre fondateur d’AFH (Additive Factory Hub) et aide depuis longtemps les
entreprises a résoudre les problemes liés a la fabrication additive. Acquérir des connaissances sur le
lien entre le comportement mécanique et les microstructures héritées des procédés de fabrication
additive est alors une thématique importante.

Publications et références

[1] A. Chniouel, « Etude de I'élaboration de I'acier inoxydable 316L par fusion laser sélective sur
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Paris-Saclay, Paris, 2019.

[2] T. Voisin et al., « New insights on cellular structures strengthening mechanisms and thermal
stability of an austenitic stainless steel fabricated by laser powder-bed-fusion », Acta
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[3] Y. M. Wang et al., « Additively manufactured hierarchical stainless steels with high strength
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[4] L. Liu et al., « Dislocation network in additive manufactured steel breaks strength—ductility
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Objectif

L'utilisation de la fabrication additive pour les industriels du marché de I'énergie est une opportunité
importante. Cependant, I'utilisation de ces piéces présente encore de nombreuses difficultés a la fois
aux niveaux des procédés, des propriétés obtenues et de leur qualification. Notamment, il est constaté
que les propriétés mécaniques finales sont d’'une part différente des homologues traditionnelles et
d'autre part, anisotropes. L'origine de ces propriétés est la microstructure particuliére héritée des
spécificités des procédés, spécificités au premier rang desquelles on peut noter les vitesses de
solidification, le caractére plus ou moins directionnel du dépot. Pour pouvoir utiliser ces piéces dans
des applications ou les contraintes normatives sont fortes, il est nécessaire d'établir les liens de
causalité entre la microstructure et les propriétés mécaniques a rupture. Ce besoin est partagé par les
acteurs industriels du consortium AFH (Additive Factory Hub). Lors de cette these, il s’agira d’établir
cette relation, de savoir prédire I'anisotropie des propriétés mécaniques a rupture et de vérifier la
pertinence des lois de comportement habituelles et de les modifier si besoin, et ce, pour un alliage
austénitique de type acier inoxydable.

Résumé

Dans un premier temps, seuls les matériaux issus de la technique L-PBF ont été analysés. Deux
échantillons différents ont été élaborés au CEA Saclay avec des poudres différentes, et qui vont donner
des microstructures différentes. Le choix de ces poudres s’est fait grace aux travaux d’Aziz Chniouel au
CEA Saclay. Dans un premier temps, I'analyse microstructurale des deux aciers a été effectuée. Il en
ressort que les aciers présentent des similitudes entre eux, mais aussi de grandes différences avec un
acier forgé classique, comme une texture marquée, ou une structure intra-granulaire importante.
Cependant les deux aciers présentent aussi des différences importantes comme une grande différence
de taille de grain, de morphologie des grains et aussi de texture. Comme l’anisotropie est plutét un
probléme en fabrication additive, I'origine de ces microstructures tres différentes a été étudiée. Enfin,
les propriétés mécaniques de |’état brut de solidification ont été étudiées.

Méthodes et résultats

Le 316L mis en forme par fabrication additive L-PBF est tres étudié dans la littérature. Cependant, bien
gu’il y ait toujours une description de la microstructure et des propriétés mécaniques associées, il
manque une approche globale concernant I'impact des différents parametres de la microstructure sur
les propriétés mécaniques a rupture. Par rapport a la littérature, la force de ce travail est de comparer
deux microstructures différentes issues de L-PBF. En effet, deux aciers sont élaborés au CEA Saclay
dans les mémes conditions de fabrications mais avec une composition de poudre différente.
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Une analyse microstructurale multi-échelle a été effectuée dans différents états :
- Apres un revenu a 600 °C pendant 1 h

- Apres un revenu a 600 °C pendant 1 h suivi d’un traitement d’hypertrempe a 900 °C pendant
1h

- Apres un revenu a 600 °C pendant 1 h suivi d’un traitement d’hypertrempe a 1200 °C
pendant 1h

Ces différents traitements thermiques visent a permettre ensuite I'étude de I'effet des différentes
échelles de la microstructure sur les propriétés mécaniques.

La Figure 56 montre la disparition des cellules de dislocations, caractéristiques des fabrications LPBF,
lors du traitement thermique a 900 °C pendant 1 h.

MEB - EBSD MET
600 °C 1 : f
h

600 °C 1
h + 900
°C1lh

Figure 56 : évolution de la microstructure pour I'acier 316L aprés traitement thermique a 900 °C pendant 1h

La structure des grains n’est pas modifiée par ce traitement thermique a 900°C. Pour provoquer une
recristallisation du 316L LPBF, il est nécessaire d’effectuer un traitement thermique a plus haute
température, 1200 °C par exemple (Figure 57).
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Figure 57 : évolution de la structure des grains apreés traitement thermique a 900°C ou 1200 °C pendant 1 h pour
I'acier 316L.

Ainsi, la cinétique de recristallisation du 316L LPBF est tres différente de celle d’'un 316L fabriqué de
maniére conventionnelle.

L'obtention de ces différentes microstructures a partir d’'un méme échantillon par traitement
thermique va ensuite permettre de séparer la contribution de chaque élément de la microstructure
(cellules de dislocation et texture et morphologie cristallographique) aux propriétés mécaniques.
L'analyse mécanique est conduite en prélevant des éprouvettes dans un cube dans différentes
directions : paralléle et perpendiculaire a la direction de fabrication. Les propriétés mécaniques a
rupture sont évaluées a travers des essais de flexion par choc et de ténacité.

Exploitation et valorisation

Le Cetim est un membre fondateur d’AFH (Additive Factory Hub) et aide depuis longtemps les
entreprises a résoudre les problemes liés a la fabrication additive. Acquérir des connaissances sur le
lien entre le comportement mécanique et les microstructures héritées des procédés de fabrication
additive est alors une thématique importante.
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Objectif

Le sujet de thése vise (i) a travailler sur la maitrise dimensionnelle de piéces élaborées par Metal Binder
Jetting (MBJ) en acier inox 316L et (ii) a augmenter la taille des piéces fabricables. Actuellement, la
plupart des pieces produites en MBJ ont des masses relativement faibles (< 400g) et des tailles
inférieures a un diameétre de 150mm. Ceci limite les cas d’emploi de pieces dans de nombreux
domaines de la mécanique. L'objectif serait d’atteindre des pieces de prés d’un kilogramme et de
diamétre 200 mm, tout en contrélant au mieux la répétabilité du procédé qui passe nécessairement
par une optimisation de chaque étape : mise en couche, impression et séchage partiel, réticulation et
fin de séchage, dépoudrage, déliantage et frittage naturel.

Résumé

La premiere année de thése s’est articulée autour des problématiques de dépose de poudre, de mise
en couche et d’'impression du procédé MBJ. Les parametres clés du procédé ont été définis et leur
impact sur la qualité des pieces « a vert » (i.e. des piéces composées de métal et de ponts inter-
particulaires en polymeére) a été quantifié. Des méthodologies ont été mises au point afin de mieux
comprendre les phénomeénes physiques qui interviennent dans les différentes étapes du procédé et
en particulier comprendre les interactions poudre — liant au cours de I'impression et ainsi piloter plus
finement le comportement des pieces « a vert » apres les premiéres étapes du procédé. Tout I'enjeu
de ce travail est de comprendre et d’optimiser les étapes clés du procédé afin d’obtenir une meilleure
répétabilité, de meilleures propriétés mécaniques dans le cas des piéces a vert de « grandes »
dimensions, mais aussi une plus grande maitrise de I’évolution structurale et dimensionnelle des pieces
de I'impression jusqu’au frittage.

Méthodes et résultats

Le Metal Binder Jetting (MBJ) est un procédé d’impression 3D par projection de liant sur un lit de
poudre. Apres chague mise en couche, une téte d’'impression balaye 'ensemble du lit de poudre en
projetant de fines gouttelettes de liant afin d’agglomérer les particules métalliques de fagon sélective
et ainsi obtenir un motif 2D de la forme souhaitée. Une fois la totalité des couches réalisées, la piece
3D imprimée et entourée de poudre non imprimée est placée dans une étuve sous air a température
contrblée pour permettre la totale évaporation des solvants du liant et la réticulation du polymere.
Aprés dépoudrage, une piéce « a vert » est obtenue. Cette piece est suffisamment manipulable pour
déterminer ses caractéristiques post-réticulation : dimensions, compacité, résistance en flexion quatre
points ou encore fraction volumique de polymeére au sein de la piéce. L'obtention de ses dimensions
ainsi que de ses propriétés mécaniques finales s’effectue apres une opération de déliantage puis de
frittage. Le déliantage permet dans un premier temps de décomposer et d’éliminer complétement le
polymére sans traces carbonées tandis que le frittage conditionne la densité et les propriétés
mécaniques finales de la piece.
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Figurel Schéma de principe du procédé Metal Binder Jetting (adapté de (Lores et al., 2019))
Le travail de thése a commencé avec I'utilisation d’'une poudre fine d’acier inox 316L (d10=3.74um,
d50=10.33um, d90=21.59um) afin d’optimiser au mieux toutes les étapes jusqu’a la réticulation. Cette
poudre a été caractérisée par la recherche de la densité tapée/versée, la densité vraie au pycnomeétre
liguide et a gaz, la granulométrie laser en voie seche et la morphologie en microscopie électronique a
balayage.

WD= 4.7 mm
Width = 228.7 ym

EHT = 10.00kV
Mag= 500X

Signal A= SE2

Figure2 Imagerie MEB de la poudre de 316L utilisée (x500)

Tout d’abord, des méthodes ont été mises au point afin d’obtenir les grandeurs physiques pertinentes
de I'étude de la dépose de poudre par trémie vibrante. La détermination du débit massique de poudre
a différentes intensités de vibration de la sonotrode a été réalisée ainsi que I'étude de la diminution
du débit massique au cours du temps d’écoulement et sa corrélation avec I'évolution décroissante de
la pression s’appliquant sur la poudre. Des grandeurs physiques pertinentes telles que la masse
surfacique de poudre déposée sur le plateau apres passage de la trémie vibrante sur toute la longueur
du plateau ont été introduites. De toutes ces grandeurs mesurées, I'épaisseur de poudre déposée peut
étre calculée en fonction de la vitesse de la trémie. Les irrégularités de dépose de poudre induites par
le systeme de sonotrode ont été quantifiées. Une relation a été établie entre quantité de poudre
déposée localement et compaction des échantillons par rouleau contre-rotatif, phénomene inhérent
au mode de dépose par trémie mais pas ou peu étudié dans la littérature.

Concernant cet étalement/compaction de la poudre par rouleau contre-rotatif, les bénéfices apportés
par la présence d’un systéme a double-rouleaux comparé a un simple rouleau ont été démontrés tant
en termes de qualité des piéces « a vert » que d’homogénéité de leurs propriétés (compacité,
résistance a la rupture...). L'influence des parametres du procédé sur I'état de surface des piéces
réticulées, sur le respect des cotes CAO, sur leur taux de porosité ainsi que sur leurs propriétés
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mécaniques (flexion 4 points) a été étudiée. Le taux de porosité des pieces a vert est calculé a partir
d’une nouvelle méthode développée au Centre des Matériaux. En effet, il a été démontré pendant les
premiers mois de thése que les méthodes traditionnelles de détermination de la porosité
d’échantillons granulaires telles que la pycnométrie a gaz ou la méthode des trois pesées (méthode
d’Archimede) n’étaient pas appropriées pour des échantillons réticulés dans lesquels des ponts de
polymeére sont présents. Le lit de poudre a lui aussi été caractérisé par I'évaluation de sa compacité.
Une méthode dite « du creuset », tirée de la littérature (Elliott et al., 2016a) a été étudiée pour diverses
géométries de creuset et améliorée afin de déterminer la compacité réelle du lit de poudre a
différentes positions du plateau de fabrication. Des comparaisons entre lit de poudre et échantillons
réticulés ont été effectuées. De nouvelles hypotheses ont alors été émises pour expliquer le
comportement du liant aux étapes d’impression, de séchage et de réticulation et pour comprendre
comment son interaction avec le milieu poreux entraine des changements de cotes et de volume entre
la piece «a vert» et la piece CAO désirée. De plus, de nouvelles réponses sont apportées afin
d’expliquer le gradient de densité des piéces « a vert » dans la direction de fabrication (axe vertical Z)
observé dans la littérature (Huber, Vogel and Fischer, 2021) mais aussi au cours de ces travaux. Une
méthode est proposée pour améliorer 'homogénéité de la densité des pieces réticulées selon I'axe
vertical de fabrication sur la machine ExOne Innovent+ du Centre des Matériaux, et |'effet bénéfique
du systéme a double-rouleaux est une nouvelle fois démontré.

Cette étude de l'influence des paramétres du procédé sur les propriétés des pieces a permis de mettre
en lumiére les parametres clés a prendre en compte lors de la fabrication de pieces réticulées. Si I'effet
de parametres tels que la vitesse d’avance des rouleaux contre-rotatifs ou la saturation en liant (définie
comme le ratio entre le volume de liant et le volume de pores du lit de poudre) se retrouve déja
documenté dans la littérature (Chen et al., 2020; Sangouard, 2022), de nouvelles connaissances ont pu
étre apportées notamment sur I'évolution des propriétés mécaniques des pieces réticulées. Ces
apports sont cruciaux pour la maitrise de la fabrication de pieces de grandes dimensions pouvant
facilement rompre sous leur propre poids a I'état réticulé. Le travail effectué a aussi abouti a la mise
en évidence des compromis pertinents a identifier pour obtenir des pieces « a vert » manipulables,
assez denses (~60% de densité relative) avec peu de surcotes et sans déformations, le tout en
apportant une compréhension inédite de l'infiltration du liant dans le VER en conditions d’impression.

Pour finir, les impressions en MBJ faisant intervenir un liant composé de solvants et d’un polymere
dissous, il a été nécessaire de caractériser les changements d’état du fluide par calorimétrie
différentielle a balayage (DSC) : évaporation des solvants, réticulation et déliantage du polymere. Cette
analyse permet de déterminer les énergies massiques associées a chaque évenement thermique et les
températures de début et de fin de ces événements. Afin d’étre au plus proche du procédé, cette DSC
a été réalisée sur un ensemble liant+poudre a un niveau de saturation vraie en liant (saturation réelle
indépendante des données machine) comparable a celui observé en cours d’impression.

DSC du liant sur un ensemble liant+poudre a saturation vraie de 74%

T .
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Les perspectives de I'étude sont dans un premier temps de déterminer les dimensions et la forme du
volume infiltré (i.e. du VER) par une goutte de liant en contact avec ses plus proches voisins dans les
trois directions afin de prendre en compte I'effet des taux de recouvrement et du volume poreux
réinfiltrable par le liant et ainsi mieux approcher la saturation en liant et donc I'exces de liant, la
déformation et I’'hétérogénéité spatiale de polymere réticulé dans la piéce « a vert ». En parallele, il
sera question de mettre en évidence les problématiques propres a la fabrication de pieces de grandes
dimensions ainsi que de piéces étagées, tant aux étapes d’impression et de réticulation qu’au
déliantage et au frittage. Il s’agira par exemple d’étudier I'évolution des propriétés mécaniques des
pieces « a vert » en fonction de leur taille ainsi que de déterminer la tenue mécanique minimale a
assurer. L'influence du rapport surface/volume des piéces sur le temps de réticulation sera également
étudiée. Enfin, il sera nécessaire de travailler sur le frittage de piéces de dimensions croissantes tout
en reliant I'état du réticulé (déterminé par les conditions de mise en couche et d’'impression) a I’état
de la piéce frittée. La finalité est bien de maitriser la chaine du procédé afin d’aboutir a des pieces
denses de grandes dimensions aux cotes et sans distorsions.

Exploitation et valorisation

Cette thése permet de compléter les connaissances servant a comprendre I'influence des paramétres
de fabrication et a dépasser les limites de taille des pieces actuellement obtenues par le procédé MBJ.

Les résultats contribueront a I'optimisation du design des piéces et a la définition des recettes de
fabrication dans le cadre d’accompagnements au développement d’applications industrielles
(prestations et études).

Des publications sont envisagées (articles et congres).
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Objectives

Whether it’s automotive, bio-mechanics, or aeronautical industry, additive manufacturing is already in
reality due to its wide range of advantages. But limitations, like the influence of defects on the
mechanical properties, mainly multiaxial fatigue behavior, are least addressed. The global objective of
the thesis is to characterize and understand, along with the help of numerical models, the fatigue
behavior of high-strength steel, known for its excellent tensile properties, as a function of defects
under a multi-axial stress state. The subject is in collaboration with ALSTOM and from the industrial
point of view, the purpose of this thesis is to use the results obtained after the fatigue test campaign
and fractography analysis, and from the numerical simulations on standard and real component
geometry, define a methodology to account for the specific defects that are critical for the fatigue
behavior of the component fabricated additively.

Summary

An SLM (Selective Laser Melting - laser-based layer-by-layer additive manufacturing technique) process
map study was carried out. At low energy density, LoFs (lack-of-fusion defects having complex shapes)
and key-hole pores (defects having high sphericity/circularity) were observed. From the 2D statistical
analysis of defects, one set of process parameters was chosen, which might be suitable for intentionally
inducing the LoFs in the fatigue specimens and this will further be verified by the statistical analysis of
CT scan data. In the second main part of the first-year thesis work, a fatigue test matrix was designed
to address the following questions: influence of defect features and their anisotropy, and complex
loading conditions on fatigue behavior. Using the already available defects’ data on FA Ti64, to be
familiar with the numerical tools, simulations are performed on real and ideal defects aiding to define
a numerical methodology that will be used for the material studied in this project.

Methodology and results

Additive Manufacturing (AM), continue to gain popularity in various industries like aerospace,
automotive, naval, medical, etc. primarily due to its high degree of design freedom and resource
efficiency compared to traditional techniques. Different AM techniques are the focus of interest from
industry and academia. Particular importance is given to the SLM (Selective Laser Melting) process
which uses metal powders and a high-energy laser source. Aside from the ability to make metal
components out of a variety of alloys, the current success of this method can be attributed to the
following factors: the ability to optimize the microstructure by altering the AM process parameters,
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high process flexibility, a short production time, and often considered as a material-saving technology
because of the potential recycling of the raw material (e.g., reuse of unmelted metal powder).

Despite their high potential, one of the key challenges is mitigating defects, mainly when the additively
manufactured structural parts are loaded under fatigue. SLM process parameters have a direct
influence on the microstructure and formation of defects, and a few significant parameters are laser
power (laser-related), scan speed and hatch spacing (scan-related), and layer thickness (powder-
related parameters) [1]. There are several explanations for the formation of defects in the SLM
process, and a few of the widely reported reasons are, at high laser power unstable vapour cavities are
formed above the characteristic power density threshold leading to the formation of keyhole pores [2-
4]. At high scan speed and low power and/or at constant power results in the formation of lack-of-
fusion (LoF) defects due to the insufficient molten melt pool overlap resulting in unmelted particles
(inclusions) and/or unfused regions [5]. A typical example of gas pore and LoF is shown in the below
image. However, by keeping the hatch spacing and layer thickness constant and varying the laser
power and scan speed, a region can be defined where supposedly fully dense specimens can be
fabricated, it’s often termed an “SLM processing window” and the process parameters are referred as
“ideal process parameters”.
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Figure 1 Optical microscope image of Inconel 718, (a) Gas pore and (b) LoF

Many studies [6, 7, 8, 9] have shown the detrimental effects of ideal/artificial defects under multi-axial
loading, but the effects of complex-shaped defects are the least addressed. As mentioned in the 2D
statistical analysis summary, choosing one set of deteriorated process parameters helps to induce LoF
defects in the fatigue specimens, which are complex in shape. In doing so, the question of the effects
of complex-shaped defects under multiaxiality will be addressed. Some of the results of multiaxial
fatigue behaviour under the influence of defects extracted from the literature are:

e (36 steel specimens having artificial surface spherical and elliptical defects at different
orientations were loaded under fully reversed tension and torsion loading. From the Kitagawa-
Takahashi diagram, fatigue strength is decreasing as the defect size (v/area) is increasing and
irrespective of the loading condition, defect geometry has no influence on the fatigue strength

[6].

e 316L tubular specimens with artificial defects on the surface of the specimen were loaded
under uniaxial and multiaxial loading conditions. It was observed that no critical defect size
below which fatigue strength is unaffected was found whatever the loading condition may be.
When the loading mode is changed from in-phase to out-of-phase, for the same defect size,
fatigue strength is higher in the case of out-of-phase compared to in-phase loading, showing
the influence of complex loading conditions on the fatigue strength in the presence of defect
[10].
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e Under combined tension-torsion loading at load ratio R = 0.1 and at the biaxial ratio of 1, a
competition was distinguished between artificial and natural defects. As shown in the figure
below, in lieu of an artificial defect, the specimen failed from a shrinkage cavity (complex-
shaped defect) having a defect size less than the artificial defect [11]. This result also describes
the criticality of complex-shaped defects compared to ideal/artificial defects.

| Tension d'accélération| Distance de travai| Grossssement | Déteoteur|
25k | 45mm 150 % sa |

00 prm—r|

Figure 2 Material: Cast Al alloy (a) Specimen surface. (b) fracture surface [10].

An SLM process map study was performed to control the microstructure and defect population. To
characterize the fatigue behavior as a function of defects, principally LoFs which are more critical than
gas pores, just one defect population is inadequate. Moreover, the presence of defects is very unlikely
when the specimens are fabricated using an ideal set of parameters and hence underlining the
importance of fabricating the samples at different process parameters and understanding the resulting
defects' density. Changing the volumetric energy density (ratio of laser power and product of scan
speed, hatch spacing, and layer thickness) from low to high, small cubes for metallographic analysis
and small cylinders for CT scans were fabricated. The results of the SLM process map are presented in
the below image. The data points in the graph represent the power and scan speed parameters used
to fabricate small cubes and small cylinders. And it can be noticed from the figure, at lower energy
density, the wavy microstructure is observed, and the presence of numerous lack-of-fusion defects. At
the ideal set of process parameters, VED of 65 J/mm3 in this case, melt-pool morphology is distinctly
visible and defects (gas pore or LoF) are very low. Unclear melt-pool morphology at the highest energy
density and there exists a high number of key-hole pores.

From the Vickers hardness measurements, the hardness value of the lowest VED specimen is 25%
lower than the hardness value of the specimen fabricated using the ideal process parameter. It’s 13.5%
lower in the sample fabricated at the highest VED. This difference in hardness values indicates the
impact of SLM process parameters on the microstructure.

It is widely reported in the literature that fatigue strength is mostly controlled by the defect
population, especially the defect features that control the fatigue strength are size, position,
morphology, and orientation. And the variation in this defect distribution leads to variation in fatigue
strengths and hence the reason for scattering in fatigue strengths. Using standard experimental
techniques to address the aforementioned problem, is time-consuming and not economically feasible.
So, statistical analysis has proved successful to overcome such complexities.

Summary of the 2D statistical analysis of the defects:

® Probability of finding a large complex-shaped defect (LoF) in specimens fabricated at lower
energy densities.

e One set of process parameters was chosen, which could be suitable for intentionally inducing
LoFs in fatigue specimens. This is further verified by analysing the micro-CT scan data.
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Figure 3 SLM process map of FA high-strength steel.

As a reminder, from the 2D and 3D statistical analysis of defects, one set of process parameters will be
chosen to induce LoFs in one batch of fatigue specimens. Another batch of fatigue specimens will be
fabricated using an ideal set of process parameters. All fatigue specimens will undergo stress relief,
solid solution followed by tempering heat treatment and this not only allows for modification of the
as-built microstructure but to have a similar microstructure between the 2 fatigue specimen batches
even though they are fabricated at a different set of parameters.

The fatigue test matrix is designed to address the following questions: influence of defect anisotropy
from the fabrication of specimens in the different build direction, influence of complex loading
conditions on the fatigue strength. To be familiar with the numerical tools, using the Ti64 database,
fatigue simulations are performed on real and ideal defect geometries at both uniaxial and multiaxial
loading conditions. These simulations help to identify the defect features that are more critical for the
fatigue strength and also to define an appropriate numerical methodology to be used for the alloy
studied in this project.

It’s also intended to study and understand the fatigue damage mechanisms under the Giga cycle
fatigue regime, as fatigue strength decreases with an increase in the number of cycles and as industrial
components are designed to last long, it’s crucial to identify the damage mechanisms under very high
cycle fatigue regime. And for the note, in the first place, Giga cycle fatigue specimens fabricated using
ideal and deteriorated process parameters will be loaded only under fully reversed tensile loading
conditions.

In the final part of the thesis, using the data of identified damage mechanisms from SEM, with the
help of appropriate fatigue behavior prediction models, launching the numerical simulations on
standard and real component geometry, in order to define a methodology to account for the specific
defects, that are most critical for the safety and reliability of the structural component, in terms of size,
morphology, position, and orientation.

Exploitation and valorization

The CETIM in collaboration with ALSTOM performed the mechanical characterizations (tensile,
impact, hardness, and uniaxial fatigue tests) on FA high-strength steel samples, and the results made
it possible to meet the criterion proposed by the ALSTOM for their structural part. This thesis, in
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collaboration with CETIM and ALSTOM, continues the work to study the multiaxial fatigue behavior of
FA high-strength steel parts under the influence of defects that are formed during the fabrication. The
tools and models/methodologies developed in this thesis will be used by CETIM to offer ALSTOM to
account for the specific defects that are most critical for fatigue behavior.
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Obijectif

Les industries automobile et aéronautique sont actuellement contraintes de trouver des solutions pour
réduire I'impact environnemental des véhicules et des avions. Ceci est possible par une réduction de
leurs poids et donc des émissions de CO2 en utilisant des alliages d’aluminium qui présentent un trés
bon rapport résistance/masse. Malheureusement, la formabilité des alliages d’aluminium est réduite
a température ambiante et leur retour élastique est plus important que celui des aciers. Une solution
est la mise en forme a mi-chaud (200°C environ) qui permet de réduire significativement ces deux
défauts (H.Laurent, 2015) (Hui WANG, 2012). Cependant, avec ce procédé, les outils de formage sont
plus complexes a réaliser avec des phases de mise au point plus longues que les outils classiques. La
possibilité d’associer a la phase de conception de I'outil encore trés empirique la simulation de
I'opération permettrait alors d’accélérer leur développement et de réduire les colts associés.
L’objectif principal de la thése est de proposer un outil numérique prédictif afin de pouvoir évaluer par
anticipation et mieux concevoir I'outil de formage a mi-chaud. A ce titre, il est prévu de développer
des simulations de 'emboutissage a mi-chaud, de réaliser des essais d’emboutissage expérimentaux
sur les moyens d’essais multi-step du CETIM et des essais de caractérisation thermomécanique des
matériaux.

Résumé

La thése est divisée en 3 grands points et se concentre sur I'étude d’un alliage d’aluminium 7075-T6
en température (TA a 200°C) sous différentes conditions. La premiére partie consiste en la réalisation
d’essais expérimentaux et de simulation numérique pour étudier I'influence de différents parametres
sur le retour élastique. L'influence de la température, du coefficient de fortement et de la vitesse de
déformation ont pu étre établie (S Royne, 2022). La deuxiéme partie de thése vise a étudier l'influence
de la température sur les différentes caractéristiques mécaniques du matériau. Il a pu étre montré que
le temps de maintien maximum a 200°C est de 10 secondes afin de pouvoir conserver les
caractéristiques mécaniques de I'alliage a I’état T6. Enfin, la derniére partie est I'étude expérimentale
et numérique d’un godet en deux étapes. Les essais expérimentaux et la simulation numérique ont
permis de déterminer que a TA, le godet n’est pas formable et se casse lors de la premiére étape alors
gue a 200°C I'emboutissage se réalise correctement.

Méthodes et résultats

Caractérisation thermomécanique

La premiere étape, afin de réaliser des simulations numériques, est d’obtenir le comportement
thermomeécanique du matériau puisque I'emboutissage est réalisé en température. Les essais de
caractérisation thermomécanique ont été réalisés sur un aluminium 7075-T6 sur une machine de
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traction Gleeble 3500 équipée d’une cellule de force de 100 kN et qui chauffe la piece par effet joule.
Les déformations sont mesurées par un systeme de corrélation d’'image (Aramis).

Le but de ces essais de caractérisation a été de mieux comprendre I'évolution mécanique du matériau
en fonction de la vitesse de déformation, de la température et de la direction de traction. Pour cela, 4
températures ont été utilisées (Température Ambiante (TA), 100°C, 150°C et 200°C), 5 vitesses de
déformation (2.107%s71,2.1073571,2.1072 571,0,2 s~ 1,2 s~ 1) et 3 directions de traction (DL, DT
et 45°).

Ces essais ont montré que la réponse mécanique du 7075-T6 est dépendante des trois facteurs
préalablement cités. En effet, plus la température augmente plus la limite élastique, Rp0,2, diminue
tandis que I'aIIongement a rupture, A, augmente (VOiI’Figure 58 : Courbes contrainte-déformation vrai en fonction des 4
températures considérées pour une vitesse de déformation de 2.10~* s™! Figure 58). Pour ce qui est de la vitesse de
déformation, elle a peu d’influence a TA tandis que son influence augmente avec la température (Voir
Figure). Ce qui se traduit par une augmentation du Rp0.2 et une diminution du A au fur et a mesure
que la vitesse de déformation augmente. Enfin, la direction de traction a peu d’influence a TA mais a
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Figure 58 : Courbes contrainte-déformation vrai en fonction des 4 . . i . . .
températures considérées pour une vitesse de déformation de Figure 2: Courbes contrainte-déformation vrai pour 2 vitesses de
2.10-* 51 déformation 2.107* s~1 et 2.s71 et pour 2 températures (TA et

plus haute température, une élévation du Rp0.2 et 200°C)
une diminution du A est observée (Voir Figure 3).
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Figure 3 Courbes contrainte-déformation vrai suivant les direction DL, DT et DD pour 2
températures (TA et 200°C) pour une vitesse de déformation de 2.10~* s~1

Essais de conductivité/dureté

Le formage a mi-chaud fait intervenir la température lors du processus d’emboutissage. Température
qui peut dégrader les caractéristiques du matériau en sortie de presse si les parametres du processus
(vitesse de chauffe, temps de maintien et vitesse de refroidissement) sont mal optimisés et cela afin
d’éviter toutes reprises ultérieures par des traitements thermiques, augmentant considérablement le
temps de fabrication et le cout de production.. (S.B. Pankade, 2018)
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Pour analyser les effets de la température sur le comportement du 7075-T6 apres emboutissage, des
essais de dureté, de conductivité électrique et de traction ont été réalisés en faisant varier les
parametres cités ci-dessus. Pour cela des cycles thermiques représentatifs d'un procédé
d’emboutissage en température ont été effectués sur la machine Gleeble. Les différentes
combinaisons des essais sont résumées dans le tableau 1 et les courbes expérimentales des différents
parametres utilisés pour un temps de maintien de 10 secondes sont visibles figure 5.

Vitesse de chauffe Vitesse de Temps de maintien
refroidissement
Condition 1 250°C/s 2°C/s 1s, 2s, 5s, 10s, 30s,
60s,120s et 600s
Condition 2 250°C/s, 6.6°C/s et 13.3°C/s 2°C/s 2s, 10s et 30s
Condition 3 250°C/s 2°C/s, 20°C/s et 50°C/s 2s, 10s et 30s

Tableau 1 Résumé des différentes conditions d’essais (Vitesse de chauffe, vitesse de refroidissement et temps de maintien) utilisées sur la
machine Gleeble 3500.

I I I I
Condition % 250°C/
Condition 3: 250
Condition 3: 250°
Condition 2:
Condition 2 6.

200

150 —

100 —

Temperature [*C]

50—

a 0 40 & B0 100 120
Mime [4]

Figure 5 Température mesurée par le thermocouple TC1 pour un temps de maintien de
10s pour différentes vitesses de chauffe et vitesses de refroidissement

Il apparait qu’un temps de maintien inférieur a 10s permet de conserver les caractéristiques
mécaniques qui restent en conformité avec un aluminium 7075 état T6 selon la norme NF EN 485-2 .
De plus, ces essais ont permis de déterminer que la vitesse de chauffe et la vitesse de refroidissement
avaient peu d’impact sur les propriétés mécaniques. Il est donc nécessaire, pour optimiser le processus
d’emboutissage, de réduire au maximum le temps de maintien en température et donc par corrélation
le temps d’emboutissage.

Modélisation numérique de 'emboutissage a chaud d’un godet en deux étapes et essais expérimentaux
Une fois les propriétés thermomécaniques et les parameétres thermiques du procédé d’emboutissage
obtenues des essais expérimentaux ainsi que des simulations numériques sont réalisés.

Pour cela, un nouveau dispositif d’emboutissage en température en deux étapes a été développé par
A. Maillard. et C. Piat. du CETIM Senlis en collaboration avec H. Laurent, N. Demazel et S. Royne de
I'IRDL Lorient. Le dispositif est composé d’'une opération de tablage (Figure 6) qui permet de chauffer
le flan de TA a la température cible en 0,5 seconde environ et de deux opérations d’emboutissage
(Figure 7). Les différents éléments qui composent le dispositif sont chauffés a I'aide de cartouches
chauffantes dans les outils. Le controle et I'acquisition de la température des outils sont réalisés via
des thermocouples insérés dans les outils et enfin le contréle de la température du flan durant les
opérations d’emboutissage se fait grace a deux pyrometres positionnés dans la matrice. La gamme du
procédé est visible figure 8
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Pyrométre OP 30

Pyrometre OP 20

Figure 6 Outil de tablage mise en place sous la presse permettant la chauffe
de la téle par contact

Figure 7 Outils d’emboutissage mise en place sous la presse, OP 20 a gauche
et OP 30 a droite

Figure 8 Différentes étapes d’emboutissage. A gauche le flan initial, au milieu
le flan embouti aprés I’OP 20 et a droite la piece finale

Des simulations numériques des deux opérations d’emboutissages sont réalisées et montrent qu’a TA,
la piece fissure lors de la premiére opération tandis qu’a 200°C les deux étapes d’emboutissages se
passe correctement. Ces résultats ont été confirmés expérimentalement. D’autres essais
expérimentaux ont été réalisés pour des températures de 100°C et 150°C et ont montrés qu’a 100°C
la faisabilité de la pieéce est tres aléatoire. En effet, certaines pieces lors de I'opération deux
d’emboutissage se fissure tandis que d’autre sont emboutissables laissant supposer que nous sommes

dans les limites mécaniques du matériau a cette température alors que pour 150°C, la piéce est
emboutissable en deux étapes.

Exploitation et valorisation

Les travaux réalisés dans le cadre de cette these ont pour but d’optimiser le processus de mise en
forme en température. Les essais de conductivité électrique/dureté et de traction ont permis de
déterminer le temps maximum nécessaire pour réaliser I'emboutissage en température et ces
résultats feront l'objet d’'une publication. Les simulations numériques permettent de mieux
appréhender I'emboutissage et de définir les différents paramétres qui vont influencer sur la
formabilité de I'embouti.
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Objectif

Les travaux de la thése s’inscrivent dans le cadre de la transition industrielle vers le concept de
« I'industrie 4.0 » qui consiste en une automatisation continue des procédés industriels et des
fabrications conventionnelles grace a diverses technologies intelligentes modernes, comme
I'intelligence artificielle (IA) [1]. Un principe important de cette technologie consiste a utiliser des
méthodes d’analyses basées sur des données collectées du process et des modeles de type
métamodeles ou IA pour pouvoir suivre et prédire I'état des outils sans avoir recours a 'intervention
humaine. La finalité technologique de la thése est de développer un procédé intelligent capable de
suivre I'état d’usure des outils de découpage a travers |'analyse de signaux mesurés sur la presse. Un
objectif important, qui constitue aussi la partie innovante de la thése, consiste a enrichir 'immense set
de donnés mesurés par des résultats obtenus a travers la simulation numérique du découpage dans le
but d’augmenter la précision du modéle de prédiction d’usure.

Résumé

La premiere partie du travail de thése a consisté en I'établissement d’une étude bibliographique
détaillée qui porte sur les différents volets de la thése, notamment sur le procédé de découpage,
I'usure des outils de découpage, le lien entre l'usure et les différents parametres de découpe, la
simulation numérique de la rupture de la t6le par cisaillement ainsi que les techniques d’apprentissage
développés pour le suivi d’'usure des outils de découpage. La deuxieme partie s’est quant a elle
focalisée sur la simulation numérique du découpage dans le but de prédire le signal d’effort de
découpage qui constitue le signal a priori le plus important dans le suivi d’'usure des outils. Dans cette
deuxiéme partie, une étude préliminaire par la simulation a été menée en s’aidant d’un logiciel de
calcul par éléments finis (ABAQUS) selon deux approches simplifiées, sans et avec endommagement.
Le but étant de prendre en main la technique de simulation jusqu’a I'effort maximum de découpage
et de retrouver des influences issues de la bibliographie de parameétres représentant I'usure sur
I'effort. Les travaux actuellement en cours traitent de la prédiction numérique (sur ABAQUS aussi) de
la rupture de la tole en calibrant un modele d’endommagement arbitraire avec des résultats
expérimentaux.

Méthodes et résultats

1. Résumé de I'étude bibliographique :

a) Généralités sur le procédé de découpage

Le procédé de découpage est un procédé de fabrication qui consiste a détacher un contour donné
d’une tble par cisaillage. Cette opération se fait sur une presse sur laquelle la t6le est posée sur une
matrice et maintenue par un serre flan (aussi appelé devétisseur) qui permet I'extraction du poingon
lors de la phase de remontée qui suit la découpe. La Figure 1 présente un schéma de principe du
découpage.
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Figure 59 - Schéma de principe du procédé de découpage [2].

Généralement, une opération de découpage peut étre décomposée en deux étapes. La premiére étape
représente la phase de descente du poingon aussi dite « phase de découpage de la tole ». Durant cette
phase, le poincon entre en contact avec la téle sur son aréte de coupe et la tole est déformée jusqu’a
atteindre sa rupture définitive. Apres la rupture de la téle, un phénomene de retour élastique apparait
dans la tole qui résulte de la déformation plastique de la zone du bord découpé et engendre une
pression latérale sur le poingon. La deuxieme étape représente la phase de remontée du poingon aussi
appelée « phase de dévétissage ». Durant cette phase, le poingcon entre en frottement avec le bord
découpé de la tole en raison de la pression exercée par ce dernier et ceci cause |'essentiel de 'usure
du poincon au fur et a mesure de son utilisation.

La qualité du bord découpée est I'aspect qui intéresse le plus les industriels puisqu’ils la considérent
comme étant un indicateur de la qualité globale de la découpe. La Figure 2 montre I'aspect général
d’un bord découpé qui est généralement composé de plusieurs zones.

Zone bombée

Zone lisse

Tole

Zone arrachée

° Bavure

Figure 60 - Aspect général d'un bord découpé [3].
La qualité d’'un bord découpé se caractérise généralement par :

» Ladimension de la bavure.

» L’écrouissage du matériau a proximité du bord découpé.

> La variation dimensionnelle du trou aprés la découpe (due au retour élastique du bord
découpé).

> L’aspect du bord découpé (dimensions des zones bombée, lisse et arrachée).

Plusieurs parameétres influent sur le procédé de découpage. Le jeu poingon/matrice représente un
parametre prépondérant qui est défini comme étant la différence dimensionnelle entre le rayon du
poingon et celui de la matrice exprimée souvent en pourcentage de I'épaisseur de la tbéle [4]. L'usure
de I'outil modifie de son c6té les rayons des arétes tranchantes du poingcon et de la matrice, ce qui
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influe a la fois sur les efforts et sur la qualité de la piéce découpée. D’autres parametres sont aussi
importants a citer comme la vitesse de découpe, le matériau découpé, le matériau de I'outil,
I’épaisseur de la téle et la lubrification utilisée.

La these pourrait se focaliser sur la phase de dévétissage du poincon.

b) Aspects tribologiques et mécanisme d’usure en découpage

Dans les systémes tribologiques, il existe plusieurs formes d’usure qui peuvent étre classés en quatre
catégories qui semblent étre les plus fréquentes [5] : Usure par abrasion, usure par adhésion, usure
par fatigue et usure par corrosion. Lind et al. [6] ont étudié le mécanisme d’usure des poingons de
découpages. lls expliqguent que les usures par abrasion, par adhésion et par fatigue. Contribuent a la
dégradation des outils de découpage. Molitor et al. [7] étudient aussi le mécanisme d’usure des outils
en découpage et mentionnent que I'usure par abrasion représente le type d’usure le plus fréquent et
le plus important a suivre puisqu’il influence directement le rayon de I'aréte de coupe du poingon ainsi
que la qualité du bord découpé et la dimension de la bavure. Le déroulement de la thése s’orientera
donc sur le suivi de ce type d’usure dans un premier temps.

c) Influence de I'usure sur I'effort découpage et la qualité du bord découpé

Hambli [8] a étudié l'influence de l'usure sur l'effort de découpage. Il a pu démontrer qu’une
augmentation de I'état d’usure du poincon engendre une augmentation de I'effort maximal de
découpage, une augmentation de l'effort de dévétissage ainsi qu’'un retard de la rupture
(augmentation de la pénétration a rupture du poingon).

De son cOté, Totre [9] a étudié I'influence de I'usure sur la qualité de la piece découpé et a trouvé
gu’une augmentation de 'usure de I'outils augmente la dimension de la bavure, de la zone lisse et de
la zone bombée et diminue la dimension de la zone arrachée. L'usure de I'outil influe aussi sur
I’écrouissage du matériau dans le voisinage du bord découpé puisque I'augmentation de 'usure de
I’outil engendre une augmentation de I'’étendue de la zone ol on observe une augmentation de la
dureté.

Les travaux de la thése pourraient s’orienter sur |'utilisation de ces grandeurs dans le but d’appliquer
un suivi indirect de l'usure.

d) Meécanique d’endommagement et modéles numériques

Selon la littérature [10], il existe deux mécanismes de rupture principaux : la rupture fragile (par
clivage) et la rupture ductile. La rupture ductile est associée a de grandes déformations plastiques.

En se basant sur le phénomene physique de la rupture ductile, plusieurs travaux ont proposé divers
modeles numériques d’endommagement dont le but est de prédire au mieux la rupture. Ces modéles
peuvent étre classifiés en deux grandes catégories : les modeles couplés et les modéles découplés. Il
existe deux types principaux de modéles couplés : le modéle de Gurson et le modéle de Lemaitre. Ces
modeles couplent 'endommagement avec la loi de comportement du matériau et influence donc ses
paramétres matériau (Module d’Young, Limite Elastique ...). Les modéles découplés sont aussi appelés
les « critéres de rupture ». Ces modéles consistent a calculer une grandeur d’endommagement a
chaque pas de temps qui devra atteindre une certaine valeur limite pour éliminer I’élément en question
du calcul. Tekkaya [11] présente une revue des modéles les plus utilisés en mise en forme des téles. Les
modeles découplés ont I'avantage d’étre simple a implémenter et a calibrer et sont par conséquent
utilisés notamment par les industriels, nous nous orienterons donc sur cette voie.
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e) Modéeles de prédiction d’usure

Pour assurer un suivi intelligent de I'usure des outils de découpage, les travaux précédents se basent
sur l'utilisation des méthodes d’intelligence artificielle pour prédire I'usure de I'outil a partir de
mesures de signaux provenant de la presse, comme |'effort de découpage, des signaux vibratoires ou
encore des émissions acoustiques. Ces travaux se distinguent par la stratégie de quantification de
I"'usure en sortie du modele, qui peut étre une quantification discréte (on parle de « classes d’usure »)
ou continue (I'usure représente une variable continue). A titre d’exemple, Niemietz [12] présente
|"'usure comme étant une variable continue et utilise un algorithme de Deep Learning (AutoEncodeur
Convolutif) pour suivre cette usure. Niessner [13] quant a lui classifie les données mesurées selon seize
classes d’usure et utilise cette classification pour conclure sur la sévérité de l'usure de I'outil. Des
réflexions sont en cours par rapport a |'orientation des travaux de la thése en termes de I'approche de
prédiction intelligente.

2. Premieéres études humériques du découpage réalisées sur ABAQUS :

En se basant sur I’étude bibliographique, il a été identifié que I'effort de découpage est un signal qui
varie fortement avec l'usure de l'outil, il peut donc étre utilisé pour suivre cette usure. Les travaux
précédents ont montré que 'usure de I'outil peut étre pris en compte numériquement en augmentant
le rayon de I'aréte tranchante du poingon ou encore en considérant une forme conique pour le flanc
frotté du poingon (cf Figure 3)

— — — - Profil poingon neuf
——— Profil poingon usé

Poingon

\ ‘fJ "Zone usée

1
1
1
1
1
1
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]
]
1
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1
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——— e T =E——— — - — —

Figure 61 - Modifications de la géométrie d'un profil de poincon usé [3].

Pour étudier numériquement I'effet de I'usure sur I'effort de découpage, I'angle de I'aréte de coupe
ainsi que I'angle du flanc frotté ont été modifiés séparément. Les courbes d’effort correspondantes
sont présentées ci-dessous :

Influence du rayon du poincon sur l'effort de découpe Influence de I'usure du flanc sur I'effort de découpe
20000 18000
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Figure 62 - Influence de I'usure du poincon sur la courbe d'effort de découpage
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Ces résultats préliminaires retrouvent les constatations bibliographiques puisque, en augmentant

I'usure de I'outil (a travers le rayon de I'aréte ou I'angle du flanc frotté), I'effort maximal de découpage

augmente ainsi que la pénétration a rupture (rupture retardée).

Exploitation et valorisation

e Valorisation par les publications :
Dans le cadre de la thése, nous envisageons de participer a deux conférences internationales

et de publier un ou deux articles dans des revues internationales a comité de lecture.

e Amélioration de la connaissance du Cetim dans le domaine :
1) Elaboration d’'une méthodologie de suivi d’usure performante et industrialisable
2) Emploi de méthodologies innovantes de prédiction d’usure.
3) Améliorations des modeles de simulation numérique du découpage pour accéder aux
sollicitations de I'outil en lien avec son usure.
e Comment les résultats de la thése seront exploités par le péle / Cetim :
1) Présentations des résultats aux industriels a travers la commission DFMF (bilans), du
FIMMEF (assises).

2) Communications via des publications.

3) Mise en place d’'un démonstrateur (presse CETIM).

4) Formations et assistances techniques (sur les contrdles de process).
5) Liens avec le PSS servo-presse (axes 3 et 4).

Publications / références

1.

10.

11.

12.

13.

Reliable industry 4.0 based on machine learning and 10T for analyzing, monitoring, and securing
smart meters. . Elsisi, M., Mahmoud, K., Lehtonen, M., & Darwish, M. M. 2021, Sensors, 21(2),
487.

Découpabilité du cuivre et des alliages cuivreux. Gréban, F. 2006.

Etude théorique et expérimentale de I'usure des outils de découpe: influence sur la qualité des
piéces découpées. Makich, H. 2011.

Découpage des téles a la presse. MAILLARD, A. 2009, Ed. Techniques Ingénieur.

Usure des contacts mécaniques-Maitrise de I'usure et du frottement. CARTIER, M., & KAPSA, P.
2001.

Description of punch wear mechanism during fine blanking process. Lind, L., Peetsalu, P., Podra,
P., Adoberg, E., Veinthal, R., & Kulu, P. 2010, In Proc. 7th International Conference DAAAM Baltic
Industrial Engineering (pp. 504-509).

Workpiece image-based tool wear classification in blanking processes using deep convolutional
neural networks. . Molitor, D. A., Kubik, C., Hetfleisch, R. H., & Groche, P. 2022, Production
Engineering, 1-12.

Etude expérimentale, numérique et théorique du découpage des téles en vue de I'optimisation du
procédé. Hambli, R. 1996.

An overview of factors affecting in blanking processes. Totre, A., Nishad, R., & Bodke, S. 2013,
International Journal of Emerging Technology and Advanced Engineering (IJETAE), 3(3), 390-395.
Some microstructural aspects of ductile fracture of metals. Wcislik, W., & Pata, R. 2021, Materials,
14(15), 4321.

Damage in metal forming. Tekkaya, A. E., Bouchard, P. O., Bruschi, S., & Tasan, C. C. 2020, CIRP
Annals, 69(2), 600-623.

Autoencoder based wear assessment in sheet metal forming. . Niemietz, P., Unterberg, M., Trauth,
D., & Bergs, T. 2021, In IOP Conference Series: Materials Science and Engineering (Vol. 1157, No.
1, p. 012082). IOP Publishing.

A data-driven methodology for separately quantifying the effects of tool wear of upper and lower
tool on the quality of cut surfaces in shear cutting processes. Niessner, S., & Liewald, M. 2022.

CETIM | Journées des doctorants 17 et 18 janvier 2023 129




Composites

Caractérisation de interfaces de soudage dans les composites
thermoplastiques

Noé RESTIF®, Frederic JACQUEMIN®, Federica DAGHIAS, Mael PERON®, Suzanne LAIK®
%Doctorant CETIM — Institut de recherche en Génie Civil et Mécanique (GeM), Nantes Université
bDirecteur de thése : (GeM), I.U.T. de Saint-Nazaire — Nantes Université
‘Co-directrice de thése : LMPS, ENS Paris-Saclay - Université Paris-Saclay
YEncadrant de thése : (GeM), I.U.T. de Saint-Nazaire — Nantes Université
€Responsable technique, péle IPC, CETIM, Technocampus Composite, Bouguenais

Obijectifs
Depuis plusieurs années, les matériaux composites a matrice thermoplastique (CTP) voient leur

utilisation prendre une part de plus en plus importante dans différents secteurs incluant notamment
les industries aéronautique et automobile. Ils tendent ainsi a remplacer les composites a matrice
thermodurcissable (CTD), car ils présentent de nombreux avantages tels qu’une meilleure résistance a
I'impact et une recyclabilité et réparabilité potentielle dues a leur nature thermoplastique, leur
permettant d’étre remodelés a chaud. La mise en forme des structures en CTP se fait par superposition
de plusieurs couches assemblées par soudage. Certains procédés permettent de fabriquer des piéces
complexes, mais un manque de connaissances des propriétés microscopiques du matériau post-
process limite leur industrialisation. L’ utilisation de méthodes de caractérisation physico-chimiques sur
les interfaces de soudage reste actuellement un des verrous technologiques et scientifiques a lever
pour une meilleure compréhension des phénomeénes de soudage.

Résumé

Cette premiere année de thése a pu se scinder en trois principales taches. Tout d’abord, une étude
bibliographique qui a consisté a comprendre les phénoménes de soudage et les propriétés associées
dans les matériaux thermoplastiques, déterminer les techniques de caractérisation des interfaces de
soudage dans les matériaux CTP, et étudier I'effet des parametres du procédé sur les propriétés de ce
type de matériaux. En paralléle, des essais de faisabilité ont été réalisés afin d’étudier I'adaptation
possible de certaines techniques de caractérisation microscopiques a la caractérisation d’interfaces de
soudage. Il en est de méme pour les techniques de caractérisation mécaniques macroscopiques. Les
techniques retenues doivent pouvoir mettre en évidence des propriétés physico-chimiques de la
matrice du composite a une résolution nécessairement tres fine, en présence des fibres de renfort. Le
procédé de soudage utilisé dans le cadre de cette thése est un procédé de dépose de bandes
composites a chauffe laser. Il s’agit d’un procédé de consolidation en continu et in-situ.

Méthodes et résultats
L'engagement au sein du pole IPC (Ingénierie des Polymeéres et Composites) du Cetim pour le
développement de la production de matériaux CTP mis en forme par soudage ne fait plus aucun doute.
De nombreux projets de pré-industrialisation et de R&D ont vu le jour a travers les procédés de
fabrication de pieces par soudage, appelés QSP et Spide TP, développés des 2014.

Le procédé QSP (Quilted Statum Process) consiste a fabriquer des piéces thermoplastiques
(avec ou sans renforts) par thermo-estampage, a partir de patchs de pré-imprégnés ou de films
thermoplastiques découpés puis pré-soudés localement par ultrasons afin d’obtenir une préforme (cf
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Figure 63a). Il permet la production de piéces netshape (ne nécessitant pas d’opérations d’usinage
ou d’assemblage post-process), ce qui est compatible avec la fabrication en série et a des co(ts réduits,
répondant a la demande des industriels aéronautique et automobile, principalement [1]. Cette plus-
value résulte notamment de I'intégration de la robotisation pour la découpe de patchs ainsi que pour
le transfert rapide de la préforme du four a la presse. Les avantages de ce procédé ont pu étre
démontrés par la fabrication de diverses pieces de structure ou autres telles que des hublots d’avion
lors d’un projet intégré dans le programme de recherche aéronautique européen Clean Sky 2, ou
encore par la fabrication d’'un démonstrateur de triangle de suspension, au cours d’'un projet en
collaboration avec PSA et 'ONERA.

Le procédé SPIDE TP a également un fort potentiel industriel mais pour la fabrication de piéces
creuses, et plus généralement des piéces tubulaires (tubes, tuyaux, réservoirs). C'est un procédé de
fabrication additive par enroulement filamentaire de polymeéres thermoplastiques contenant des
renforts ou charges absorbants le rayonnement laser. |l consiste a enrouler une bande (tape) autour
d’un arbre tournant puis appliquer un chauffage et une pression sur cette bande lorsqu’elle est
déposée (cf Figure 63b). Cela se fait via une téte de dépose de bande robotisée afin de pouvoir se
mouvoir et s’orienter suivant différents axes, étant constituée d’un systéme de mise en tension de la
bande, d’une source de chauffage laser et d’un galet de compactage. Par superposition des différentes
couches déposées, on obtient alors une piéce finale stratifiée pouvant présenter de multiples
combinaisons d’empilements composites. Tout comme le procédé QSP, le procédé Spide TP se doit
également de répondre a la demande industrielle de production en série et a moindre co(ts. Ces
objectifs peuvent étre atteint pour une vitesse de dépose de bande rapide et si la fabrication de piéces
ne requiert aucune étape de consolidation post-process en autoclave. Aujourd’hui, cela n’est pas le
cas car le manque de compréhension du cycle thermo-mécanique généré lors de ce procédé ne permet
pas une optimisation des parametres de production (température du laser, pression du galet, vitesse
d’avance de la téte de dépose, etc...) menant a la production reproductible de pieces de qualité.
L'investissement dans des programmes de R&D mise sur la résolution des problématiques liées a ce
procédé dans les prochaines années, afin d’envisager son industrialisation. Un des objectifs est par
exemple la fabrication de réservoirs pour stocker I’'hydrogene, en vue du développement de transports
décarbonés répondant au besoin de la transition énergétique, tel que I'avion a hydrogéne « Airbus
zéro émission » annoncé pour 2035.

Figure 63 - Procédé QSP : robot de préhension de la préforme et presse d’estampage (a) ; Procédé SPIDE TP (b)

La fabrication de pieces par QSP semble étre mieux maitrisée que la fabrication de pieces par SPIDE
TP, mais pour ces deux procédés I'optimisation des parameétres de production reste basée sur le retour
d’expérience de maniere empirique, ce qui n’est pas viable d’un point de vue industriel et
environnemental. De plus, malgré la production possible de piéces ayant des propriétés mécaniques
répondant a certaines applications, il est aujourd’hui impossible de prédire avec certitudes les
comportements mécaniques des pieces fabriquées.
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Dans le but de mieux comprendre le lien entre les phénomenes scientifiques présents lors de ces
procédés de soudage et les propriétés mécaniques finales des pieces fabriquées, une action collective
a été mise en place au Cetim. Un projet d’analyse de défaillance sur les soudures de pieces mises en
forme par ces procédés a permis d’apporter plusieurs éléments de compréhension sur ce sujet, et le
lancement de cette thése en janvier 2022 s’inscrit dans la logique des travaux antécédents.

Avant de bien comprendre par quels moyens il est possible de caractériser les interfaces de soudage,
une étude bibliographique a été nécessaire a la compréhension générique du soudage.

On en retient que les phénoménes de soudage a I'origine de I'adhésion entre deux surfaces peuvent
étre décrit par la succession de plusieurs mécanismes mécaniques et physico-chimiques, détaillés ci-
dessous et schématisés en Figure 64. [2]

Lors du procédé, I'augmentation de la température et de la pression permet d’abord de diminuer la
viscosité du matériau afin d’établir le contact intime, se définissant comme étant I'interface en contact
entre les parties a souder. Ensuite, toujours en présence du contact intime et lorsque la température
est suffisamment élevée pour permettre une bonne mobilité des chaines de polymeéres résultant de la
fusion des parties cristallines, se met en place le mécanisme d’interpénétration. Durant ce mécanisme,
la mobilité des chaines de polymeéres peut étre modéliser par un modele de reptation [3]. L'interface
créée se transforme alors en une interphase d’une épaisseur reliée a la profondeur d’interpénétration
de chaque chaine. L'interpénétration des chaines est accompagnée de la création d’enchevétrements,
pouvant perdurer durant le refroidissement. Ce mécanisme est appelé la cicatrisation.

Enfin, vient le refroidissement de la zone soudée menant a la cristallisation du matériau. Les conditions
de refroidissement vont alors déterminer la microstructure finale des chaines de polymeéres, figeant
ainsi les propriétés mécaniques de la zone soudée.

t=0 t < treptation t = treptation t > treptation t > teristallisation
Noeuds
d'enchevétrements - % -
g X(%)

tube de reptation

autres chaines
Figure 64 — Phénomeénes physiques de soudage des polyméres

Jusqu’ici, seules des informations qualitatives sur les phénomeénes de soudage ont pu étre déterminées
a partir d’observations microscopiques des faciés de rupture. Ces informations concernent la qualité
d’interpénétration, le taux de porosité pouvant étre relié au contact intime et la probable ductilité des
interfaces soudées pouvant étre relié a une microstructure particuliére (cf Figure 65).

e =
a) b)

Figure 65 — Cliché MEB de faciées de rupture d’une piéce en PEEK mise en forme par SPIDE TP : a) rupture a l'issu
de la fabrication et b) rupture générée par cryo-fracture
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Il y a une grande part d’interprétation dans ces informations. C'est pourquoi il sera important de
corréler ces observations avec des analyses microscopiques physico-chimiques des interfaces soudées,
afin quantifier ce qui a pu étre observé qualitativement.

La premiére année de cette thése s’est concentrée sur 'effet des propriétés microstructurales sur la
déformation mécanique des zones soudées. Ces propriétés microstructurales peuvent étre
caractérisées par une mesure indirecte du taux de cristallinité, se définissant par la part de zone
cristalline dans le matériau, ou bien par une observation directe des zones cristallines, ayant des
formes de croix de malte, pour ce qui concerne ce type de matériau. [4]

Comme on le voit sur la Figure 65, les interfaces soudées présentant des languettes typiques d’'un
comportement plus ductile, ces languettes mesurant quelques microns d’épaisseur.

L’hypothese d’une plus grande ductilité dans des zones contenant les interfaces de soudage est
appuyée par les observations de I’échantillon cryo-fracturé (Figure 65), montrant une vitesse de
propagation plus faible dans ces zones.

On peut alors s’attendre a la présence de zones moins cristallines au niveau des interfaces de soudage.
Cela est en accord avec la modélisation des phénomeénes thermiques dans le procédé Spide TP, ol un
fort gradient thermique dans le volume est généré par les différences de vitesses de refroidissement
entre la surface soudée et le reste du pli. [5],[6]

Afin de caractériser les interfaces de soudage de maniere expérimentale, plusieurs essais ont d’ores et
déja été investigués sur un polymeére thermoplastique PEEK trés faiblement chargé en noir de carbone
(présent en Figure 65) et sur un composite PEEK renforcé en fibre de carbone, dit PEEK/C, tous les
deux mis en forme par Spide TP.

Dans un premier temps, des essais ont consistés a tenter de prélever mécaniquement des
échantillons représentatifs des interfaces de soudage afin de les analyser par une technique de
calorimétrie différentielle a balayage (DSC), permettant de remonter au taux de cristallinité de chaque
échantillon a partir de la mesure d’énergie libérée durant leur fusion. Le probléeme de cette méthode
releve dans le prélevement des échantillons. En effet, il est impossible de prélever des échantillons de
guelques microns au niveau des interfaces soudées sans en modifier les propriétés. Un microtome a
été utilisé car il paraissait étre l'outil le plus adapté pour ce type de découpe mais nous avons été
confronté a d’autres limites, telles que le manque de planéité des coupes, la dissociation du matériau
pour de treés fine épaisseur (notamment pour le composite présentant des fibres de carbone) ou
encore la nécessité de prélever des échantillons massifs (de plusieurs dizaines de microns d’épaisseur
en ce qui concerne ce matériau) pour I'utilisation de la technique d’analyse par DSC. Des prélévements
successifs d’environ 100 um chacun dans I’épaisseur du PEEK ont été analysés mais les résultats n’ont
pas été concluants.

Nous nous sommes alors orientés vers d’autres techniques dans lesquelles il semble possible
de caractériser le gradient de taux de cristallinité dans I’épaisseur sans avoir recours au prélevement
d’une zone d’interface de soudage.

Ces techniques consistent a balayer I'épaisseur de I’échantillon via un faisceau lumineux
micrométrique afin d’obtenir un taux de cristallinité pour chaque point analysé. Il s’agit des techniques
de micro-DRX (Diffraction de Rayons X) et de spectroscopie Raman confocale.

Le traitement des diffractogrammes obtenus lors d’un balayage de I'épaisseur d’un échantillon
de PEEK par micro-DRX montrent bien un gradient de cristallinité au sein de I'épaisseur, mais celui-ci
n’a pas encore pu étre corrélé avec la présence d’interfaces soudés. Il est prévu d’utiliser une méthode
associant chaque point analysé par micro-DRX a une observation microscopique et un positionnement
précis afin de déterminer le lien entre les valeurs mesurées de taux de cristallinité et la présence
éventuelle d’une interface soudée.

Les analyses par spectroscopie confocale n’ont pas données des résultats satisfaisants mais
d’autres essais sont envisagés afin d’optimiser au mieux les parametres d’analyse, de préparation et
de choix d’échantillons. La détermination de la cristallinité par spectroscopie Raman s’est faite suivant
la méthode utilisée par Doumeng & al. [7].
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Enfin, I'observation de la microstructure pourrait nous permettre d’obtenir des informations sur les
phénomeénes de cristallisation ayant lieu lors du procédé de soudage. Pour cela, la réalisation d’attaque
chimique permettant de révéler les structures cristallines est nécessaire. D’aprés Olley & al. [8], cette
attaque chimique peut étre réalisée par une immersion de I'échantillon dans une solution a base
d’acide orthophosphorique. Plusieurs paramétres tels que la préparation de surface de |'échantillon,
la concentration des produits de la solution d’attaque, ou encore le temps d’'immersion de I'échantillon
dans la solution d’attaque et dans les solutions de ringage, déterminent la réussite de cette méthode.
Il est difficile d’obtenir les détails de chaque parametre dans la littérature, et il est possible que pour
une méthode équivalente a ce qui a pu étre réalisé par d’autre auteurs, le matériau ne réagisse pas de
la méme maniére car certaines de ses propriétés sont différentes. C'est pourquoi I'adaptation de cette
méthode a un CTP mis en forme par soudage requiert une optimisation des parametres cités
précédemment. Cela est toujours en cours mais pour l'instant, des attaques chimiques sur le PEEK ont
tout de méme permis de révéler des zones pouvant correspondre aux interphases affectées par le
soudage (cf Figure 66). L'épaisseur de ces zones est probablement reliée a I'épaisseur de la zone
fondue lors du procédé de fabrication.
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Figure 66 — Cliché MEB d’une surface polie du PEEK apreés attaque chimique

Le recourt a d’autres techniques de caractérisation sont envisagées. L'utilisation d’'un AFM

(Microscope a Force Atomique) permet de déterminer des propriétés mécaniques microscopiques par
analyse des propriétés de surface [9], ce qui serait idéal pour valider I’hypothése d’une plus grande
ductilité du matériau sur une certaine épaisseur de la zone soudée. Cependant, la complexité de cette
technique demande beaucoup d’investissement en termes d’analyse et d’interprétation des résultats,
c’est pourquoi la collaboration avec des personnes extérieurs expertes de cette technique est
nécessaire.
En outre, la caractérisation de la mobilité des chaines associée au phénoméne d’interpénétration
pourra étre envisagée par l'utilisation de techniques d’analyses rhéologiques. Les essais d’analyse
mécanique dynamique (DMA) prévus permettront de déterminer les effets des parametres de
production sur les propriétés viscoélastiques du matériau. L’étude d’autres techniques donnant des
informations sur la reptation des chaines devra également étre investiguée.

L'autre partie de cette thése consiste a réaliser des essais mécaniques afin de relier les propriétés
microscopiques aux propriétés macroscopiques. Ces essais mécaniques sont prévus pour le premier
semestre 2023. Des éprouvettes en composite PEEK/C fabriqués par Spide TP suivant différentes
conditions de production permettront également a ces essais d’étudier I'effet des parameétres du
procédé sur les propriétés mécaniques du matériau. Le deuxieme semestre 2023 aura alors pour
objectifs d’appliquer les méthodes de caractérisation physico-chimiques retenues sur les échantillons
analysés mécaniquement.
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Exploitation et valorisation

Tout d’abord, Iissue de cette these permettrait au Cetim de disposer d’essais de caractérisation des
interfaces soudées afin de mieux qualifier les propriétés des structures fabriquées. La méthode de
caractérisation sera développée a partir d’'un couple matériau-procédé particulier, mais le but est de
pouvoir étendre celle-ci a d’autres matériaux mis en forme par divers procédés de soudage.

Ensuite, la fractographie (analyse du faciés de rupture) permettra d’enrichir la connaissance sur les
modes de rupture présent dans les CTP mis en forme par soudage.

Enfin, I'amélioration des connaissances concernant les phénoménes de soudage présent lors de la
production de plaques par Spide TP pourra mener a I'optimisation des parametres de production afin
de produire des piéces possédant de meilleures propriétés mécaniques.
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Objectives
The increasing use of composite material, with thermoplastic matrix, in the transportation industry

requires the development of fast and reliable manufacturing processes. In this framework, CETIM has
developed an overmolding manufacturing process, which consists in the injection of short fiber
composite material stiffeners over a thin laminate structure made of long oriented fibers composites.
The interface between the laminate structure and the injected part is thus a very specific bonding zone,
whose mechanical strength depends on many factors, associated with material and process
parameters as well as the geometry of the bonding zone. The goal of this thesis is to build a complete
strategy for the experimental characterization, modeling and simulation of damage and failure of the
bonding zone between the laminate structure and the injected part.

Abstract

A cohesive zone model was used to simulate the failure of T joint-like structures. Literature research
on the model was carried out to better understand two kinds of regimes: large-scale bridging and linear
elastic fracture mechanics (LEFM); and how different parameters change the regime in our case. The
simulation results showed the pertinence of the use of the cohesive zone model. Influences of the
geometry, material and boundary conditions on the global behavior of the structure were studied. The
need for the identification of two parameters was also revealed: the maximum stress g, and the critical
energy release rate G, of the cohesive law. First experiments that were conducted recently gave an
idea of the orders of magnitude of these parameters.

Methods et results

In order to introduce composites in the automotive sector, CETIM has developed the QSP (Quilted
Stratum Process), which consists of rapid thermoforming of long fiber thermoplastic parts, including
possibly overmolded elements in short fiber including short fiber injection molded elements. A
demonstrator of the process is shown in Figure 67. During this process, a crucial element for the sizing
of the parts is the behavior of the interface between the long fiber composite and the short fiber
overmolding. The previous strategy of CETIM was based on an experimental trial and error approach
on tensile tests of T joints in Figure 68 and Figure 69, but this method could not identify the parameters
for the sizing of the stiffener bonding area with sufficient reliability.

*Xiaofei SONG
Adresse électronique : xiaofei.song@ens-paris-saclay.fr
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Figure 67 Demonstrator of the process
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Figure 68 The structural details of T joints Figure 69 Experimental setup of CETIM
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1. Finite element simulations with Cohesive Zone Model (CZM)

With the regard to simulating the failure, the use of a cohesive zone model on the interface was
chosen. It relates the interface forces o to the displacement jump [[u] by a constitutive law as is
shown in Figure 70. This model can be used if the crack plane is known in advance, which is the
case for the T joints.

healthy cohesive cracked
I ] O-
00
[u]
do de
Figure 70 Cohesive interface Figure 71 Example of a cohesive law

In [Bao and Suo, 1992], an important characteristic length was mentioned: the length of the process
. S . ..
zone/cohesive zone that can be expressed as L, « ULE x (;C—ZE where G, is the critical energy release
0 0
rate and E is the Young modulus of the surrounding material.
If a defective structure has a hole/crack of length a and the size of its process zone is L, depending
on the order of magnitude of L,, there can be two cases:
- Small-scale bridging if a/Ly > 1, that can be described by using Linear Elastic Fracture
Mechanics (LEFM). The elastic solution is valid almost everywhere and crack propagation is

controlled by G, (or toughness K..).
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- Large-scale bridging if a/Ly = 1, that will need CZM. In terms of solution, in addition to CZM,
a fully nonlinear structural simulation is not avoidable due to the material non-linearity. Two

parameters are important: G. and g.

According to [Yang and Cox, 2005], for a thermosetting material for which G;. = 350 ]J/m?, E =
50 GPa, g, = 50 MPa, half of the thickness h = 0.2 mm, the size of the process zone is at the order
of magnitude of millimeter. For thermoplastic materials, which are in general tougher than thermoset
and thus have larger values of G, large-scale bridging might be more probable.

Simulation results

t Load

A 2D model of the T joint was implemented on Abaqus (Figure 72) and a
dissipation-driven approach [Gutiérrez, 2004] was used as a subroutine to
overcome the convergence problem due to instabilities such as snap-
back. Influences of multiples factors on the global behavior were studied:
- Cohesive parameters (material)

- Joint shape

- Thickness of the base laminate
- Boundary conditions in particular related to the presence of

bending

The global behavior was evaluated from the aspects below:

- Stiffness

- Maximum force flux=maximum load/out-of-plane thickness

- Size of the process zone: LEFM or large-scale bridging

Figure 72 2D model on

Abaqus

Table 1 Definition of variables for test cases

A A A A A

Definition of joint shape

Definition of thickness

|

(a) Simple

2h

(b) Double

Definition of boundary conditions

A A A A A

>
1 mm
A A A A A A
(a) (b)
A A
> —r
1 mm 2 mm
(c1) (¢2)
A A
— el
3 mm 4 mm
(c3) (c4)
A
—-
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Influence of cohesive law parameters

Joint shape Thickness Boundary condition

a simple a

Table 2 Configuration of the simulations
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Figure 73 Influence of cohesive parameters on maximum force flux

Figure 74 Process zones:large-scale
bridging (top) & LEFM (bottom)

The following points can be observed in Figure 73 and Figure 74:

- Two regimes can be found: large-scale bridging (left in Figure 6) and small-scale
bridging/LEFM (right in Figure 6).

- The size of the process zone decreases when the maximum stress g increases.

- The tendency of the curves is consistent with [Bao and Suo, 1992].

- Other simulation results will be detailed in the presentation.

2. Microscopy and CT scan observations
T joint and other samples provided by CETIM were systematically observed under
microscopy and CT scan. In general, in T joint samples:

- The interface between the laminated and the
injection is curved.

- Porous zones are present close to the interface.

- Matrix-rich zones are present at the corner of the
joint.

- Inthe plane samples that were used for CDP (see
part 0) test, porous zones were observed in the
injection part of one specimen.

- Theinsertion that allows to manufacture the
samples with precrack is present in unprecracked ) _ o o
zone. Figure 75 Microscopic view of the T joint
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3. Experimental tests

a. Characterization test: Climbing Drum Peel (CDP) test
Compared to Double Cantilever Beam (DCB) test, the advantage of
CDP test is that the kinematics is imposed by the drum, hence a more
stable crack propagation and a straighter crack front. Originally
designed for adhesives, [Daghia and Cluzel, 2015] proposed to adapt
this test to composites in order to obtain the critical energy release
rate in mode | G,..
From the load-displacement curve (example in Figure 77), G;. can be
deduced as follows:

AE F;—-F,r,—n
CTAT w 7

Where:
w width of the sample
hy hyp
=T+ 51 =Tt
h,, thickness of the peel arm
hg thickness of the loading strap
T41 radius of the drum
T4, radius of the flange

Precracked samples were provided by CETIM. 350

Test curves show that G, is around 1000 ]/m?, which 300
is consistent with values tested in the simulations. winding + delamination
More tests are underway. 250
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Figure 77 Load-displacement curve

b. Validation test: tensile tests without bending
In the simulations, the influence of the bending of the base laminate was
studied. A significant difference was observed. In order to validate these
results, two T joint samples were glued together to eliminate the bending
during tensile tests. Same order of magnitude in maximum force was
obtained and the displacement was consistent with that in the
simulations.

Figure 78 Tensile test
without bending

4. Conclusions
To sum up, the first year’s focus was on the numerical aspect of the subject, i.e.,
- How the maximum stress and the critical energy release rate influence the mechanical
performance of the interface.
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- What role the size of the process zone plays.
- How the geometry such as the joint shapes and the thickness of the laminate influence the
global behavior.

- How the boundary conditions influence the global behavior.
These lead to, from the material point of view, different experiments that are underway and will be
carried out this year:

- CDP tests for mode | critical energy release rate.

- ENF (End Notched Flexure) for mode Il critical energy release rate.

- Other tests for the identification of maximum stress if large-scale bridging can be guaranteed.

Exploitation and valorization

CETIM has not yet mastered the sizing methods of the joints between overmolded and thermoforming
materials. The test specimens and test protocols used until now are not adapted: the results are very
scattered, difficult to interpret and the failure mechanisms are not easily identifiable. The multi-step
approach adopted in this Ph.D. aims at identifying failure mechanisms and associating models and
physical quantities that are predominant at the material level. This knowledge should allow the models
to be more predictive when changing the geometry of the reinforcement, or to be more relevant in
the evaluation of the effect of manufacturing parameters. The Ph.D. is carried out within the
framework of a project co-funded by the DGAC, CETIM and an industrial partner of aeronautics.

The results could be used directly in the project with the industry to help in the operation of a more
complex overmolded structure demonstrator. Eventually, the models and characterization tests could
be used directly in the design of new structures and extended to materials different from those
selected for the thesis.

Some results were presented during the ESMC conference in July 2022. Participation in the JNC
conference in July 2023 is also planned. Paper is planned on test protocols (CDP, ENF, tensile tests...).
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Obijectifs

Dans une volonté de continuer a améliorer les performances de pieéces en matériaux composites
thermoplastiques issues de la ligne de recyclage Thermosaic®, cette thése a pour but d’approfondir les
connaissances sur ce procédé de recyclage. Pour ce faire, le procédé va étre simulé numériquement
pour aider a son optimisation. Les objectifs sont tant scientifiques, de par le manque de connaissance
dans ce domaine, et industriels a travers I'intérét d’améliorer les propriétés mécaniques des piéces
recyclées et ainsi aider a leur valorisation.

Résumé

La these a pour objectif de modéliser le procédé de recyclage utilisé sur la ligne Thermosaic®
développée et installée au Cetim Grand Est. Pour construire le modele, le procédé est décomposé en
deux étapes principales, la dépose de patchs de composites suivie de la consolidation de cet
empilement. La premiére étape consiste donc a générer un empilement de patchs dont on connait les
caractéristiques et a partir duquel il sera possible de déduire des influences sur les propriétés
mécaniques des plaques recyclées en sortie de ligne. Dans une démarche similaire, la seconde étape
du procédé sera modélisée pour comprendre l'impact des différents parameétres de
thermocompression sur la transformation de I'empilement de patchs et sur les performances des
plaques recyclées ainsi fabriquées. Dans ce document, ainsi que lors de la présentation de la journée
des doctorants, seule la premiéere étape sera abordée. Ainsi, la démarche de génération d’empilements
et les différents descripteurs qu’il est possible d’en extraire seront détaillés.

Méthodes et résultats

Les composites renforcés par des fibres continues sont utilisés dans divers domaines et leur production
a augmenté au cours des derniéres décennies. lls sont devenus I'un des matériaux les plus courants
dans les industries aérospatiale et automobile gréce a leur rapport résistance/poids élevé. En raison
du contexte climatique actuel et des préoccupations liées aux déchets, le recyclage des composites
devient un défi important. Les composites thermoplastiques (CTP) représentent le potentiel de
recyclage le plus prometteur. Dans ce contexte, le CETIM a développé une ligne pilote, appelée
Thermosaic®, qui vise a réutiliser les déchets de production et les pieces en fin de vie des CTP a fibres
continues pour fabriquer de nouvelles piéces. L'enjeu est d'optimiser le procédé afin d'assurer des
propriétés mécaniques suffisamment élevées a ces pieces réalisées en CTP recyclé a partir de CTP
déchiqueté ou coupé, donc de fibres discontinues.

*Auteur correspondant
Téléphone : +33.6.43.20.26.76
Adresse email : awen.bruneau@ec-nantes.fr
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La technologie Thermosaic® fait partie d'une ligne de production adaptable, qui a été brevetée en 2015
par le CETIM [1]. Dans la configuration Thermosaic®, schématisée en Fig.1, les patchs de composites
sont transformés en plaques prétes a étre embouties. Ces patchs sont issus d'étapes de broyage ou de
découpe sur des déchets de composites (produits en fin de vie ou chute de production). Les patchs
sont déposés sur une bande inox, qui transporte la pile sous deux presses chauffantes consécutives
pour consolider I'empilement en une plaque. Pour cette étude, il a été choisi de distinguer deux étapes
successives : d'abord, I'étape de dép6t, ou la pile de CTP déchiqueté est créée et ensuite, I'étape de
compression ou la pile est transformée en plaque consolidée. En raison de la réduction de la longueur
des fibres qui se produit pendant I'étape de broyage ou de coupe, cette technologie peut étre
considérée comme un processus de recyclage mécanique. En effet, elle a déja été identifiée comme
une voie de recyclage mécanique dans une étude récente sur le recyclage des composites, axée sur les
composites thermoplastiques [2].

Figure 80 : Empilement numérique composé de 1000 patchs carrés de 20 mm de co6té

Comme décrit dans la présentation de la technologie Thermosaic®, la premiére étape consiste a
construire un empilement a partir de patchs composites dont la dépose est aléatoire. Bullet Physics
[3], un solveur physique a été utilisé pour simuler I'empilement. Ce code permet de générer des objets
numériques et de simuler leurs interactions. Les objets générés sont soumis a la gravité, définie dans
I'environnement numérique, et les contacts entre chaque objet sont simulés. Une fenétre de
visualisation et des sorties de données brutes (position et orientation des objets) sont disponibles pour
suivre la progression de la simulation. Afin d'extraire des informations sur la pile et de définir ses
caractéristiques, des descripteurs géométriques de la pile ont été construits a partir des simulations.
Ces descripteurs incluent le type de contact entre les patchs (point, ligne et surface), la surface totale
de contact entre les patchs et une cartographie du nombre de patchs dans I’épaisseur de la pile. Ces
descripteurs permettent de comparer un empilement a un autre et aideront a évaluer quels
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parametres de I'empilement influenceront la qualité d'une plaque consolidée a la fin du processus de
recyclage. Parmi les paramétres étudiés, on peut citer le facteur de forme, I'épaisseur et la forme des
patchs ou le type de dépdt. Un empilement composé d'un millier de patchs est présenté a la Fig.2. Le
temps de calcul typique pour générer une pile de cette taille est d'environ 15 minutes sur un Intel core
i9 (2.60 GHz). Les patchs déposés sont des carrés de 20 mm de c6té. lls sont générés aléatoirement
au-dessus d'un plan carré défini et déposés sous I'action de la gravité. La distribution des 3 types de
contacts créés dans la pile pendant le dépot est montrée dans la Fig.3. Le dépdbt étudié est composé
de cinq étapes, chaque étape générant 200 patchs. L'axe horizontal représente le nombre de patchs
déposés tandis que I'axe vertical représente le nombre moyen de contacts (point, ligne, surface) par
élément (tous les contacts divisés par la quantité actuelle de patchs dans la pile). Chaque contact
affiché est unique, en effet, une surface n'est pas comptée comme plusieurs lignes ou points, et une
lighe n'est pas comptée comme plusieurs points. Ce descripteur de I'empilement permet de suivre la
distribution des types de contact pendant le dép6t et de comparer le nombre moyen de contacts de
différentes piles. Par exemple, la Fig.3 indique que les points de contact sont les plus fréquents dans
la pile. D'autres descripteurs seront introduits et utilisés pour décrire et comparer les piles afin
d'approfondir les connaissances sur le dépot aléatoire des patchs de composites. A plus long terme,
les descripteurs d'empilement seront corrélés aux parameétres microstructuraux qui régissent la
résistance des plaques consolidées.
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Figure 81 : Evolution du nombre moyen de contact par élément dans un empilement numérique de 1000 patchs
carrés de 20 mm de coté

Exploitation et valorisation

La thése sur la simulation du procédé THERMOSAIC vient compléter les travaux en cours sur le
comportement matériau a 'ENSAM Metz. L'objectif est de développer un modeéle de simulation du
procédé THERMOSAIC, afin de pouvoir comprendre puis piloter la structure interne des matériaux
THERMOSAIC, en direction de I'objectif déterminé par 'ENSAM pour optimiser les caractéristiques
mécaniques.

Par I'intermédiaire de cette these, il est attendu par le CETIM de connaitre I'influence des différents
parametres de process (facteur de forme des broyats, méthode de dépose des broyats, température
et pression de transformation...) afin d’améliorer, les performances des matériaux recyclés fabriqués
par le procédé THERMOSAIC. Des investissements seront étudiés par le CETIM pour permettre ces
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optimisations (équipement pour déchiquetage des broyats, équipement de dépose et de répartition
intelligent, outillage de consolidation)

L'objectif global est, pour le CETIM, de proposer aux industries manufacturieres de concevoir des
produits utilisant ces CTP recyclés capables de répondre de maniere fiable a des fonctions mécaniques
structurales. Le CETIM souhaite s’appuyer sur cette these pour démontrer la viabilité industrielle de
ses technologies de recyclage des composites thermoplastiques.
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Objectives

The purpose is to develop a design method for structural parts applied to the Quilted Stratum Process®
(thereafter QSP) made by CETIM. QSP is a multi-step fabrication process for high volume and
production rate of thermoplastic composites. Specifically, this research work aims at optimizing a
preform made up of welded patches, considering the constraints of the QSP. The following scientific
challenges will be addressed. First, carry out the description of a patched preform and optimize its
stacking sequence to make a manufacturable preform and a performant finished structure. Second,
incorporate the structure’s strength analysis in the optimization method and carry out the failure mode
study applicable to patched composite structures. Finally, study the trade-off between material waste
and mechanical performance by optimizing the shape of the patches during the patch cutting phase,
while taking into consideration the constraints issued by QSP.

Summary

The first part of this work began with a study of the state of the art in the field of composite structure
optimization. Based on this literature review, a multilevel framework was chosen, which consist in
decomposing the original design problem into simpler optimization subproblems. Indeed, the original
patch design problem is combinatorial and implies both discrete and continuous design variables. In
the proposed decomposition, the first level is a continuous optimization of the macroscopic properties
of the laminates. The second level deals with the design of the patched preform itself. A first numerical
study was performed, in which an Evolutionary Algorithm (AE) is developed along with a numerical
representation of the solutions. Test problems were considered to better understand the difficulties
of the optimization of QSP part.

Methods and results

The Quilted Stratum Process (QSP) is a multi-step fabrication process for high volume and high
production rate of thermoplastic composites made of multi-material parts [1]. QSP produces net-shape
parts that are repeatable in a very short cycle time (close to one minute). The parts produced with QSP
have a broad range of applications, ranging from the automobile to the aeronautical industry. The QSP
is composed of 4 main stages:

e The material manufacturing stage: The process starts by mixing the raw material at the
thermoplastic pultrusion. Here tapes are built in the form of UDs, or weaving. It's also possible
to start with already finished products such as organosheets, which are thermoplastic
laminates.

o The patch library setup: From the base material described at step 1, patches are cut in
different shapes by a cutting machine.
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o The preform assembly: Once patches are properly cut, they are carefully positioned at
different assembly stores. Next, a conveyor system is responsible to carry them in an orderly
fashion to the welding station.

e The parts manufacturing stage: Once this preform is fully assembled, the preform is heated
using an aggregate of infrared and conduction heating devices to provide enough energy to
the thickest zones without downgrading the thinnest ones. This preform is then moved by a
robot to a hot press where it is thermoformed.
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Figure 1. The QSP Process.
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The current thesis work focuses on stages two and three, which have a direct impact over the design
of the preform. In this regard, The Quilted Stratum Design® (QSD) method was developed to design
and carry out the analysis of the structural parts that will be manufactured through QSP [2]. This is a
foundation for the actual thesis work. The QSD is a three-step approach that can be summarized as
follows. At the first step, a gradient based optimization is carried out to calculate the first idealized
target design, described by the spatial distributions of the part thickness and of the macroscopic
stiffness of the material. During the second step, the idealized target is simplified by means of a
clustering algorithm that breaks down the structure to a reduced number of constant stiffness zones.
Finally, the fiber orientations per layer and per zone are recovered with a stiffness matching approach.
The current QSD method is limited due to several technical obstacles: the patches shapes are strictly
dependent on the second stage in which clusters shapes are not controlled by the user. Therefore,
these can increase material waste or lead to unrealistic designs. Moreover, at the ply’s retrieval stage,
the objectives and constraints used at step |, evaluated with a FE analysis, are not considered since the
retrieval stage is based on fast analytical models. An additional verification step would be needed to
evaluate the eventual loss of performance with FEM. Finally, no failure analysis is performed, to
investigate delamination between patches.

The scientific works that have studied the subject of composite structures design focused on two main
groups of laminates: conventional and non-conventional laminates. The first group corresponds to
constant stiffness laminates, which have a constant stacking sequence throughout a laminate. These
can be manufactured by classical draping processes [3]. The second group corresponds to variable
stiffness laminates that are defined by the spatial variations of stiffness obtained using discontinuous
plies (e.g., the use of ply-drops) or by the implementation of curvilinear fiber trajectories. Some
examples of manufacturing processes that fabricate these types of laminates are: Automated Fiber
Placement (AFP), Fiber Patch Placement (FPP) and the Quilted Stratum Process (QSP).

In the case of variable stiffness laminates, some of the methods applied to carry out the optimization
include direct methods, multilevel methods, and patch optimization methods. The first type of
methods uses the characteristics of the stack such as the number of plies and the ply orientations as
optimization variables. Gradient based algorithms and metaheuristics can be implemented to find a
solution to the defined problem. On one hand, when an optimization problem is solved by means of a
gradient algorithm, the computational performance is high. However, one can fall into a local
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optimum. On the other hand, if a metaheuristic algorithm is employed, it allows to avoid the local
optimum solutions, but the computational cost is significant.

A well-known example of a direct method is the Discrete Material Optimization (DMO) [4]. In this
method, the plies orientations are the design variables, and the compliance is the objective function
of the optimization problem. The design domain is divided into subdomains that can differ by a few
plies. On the contrary, multilevel methods are based on the subdivision of the global problem into a
sequence of subproblems that are easier to solve. One benefit of these methods is the implementation
of several solution algorithms. The advantage here is that depending on the application, one can
implement a solution, using a gradient based algorithm at the first step (level). Next, at the second
step, utilize an evolutionary algorithm (EA). In this fashion, one can use several algorithms that
complement each other to solve the optimization problem.

The former scientific works, using multilevel methods employ thickness and orientation as
optimization variables (see for instance Soeiro et al. [5] and Huang et al. [6]). In the following years, it
was discovered that it was more advantageous to describe a composite laminate as a homogeneous
equivalent material in terms of stiffness. In this case, the stiffness matrices of a laminate become the
design variables of the problem. Two assets can be identified: firstly, these variables are independent
on the number of plies, and secondly the design space can be convex. Once this first optimization is
done, one needs to define a second step with a new optimization analysis to retrieve the corresponding
stacking sequence. Two parametrizations are generally used as intermediate representations of the
stiffness matrices. These are the Lamination Parameters (LPs) and the Polar Parameters (PPs).
Lamination Parameters were first defined by Tsai and Pagano in 1968 [7]. They enable to describe in a
concise notation the stiffness properties of a composite laminate. The second representation concerns
the Polar Parameters, which comes from the polar description of the planar elasticity tensor developed
by Verchery in 1979 [8].

The scientific works that study patches optimization are less common compared to the previous ones.
In the work by Zehnder and Ermanni [9], the optimization is carried out by first defining an extensive
parametrization of the problem, which is then solved by means of an Evolutionary Algorithm (EA). The
potential drawback of this method is the high computational cost for finding a solution. Based on this
work, Kussmaul et al. [10] introduced an optimization method applied to the FPP process. Figure 2
shows an industrial application example of this method. Regarding the strength analysis of a patched
structure, Todeschini et al. [11] and Kussmaul et al. [12] analyzed the application of the « Brick and

R 5

Mortar », and « Shear Lag » methods respectively.
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Based on the state of the art, the pursued thesis method is subscribed in the multilevel approach
with a first level of continuous optimization. The goal here is to find a first distribution of stiffness
and thickness of the analyzed structure, which become the targets of the coming optimization steps.
This optimization step is complemented by a discrete optimization step that will allow initially to
create the patches shapes and positions and to establish their respective orientations.

The first purpose of this thesis is to optimize a patched preform. A patched preform is assembled
from a set of patches. Thus, the design variables are the number of patches, their in plane and stack
position, their material and thickness, the material orientation, and the variables related to the shape
and size of the patch. These many variables define a complex optimization problem, which is very
difficult to solve directly in one step only. The optimization criteria, either constraints or objectives,
are based on structural responses such as compliance, buckling, strength or mass. Specific constraints
must be implemented to take into account the main features of the QSP.

It is convenient to employ a multilevel method that can divide this complex problem into simpler
ones. The proposed subproblems are as follows: start with a continuous optimization of the
structure, using LPs as design variables to find the spatial distribution of the part thickness and the
macroscopic stiffness of the laminate. This is followed by a discrete optimization of the laminate,
which generates the correct patches shapes and positions to create a thickness distribution very close
to the previous one. In the end, one will end up with a patch position and shape library applicable to
QSP. A third optimization step concerns finding the proper structure’s stacking sequence.

So far, we focused on the development of a first optimization method for the third step. A simplified
optimization problem has been defined to test the method. A data base of patches was created,
which contains all the information regarding their shape and position, as illustrated in figure 3. In our
first attempt, we further simplified the problem by assembling patches into plies that cover the full
part, without any gap or overlap between the patches. The ply database corresponding to the
patches shown in figure 3 consists of a patch that covers the whole domain (type I), vertical left and
right patches put together (type Il) and finally horizontal up and down patches gathered (type Ill).

Figure 3. Patches data base, setting the same thickness and material for all.
The dark portion shows an empty space.

The optimization problem, which has no constraints is stated as follows:

min f(x),

{X1,X2,X3}

Where the objective function is defined as:
1 N
f() = -22%, danp (ABD,, ABDY),

with (Irisarri F.-X. a., 2011):

dasp = (Tr(ABD; x ABD,) + Tr(ABD, X ABD;1) — 12).
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Here N, corresponds to the number of elements of the FE mesh. ds5, quantifies the distance in
stiffness space between the target stack (ABDS) and the current one (ABD,). The variables x of the
problem corresponds to the positions of the patches in the stack and to their orientations. The
problem being combinatorial, an Evolutionary Algorithm (AE) is devised. The number of plies is fixed.
A solution is encoded using a vector and a matrix: X; € {1, ...,n}" refers to the type of ply, n is the
number of ply types and N is the number of plies, X, € {75, ...,90}*N refers to the orientations
of the constitutive patches of the plies, with M the maximum number of patches in a ply in the ply
database. Here N = 3, n = 3 and M = 2 with ply types Il and Ill containing two orientations each
whereas the type | has one only. The EA is developed in MATLAB. An example of solution is presented
in figure 4.

[30°, 90°]
[-45°]
-75°, -30°"

Xi=1[2 12 11 3 2 3 3 1]

¥ :[30 —45 —75 0 15 —30 90 —45 45 —15

27 lgp —15 —-30 15 —15 60 15 —75 —45 45 [90°, 157]
[-45°, -75°]
[45°, -45°]
[-15°, 45°]

Figure 4. Encoding of a 10-ply case with one illustration per ply type only on the right.

Figure 5 shows an example of solution obtained with the proposed algorithm. The EA was run 10 times
and the best solution obtained is post-processed. The figure shows the polar plots of the target
laminate and the obtained solution for the first element of the FE mesh. The f(x) function gives an
aggregated information over the elements of the mesh while the polar plots give a more detailed
information at a given location of a part. These preliminary results show that the third problem of our
decomposition can be tackled efficiently using an EA. Our current work now focuses on the
development of an automated method to generate the patch database.

Axx Bxx Dxx

10000
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= = '¢chle

(MPamm®)

Figure 5. Polar plots of matrices 4, B, and D corresponding to element 1. dp, = 0.0783.
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Benefits and usage

CETIM has been working on thermoplastic processes for several years. One of them is QSP, which is a

high automated process for high production with strong abilities to reduce material waste thanks to

the use of a tailored preform made of composite patches. The manufacture of such parts cannot be

dissociated from a new design methodology, considering new design opportunities and/or constraints.

This thesis work will contribute to the development of a design and analysis tool called QSD in order

to design innovative and sustainable composite parts and disseminate such design and process in the

industry.
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Structures Composites a Usages Durables
COmposite Structure for Sustainable Uses (COSSU)

Roua SKANDER®®, Karine MOUGIN®, Frédéric RUCH®
9CNRS-I1S2M, Mulhouse
bResponsable technique, Péle ISM, CETIM, Mulhouse

Objectif

Ce projet propose de concevoir 3 éco-matériaux composites a valeur ajoutée et faible empreinte
environnementale, et de les mettre en ceuvre selon différentes technologies originales développées
au Cetim (site de Mulhouse) a I’échelle d’un pilote pré-industriel.

Il a pour objectifs, avec le support de I'lS2M, d’explorer différents modes de compatibilisation entre
renfort(s) et matrice(s) ; d’étudier la structure morphologique, les propriétés physico-chimiques ainsi
que différentes caractéristiques techniques (propriétés mécaniques, formabilité, durabilité...) des éco-
matériaux destinés a différentes applications et marchés. La maitrise de la variabilité des matiéres
nécessaires a leur production fait partie intégrante du projet.

Au-dela des aspects techniques et économiques étudiés, la performance environnementale des éco-
matériaux sera également évaluée, principalement au travers d’outils méthodologiques adaptés.

Bien qu’élaborés a partir de matiéres premiéres émergeantes a faible empreinte carbone (matrices &
renforts) et faible niveau de maturité (propriétés de surface, variabilité, durabilité...) les éco-matériaux
devront présenter un niveau de maturité suffisamment élevé (TRL 4-5), pour envisager par la suite un
partenariat avec un ou plusieurs industriels a la recherche d’alternatives aux matériaux traditionnels.

Résumé

A cours de cette premiéere année, les travaux ont porté sur la recherche bibliographique nécessaire a
la bonne compréhension du sujet d’une part, et sur I'approvisionnement ainsi que la caractérisation
d’une partie des matiéres premiéres destinées a la mise en ceuvre des démonstrateurs de la thése
d’autre part.

Des caractérisations morphologiques (microscopie numérique, MEB-EDX...), mécaniques, physico-
chimiques (DSC, ATG, IRTF...), ont été réalisées sur les différentes matieres (résines & renforts), et les
premiers échantillons de composites produits a partir de la ligne pilote pré-industrielle.
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Méthodes et résultats

Introduction

Dans le cadre de cette thése, chacun des 3 éco-matériaux composites (ou démonstrateurs) présente
une spécificité technique: haute formabilité, hautes performances mécaniques, ratio poids-
performance optimisé).

1. Eco-matériau composite a haute formabilité (aggloméré)

Matiere de base employée : chutes de production de composites TP (fibres
végétales — sous forme de mat, de tissu ou d’UD — associées a du

polypropylene).

Technique de mise en ceuvre retenue : procédé Thermosaic®

2. Eco-matériau composite a hautes performances mécaniques (stratifié)

Matieres de bases employées: fibre de carbone recyclée, polyamide
recyclé.

Technique de mise en ceuvre retenue : procédé ThermoPRIME®

3. Eco-matériau composite a ratio poids/performance optimisé
(sandwich)

Matieres de base employées : fibres végétales, polypropyléne recyclé.

Techniques de mise en ceuvre retenues : procédé ThermoPRIME® (peaux),
procédé hybride compatible avec la ligne pilote pré-industrielle (sandwich).

Démarche scientifiqgue & technigue

Le projet, afin d’étre mené a son terme, suppose que soient levés les verrous scientifiques,
technologiques et méthodologiques suivants :

e Incompatibilité chimique entre renfort(s) et matrice(s) ;
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e Variabilité des renforts et des résines thermoplastiques employés (issus du recyclage ou d’origine
naturelle) ;

e Durabilité des résines thermoplastiques ;

e Optimisation des technologies ThermoPRIME®, Thermosaic®, et procédé hybride compatible avec
la ligne pilote pré-industrielle ;

Démarche scientifique et technique s’articule autour des étapes suivantes :

- Formalisation des cahiers des charges des matiéres de base (plastiques recyclés, renforts
naturels...) qui permettront de produire les éco-matériaux ;

- Développement des stratégies permettant de lever les verrous scientifiques énoncés
précédemment ;

- Mises en ceuvre et qualification selon des criteres objectifs, des performances techniques,
économiques, et environnementales des éco-matériaux.

Ce travail s’appuiera sur les REX du Cetim, la recherche bibliographie et la disponibilité des matieres
de base destinées a étre transformées.
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Etat de I'art

Matrices

Le recours a des thermoplastiques recyclés offre de nombreux avantages économiques et
environnementaux. Moins colteux que les vierges, les émissions de CO, nécessaires a leur production
sont divisées par 3 a 17 comparativement aux équivalents vierges [1]. Grace au développement des
technologies de tri et de régénération (thermomécanique, chimique...) [2], leur quantité comme leur
qualité ne cessent de progresser.

Le polypropyléne recyclé (rPP), bon marché (moins de 1€/kg), déja disponible en grandes quantités, et
répondant a de nombreux besoins industriels en plasturgie [3] a été retenu pour I'une des 3
applications visées (éco-matériau composite a ratio poids/performance optimisé). Il sera associé aux
renforts pour les peaux, et potentiellement intégré sous sa forme expansée a I'ame de la structure
sandwich. Une méme matrice thermoplastique devra étre utilisée, pour garantir la recyclabilité de la
structure dans sa globalité.

Le polyamide recyclé quant a lui (rPA), offre les mémes avantages, comparativement au vierge. Destiné
a des applications potentiellement plus techniques, il a été identifié pour la mise en ceuvre de I'éco-
matériau composite a hautes performances mécaniques.

Renforts

Concernant les renforts, le choix s’est porté, en fonction du type d’éco-matériau considéré, sur la fibre
végétale ou la fibre de carbone recyclée.

Différentes fibres végétales sont disponibles dans le monde pour des applications composites, mais
tres peu sont matures sur le plan industriel [4]. En Europe, le renfort végétal le plus répandu est le lin.
Cette fibre, principalement cultivée en France [5], est intégrée dans les applications composites, grace
a des sociétés francaises telles que Dehondt Composites [6] ou Flax Composites [7], qui ont développé
un savoir-faire spécifique dans ce domaine. Le chanvre reste également un renfort présentant un
potentiel intéressant. Cette fibre contrairement au lin, présente une plus grande stabilité sur le plan
économique [8].

La fibre de carbone recyclée est récemment apparue sur le marché (Royaume-Uni, Allemagne, Etats-
Unis). Issue de déchets composites thermodurcissables de I'aéronautique ou de I'automobile,
valorisée moyennant un procédé thermique dégradant la matrice (économiquement colteux et
énergivore), elle est destinée par défaut a de nouveaux usages destinés aux composites
thermodurcissables.

Résultats

Les travaux ont porté en priorité sur les matériaux du démonstrateur composite a ratio
poids/performance optimisé (sandwich).
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Matériaux

Concernant la matrice (PP recyclé), les études menées au Cetim Grand Est au cours des années
précédentes, sur différents lots de production concernant une méme référence commerciale, ont mis
en évidence la présence de contaminants variés (d’origine particulaire et organique) en quantités
fluctuantes. Si les propriétés macroscopiques (module, résistance, cristallinité) ne semblent pas
nécessairement affectées par ces variations de second ordre, la qualité de I'interface fibre/matrice
dans le cadre d’une application composite se retrouvera en revanche sensiblement altérée.

Au-dela des contaminants, la présence systématique de PE en quantités significatives et variables (5-
15%) a pu étre observée. Elle est la cause principale de I'altération des propriétés mécaniques des PP
recyclés, chaque référence commercialisée correspondant a un assemblage de gisements contenant
parfois du PE, un des polymeéres les plus fréguemment employés en plasturgie (conditionnement,
emballage...). Sa présence, méme en quantités limitées, est a I'origine de I'abaissement de la rigidité
du PP (15-25%), mais surtout de son allongement a la rupture (de qq centaines de % pour le vierge, a
qq dizaines de % pour le recyclé).

La dégradation de ce dernier parametre n’est pas nécessairement critique dans une application
composite, la déformation de la matrice ne pouvant étre supérieure a celle du renfort (qq %
généralement). La présence de PE occasionne néanmoins des phénomeénes de délamination dans la
matrice elle-méme, pouvant altérer le comportement a long terme du composite.

Partant de ces constats, et compte tenu d’éléments figurant dans la littérature ou connus en milieu
industriel (exemple : la présence de traces de Cu dans les polyoléfines, pouvant potentiellement
catalyser des phénomeénes de dégradation thermo-oxydative), un cahier des charges spécifique a été
établi, intégrant les contraintes connues a ce jour liées a une utilisation de la matiere comme matrice
dans une application composite a durée de vie longue. La matiére correspondante a été
approvisionnée. Restent a développer, les formulations qui permettront de répondre aux exigences de

I"application finale.

Concernant le renfort constitué de fibres d’origine naturelle, de récents travaux menés sur le lin et le
chanvre pour des applications composites, ont permis de lever certains verrous historiques, comme la
faiblesse des propriétés mécaniques ou la variabilité des propriétés liées a la saisonnalité. La maitrise
accrue des différentes étapes de transformation des fibres, depuis la coupe jusqu’a la récolte (en
passant par le teillage), suivie de celles de défibrage/dépoussiérage, etc., permettent a présent
d’obtenir des semi-produits a hautes performances mécaniques.

Autre observation importante : si les fibres présentent individuellement des valeurs de résistance
fluctuantes, I'écart-type se réduit significativement si I'on considere le semi-produit de renfort (tissé,
UD...) associé a sa matrice.

Dans le cas présent, compte tenu de I'application visée, un cahier des charges a été formalisé autour
d’un UD de fibres de lin de haute résistance, intégrant différentes caractéristiques propres a
I'application finale visée. La matiere correspondante a été approvisionnée. Les stratégies
d’optimisation des propriétés de surface restent encore a affiner.
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Concernant le matériau d’ame, les données bibliographiques relatives a ce type de matériau sont tres
limitées. A notre connaissance, aucun semi-produit de ce type, issu a 100% du recyclage n’est
actuellement commercialisé. Nous ne possédons pas un recul suffisant pour apprécier d’éventuelles
variations qualitatives, liées aux matiéres premiéeres ou aux procédés de transformation. Les variations
éventuelles devront étre opérées a partir des échantillons qui auront été réceptionnés (panneaux), sur
la base de criteres morphologiques (examen de la structure alvéolaire), physico-chimiques
(caractérisation matiére + mesure des températures et enthalpies de fusion associées), physiques
(densité) et mécaniques (contrainte a I'écrasement).

Un cahier des charges intégrant les limites liées aux disponibilités de ce type de semi-produit a
également été rédigé. La matiere correspondante est en cours d’approvisionnement.

Procédés

Le PP recyclé a fait 'objet d’'une opération de transformation par calandrage, afin d’obtenir un film
d’épaisseur controlée. S'il répond au cahier des charges initial, il n’a pas fait I'objet a ce stade de
I’étude, d’une formulation quelconque (incorporation d’anhydride maléique, autre...).

Concernant le renfort, I'étape amont de caractérisation des fibres (observations + analyses), a permis
de mettre en évidence que I'UD avait subi un premier traitement alcalin de nettoyage, favorisant en
soi 'accroche mécanique. Il a été décidé, dans le cadre des essais préliminaires avec la ligne pilote pré-
industrielle, de ne pas procéder a un traitement de surface supplémentaire de fonctionnalisation
(silanisation...).

Ligne pilote pré-industrielle

Les premiéres productions des peaux (qui seront intégrées a la structure sandwich) ont été réalisées
par compression de films de PP calandré avec I'UD, selon différents paramétres de mise en ceuvre. Les
résultats obtenus a ce jour font apparaitre des phénomeénes de retrait importants, qui ont pour
conséquence de faire gondoler les peaux, malgré le soin apporté a leur fabrication.

D’autres campagnes sont prévues pour résoudre cette problématique qui n’avait pas été anticipée.
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Conclusion

Une veille importante a permis de structurer les stratégies a mettre en ceuvre, pour produire les 3 éco-
matériaux identifiés dans le cadre de I'étude. Ces derniéres restent néanmoins a affiner.

L’essentiel des analyses/observations a porté sur une partie des matieres employées dans la
fabrication de I'’éco-matériau a rapport poids/performance optimisé (sandwich), a savoir : le PP recyclé
(converti sous forme de film), et le renfort naturel (UD lin).

Le film en PP présente visiblement des marques d’altération (propriétés mécaniques faibles, au regard
des valeurs de la fiche technique, oxydation superficielle), probablement liées aux conditions de
transformation. Cette complication n’avait pas été intégrée dans la stratégie initiale. Il conviendrait de
modifier le cdc matiere, afin que la sensibilité a I'oxydation puisse étre mieux maitrisée.

Concernant la mise en ceuvre sur la ligne pilote, les premiéres campagnes menées, ont porté sur la
production des peaux. Les résultats obtenus doivent la encore étre améliorés, afin de passer a I'étape
suivante (association peaux/matériau d’ame).

Actions a venir (année 2)

La fin de la premiére année ainsi que le début de la deuxieme, permettront de consolider les cdc des
matiéres entrantes, d’assurer leur approvisionnement et leur caractérisation (qui reste partielle a ce
jour), et d’affiner les stratégies de compatibilisation des différentes interfaces (inter-broyats,
fibre(s)/matrice(s), peau(x)/matériau d’ame). Les aspects liés a la durabilité des résines seront
également examinés.

La veille technologique et bibliographique effectuée en tache de fond, viendra enrichir la réflexion.

Ces travaux préparatoires permettront de produire les éco-matériaux sandwich et stratifié, et de
qualifier leurs performances techniques. Les travaux liés a I’aggloméré ont été repositionnés au dernier
trimestre de I'année.
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Exploitation et valorisation

Le projet COSSU s’inscrit dans la continuité de travaux menés par le Cetim, sur la valorisation des
déchets (plastiques et composites). La thése permet d’aller au-dela de I'approche historique, en
intégrant la notion de performance environnementale des composites (intégrant aussi bien des
matieres naturelles qu’issues du recyclage).

Elle permet d’assurer le ressourcement des équipes techniques et de sensibiliser le tissu industriel aux
grands enjeux environnementaux du moment, au travers de nombreuses communications.

A l'issu des travaux, le niveau de maturité atteint par les démonstrateurs (TRL 4-5), devrait permettre
d’engager des collaborations avec des industriels.
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Publications scientifiques

Aucune a ce jour.
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