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NOMENCLATURE

Acronymes

ANAM ANneau Aubagé Monobloc

CMM Composite a Matrice Métallique

CMTi Composite a Matrice de Titane

EGV Enduction a Grande Vitesse

PLIC Piecewise Linear Interface Calculation
TVD Total Variation Diminishing

VER Volume Elementaire Représentatif
VOF Volume of fluid

Lettres Grecques

o

Y
YLv
YsL

Ysv

angle d’enduction

tension superficielle

énergie interfaciale au contact liquide vapeur
énergie interfagiale au contact solide liquide
énergie interfagiale au contact solide vapeur
paramétre de couche limite

viscosité dynamique

angle de contact solide/liquide

angle de contact apparent

angle de Cassie

angle de Wenzel

longueur capillaire

longueur d’onde

longueur d’onde caractéristique de déstabilisation
viscosité cinématique

masse volumique

contrainte a la rupture du matériau constituée de i
temps caractéristique de déstabilisation

fonction de phase (modele 1-fluide)

N.m
N.m
N.m

Pa.s

m2.s
kgin
MPa



Lettres Latines

C

V**

courbure de l'interface fluide / air
épaisseur de fluide déposé sur le filament
épaisseur moyenne d’'un manchon déstabilisé
amplitude des déstabilisations

Module d’Young du matériau constitué de i
accélération de la pesanteur

hauteur de source

nombre d’onde spatial

pression

rayon du filament

vitesse du filament

vitesse d’entrée en régime visco-inertiel

vitesse d’entrée en régime asymptotique

Nombres adimensionnels

Bo
Ca
Re
We

nombre de Bond
nombre capillaire
nombre de Reynolds

nombre de Weber

GPa
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INTRODUCTION

Dans le contexte économique et environnemental actuel, I'industrie aéronautique s’est

engageée a réduire ses émissions de gaz a effet de serre de 50% d'ici a 'année 2050. L'atteinte
d’'un tel objectif ne sera possible que par de nouvelles conceptions des systemes aéronautiques
et par leur allégement. Afin de participer a ces engagements, la société Snecma du groupe
Safran, équipementier aéronautique, a engagé de nombreux projets de recherches et
technologies et le travail présenté est concerné par la conception de matériaux plus légers,
pour réaliser des disques de compresseur pour réacteurs, par un procédé innovant:
'Enduction a Grande Vitesse (EGV) de filaments de carbure de silicium par un alliage de

titane liquide. Depuis les années 1970, les recherches et innovations concernant les matériaux
composites a matrice métalligue (CMM) ont été nombreuses. Originaux par leurs variétés de

renforcement, ces matériaux ont cependant été peu utilisés, notamment en température.

Les CMM qui nous intéressent dans cette these sont des composites a matrice de titane
renforcés par des filaments céramiques de carbure de silicium. En effet, ces matériaux
présentent de bonnes propriétés mécaniques spécifiques en statique et en dynamique ou en
température, tout en résistant correctement aux environnements agressifs. L’application
envisagée par Snecma pour ces composites a matrice de titane (CMTi) est le remplacement
des disques de compresseur des turboréacteurs par un anneau renforcé circonférentiellement,
appelé ANeau Aubagé Monobloc ou ANAM. Cette conception permettrait un important gain

de masse non seulement par le renforcement filamentaire céramique mais également par le
changement de design de la piece. Ce changement du design est possible grace a l'utilisation
des filaments de carbure de silicium responsables de I'amélioration des propriétés mécaniques

du matériau.

Compte tenu de la forte réactivité entre le carbone constituant la couche externe du filament et
le titane et le colt des procédés existants, la solution envisagée par Snecma est d’enduire les
filaments par un alliage de titane liquide & grande vitesse (3LnCs procédé consiste a

faire défiler le filament de facon continue au travers d’une charge liquide de titane dont il sort
enduit. Ce procédé une fois optimisé permettrait d’obtenir des filaments couverts d’'une gaine
homogene d’épaisseur contrélée de titane avec un faible temps de contact a chaud limitant la

formation du carbure de titane a l'interface.

Malgré la simplicité apparente de ce procéde, de nombreux artéfacts sont présents: (1) la

formation d’excroissances d’enduction, (2) le défaut de mouillage aux vitesses d’enduction
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visées, et réduisent fortement les capacités de ce procédé. Le cahier des charges pour la
fabrication de composites constituant les ANAM demande que le CMTi soit constitué a 20 %
a 40 % en fraction volumique de céramique. L'épaisseur a déposer sur le filament compte
tenu de cette condition impose une vitesse d’enduction de plusieurs metres par seconde, soit

des spécifications du procédé pour lesquelles 'enduction n’est que peu ou pas maitrisée.

L’essentiel du travail de la thése a été dans un premier temps d’identifier et de comprendre les
conditions opératoires qui génerent les défauts d’enduction puis de trouver les conditions
d’élaboration qui permettraient de s’en affranchir, tout en restant proche des spécifications du
cahier des charges. Les principaux défauts d’enductions qui ont été identifiés sont la
formation de gouttes de fluide le long du filament qui se transforment en perles a I'état solide,
une épaisseur de dépobt non uniforme et un recouvrement partiel du filament par le titane. Le
travail de thése a donc été divisé en plusieurs étapes. Dans un premier temps, nous devions
comprendre I'ensemble des phénomeénes présents en Enduction a Grande Vitesse (EGV) pour
un fluide simple et non réactif avec son support. Une étude approfondie d’enductions a I'eau a
donc été menée a partir d’expériences et de simulations numériques. Cette étude a été faite
pour un passage vertical du filament au travers du bain de fluide en testant l'influence des
parameétres du procédé sur I'épaisseur emportée par le filament : la vitesse de défilement du
filament, son rayon, la profondeur du fluide traversé. Un second temps a été consacré a la
détermination des origines des perles observées sur les monofilaments de carbure de silicium
recouverts de titane. Le point essentiel ici est de déterminer si ces excroissances sont issues de
déstabilisations spontanées de la gaine de fluide autour du filament afin de réduire I'énergie
interfaciale de la gaine ou si elles sont liées au procédé d’enduction lui-méme. La troisieme
étape du travail a été d’identifier quelles sont les contraintes propres a l'utilisation d’un fluide
métallique par rapport a un fluide simple en terme d’épaisseur emportée, de formation des

déstabilisations et de contact chimique a chaud entre le filament et I'alliage métalliques.

Le mémoire est construit en 5 chapitres. Dans un premier chapitre, nous expliquerons les
motivations du projet et le choix du procédé d’Enduction Grande Vitesse pour 'élaboration
des monofilaments constituants les ANAM. Ce chapitre fait également un point sur les
technologies existantes pour la réalisation de CMTi en présentant leurs avantages et leurs
inconvénients. Une étude bibliographique est également proposée et constitue la base des

connaissances sur lesquelles nous nous sommes basés pour commencer notre étude.
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Le deuxiéme chapitre est consacré aux matériels et méthodes utilisés afin de réaliser I'étude
numérique et expérimentale de I'enduction grande vitesse des filaments de carbure de silicium

par l'alliage de titane liquide.

Le troisiéme chapitre décrit les différents mécanismes intervenant sur I'enduction dans le cas
d'un systeme modele : I'enduction a I'eau de filaments de cuivre. |l s’appuie une analyse
expérimentale et numérique du phénomene d’enduction et pose les bases des analyses pour les

chapitres suivants.

Le chapitre 4 expose les résultats de I'étude d’enduction par un fluide métallique modele :
I'eutectique plomb-étain choisi pour son bas point de fusion et sa réactivité avec le filament.
Cette analyse permet de confronter les résultats avec ceux obtenus pour les enductions a I'eau

et de prendre en compte la réactivité et le mouillage entre le filament et la matrice.

Dans le chapitre 5, un retour sur le dispositif EGV est réalisé pour confronter les résultats
obtenus précédemment aux conditions d’enduction dans ce dispositif. Cette confrontation
nous a amené a étudier le mouillage réactif d’alliages de titane sur différents substrats afin de
sélectionner le couple idéal substrat/alliage pour I'enduction. Enfin, les filaments obtenus en

enduction suite a cette étude sont présentés.

L’ensemble des points abordés dans ces études permettent de comprendre que les interactions
entre les phénomeénes physiques et chimiques entrant en jeu dans I'élaboration des composites
sont fortes et que la double approche proposée a permis d’identifier les améliorations

possibles pour celle-ci.
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1 REALISER DES DISQUES DE COMPRESSEURS PLUS

LEGERS: LES ENJEUX, LES DEFIS

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkhkkkhkkkhkkkhkkkkkkkk

1.1 DES DISQUES EN ALLIAGE METALLIQUE AUX ANAM

Snecma est un motoriste aéronautique et spatial de rang mondial spécialisé dans la
conception, le développement et la production de moteurs et de turboréacteurs a applications
militaires et civiles. L'objectif de Snecma dans ce projet est de réussir a alléger les disques de
compresseur des turboréacteurs. Cet alléegement permettrait d’ameéliorer le rendement
« poussée sur masse » des turboréacteurs, les rendant plus performants et donc plus
compétitifs sur le marché. L'utilisation de matériaux composites est donc envisagée pour
remplacer les alliages de titane de type TA6V, Til7 ou Ti6242 utilisé a ce jour pour la

réalisation de ces disques.

Trois classes de composites sont actuellement disponibles en science des composites mais
seuls les composites a matrice métallique constituent un choix adapté pour notre probléme a
ce jour en terme de performance. En effet, l'utilisation de matériaux composites a matrice
polymére est a exclure car les températures d'utilisation des matériaux visés sont trop
importantes et l'utilisation de matériaux composites a matrice céramique est encore trop
colteuse et mal adaptée dans ce cas. L'allégement de la structure passera donc par I'utilisation
d’'un composite a matrice métallique de titane qui permet de réduire la masse de la piéece.
Cette solution permettra d’atteindre l'objectif fixé en améliorant les propriétés
thermomécaniques de la piece. Les principales qualités des composites a matrice titane
(CMTIi) par rapport a un alliage de titane massif sont un meilleur fluage ainsi que de
meilleures propriétés mécaniques statiques : le module d’Young est plus élevé, la contrainte a
la rupture I'est également et les matériaux présentent généralement une meilleure tenue en

fatigue, y compris en fatigue oligocyclique [ROUQS8].

Néanmoins, ces matériaux ne présentent pas que des avantages. Le principal inconvénient
inhérent a la réalisation des CMTi est le colt des matériaux de base et celui du procédé de
fabrication. De plus, en utilisation les CMTi présentent une forte réactivité entre la matrice de
titane et le renfort céramique (quelle que soit sa nature chimique) et de fortes contraintes
résiduelles sont présentes a l'interphase formée entre la matrice métallique et la céramique du

fait des hautes températures d’élaboration. Ces matériaux sont donc chimiquement évolutifs
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en utilisation. @s évolutions principales sont la croisse de la couche d’interph: en
utilisation a haute température par diffusion des espéces chimiques, I'oxydatior

corrosion du matériau.

Il reste & noter que parmi ces inconvénients certaeraientcommuns a I'élaboration
l'utilisation des disques eritane massif dont I'oxydationia corrosion du matériau ¢
utilisation et ls hautes températures de pro. Nonobstant les inconvénits sus-cités, les
CMTi restent une bonne soluti pour la réalisation des ANAM (cfigure 1-1). De plus,
I'utilisation de matériaux composites a matrice de titane permet notamment grace
meilleures propriétés mécaniques de changer le design cue de compresseur. Il est
effet possible de passer des disques de compresseurs massifs et pleins (c-1(a)) a
lanneau (ANAM, figure 11(b)) par I'élimination de la partie centrale du disque
compresseur. Ce changement permet de réduireicativement la masse de la piece pa
nouveau design mais aussi par l'allégement des matérCependant, l'utilisation d’u
renfort céramique n’est pas triviale et de nombreux choix ontre réalisés avant d’aboutir

leur conception.

®)

Figure 1-1 — Représentation(a) des disques de compresseurs et (8 renfort annulaire envisagé
[DUDO04]

1.1.1 LE CHOIXDU RENFOR"~

Deux types de renforts sont possibles pour la réion desCMTi. Un choix a donc di éti
fait quant a I'utilisation d’'urrenfort par précipitation particulaiiscontint ou d’un renfort

fibreux continu.

1.1.1.1GENERALITES SUR LE FNFORT PARTICULAIRE

L'utilisation d'un renfort particulaire céramique nécessite ['utilisation de proc

d’élaboration quifont appel a la métlurgie des poudres ou a la fare. Dans le cas du

16



titane, tres réactif avec les autres especes, les renforts céramiques les plus utilisés sont des
monocristaux de borure de titane (TiB) [GORO03] [HUA09] [RADO02] [RAN92], du carbure de
titane (TiC) [RADO2] [RAN92] [WU 97] ou plus rarement du carbure de silicium (SiC)
[GOR98]. Si le procédé choisi est celui de la métallurgie des poudres, les renforts résultants
seront de taille micronique (de 2um a 5um environ) et les fractions volumiques en
céramique intégrables dans la matrice seront comprises entre 5 % et 30 %. Ces matériaux
peuvent étre utilisés comme des alliages et peuvent donc étre transformés par laminage,
extrusion, forgeage,... Les matériaux obtenus présentent une certaine ténacité et sont plus ou
moins ductiles en fonction de la teneur en céramique. Dans le cas de I'utilisation d’un procédé
de fonderie pour incorporer le renfort céramique, la masse de céramique intégrable a la
matrice est plus réduite (éventail de 10 % a 20 % en fraction volumique) et la taille des
cristaux de céramique est micronique avec des grains allant de 10 um a 20 um. L’alliage
constitué ne peut plus étre transformé que par fonderie et le matériau obtenu est a faible

déformation plastique.

Figure 1-2 — Section polie d’un compisite SiGticules/ Ti [GOR98]

Les principaux avantages de l'utilisation d’'un renfort particulaire sont I'isotropie du matériau

ce qui présente un atout dans le cas de sollicitations multidirectionnelles (cf. figure 1-2), des
procédés de fabrication relativement simples et un équilibre thermodynamique peut étre
observé entre les particules précipitées et le titane (Ti/TiC ou Ti/TiB suivant le renfort choisi).
Ces matériaux présentent cependant des propriétés meécaniques modestes (bien que

supérieures au métal massif) du fait de leur structure isotrope.

1.1.1.2GENERALITE SUR LE RENFORT FIBREUX

Les renforts fibreux sont généralement des fibregatbone (C), des fibres de carbure de
silicium (SIiC) ou des fibres de bore (B). L'élaboration des CMTi a renforts fibreux (cf.

figure 1-3) nécessite une grande attention apportée a I'élaboration compte tenu de la forte
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réactivité du titane avec les constituants du renfort. En effet, les filaments céramiques sont
principalement utilisés pour leurs propriétés mécaniques spécifiques et la réactivité du titane
envers ces filaments risque de consommer une partie de leur couche externe et donc de
détériorer les propriétés mécaniques du composite réalisé. De plus, I'aspect filiforme du
renfort complique la mise en forme des matériaux. Le procédé d’élaboration le plus utilisé est
la compression a chaud et une attention particuliére est portée sur la protection du filament
(plus de détails sont donnés dans la section 1.2.1 des voies solides d’élaboration).

Figure 1-3 — Exemple de composite a renfort filamentaire a matrice de titane : (a) Matériau réalisé et (b)

un filament [OSBO01]
Les composites élaborés sont tres performants unidirectionnellement ce qui constitue a la fois
leur force majeure et leur plus gros point faible selon l'utilisation que I'on envisage pour le
composite. Dans le cas de 'ANAM, la sollicitation principale étant circonférentielle nous
sommes dans le cas ou le renforcement par fibre est un atout. Le choix d’un tel renfort permet
de notablement améliorer les propriétés mécaniques du titane et la fraction volumique en fibre
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peutétre tres variable car elle est dépendans quantités de fibrest de matrice que I'o
choisit (les limitations étant celles de la réactivité chimique a la température de comp
choisie et des propriétés mécaniques désirées pour le composite). Ces composites st
en ceuvre ardue car, pfus des arguments-cités, la répartition des filaments se doit d'
la plus homogene possible pour limiter les faiblesses mécaniques. Le coltédé d'un
CMTi fibreux avec I'élaboration par compressioichaud revient actuellement a - k€/kg
[LEP10].

1.1.2 LE RENFORT ET LES PRPRIETES MECANIQUES D COMPOSITE

Pour comprendre le choix du renfort qui a effectué nous allons nous appuyer sur 1
représentation des conséquences de I'évolution de la taille unitaire moyenne dt
(élancement longeur/diametreL/d) sur la limite d’élasticitélu composite par rapport a ce
de la matrice métalliques{/om) et sur le module d’Young du composite par ort a celui

de la matrice métallique {fEy) en prenant également en compte la fraction volur du

Diamétre de la particule{um)

Elancement du renfort {L/d)

renfort.
5‘1% O 7T
i"/& =
e
e N g
i O]
e e -
Vo=1% ; i
: | -3
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107 : '
i i .".. E.
: ; Em
i | | Vo=1%
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Figure 1-4 —Représentation schématique de I'efficacité des renforts céramiques en termes de mod

d’Young, de contrainte a la rupture et de fraction volumique¢ [LEP10]
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La figure 1-4 est qualitative mais elle permet de mettre en évidence que pour avoir un effet de
renforcement maximal sur la limite d’élasticité et sur le module d’Young, il est nécessaire

(1) d'augmenter I'élancement qui est le rapport de la longueur de la fibre sur son diametre et
(2) d’augmenter la fraction volumique en fibres. Il est alors aisé de comprendre qu’un renfort
de type filament continu a module d’Young élevé et a résistance a la rupture importante est

recherché pour renforcer la matrice de titane.

Compte tenu des contraintes exposees, les choix du renforcement est rapide car I'objectif visé
est le gain de masse des disques de compresseurs pour augmenter le rendement du
turboréacteur. Le renfort filamentaire est donc sélectionné pour I'élaboration de nos

composites a matrice de titane.

1.1.3 LES MATERIAUX SELECTIONNES

Nous cherchons a créer un nouveau matériau plus Iéger et plus performant pour la réalisation
des ANAM en remplacement des disques de compresseur. Le choix se portera donc sur un
filament capable d’augmenter la résistance du matériau composite, sa rigidité mais également

sa tenue au fluage.

1.1.3.1CHOIX DE LA FAMILLE DU FILAMENT

Les renforts capables de remplir les criteres soéhaont les fibres de carbone [EVEOQ8]
[MIL95], les fibres ou filaments de carbure de silicium [FRO96] [LEP89], les filaments de
bore ou de carbure de bore [LEP89] [THE76]. Cependant, aucun des éléments de composition
des filaments sus-cités n’est stable en présence du titane. Au contact a chaud avec du carbone,
le titane forme du carbure de titane a large domaine d’existencg.(Pilir un méme contact

a chaud avec du carbure de silicium, le titane forme du TiC mais égalemes8g(CJi De

méme pour les filaments de bore ou de carbure de bore, les especes formées seront du TiB, du
diborure de titane (TiB et le cas échéant du TiC. Compte tenu de ces difféerentes réactivités

et des produits disponibles sur le marché, le choix de Snecma s’est porté sur I'utilisation de
filaments de SiC couverts d'une ou plusieurs couches de pyrocarbone, dites couches
sacrificielles et dérivatrices de fissures. De cette facon, la formation d’'une zone de réaction a
bien lieu mais elle n'affecte pas ou peu les propriétés meécaniques du filament et par

conséquent du composite formé.
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1.1.3.2CHOIX DU FILAMENT DE CARBURE DE SILICIUM

Nous cherchons maintenant le filament de la clagSec8uvert d’'une couche protectrice ou
passivante de pyrocarbone qui répondra le mieux a nos attentes. Le tableau 1-1 donne un bon

apercu des filaments commerciaux existants et de leurs principales propriétés.

Les filaments les plus Iégers sont le SCS-6 et le SCS-9. Cependant, le SCS-6 a de meilleures
propriétés mécaniques en terme de contrainte a la rupture et de module d’Young que le SCS-
9, il sera donc le filament préféré pour la réalisation des ANAM. Pour précision, la couche

externe de pyrocarbone est une double couche de 3 um d’épaisseur en tout (cf. figure 1-5).

, " - Masse Diametre R
Filament Composition chimique . c E
) N volumique moyen
commercial (du centre a la couche externe) 3 (GPa) | (GPa)
(g/cm) (Lm)
1140+ Ame W / SlC_pur / SiC +10% 3.4 105 4.0 385
atomique Si/ 5 pm pyroC
SM 1156 Ame W/SIC pur/ SIC +10% 3,3 147 40 | 331
atomique Si/ 5 pm pyroC
SM 2156 Ame W / SiC +8% atomique C / 3.3 141 4.0 385
SiC pur /5 pm pyroC
Ame C/ SiC +5% atomique C /
SCS-6 SiC pur / 3 um pyroC (SiC 3,0 144 4,3 356
périphérique)
scs-g | AmeC/SiC+C/SICpur/3um 5 g 75 38 | 310
pyroC (SiC périphérique)

Tableau 1-1 — Composition et principales propriétés des filaments SiC commerciaux [CHOO05]

Figure 1-5 — Filament SCS-6 (a) en section, (b) détail du revétement externe en pyrocarbone
1.1.3.3LE TITANE SELECTIONNE

La matrice de titane est constituée de l'alliagditdme Ti-6242 [DUDO04b] qui est un alliage
complexe dont la composition et les structures cristallines formées par les éléments d’alliage

sont résumées dans le tableau 1-2.

Le Ti-6264 est un alliage quasiqui est thermodynamiquement stable dans un étgé 613
et qui comporte 90 % de grains primairegcf. figure 1-6). L'aluminium présent dans cet

aliage est un élément stabilisateur alphagéne qui contribue a augmenter la contrainte a la
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rupture de l'alliage de titane et a réduire sa ductilité. Le molybdene de l'alliage, stabilisant
bétagéne, joue un réle important dans l'augmentation de la résistance au fluage tout en
permettant a I'alliage de conserver sa ductilité [DUDO4]. Les éléments d’étain et de zirconium
sont eux neutres par rapport aux phases allotropiques alpha et béta de l'alliage de titane et
n’'ont pas de rdle mécanique particulier dans cet alliage. Quant au silicium, il a été inséré en
faible quantité dans ce mélange pour permettre la précipitation de siliciures nanométriques
améliorant la résistance au fluage en suppléant I'action de Mo. Sa contribution doit cependant
rester faible (quantité inférieure a 0,25% massique) pour éviter la formation de précipités

micrométriques fragilisant la matrice.

Eléments Ti Al Sn Zr Mo Si
Pourcentage massique (%) 85,9 6 2 4 2 0,1
Type o neutre | neutrg B négl.

Tableau 1-2 — Composition de I'alliage de titane Ti-6242

Figure 1-6 — Microstructure de I'alliage Ti-6242 dans I'état forgéa+p [DUDO04b]

L’alliage de titane pré-sélectionné est le Ti-6242 mais nous verrons dans le chapitre 5 qu’au
cours de nos travaux et compte tenu du procédé d’élaboration sélectionné pour la réalisation

des CMTi, nous avons été amenes a considérer et tester d’autres alliages.

1.2 LE CHOIX DU PROCEDE D’'ELABORATION

L’élaboration des CMTi étant ardue, le recours a ces composites reste trés limité et peu de
travaux sont réalisés pour I'amélioration des procédés d’élaboration. Le procédé qui a été le
plus étudié pour cette élaboration depuis plus de 20 ans est la voie feuillard / fibre / feuillard

et plus rarement I'élaboration par projection plasma puis compression a chaud. Une derniére
alternative consiste a pré-enduire le filament de titane puis de densifier a chaud les composites

unitaires assemblés a chaud.
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1.2.1 LES VOIES SOLIDES TELABORATION

La voie d’élaboration feuillard / fibre / feuillard, également appelée la voie solide consiste a
empiler successivement une feuille de matrice (un feuillard ou un ruban) et une couche de
filaments que I'on va venir compacter a chaud a des températures de I'ordre de 850°C-950°C
sous 80 MPa a 100 MPa. Le principal défaut de cette élaboration est que les filaments au sein
d’'une méme couche sont mobiles les uns par rapport aux autres créant ainsi en compaction
une répartition de renfort hétérogene. Afin de limiter ces mouvements de filaments lors de la
compaction, il a été tenté de maintenir les filaments entre eux par un ruban métallique.
L'utilisation de ce ruban crée de fortes tensions transverses sur les filaments lors de leur
compaction pouvant résulter en leur rupture. Un exemple de CMTi est présenté figure 1-7.
Cette figure montre la répartition des filaments suite a ce type d’élaboration et les défauts
locaux occasionnés. Nous constatons une répartition des filaments acceptable dans la matrice.
Cependant, les feuillards utilisés dans cette technique sont tres texturés compte tenu des
traitements subits pour les obtenir et notamment a cause du laminage sévere des plaques.
Cette texture engendre une anisotropie des propriétés mécaniques du titane qui est conservée
lors de la compaction. Donc, compte tenu des effets combinés du matricage de l'alliage et de
la répartition inhomogene des filaments, les propriétés mécaniques du composite sont

impactées.

Figure 1-7 - Vue en coupe (a) d’'un CMTi composé de SM1140+/Ti6242 et (b) la microstructure de la
matrice [CARO1]
La seconde voie solide possible est celle de la métallurgie des poudres. L’idée de cette voie
d’élaboration est de mettre en contact des poudres de titane liées avec les filaments de carbure
de silicium répartis de fagon homogene. Lors de la compaction isostatique de cet ensemble, la
densification du matériau est possible par frittage. Cette voie d’élaboration est maintenant

abandonnée par I'ensemble des industriels car en plus de désagréments cités préecédemment,
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les composites réalisés sont fortement contaminés chimiquement par les résidus des éléments

liants utilisés pour la cohésion des poudres sur le filament.

1.2.2 LES VOIES SEMISOLIDES DELABORATION

Des voies semi-solides d’enduction sont également possibles. La premiére voie semi-solide
pour la réalisation des CMTi est la voie de projection plasma. Cette voie consiste a projeter a
'aide d’'une torche a plasma sous pression réduite une poudre pré-alliée de titane sur le
filament. Ce procédé permet d’atteindre une vitesse de dépbt élevée d’environ 100 um par
heure. Les filaments enduits sont ensuite compactés a chaud et la diffusion solide agit pour
lier les filaments entre eux, ceci amenant peu de pores résiduels. Mais cette solution a pour
conséguence de détruire la couche protectrice de carbone sur le filament par arrachement lors
du dépbt et les couches déposées sont hétérogenes (cf. figure 1-8). Cette voie étant complexe,

elle a été abandonnée.

Figure 1-8 — CMTi réalisés par projection plasma (a) en coupe transversale et (b) exemple
d’arrachement de la couche protectrice du filament en début d’élaboration [DJA01]
La deuxiéme voie semi-solide est le dép6t physique en phase vapeur (PVD ou EB-PVD).
Cette voie n’est pas destructive, permet d’obtenir une couche homogene d’alliage de titane le
long des filaments et de réaliser des composites a distribution hexagonale idéale pour la
répartition des efforts au sein des composites (cf. figure 1-9). Cette voie d’élaboration est
lente avec des vitesses de dépdbts sur le filament de 20 cm a 180 cm par heure suivant
I'épaisseur du dépot a réaliser. Elle est de ce fait tres colteuse et n’est pas utilisable pour tous
les alliages de titane suivant les espéeces chimiques constituant l'alliage, notamment le Ti-

6242. Malgré son co(t d’exploitation, cette voie est celle industriellement mature aujourd’hui.
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Figure 1-9 —lllustration de I'élaboration par EB-PVD (a) le composite préenduit, (b) ensemble de
composites préenduits avant compact et c) composite renforcé avec une bonne répartition des filamen
dans le composite [WAR94]

La troisieme voie d’élaboration solide consiste a enduire le filament de6 par une
barbotine composée de poudre de titane de corion et de taille de particule choisie, d’
liant organique de type polymeére (le plus souvent du polypropyléne carbonate) et d’e
Cette technigue d’enduction issue de la métallurgie des poudres a été utilisée pour en
filaments continus de daure de silicium [GUQO98]. Une fois le filament enduit, il est s¢
pour éliminer la présence résiduelle d'acétone puis chauffé pour éliminer les
polymeéres [SHIO3], [SHIO4], [JEEOQ6] puis fritté pour obtenir une couche uniforme de
autour du lament. Cependant cette méthode présente deux inconvénients principau
un premier temps, comme pour I'élaboration en voie solide de métallurgie des pou
polymeére ne peut étre totalement éliminé et pollue la matrice de titane. Dans un emps,
I'élaboration des composites est ralentie compte tenu de la forte viscosité de la be
L'étude de Beeley et Guo de 2004 [BEEO4] a montré que ce procédé n’est utilisable ¢
une plage trés limitée de vitesses d’enduction jusqu m/min pour cette étude spécifiqu
En effet, a cette vitesse, de I'air est piegé au niveau de I'entrée du filament dans le
bulle dans le bain empéchant I'enduction. Cette étude a également mis en évidence
sensibilité de la possibilité d’empcde fluide avec les pourcentages volumiques en poly
liant et en solvant. Or comme le solvant est I'espéce la plus mobile dans la barbotine,
a tendance a étre majoritairement happé par le flux généré lors du passage du

modifiant ainsies pourcentages volumiques respectifs des especes au cours di

1.2.3 ELABORATION PAR VOIILIQUIDE

Une nouvelle voiad’élaboratiol a étéproposée dans les années 2000Snecma [FRAQ7]
sur le méme principe que la solution d’enduction par barb L'idée est d’obtenir ul
matériau aussi performant mécaniquement que ceux IS avec lexomposites issus de

PVD mais plus rapidement pour réduire les colts de production. La solution envise
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I'élaboration par voie liquidesuivant une technique appeléadtdction aGrande Vitesse
(EGV) de titane liquide sur le filament de carbure de silicium-6. Le principe de cette vo
liquide est de faire passer au travers une masse d’alliage de titane en fusion le filan-6
de facon continue pour qu'ressorte de la chee couvert d’'une épaisseur homogent
constanted’alliage. Ce procédé permettrait de réalisercomposites a moindre colt grac
une grande productivité (~m. La couche de métal liquide est ensuite figée sur le fila
grace a n systeme de refroidissement optinr Les filamentscomposites ainsélaborés sont
ensuite compactés entre eldans ce procéde, la limitation de la dégradation du filamel

assurée par un faible temps de contact a chaud entre le filament et la.

Le systeme crépour réaliser I'élaboration en voie liquide. figure 141C) est composé de

cing modules. Ces modules s :

e Module I: une bobine émettrice composée d’'un systeme de déroulement cont
filament équipé d’'un systeme permettant la lation de la tension dans le filame

e Module 11 : un creusefroid [FEIO2] qui est le module dans lequel sera placé l'alli
en fusion

e Module Il : un systeme de refroidissement du filament ¢

* Module IV: un systeme de trancannage de la fibre er

* Module V: un module regroupant lI'instrumentation et la réegulation des parardu

procéde.

L’ensemble des ces modules placé sous atmosphere contrélée d’argon.

Module IV

Module III

Module IT

ModuleI

Figure 1-10 —Schéma simplifie du systeéme crée pour I'’enduction grande vites
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C’est dans le creuset froid que I'élaboration du composite se réalise. Dans ce creuset, la
charge de titane est disposée puis chauffée par induction et est maintenue en suspension
électromagnétique. Comme nous l'avions précisé précédemment, le titane est un composé
hautement réactif avec de nombreuses especes chimiques a I'état solide ce qui est d'autant
plus prononcé a I'état liquide. L'utilisation d’'un récipient standard pour la fusion et le
maintien de la charge de titane liquide est donc impossible surtout si nous tenons a conserver
la pureté de I'alliage d’enduction. La solution trouvée est d’utiliser un creuset froid sectorisé
combiné avec un chauffage inductif qui permet la transmission d’énergie calorifique

(chauffage) et mécanique (lévitation et brassage électromagnétique) au systeme sans contact.

Le filament SCS-6 passe donc au travers de ce systeme, en ressort couvert de titane et
'ensemble est refroidi par un systeme de buses d’hélium. Le systeme de refroidissement est
placé suffisamment proche de la sortie de l'alliage en fusion pour figer la gaine de titane le
plus rapidement possible ce qui permet de limiter la réactivité entre la gaine et le filament
mais aussi d'éviter les déstabilisations hydrodynamiques possibles. Le filament enduit de
matrice refroidie est ensuite trancanné sur la poulie de réception et est prét pour la compaction

a chaud pour la mise en forme de 'ANAM.

1.3 ENDUCTION GRANDE VITESSE (EGV) ET PROBLEMATIQUE

1.3.1 PROBLEMATIQUE

Le principe de I'enduction grande vitesse est simple, cependant plusieurs verrous restent a
lever avant de pouvoir fiabiliser la production des composites des futurs ANAM. En effet, les
premiers essais d’enduction réalisés suite a I'étape de validation des matériaux pour la
constitution des ANAM ont abouti a I'élaboration de composites dits « fil de péche » (cf.
figure 1-11)

Figure 1-11 — Exemple de pré-composite obtenu

Ces filaments présentent des zones enduites, des perles de titane le long du filament et du
filament nu. Non seulement la gaine de titane n’est pas homogéne, ni constante le long du
filament mais en plus la formation de perles de titane crée des ruptures du filament lors de

I'étape de trancannage. Le procédé ne peut donc pas étre continu et le travail de these a pour
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but de comprendre les origines de ces déstabilisations mais surtout d’identifier des plages de

fonctionnement pour les éviter.

Une étude bibliographique a été nécessaire afin de mieux comprendre les phénomenes de
mécanique des fluides occurrents pour I'atteinte de I'épaisseur d’enduction souhaitée et les
origines des déstabilisations de la gaine de fluide. Certaines zones de filament nu ne montrent
aucune trace de contact entre le filament et I'alliage de titane fondu. Cette observation est la
conséquence d'un défaut de mouillage entre le filament et la future matrice et une
compréhension du mouillage est a envisager. Ce seront les trois axes de recherche qui sont

abordés dans cette synthése du projet de these.

1.3.2 L’ANALYSE DES PHENOMENES INTERVENANT LORS DENDUCTION

L’enduction est le fait de recouvrir un solide par un liquide suite a une interaction dynamique,
également appelé mouillage forcé. L'interaction qui nous intéresse ici est le passage a grande
vitesse d’une fibre au travers d’'un bain de métal liquide, soit une configuration non abordée

dans la bibliographie.

Les études concernant I'enduction de fluides non métalliques ont débuté au début™8u XX
siécle avec les travaux de Goucher et Ward en 1922 [GOUZ22], ceux de Landau et Levich en
1942 [LAN42] et ceux de Derjaguin en 1943 [DER43]. Ces dernieres contributions étudiaient
la formation d’'une mince couche de fluide sur une plaque. Les études menées ont permis de
relier I'épaisseur emportée a la vitesse de tirage et aux propriétés du fluide (1.1). Cette étude
est maintenant connue sous le nom de théorie LLD, nommée d’aprés ces auteurs : Landau,
Levich et Derjaguin. Depuis les contributions théoriques ont visé a la diversification des
supports d’enduction, a I'amélioration de cette loi et a I'extension de son domaine de validité
[BRE61], [WHI66], [RYC96], [RYC98], [REBOO], [REBO02]. En effet, les hypothéses
réalisées pour établir la loi LLD (1.1) négligeaient les effets d’apesanteur et considéraient

I'approximation de lubrification comme valide. Dans ce cas, I'épaisseur emportée s’exprime :

e = 1.34RCa?/3 (1.1)

ou e est I'épaisseur de film déposée sur la fibre (m), R est le rayon de la fibre (m), Ca est le
nombre capillaire tel qu€a = nV /y avecn la viscosité du fluide (Pa.s), V la vitesse de

tirage (m.38) et yla tension de surface (N

L’approximation de lubrification n’est valide que si le film de fluide adhere parfaitement au

support, est fin et si 'écoulement est dominé par des effets visqueux. Les deux derniéres
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conditions sont insatisfaites si la vitesse de tirage pour I'enduction est grande car I'épaisseur
enduite augmente avec la vitesse de tirage et des effets dQs a l'inertie du fluide apparaissent,
dominant I'écoulement. Dés que I'on sort des hypothéses de I'approximation de lubrification,
la détermination d’'une loi pour I'épaisseur emportée quel que soit le fluide et les conditions
opératoires est complexe. Or ce sont les conditions pour lesquelles nous devons travailler. Le
travail de cette theése est en partie consacré a I'étude des différents régimes en enduction pour
comprendre les phénoménes pour un fluide simple: de l'eau, et ceux pour un fluide
métallique : nous traiterons I'eutectique plomb-étain et des alliages de titane. L’étude de ces
différents régimes en enduction est réalisée en termes d’influence des conditions du procéde :
la vitesse de défilement du filament (V), le rayon du filament (R) et la hauteur de source (H),
et des propriétés du fluide : la tension de surfagdg viscositéi), et la masse volumique du

fluide (o).

Si I'on considére I'état des connaissances sur I'enduction avant le début de la these pour un
fluide peu visqueux, nous obtenons une tendance pour I'évolution de I'épaisseur déposée en

fonction de la vitesse de tirage pour le titane comme représentée sur la figure 1-12.
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Figure 1-12 — Evolution possible de I'épaisseur de fluide emportée en fonction de la vitesse de défilement

du filament [FEIO02]
Cependant, la courbe présentée en figure 1-12 est qualitative et les travaux réalisés montreront
gue cette évolution n'est pas physique. En effet, peu d’études ont été menées pour des fluides
simples [RYC96], [REBOOQ], [REB02] et aucune pour des fluides métalliques dans cette plage
de vitesses pour I'enduction de fibres. Une étude paramétrique est donc a réaliser pour
comprendre l'influence des paramétres d’enduction sur I'épaisseur de fluide emportée par le
filament. Cette étude est rapportée dans le chapitre 3.
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1.3.3 LES INSTABILITES INTERFACIALES

La seconde problématique relevant de la mécanique des fluides suggérée par la figure 1-11 est
la déstabilisation de la gaine tant qu’elle reste dans son état liquide. Nous devrons donc

déterminer si ces déstabilisations sont la conséquence d'un refroidissement trop tardif du

manchon de fluide appelées les déstabilisations de Plateau-Rayleigh ou si elles sont induites
dans le procédé par les mouvements de fluide au sein de la charge de titane liquide

(entrainement du fluide par le passage du filament, palpitation de la charge de titane en

suspension électromagnétique, circulations du fluide induites par le champ

électromagnétique).

1.3.3.1LES INSTABILITES DHRAYLEIGH

Deux types de déstabilisations spontanées de cglihdde sont identifiables. Les instabilités
connues sont le cas de la déstabilisation spontanée d’une fine couche de fluide sur un cylindre
dans une configuration statique ou faiblement dynamique dites déstabilisations de Plateau-
Rayleigh [PLA73] [RAY92] et la déstabilisation d’un filet cylindrique en sortie d’injecteur

dites mode Rayleigh. Nous allons exposer ici ces deux types de déstabilisations.
» Déstabilisation Plateau-Rayleigh

Considérons un filament de ray®) couvert d’'une épaisseerde fluide (figure 1-13(a)). Le

film déposé sur le filament est instable et se rompt en gouttes régulieres le long du filament.
Dans une telle configuration, c’est la tension interfaciale qui est déstabilisante car la surface
extérieure du cylindre est plus grande que l'aire interfaciale d’'un ensemble de gouttes si la
longueur d'onde de déstabilisatioh,est assez grande (1.2). La gaine de fluide eshiseua

une pression caractéristigue qui a une composante hydrostatique gig(&-ee) et une
composante de pression de Laplace d'opdfle+e) Tant que le nombre de Bond (1.3) qui
compare ces deux pressions reste trés petit, la gravité reste négligeable et I'épaisseur de fluide
ondule tout en conservant une axisymétrie pour former un chapelet de gouttes. Pour les
filaments qui ont un diametre de I'ordre de la centaine de micrometres et pour un dépdt de
I'ordre de la dizaine de micrométre, le nombre de Bond est de I'ordre d& Ld@ondition

sur le nombre de Bond est donc assurée.

A>2n(R+e) (1.2)

Bo = % (R +e)? = k2(R + e)? (1.3)
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e, = e* + decoskx (1.4)

Se?
L S 1.5
e =e— o (1.5)

La déformation de l'interface est possible l'initiation d’'un gradient de pression local ¢
génere’bndulation de la surface de flui (1.4) etentraine un mouvement de flu résultant
en la formation du chapelet de gou (cf figure 1-13b).Dans le modeéle quist proposé ici,
nous notonse I'épaisseur initiale de fluide sur le filamere* I'épaisseur moyenne
'ondulation de la surface de fluide; la fonction dex qui décrit I'ondulation de l'interfac
suivant I'espace longitudinal e 'amplitude de la déstabilisatiodd étant dépendant du
temps). Pour conserver la masse du manchon de flle* est différent dee et lui est
inférieure. Le calcul de* a partir dee est réalisé par I'équation 1.6omme la théorie a é
établie pour des films mincee<<R), on considere que I'écoulemeatii a I'oscillation est u
ecoulementde Poiseuille ce qui suppose que les effets visqueux sont plus influents
mouvement du fluide que liner. De plus, sl'on considére que I'épaisseur de dépot
faible et que les amplitudete déformation st modérées, opeut décrire la courbure «
l'interface C qui est la contribution de deux rayons de courbure (celle due a la géc

cylindrique et celle due a la déformati comme dans I'équation 1.6.

@)

Figure 1-13 —Représentation des déstabilisation de Plate-Rayleigh : (&) avant I'initiation et (b) gaine
déstabilisée
1 d’e 1 d?%e
Cn— S °n-_2%° (1.6)

C’est par le calcul du gradient de cette cour et I'hypothése de I'écdaement de Poiseuill

gue I'on peutalculer le flux de liquid@ (1.7) généré par I'action de la tension superfici
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Si I'on veut suivre I'évolution de I'épaisseur locale du film en fonction du temps et de
I'espace, il faut écrire la conservation de flux entre une positetrune positiox+dx. On en
tire I'’équation 1.8 pour suivre I'évolution de la perturbation.

e3dC
edc 1.7
0~ a7
doe _ 5o Ve 1201 k2pe (1.8)
ar = 2egprek( ) '

L’équation 1.8 permet de trouver un critere de développement d’instabilité en termes de

longueur d’'onde et de temps de croissance associé a chaque vecteur d’onde. Le minimum
pour la longueur d’onde, soit celle qui sera sélectionnée par le systeme car étant celle qui
demande le moins de déplacement de matiere est détaillé en équation 1.9 et son temps

caractéristique en équation 1.10.

A= 2mV2R (1.9)
R4
= 12% (1.10)

Cette analyse bien que permettant de comprendre des origines possibles de déstabilisation de

la gaine, est pourtant limitée car il a été considéré :

* un écoulement de Poiseuille, ce qui n'est pas le cas en EGV car l'inertie entre en
compte

* une épaisseur de fluide négligeable devant le rayon du filament.

Quéré a montré dans l'article « Thin Films on Verticals fibers » [QUE90] que sous certaines
conditions, des films fins de fluides peuvent rester stables sous I'action d’'un déplacement
fluide interne a la gaine enduite. Ces essais concernent des filaments enduits a faible vitesse
dont I'enduction est stoppée pour observer le drainage par gravitation de I'épaisseur déposée.
Il observe ainsi que pour un film épais les déstabilisations de Plateau-Rayleigh entrent en jeu
lors du drainage alors que pour certains films plus fins (e<<R), aucune déstabilisation n’est
observée. La stabilisation de la gaine s’explique par la génération d'un flux interne
suffisamment intense pour éliminer les effets de Plateau-Rayleigh dans les faibles épaisseurs.
En effet, 'observation d'un fil enduit de la méme fagon horizontalement et verticalement
montre dans le premier cas une déstabilisation de la gaine de fluide en mode Plateau-Rayleigh

et dans le second cas un drainage sans déstabilisation de la gaine. Nous en concluons que si le
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flux de drainage par gravité d’'une fine épaisseur de fluide est assez intense pour €éliminer ce
phénomeéne alors l'inertie que nous observons au sein de la gaine de fluide en EGV peut
également avoir pour conséquence de stabiliser notre manchon de fluide plus épais et ainsi de
limiter ces effets. La limitation de cette stabilisation sera I'équilibre entre I'intensité du flux

interne de la gaine et la dissipation de I'énergie par effet visqueux au sein de cette méme

gaine.
* Le mode Rayleigh

Nous considérons donc maintenant le mode Rayleigh qui est celui que I'on peut observer si
'on laisse un mince filet d’eau s’échapper d’'un robinet : le filet se rompt et forme des
gouttelettes (cf figure 1-14). Lorsque I'écoulement d’un jet cylindrique de liquide dans un
milieu gazeux est étudie, difféerents régimes de rupture des jets sont observés. Ces régimes de
rupture sont directement reliés au débit du filet. Cing régimes sont identifies [DUMO08] : le
goutte a goutte, le mode Rayleigh, deux régimes a dominance aérodynamique et

I'atomisation.

Figure 1-14 — Représentation des déstabilisations du mode Rayleigh

Dans le mode Rayleigh, seules les forces de tension superficielle sont responsables de la
rupture du jet [CHAOQ7], pour les mémes raisons et les mémes moteurs que pour les
déstabilisations Plateau-Rayleigh décrites ci-dessus. Dans ce régime, I'écoulement est
axisymétrigue et les gouttes formées ont un diametre d’environ 1,89 fois celui de l'injecteur.
Le temps de formation des gouttes est déterminé par une analyse dimensionnelle, en omettant
les effets visqueux. Les grandeurs dont le probléme dépend étant la masse volumique du
fluide, le rayon du filet de fluide et la tension de surface, cette approche permet de donner un

ordre de grandeur pour le temps de formation des gouttes (1.11).
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Tc =VpPR3/y (1.11)

ou R est ici le rayon du cylindre de fluide en écoulement.

La vitesse du fluide n’intervenant pas dans le calcul du temps caractéristigue de

défragmentation, la longueur de rupture augmente avec la vitesse dans les limites de ce mode.
Nous notons dans ce cas que le flux interne de cet écoulement est suffisamment intense pour
stabiliser les interfaces et donc retarder I'action de la tension de surface quand la vitesse

augmente dans ce mode.

L’augmentation du débit du jet a pour conséquences de créer un cisaillement entre la surface
extérieure du jet et 'atmosphére environnante. Ce cisaillement est caractéristique du premier
régime aérodynamique induit. Les instabilités de Rayleigh sont alors transformées en
instabilités de Kelvin-Helmholtz [SRI11], [DUMO0S8]. Le jet perd son caractére axisymétrique,
les longueurs de rupture diminuent et les gouttes formées sont de taille équivalente a
linjecteur. Ce régime aérodynamique induit est parfois nommeé : régime de Rayleigh
particulier axisymétrique [CHI92]. Ensuite I'écoulement devient turbulent et nous sortons du
cadre de notre étude.

Cette proposition d’analyse des déformations spontanées de la gaine bien que prenant en
compte l'inertie du fluide négligent les effets visqueux au sein du fluide. Notre situation est
guant a elle différente de ces deux possibilités de déstabilisations exposées car un frottement
visqueux existe entre le fluide et le filament et la vitesse de transport du fluide par le filament
est importante : les effets inertiels entrent en jeu. Ces possibilités de déstabilisations seront
prises en compte lors d’analyses futures des déstabilisations de gaine en EGV. Cependant il
semblerait que la présence combinée d’'un contact avec le filament en EGV créant des
déplacements visqueux et des effets d’inertie puissent stabiliser le film de fluide autour du

filament et ralentir le processus d’action de la tension superficielle.

Les déstabilisations spontanées de la gaine sont donc une éventualité mais qui semble avoir
ses limitations grace au flux interne de la gaine emportée. Nous déterminerons par la suite les
conditions pour lesquelles ces remarques sont valides en enduction. Un autre phénomeéne de
déstabilisations de la gaine de fluide a été mis en évidence [RYC96], [REBO2]: c’est le
phénomeéne d’expulsion sporadique qui trouve sont origine en sortie de bain au niveau du

meénisque dynamique.
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1.3.3.2LES EXPULSIONS SPOR/AQUES

Ces expulsions trouvent leurs origines limite supérieurale la loi LLD quand les fets de
I'inertie commencent a dominer I'écoulement généré par le passage du filament dan:
de fluide.Les déstabilisations présentées ici sont induite par le flux généré par le pas
filament dans le bain et n’est pas une action spontanéearé aux exemples précéderCe
phénomene a été observé pour des fluides peu visqueux et est la conséqu
I'épaississement de la gaine de fluide quand ces effets émeL’épaississement de la gai
de fluide (cf figure 1-15(B)quand les effets ertie entrent en action est tellement impor
gue les forces capillaires qui sont perpendiculaires a cet épaississement ne s
négligeables. Elles agissent donc sur la ¢ (cf figure 1-15(c) &(d)) pour minimiser
I'énergie interfaciad en diminant la surface de contact. Une goutte se fo(cf figure 1-
15(e)) le long du filamergt est emportée par le flament par effet d’'ine Compte tenu de la
largeur,de I'espacement de ces expuls et d’observations in-situnous pensons que |
perlesde titane observées dles filaments enduitsont issues de ce phénomene. Les cril
d’apparition, d’existence et d’arrét de ce phénomene seront discutés plus en détails

chapitre 3.

Figure 1-15 -lllustration des expulsions sporadiques pour un filament de §um de diameétre pour une
vitesse de tirage de 1/5/s, les images (a) a (f) sont espacées de 30chacune [REB02
Les problématiques de mécanique des fluides que nous avons exposées dpartie nous
indiquentles différentes pistes stesquelles les travaux ont portéétude de I'enduction d
fibore va doncconcerner I'étude derois zones connectéext en interactio: le bain, le
meénisque dynamique et I'épaisseur emportée. Pour I'du bain, lanalys: des flux généres
par le passage du filament dans un bain de fluide scaminéeafin de comprendre le
contributions de ces fluxuaphénomene d’enduction. L'étude du ménisque dynan
concerne quant a elle le suivi de I'évolution cépaisseur et de la courbure du ménis
suivant les différents régimes d’emport en enduction. Enfin, I'analyse de I'épaisseur er
est réalisée pour les difféerents parameétres de procédé et de propriétés de Cette étude
sera menée dans un premiemps avec de I'eau afin d’isoler les phénoménes physique
en jeu en EGV puis nous utiliserons un fluide métallique modele a bas point de fusion
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comprendre les conséquences dans un premier temps des modifications des paramet
(notamment I'augmentation de la tension de surface et de la masse volumique) puis
second temps, l'influence du mouillage en contact métal/métal (eutectique-étain sur

substrat de cuivre (oxl¢ et argen)) en enduction.
1.3.4 LE MOUILLAGE

Un autre phénomene obselteés de I'enduction des filaments S-6 par du titane liquidest
gu’'au-dela d’'une vitesseeuil, le filament de SiC est éjecté de la charge de titane en
lors de son passage dans le modu (cf figure 1-10) L'enduction se réalise do en
périphérie de la charge de titane et non plus a cceur ou I'enduction pouvait éi
concentrique (cf figure 1-16Ce phénomene tient son origine dans le mouillage réac
filament par la charge de titaliquide qui au dela d’'une certaine vite de défilement du
filament ne se réalise plus a cause¢emps de contact a chaud trop colUne troisieme étar
de notre travail a étdonc de comprendre les conséquences de ce défaut de mouille
grandes vitess de tirage du filame sur I'épaisseur emportée.

Figure 1-16 — Photo (a)u procédé d’enduction grande vitesse en fonctionneme, avec passage du
filament en périphérie de la charge de titan [SANO09] et (b composite élabor [DUDO04]
Afin d’introduire au mieux | problématique de mouillage et les actions qui ont été me

dans le cadre de ce travail, un rappel sur les notions de mouillage est |

La mauillabilité est la capacité gL un liquide a s’étaler sur un substrat solide. Les (
parametres qui caractérisent le mouillage sont le degré de me et le taux de mouillag
[KUMOQ7]. Le degré de mouillage est quantifié grace a la mesure de I'angle de contac
entre le solide et le liquide. Il est dépendant de I'état de surface du solide et des

interfaciabs mises en jeu a l'interface. Le taux de mouillage est qului déterminé par I

vitesse a laquelle le liquide mouille la surface du substrat et s’étale. Ce dernier est g
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par les conditions thermiques, la tension de surface du liquide et sa viscosité, de la pureté et

de la rugosité du substrat et des réactions chimiques pouvant exister a l'interface.

1.3.4. 1L ANGLE DE CONTACT

L’'angle de contact est défini par la tangente auntpiple séparant le liquide, le solide et
'atmosphere et la surface du substrat. Si le systeme est a I'équilibre 'angle de contact est
déterminé par la surface du solide (rugosité arithmétique (Ra), composition et cristallinité) et
les énergies interfaciales. Si la surface est idéale (Ra=0 et chimiquement homogéne), I'angle
de contact est défini par I'équation d’Young (1.12) [EUS98].

cosf = Ysv — Vst (1.12)
Yiv
Fd(t) = ysy — (¥sL + yLvcoso(t)) (1.13)
S =v¥sy — s + Viv) = Yiv(cosd — 1) (1.14)

ou 0 est I'angle de contact entre le liquide et son sabg°), y.v I'énergie interfaciale au
contact liquide vapeur (N.), ys. I'énergie interfaciale au contact solide liquide N)mysy
I'énergie interfaciale au contact solide vapeur (N,nfrd(t) la force motrice de mouillage et S

le coefficient d’étalement.

Sur une méme surface, hors équilibre, il est possible de déterminer une force motrice de
mouillage (Fd(t)) donnée par I'équation 1.13. Cette équation permet de relier I'étalement
d’'une goutte en mouillage pur (sans déformation de la surface solide, ni de changement de
composition du fluide) a I'évolution de I'angle de contact. A cet angle est lié un coefficient
d’étalement S (1.14). Ce coefficient est négatif si le mouillage est partiel et est nul ou positif
si le mouillage est total [SAU98] (cf. figure 1-17).

Pour des surfaces et fluides réels, la littérature fait état de nombreuses dénominations et

existences d’angle de contact dont une partie est détaillée si dessous.
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Figure 1-17- Différents types de mouillage

L’angle de contact décrit par I'équation Yourl.12) est appeléngle d’Young ou angle de
contact a I'equilibre. Umangle de contact apparer, défini par Marmur [MAR94], [MAR96]
est I'angle macroscopique formé par le liquide sur le solide a une échelle telle

rugosités et détails morphologiquesla surface ne sont pas observables.

Un angle microscopique de conta (cf. figure 1-18(a))peut se former en amont de 'an:
de contact apparent. Si la surface est rugueuse, I'angle de contact est affecté par cette
Un angle de Wenzel(cf. figure 1-18(b)) [WOL99] est alors définil(15). La mesure de
'angle de contact apparent obtenu sur une surface rugueuse est reliée a I'angle di
d’'une surface homogene par la loi simplifiée de Wenzel en connaisdu ratio entre la
surfaceréelle et la surface plane projetée du substrat (noté R dans I'équatio. Cette
relation de Wenzel permet de comparer le mouillage d’'un méme fluide sur des
présentant des rugosités de substrat différentes. Elle met également en évidenur un
contact partiellement mouillant, 'angle de contact diminue quand la rugosité augm
pour un mouillage partiellement r-mouillant, I'angle de contact apparent aunte quand

la rugosité augmente.
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L’hétérogenéité de la surfacde mouillage qued soit chimique ou cristallographic a
également une influence sur la mesure de l'angle de mouillage. En effet, les ¢
microscopiques étant différents suivant les différentes zones du substrat des différe
d’angle peuvent apparaitre sur lourtour de la goutte déposée. L’'équation de Ci
[MHAO2] est la plus souvent utilisée pour décrire I'angle de contact composite s
surface hétérogene [ADA97]'angle de Cassie(cf. figure 1-18(c))ou angle compositest
défini suivant la relation 1.16u f; et f, sont les fractions de surface occupées respective

par le composé 1 et le compos

(@) (b) (c)

Omicro / ea"’/w ——
7\ ©Oapp=Omacro # Oappl Oapp2 \
NN GV VY e———

Figure 1-18 —Représentation des angles apparents dans le c(a) d'une avancée microscopique(b)

d’une surface rugueus: et (c) d'une surface hétérogéne

cos 8, = RcosOgpy, (1.15)
cosO; = f1c080,pp1 + £2€080,pp2 (1.16)

L’ensemble des angles décsuccinctement ailessus sont des angles statiques caract
une fois que I'étalement du liquide eatteint D’autres angles sont décrits pour caracté

I’évolution dynamique des angles en fonction du te

En évolution dynamique, un angle de contact d’avancée angle de contact de recul s
deéfinis [SAU98]. L’angle de contact d’avancée est défini comme étant I'angle de ¢
déterminé quand le liquide gagne du terrain sur la phase vapeur (étalement en m
angle aval sur un plan incliné). L'angle de tact de recul caractérise la perte de terrail
fluide par rapport a la phase vapeur (démouillage de la surface, angle amont sur

incliné).
1.3.4.2TAUX DE MOUILLAGE

Le taux de mouillage est dépantdes données thermodynamiques et de la cinétique fe
pour un systeme donné. Le moteur de I'étalement d’un liquide sur un solide est la din
de I'énergie de systeme par la formation d’une interface plutdt que deux surfaces. Ce

les données thermodynamiques seules n’expliquent pas le mc, il faut également

39



prendre en compte : les flux internes du liquide, les angles de contact dynamiques formeés lors

du mouillage et la réactivité du liquide avec le substrat.
» Propriétés du fluide

La viscosité, la tension de surface et la masse volumique du fluide sont identifiees comme
étant influentes sur I'étalement du liquide. L'étude expérimentale séparée de ces parameétres
n'est pas aisée car ils interagissent lors des différentes phases de I'étalement pour établir
'avancée (ou le recul) du liquide sur le solide ainsi que l'angle du mouillage. D’apres
'équation d’Young, nous en déduisons que plus la tension de surface entre le liquide et
'atmosphére sera petite, meilleur sera le mouillage a I'équilibre mais cette information ne
nous renseigne pas sur l'influence en situation dynamique. Suivant un raisonnement intuitif,
nous notons qu’un fluide visqueux aura tendance a avoir une cinétique d’étalement plus lente
gu’'un méme fluide peu visqueux. Pour ce qui est de la masse volumique, aucune étude n’a été
menée pour tester ce parameétre car les études de mouillage par mesure d’angle de contact
apparent sont effectuées avec des volumes et masses de gouttes telles que les effets
d’apesanteur soient négligeables sur le phénomene. Pour cela, il suffit de travailler avec des
gouttes dont le rayon & I'état statique sera inférieur & la longueur capilfaitengueur pour

laquelle les forces capillaires et gravitationnelles sont de méme grandeur [GENO5] (1.17).

kl= |- (1.17)

Ces propriétés sont, de plus, changeantes suivant I'atmosphére et la température. Une
augmentation de la température aura pour conséquence de diminuer la tension de surface du
liquide ainsi que sa viscosité rendant I'étalement plus aisé et I'angle de contact statique plus
petit. L'atmosphéere quant a elle aura une influence sur la valeur de la tension de surface selon
sa nature et pourra étre moteur d’oxydation de la surface ou du liquide de mouillage réduisant

I'efficacité du mouillage.
* Mouillage inerte

Pour un mouillage inerte, la cinétique du taux de mouillage est principalement déterminée par
la tension de surface du liquide et sa viscosité [YOS00]. L’équilibre thermodynamique du
mouillage (en condition idéale) est donc exprimé par la relation d’Young. En effet, si I'on
considére I'énergie libre d'une surfacAG®, qui subit un faible recouvrement (ou

découvrement) de gain d'airéd\A, I'énergie nécessaire a ce déplacement est deéarit
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équation 1.18L’équilibre de ce nouveau systérestatteint une fois que la progression
I'étalement ralenti et devient nul, scAA—0 (1.19. Dans ce cas, on retrouve bien I'équa

d’Young pour décrire I'équilibre, I'étalemeAA étant déterminé par les propriétés du fl

AG® = AA(ysy, — Ysv) + Ay, (6 — A6) (1.18)
AGS

im — = 1.19

AAD0 AA 0 ( )

* Mouillage réactif

Les systemes en mouillage réactif sont principalement des mouillages en contact mé
ou métal/céramique, c’estelire le type de configuration qui va nous intéresser pour |
étudeen EGV. Dans le cas d'un systeme réactif, le illage saccompagne d’ur réaction
chimique interfacialeCe mouillage peut conduire a une diminution ou & une augmel de
I'angle de contactCette réaction chimique peut étre de deux 1: soit le substrat se diss:
dans le liquide sans former ¢ composeg soit un nouveau composé est formé a linter

entre le liquide et le substrat.

Le cas de dissolution du substrat dans le liquide va entrainer une modification loca
composition chimique du liquide emodifier les énergies interfacialesu syteme. La
dynamique d’étalement sera donc modifiée ainsi que la rugosité du <. De plus, dans
cette configuration I'angle apparent de mouillage sera différent de I'angle réel de mc
compte tenu de la dissolution du substrat par le liqui mouillage(cf. figure 1-19).

Figure 1-19 —Angle apparent et angle réel dans le cas d’une infiltratio

Pour ce qui est du mouillage par formation d’un comjinterfacial un nouveau composé

forme al'interface entre le substrat et le liqgu etchange I'équilibre de contact. Le mouilla
est dans ce cas gouverné par la nature et le taux de mouillage de ce nouveau comp
liquide. Yost [YOSO00] a montré dans son modele cinétique d’étaleque sous conditions

de réaction et de diffusion de l'espece réagis, plus le liqguide comportera d'espé
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réactive, plus le mouillage sera rapide. Ce mouillage réactif par formation de composé peut-
étre soit diffusionnel, soit contrdlé par le processus local pour I'étalement. Pour le mouillage
réactif diffusionnel, la cinétique d’étalement est corrélée a la rapidité avec laquelle I'élément
réactif diffuse vers la ligne triple. Les travaux de Mortensen [MOR97], [MORO1] ont permis
d’établir une modélisation réaliste de ce type de cinétique (1.20). Pour le mouillage réactif
contr6lé par le processus local, il est défini que la cinétique d’étalement du liquide sur le
substrat est limitée par la cinétique réactionnelle a la ligne triple (1.21), [DEZ02].

dR = 2D;F(T)(Cy, — C 6 (1.20)
dt - i ( 0 6) nve .
cosB; — cosB = (cosO; — cosBy)exp (—kt) (1.21)

ou R est le rayon de la goutte, IB coefficient de diffusion du soluté dans le liquidg,l&
concentration en espece réactive dans le gouttepfentration local en soluté a la ligne
triple, 6 I'angle de contact instantané a la ligne tripleJennombre de moles de soluté par
unité de volume de produit de réaction, e I'épaisseur du produit de réaction a la lignétriple,
I'angle de contact finaho I'angle de contact initial et k une constante décrivant I'évolution de
'angle de contact.

Ce nouveau contact et ses capacités d’adhésion sont déterminés par le mouillage et la
réactivité [CONO3]. Compte tenu de I'ensemble de ces nouvelles considérations pour les
systemes réactifs, nous ne détaillerons pas plus les tenants et aboutissants du mouillage réactif
dans leur globalité mais nous les visiterons cas par cas dans les chapitres s’intéressant au
mouillage métal/métal ou métal/céramique. Cependant un point rapide est proposé sur le
contact carbone-titane moteur de mouillage pour 'EGV envisagé pour I'élaboration de
composites.

* Mouillage réactif du carbone par du titane

L’enduction de filaments SCS-6 par du Ti6242 est un procédé ambitieux en conditions
extrémes. En effet, I'objectif est d’enduire les filaments a des vitesses de I'ordre de plusieurs
metres par seconde par du titane maintenu en fusion : soit une température de travail entre
1600°C et 1700°C suivant I'alliage de titane sélectionné et des temps de contact trés faibles
(de la milliseconde a la dizaine de millisecondes suivant la vitesse choisie et la longueur
parcourue par le filament dans le titane). Dans le cas de ce contact, c’est la formation de TiC
qui provoque le mouillage du filament de SiC couvert de pyrocarbone. Il est établi que

I'évolution de l'angle de mouillage en fonction du temps pour un mouillage réactif entre le
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titane et le carbone s’effectue en trois temps [LAN96], [LAN98], [DEZ(La premiére
phasecorrespond au contact initial r-mouillant entre le titane et le carbone, auquel
associé un grand angle de mouill (cf. figure 1-20(a)) Cette premiére phasest

principalement due aux différences de liaisons chimiques entre les liaisons me du

titane (avec délocalisation totale des électrons de valence) et les liaisons cérami
carbone (liaisons covalenjedJn temps est donc nécessaire avant de créer les pi

cristaux de TiG a l'interface. La seconde phase voit une évolutionaire du rayon de |
goutte en fonction du temgef. figure 1-20(c)) La vitesse de mouillage est ici gouvel par

la formation de carbure en amont de la goutte au point triple liquide/solide/vapeur. La

de déplacement du point triple et donc cétalement est donc directement asse a la
vitesse de formation du carb a l'interface Cette vitesse est bien entendu dépendante

température, de la nature du carbone et de la rugosité du substrat [LAN98], [DEZ
troisieme phase identifié@aespond a I'atteie de I'angle de mouillage d’équilibre. Dans

cas,l'angle apparent d’Young est déterminé par la relal.22 [LAN97] ou un nouveau
terme . représente la tension de surface entre le liquide et le produit.

cosf = Ysv — Vpu (1.22)
Yiv
@ =0s

diffusion de C dans Ti

(c) ty=t,+At

formation de TiCx et étalement

Figure 1-20 —Quelques étapes du mouillage du carbone par un alliage de tita: (a) premier temps de
contact, (b) diffusion du substrat dans le liquide et ¢c) mouillage parformation d’un produit interfacial

Cependant 'ensemble de gazases n'a pas aboen EGV.Il est donc nécessaire d’identifi

les étapes de formation du carbure afin de mieux comprendre le mécanisme mis en
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ce contact. Trois étapes sont identifiees pour la formation du TiCx [DUDO04]. Dans un premier
temps, le carbone doit étre dissocié dans la matrice de titane (cf. figure 1-20.b). Compte tenu
des différences de liaisons chimiques et de nature des éléments en contact, cette étape est
I'étape limitante de la formation de carbure et est celle qui déterminera I'étalement du liquide
[LAN96], [LAN98]. La seconde étape est la diffusion du carbone a linterface de réaction,
étape rapide compte tenu de la mobilité et du coefficient de diffusion du carbone a cette
température. La derniere étape est la croissance de TiCx. Si cette croissance était I'étape
limitante, la vitesse d’étalement de l'alliage de titane serait indépendante de la nature du
substrat de carbone sur lequel le carbure se forme. Or il a été montré que l'orientation des
liaisons chimiques en surface du substrat et sa rugosité ont une influence sur le taux de

mouillage pour les alliages de titane [LAN98], [PALO1].

En se basant sur les travaux de Dezellus et al. [DEZO1] qui ont montré que la vitesse
d’avancée du TiCau cours du mouillage d’un alliage liquide de Sn-Ti sur du carbone vitreux
est de l'ordre de 10um/s a 1100°C, Duda [DUDO04] a estimé que l'interaction a 1700°C entre
le filament SCS-6 et le titane permettrait une avancée de la ligne triple de quelques
millimétres par seconde. Soit pour un contact de 5 ms, une distance parcourue par un germe
de TiCx de 250 um or la périphérie de notre filament de 440 um soit seulement 57% de la
périphérie pour un site de germination. Un appareil de mouillage permettant une étude sur des
interactions (substrat / alliage de titane) a été réalisé dans le cadre de ce travail et sont

présentés dans le chapitre 5 du mémoire de these.

1.4 CONCLUSIONS

Le renforcement des métaux par des céramiques filiformes constitue un choix approprié pour
la réalisation de matériaux pour I'aéronautiqgue compte tenu de la haute valeur ajoutée de leur
association. L'utilisation de composites est a la fois une bonne solution pour I'allégement des
matériaux mais résulte également en I'amélioration des propriétés meécaniques. Cependant les
procédés d’élaboration de tels matériaux restent trés colteux ou dégradants pour les filaments
utilisés rendant le second argument caduc. La conception d’'une nouvelle voie d’élaboration a
donc été nécessaire afin de réduire les colts de production de ces matériaux et pour les rendre
compétitifs sur le marché: I'Enduction Grande Vitesse. L’introduction au probleme
d’enduction présenté nous permet de comprendre la double approche mécanique des fluides et

matériaux nécessaire pour la résolution du probléme posé par le nouveau procédé.
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Les travaux de la these ont donc visé a identifier et comprendre les principaux des
mécanismes entrant en jeu lors de I'enduction a grande vitesse. Une double approche
numérique et expérimentale a donc été mise en place pour estimer les parameétres influents sur
I'épaisseur de fluide emportée dans des conditions simplifiees d’enduction (enduction a
'eau). Puis I'influence de l'utilisation d’'un fluide métallique est réalisée pour identifier les
différences et similitudes entre ces fluides. Enfin une compréhension du mouillage du
filament de SCS-6 par l'alliage de titane de Ti-6242 est réalisée pour identifier les voies
d’amélioration possibles afin de permettre un mouillage plus efficace aux faibles temps de

contact a chaud.
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2 MATERIELS ET METHODES

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkhkkkhkkkhkkkkkkkkkkkkkkkk

L’objectif de ce chapitre est de présenter I'ensemble des moyens qui ont été utilisés pour
réaliser les travaux de thése. Il est divisé en quatre parties distinctes. La premiere partie décrit
le dispositif d’enduction a grande vitesse laboratoire avec lequel nous avons pu comprendre
les principaux mécanismes de I'enduction par I'étude d’un fluide mouillant modéle et non-
réactif : I'eau, puis un fluide métallique réactivement mouillant, I'alliage eutectique plomb-
étain. La deuxieme partie détaille les outils numériques qui ont été utiles pour I'étude des
mécanismes de mécanique des fluides : mouvements du fluide dans le bain et I'enduction.
L’outil numérique nous a également permis de mettre en évidence linfluence de certains
parameétres du procédé ce qui n'était pas facilement réalisable sur le plan expérimental. La
troisieme partie est quant a elle consacrée a la description des dispositifs d'étude de
mouillages : le four de mouillage basse température et le four de mouillage haute température.
Ce dernier a été réalisé pour effectuer ce travail de these. Enfin la derniere partie de ce
chapitre va détailler les outils d’analyse qui ont servi pour les caractérisations des expériences

de mouillage et des filaments élaborés en EGV.

2.1 L' APPAREIL D'ENDUCTION DU LABORATOIRE

L’appareil d’enduction du laboratoire a été réalisé par Gilles Klein [KLEO6] a Snecma
Gennevilliers et a servi a un stage préliminaire sur I'enduction a I'eau réalisé par Alexandre
Gharbi en 2006 [GHAO06]. Afin de comprendre I'ensemble de la problématique posée par
'EGV de Snecma, nous avons choisi d’étudier ces problématiques étape par étape. Ainsi
'appareil d’enduction laboratoire nous a permis de réaliser des enductions a l'eau afin
d’identifier les régimes d’emport et d’expulsions pour un cas en interaction strictement
physique. Puis, nous avons fait évoluer ce procédé afin de pouvoir enduire les filaments avec
de l'eutectique plomb-étain. Ce fluide a bas point de fusion nous a permis d’appréhender les
influences du mouillage en enduction et de tester son impact sur I'établissement des régimes.
Enfin un troisieme changement a été réalisé pour tester l'influence d'un angle entre le

filament et la surface du bain.

2.1.1 ENDUCTION A LEAU

Cet appareil est constitué d’'une poulie émettrice de filament, de poulies de conduction de

filament, d’'un bac percé et d'un moteur électrique reli€é a une poulie réceptrice comme
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schématisé a la figure 2-ILe bac de rétention de fluide est percé a un diametre léger
supérieur a celui du filament a enduire afin d’éviter les pertes de fluide et pouvoir cor
le niveau du bain d’enduction comme constant (diametre des filamer um et 254 um
pour 300um de passage). Cette installation bien que simple dans son principe a n

certains ajustements afin d’obtenir des résultats expérimentaux fiables et reprod

®) M
1
1
1
1
1
Motenr ei ponlie collecirice :
1
1
1
Profondenrduo : Filament,
bain, H : rayonR
Bain de fluide :
Ponlie émetirice : Y
1
1
1
> |
1
1
1
lies de 1

Figure 2-1 — (9 Appareil initial d’enduction a I’eau et (b) schéma de la cuve expérimenta
2.1.1.1L° APPAREIL

La poulie émettrice de filament (cf figur-2(a)) est fixée sur un axe dont elle est solidi
L’axe est équipé d'un frein a ruban qui permet d’ajuster la tension du filame des essais.
Cette poulie a donc deux fonctions qui sont I'approvisionnement en filament et I'imp:
d’une tension dans celuai- La poulie collectrice (cf figure-2(b)) est quant a elle fixée sur
moteur dont la vitesse est ajustable grace a Liateur électronique de vitesse (cf figul-
2(c)) qui permet une rotation de la poulie jusqu’'a 48,0 tours par secondes en agisss
fréquence du courant. La vitesse de tirage du filament dépend donc du périmetre de 1
de la poulie collectriceDes poulies de périmeétres de Icm, de 25m et de 5cm sont
utilisées pour nos essais. Lors de ces essais, nous avons pu constater que le va
vitesse permet une traction continue et stable a partir d'un réglag tr/s. En effet, avar
cete valeur, la vitesse affichée en tours par seconde varie de plus ou m tr/s soit des

erreurs sur la vitesse affichée de 20% au minimum que I'on fait tomber a -dela de
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2,0tr/s. Les vitesses pouvant étre réglées grace a ce dispositif soncomprises dans la
plage de 0,25 m/s a 24,0 m/s.

Pour ce qui est du bain de fluide, nous utilisons une cuve transparente en PMMA pe
figure 22(d)). La transparence de la cuve est nécessaire afin de pouvoir observer le n
dynamique formé par Ipassage du filament dans le fluide et les épaisseurs emporté
cuve réalisée permet d’analyser des profondeurs de bain jusc mm. Cette profondet
sera par la suite également appelée hauteur de source, H. Les dimensions de la cuve
entend choisies en similitude avec les hauteurs de source possibles dans le systél
réel. La cuve est placée sur une plaque de support différente de celle qui supporte I
de traction afin de s’affranchir des vibrations lors de la mise en rotatice dernier. Les
essais permettant I'étude physique d’enduction a grande vitesse sont réalisés avec

pure (cf. tableau 2) et un filament de cuivre de z um de diamétre (cf. figure-2(a),(b)).

Figure 2-2 —Eléments du dispositif d’enduction laboratoire : (a) poulie émettrice de filament de cuivre
et systéme de freinage, (bpoulie réceptrice du filament de cuivre, c) variateur de vitesse etd) cuve
d’enduction.
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Afin d’assuer la reproductibilité de nos résultats, nous avons did concentrer nos effort
stabilisation du filament lors de son passage dans le bain et a sa sortie. Pour cela, d
d’actions étaient possiblesoit stabiliser les systemes de pouliecappareil, soit ajouter d

la tension dans le filament pour éviter les vibrations et oscillations de type corde

Propriétés physiques de I'eau pur

Viscosité (Pa.s) Tension de surface (N.iH) Masse volumique (kg.™)

0,001 0,07275 1000,0

Tableau 2-1 —Propriétés physiques de I’eau pure utilisée en enductic
2.1.1.20PTIMISATIONS POUR NTRE ETUDE

Dans un premier temps, nous avons placé un tapi-vibrations de type Gripsol® €
caoutchouc Super-Résiliadbnt les particules de caoutchouc sont liées entre elles p:
résine polymére. Il se comporte comme un matelas acoustigi-vibratoire et a permi
d’éviter les transmissions de vibrations par le sol entre la plague moteur et la plaq

expérimentale.

Poulie 3 de conduction

Poulie
ocollectri

Pincements feutre Etranglement naturel &

Fentrée dans le bain Zone sans pincement
. pourne pasperturber
le dépdt de fluide
=" 2
Poulie T

Poulie 1 de conduction
émeltrice/  Zonede traitement

du filament Poulie 2 de conduction

Figure 2-3 —Modifications apportées au dispositif expérimente

Les vibrations du filament, notamment aux faibles vitesses, étant encore perceptible
avons continué l'optimisation de notre syse en augmentant la tension du filament.
premiére action en ce sens fat d’installer des zones de pincement sur le filament |
parties de défilement libre du filament (cf. fig 2-3). Ainsi pincé, le filament évite le

oscillations harmoniques d’¢gplitudes nonrégligeables inhérentes aux cordes ten

Le choix des zones de pincement a été réalisé grace a la mesure des amplitudes de
avec un écartometre. Par les pincements de feutres seuls, nous avons réussi a (
amplitudes d’ostlations en moyenne par 3,5. La seconde action fit le changement

bande de frein ce qui nous a permis de limiter l'inertie de la poulie émettrice de filam
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figure 22(a)). La nouvelle bande de frein a un meilleur frottement de I'axe donulie est
solidaire et donc une maitrise de la tension imposée au filament. De plus, une :
traitement en série du filament a été installée pour les essais d’enduction a-étain afin

de retirer les oxydes formés en surface de ce de

Une caméra a grande vitesse d’acquisition d’images est placée pour observer le -
enduit. La caméra est une caméra SVSI Gigaview qui a une capacité de capture d’in
532 images par seconde (‘frames per second = 58&) en champ maxim
(1280 x 1024%ixels) jusqu'a 170C fps pour un champ réduit. Dans le cadre de notre €
nous avons travaillé avec des fréquences d’acquisitions (fps a 100 fps sur des durées
d’acquisition de I'ordre de la minute soit I'enduction dem de filament pour =0,5 m/s a
faible vitesse a I'enduction de m de filament & V=5,0 . Ce temps court d’acquisitit
nous permettait de maintenir un niveau constant de fluide dans le bain. La caméra est
un trépied qui nous permet de nous placer sur difféniveaux et différents angles le lo
du filament. Le zoom optique utilisé pour observer les phénoménes relatifs a I'enduc
un zoom macro de 10#m. Les films et images recueillis sont travaillés et analysés a
logiciel Imagel. Ces films et irges sont enregistrés en 256 niveaux de gris compte ter
formats d’enregistrement exportables. Une étude d’optimisation des contrastes a été
a montré que l'utilisation d’'un colorant ajouté a I'eau pure modifie peu les cont
fluide/air ou flament/fluide. Aucun ajout n'est donc apporté a I'eau pure. Par cont
disposition et I'orientation de I'éclairage (rampes de LEDs blanches) joue un réle im|
sur ces contrastes et son optimisation permet de faciliter I'analyse des imag
corfiguration retenue pour I'acquisition des images est celle présentée 2-4. C’est sur

cette base et ces réglages que les campagnes de mesures ont été

Rampe de LED blanches
Fond de cuve
couvert de papier millimétré
H
— = _E _________ —
Filament

Caméra et objectif

Figure 2-4 —Vue du dessus de la configration d’acquisitions d’'images
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2.1.1.3FIABILITE DU PROCEDE

Avant de démarrer les campagnes de mesures deseaipaigie fluide emportées par le
filament, I'étude avec I'écartométre a été complétée par une étude quantitative des vibrations
du filament. Pour cela, une analyse a été menée sur I'enduction d’'un filament a vide puis
d’enduction a I'eau pour différentes vitesses afin d’observer si le filament était fixe ou en
mouvement latéral par rapport a une prise de vue fixe. Ces prises de vue fixes ont été réalisées
suivant deux axes d’observation perpendiculaire I'un a l'autre. Trois films ont été réalisés
dans les deux cas : un film statique dit film étalon, un film avec un défilement du filament a
0,75 m.§ puis le troisiéme avec un défilement de 1,50'mLes films sont réalisés & 15 cm

au dessus de la cuve expérimentale pour I'essai a vide et au niveau du ménisque dynamique
pour les essais avec de I'eau. Pour I'analyse de ces films, la largeur du filament en pixels est
mesurée et la position du filament sur ces images est relevée. Nous remarquons que la
position du filament sur les images n’évolue pas mais que la largeur du filament sur I'image
varie. Le filament n’a donc pas de vibrations a fortes amplitudes mais certaines sont
cependant visibles et quantifiables grace aux images floues (soit celles a taux d’occupation sur
image plus important). Les résultats obtenus pour les films a vide sont répertoriés dans le
tableau 2-2.

Fenétre d'étude o _ . _ )
1280 x 256 pixels Film étalon v=0,75 m.& v=1,5m.§"
Largeur moyenne du 13.1 141 14.0
filament (px)
Largeur minimum 13.1 13,1 131
mesurée (px)
Largeur maximum 13.1 15.4 15,2
mesurée (px)
Ecartype (px) / 0,7 0,5

Tableau 2-2 — Mesure des vibrations du filament a vide a 15 cm au dessus du point d’étranglement

Nous remarquons que pour les trois films, la largeur minimale mesurée est la méme et
correspond donc bien au filament statique. La seconde observation est que la mesure moyenne
du filament sur les images des films en mouvement diminue (Iégerement) lorsque la vitesse
augmente ainsi que I'écart-type sur la série de valeurs mesurées (40 mesures pour un film).
Ces observations nous permettent de conclure que les vibrations du filament inhérentes au
prototype d’enduction sont moins présentes et d’amplitudes plus faibles avec la vitesse
augmentant. De plus, les amplitudes mesurées sont faibles compte tenu (1) de la distance au
point d’étranglement du filament de 15 cm et (2) du fait que les mesures d’épaisseur de fluide

seront principalement faites a une distance inférieure a 5cm du point d’étranglement.
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Afin de vérifier les résultats obtenus a vide, nous nous intéressons ensuite aux vibrations du
filament dans le cas d’une enduction a I'eau pour les mémes vitesses. Comme précédemment,
nous n'observons pas de mouvement latéral du filament (position du filament par rapport a la
fenétre d’étude). Le filament de rayon R n’étant pas isolable sur les clichés obtenus, nous
nous intéressons maintenant a la dispersion des mesures des épaisseurs déposées, e, par la

mesure de (2e+2R). Les résultats obtenus sont répertoriés dans le tableau 2-3.

Nous observons que pour les deux vitesses testées les erreurs sur la mesure des épaisseurs
déposées sont dépendantes de |'épaisseur de fluide déposée, pour les petites vitesses
d’enduction, les épaisseurs a mesurer étant de I'ordre du pixel. Cependant, I'erreur de mesure
maximale (pour une gaine non déstabilisée) est la méme avec ou sans eau pour les deux
défilements. Le procédé a donc bien été fiabilisé techniquement et les résultats obtenus aux

grandes vitesses de tirage seront les plus précises.

nggegi g5e(t5u§: Film étalon v=0,75 m.8 v=1,5m.§
Epaisseur déposée (um) 0 9,0 110
Ecart type de la mesure
(2e+2R) (px) / 0.4 0.6
Ecart maximum de la / > >
mesure (2e+2R) (px)
Erreur sur e / 56% 6%

Tableau 2-3 — Mesure des dispersions des mesures des épaisseurs d’enduction a 1 cm au dessus du
ménisque dynamique pour différentes vitesses
C’est par ces ajustements et cette analyse que notre procédé expérimental est validé pour
I'étude de I'enduction a I'eau qui est détaillée dans le chapitre 3. Le procédé expérimental a
egalement été adapté afin de pouvoir analyser I'enduction par un fluide réactif et mouillant

avec le filament.

2.1.2 ENDUCTION A U EUTECTIQUEPLOMB-ETAIN

Afin de réaliser notre étude avec un fluide métallique, plusieurs choix étaient possibles. Dans
un premier temps, nous avions acces a un filament de cuivre (le méme que pour les
enductions a I'eau). L'objectif était donc de trouver un fluide a bas point de fusion qui

permettrait un mouillage réactif avec le filament. Dans un premier temps, nous avions pensé a
I'alliage de Wood qui a son point de fusion a 74°C et est composé (en pourcentage massique)
de 50% de bismuth, de 27% de plomb, de 13% d’étain et 10% de Cadmium. Cependant, le
colt de cet alliage et la complexité de sa composition nous a amené a considérer d’autres

alliages. Notre attention s’est portée sur les éléments constituant cet alliage, en cherchant
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parmi les binaires et ternaires, l'alliage qui répondrait le mieux a nos critéeres a savoir : un
eutectique a bas point de fusion, un colt modéré et une réactivité avec le filament de cuivre

permettant la formation d’intermétallique.

Notre choix s’est rapidement porté sur I'eutectique plomb-étain (mélange a 62% massique en
étain) dont la fusion est observée dés 183°C (cf. tableau 2-4). De plus, il s’est avéré que le
dépbt d’'un alliage plomb-étain liquide sur un support de cuivré entraine la formation d'un
intermétallique [SHAO04], [KUMO7] ce qui a pour conséquence d’augmenter la mouillabilité
du cuivre par l'alliage. Les intermétalliques pouvant se former sopSrEet CuSn.
L’intermétallique se forme et croit a I'interface entre le cuivre solide et I'alliage liquide par
diffusion du cuivre dans la phase liquide qui réagit instantanément avec I'étain. La quantité de
cuivre dissoute influence la vitesse a laquelle se forme l'intermétallique, soit un mécanisme
similaire que pour le systeme réactif entre un alliage de titane et du pyrocarbone (couche
externe du filament SCS-6). Sharif et al. [SHA04] ont montré que pour un gros volume de
plomb-étain, de grandes quantités de cuivre diffusent dans le liquide mais la vitesse de
formation de CgSrs est limitante. Les atomes de cuivre diffusent jusqu’a un point de
rencontre aléatoire ou ils précipitent avec I'étain egStulors du refroidissement de la
soudure (cf. figure 2-5). La formation de £Sm est quant a elle plutét observée entre
l'intermétallique et le substrat du cuivre pour les petits volumes de soudure et pour des longs

temps de contacts a chaud.

Propriétés physiques de I'eutectigue Plomb-Etain
T Viscosité Tension de surface| Masse volumique | Conductivité thermique
(Pa.s) (N.m™) (kg.m?) (W.mt.K?
20°C 8,84.10 50
. 2,4.10° 0,385%<0,548
200°C (PLEOS] (HOWO] 8,42.16 50

Tableau 2-4 — Propriétés physiques de I'eutectique Pb-Sn

Dans notre cas, la surface de cuivre va étre tres temporairement en contact avec un trés gros
volume d’alliage liquide (d’environ 10 ms pour un défilement lent a 1 ms pour un défilement
rapide) puis en contact long avec une fine gaine d’alliage au refroidissement. Dans leur étude,
Sharif et al. ont montré que la consommation de Cu augmente de facon logarithmique avec le
temps. Pour une température maintenue constante a 200°C pendant 20 minutes, I'épaisseur de
cuivre consommeée serait donc de 4 um. Le filament de cuivre de 240 um de diameétre subira
donc peu de modification compte tenu du temps de contact a chaud entre I'alliage et le

filament.
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Figure 2-5 — Mouillage réactif (§ d'un petite masse de PbSn etb) d’'une grande masse de PbSn [SHAO

Apres nous étre assurés que le fluide sélectionné permettrait bien une observation si
celle de 'EGV réel (sans pour autant détériorer le filament), iavons voulu estimer |
longueur de refroidissement nécessaire a la solidification de l'alliage sur le fil:
L’analyse thermique ainsi réalisée nous permet de calculer la distance minimale pour
la troisieme poulie doit étre placée. Afin d'eser cette distance, nous émettons

hypothéses suivante :

» Latempérature de I'ensemble filament couvert de fluide en sortie de bain est de
soit la température choisie pour le maintient a I'état liquide du
» Le filament couvert de fluide a unenductivité thermique uniforme prise égale

celle de 'eutectique plon-étain.

Le systeme peut alors étre considéré comme étant une ailette cylindrig-infinie dont

nous trouvons le profil de température sui :

2h

T(x) = Tamp + (Tpain — Tamp) €Xp
h est le coefficient d’échange du cylindre vers l'air, pris faible en considérant qu
environnant la fibre présente un faible gradient de vitesse au voisinage proche de
h=1 W.m%K™, A est la conductivé thermique de I'alliage (cf. tableaud®-R est le rayon d
filament et e I'épaisseur de fluide déposée. Le tracé de I'évolution spatiale de la tem,
en fonction de la distance au bain (cf fic 2-6) nous montre qu'au dela d’'une dizaine
centimetres, la gainge fluide devrait atteindre une température inférieure a 180°C. Poi
certains d’avoir une gaine figée sur le filament a l'atteinte de la troisieme poulie (phér

de surfusion), nous conservons sa position a 1m50 dt
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Figure 2-6 —Evolution de la température du filament gainé en fonction de la distance depuis la surfa
du bain pour différents cylindres équivalent:
Afin de réaliser ces expériences, nous avons d( apporter quelgques modificati
'appareillage. L'alliage liquide sera placé dans un bécher inox percé, entouré d’'ur
chauffant régulé et isolé grace a de la laine de r Le cuivre a un coefficient de dilatati
de 1,7mm/m pour un échauffement de 100°C ce qui nous permet uer une augmentatic
maximale du diamétre de la fibre a I'entrée du bain si un échauffement de 200°C int
de 0.85um. Cette augmentation étant trés faible, elle ne posera pas de problemes au r
'ouverture prévue pour le passage de la fitour I'entrée dans le bain (figure 2-7). Le
systeme d’entrée du filament dans le bain est en inox et est protégé (ainsi que la cu\
couche de nitrure de bore pulvérisée sur I'inox puis chauffée afin de réaliser une
homogene protectrice smotre systeme. Nous constatons sur la fi2-7 que le systeme
d’introduction du filament dépasse d mm dans le bain. Cette hauteur de dépasseme
prise en compte dans le calcul de la hauteur de source de fluide dans le bain

exploitations ultérieures.

Lors des essais d’enduction au plc-étain, le décapageen série du filame » est assuré par
un traitement a l'acide chlorhydrique et a I'éthanol pour nettoyer et sécher le filament
son passage dans la zone représentée en vert figure 2-3.11 sera réalisé par les trc
pincements de tampon feutrein imbibé d’acide, le suivant imbibé d’éthanol et le sui'
servant de tampon de séchage, séchage qui sera complété par le passage du filame
zone de pincement aprés la piére poulie de guidage. Ainsi nous devrions évite

pénétration des fluides de traitement dans le bain et donc leur vaporisation qui créer:
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perturbations du ménisque dynamique et de I'épaisseur déposée. Concernant la vic
bain, nous veillans a réaliser nos essais sur des temps courts de manipulation pour
L’'analyse des épaisseurs emportées est ici réalisée par la mesure a postériori du dian
du filament grace a un palmer précis ¢ um prés et I'uniformité de la gainet observée au
microscope optique. Nous verrons cependant dans le cl4 que les précautions !
nettoyage du filament ne sont pas suffisantes pour éliminer la couche d’oxyde en su
filament et que les essais d’enduction utilisant un filamenuivre conduisent a la formatic
d’'une gaine noméactive et nc-adhésive autour du filament. De ce fait,filament de cuivre
couvert d’argent de 254m de diametre (dépdt électrolytique d’argent de pm sur
filament de cuivre) a été utilisé pour I'de des enductions réactivement mouillantes s

dispositif du laboratoire.

O
o O T~ thermocouple (mesure
et régulation de T)
O O $ \‘ -
O fcnd du bain OS isolant
T
O O [~ corden chauffant
vise pel'oee f\\‘\- écrou de butée

|

A ""“-— cOne percé
coiffe de maintient

6\~ filament

Figure 2-7 —Dispositif de guidage et d’introduction du filament dans le bain de plom-étain
2.1.3 ENDUCTION SOUS ANGL

La troisieme éwlution de I'appareil d’enduction concerne le besoin de caractériser I'infli
d’'un angle en enduction. En effet, dans le systetme EGV, la charge de titane est
lévitation par un chauffage inductif dans le creuset froid. Le titane liquide a de forme
sphérique. De plus, les difficultés de mouillage exposées dans le premier chapitre (1
Mouillage) ne permettent pas un centrage du filament dans la charge de titane. L'er

réalisée en EGV présente donc toujours un angle d’enductférent de 90°(cf figur 2-8).

Nous avons donc di faire évoluer I'appareil du laboratoire afin d’étudier l'influen:
'angle d’enduction. Ne pouvant nous affranchir de la force gravitationnelle, nous

choisi de travailler avec un passage du filar perpendiculaire a la cuve expérimentale
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BN

elle-méme est inclinée suivant I'angle variable de 45° a 90°. La " 2-9 représente le
dispositif qui a été adopté dans les deux configurations d’end : I'enduction a I'eau €

'enduction au plomb-étain.

9P 65° 459
Cas 1déal Cas réel mouillant  Cas réel non-mouillant

Figure 2-8 — Enduction sous angle

Moteur et poulie ool.let:lh@ |

Figure 2-9 —Evolution du prototype d’enduction pour réaliser une enduction sous ang

L’appareil d’enduction laboratoi nous a permis d’effectuer quatre campagnes de m::

'enduction a I'eau, I'enduction au plor-étain, I'enduction a I'eau sous angle et I'enduc
au plombétain sous angle. Les campagnes de mesures a I'eau sont exploitées par

des images caprées lors des séances de manipulation. Cependant, la précision

mesures, bien que les essais soient reproductibles, implique également une ¢
numérique. Une double approche expérimentale et numériqgue est donc réalisée
pouvoir identifer 'ensemble des phénomenes occurrents en EGV. L’approche expérir
servant de validation a I'outil numeérique pour les essais a I'eau. Pour ce qui est de I'er
au plombeétain, I'approche numérique permet de déterminer si les épaisseurs msuite a
'expérience sont dues uniguement a un emport de fluide ou si des effets chim
thermique entrent en jeu dans le cas d’'un contact a chaud réactif entre le filament et

de plomb-étain.
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2.2 SIMULATION NUMERIQUE

L’étude numérique réalisée dans le cadre de cette these nous permet de tester les différents
parametres du procédé afin de mieux comprendre les phénomeénes entrant en jeu en enduction
a grande vitesse et est un complément (et un approfondissement) de I'étude expérimentale.
L’étude numérique, une fois validée par des essais expérimentaux, nous permet une étude plus
aisée et plus détaillee que I'expérience. Elle nous permet en effet d’avoir acces aux champs de
vitesse et de pression présents en enduction et de mieux comprendre les phénomenes de

formation de gouttes en pied de ménisque ou le long du filament.

Afin de réaliser cette étude, nous utilisons le code Thétis qui est un code de recherche pour la
modélisation et la simulation numérique de problémes de mécanique des fluides, développé
au sein du Département TREFLE de I''2M (http://thetis.enscbp.fr). L'approche numérique du
systeme est réalisée grace a I'ensemble d'outils de discrétisation et de solveurs traitant de
nombreux problémes de la mécanique des milieux continus implémentés dans Thétis.
L'utilisation du code numérique ayant déeja été testée et fiabilisée dans les travaux de
Lacanette et al. [LACO5] sur I'enduction de téles par du zinc, la transposition a notre cas sous
les hypotheses d’enduction axisymétrique du filament et de mouillage total fluide/filament a
ete facilitée. Les principaux éléments constituant le code de calcul ainsi que les modéles
utilisés pour la réalisation des travaux de these sont détaillés dans cette partie. L'utilisation
d’'un code de calcul nécessite de définir les modeles physiques que I'on souhaite résoudre, les
méthodes de discrétisation des équations issues des modeles et les méthodes numériques a
mettre en place afin de résoudre numériguement et le plus précisément possible le probleme
physique. Le cas qui nous intéresse ici est la simulation numeérique d'un écoulement
diphasique isotherme et incompressible. Les modeles et méthodes sont détaillés en

conséguence.

2.2.1 MODELES PHYSIQUES

Afin d’expliquer le modéle d’écoulement diphasique isotherme incompressible, nous allons
dans un premier temps détailler le modéle de base pour un écoulement monophasique dans les
mémes conditions. Il est a noter que le travail détaillé concernera toujours des écoulements
incompressibles et isothermes, ces qualificatifs ne seront donc plus exprimés dans la suite des

explications mais seront implicites.
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2.2.1.1MILIEU CONTINU MONOPHASIQUE

Les équations régissant le mouvement d’un fluidetoei@n sont les équations de Navier-
Stokes (2.2) auxquelles une condition d'incompressibilité (2.3) est ajoutée.
(2.2)

v
p (E + (V. V)V) =pF—Vp+V.(n(VW +V'V)) +S§

V.V=0 (2.3)

ouV est le vecteur vitesse, p la pressiemne force volumique (le plus souvéfg la force
gravitationnelle), t le temp$, la masse volumique, la viscosité dynamique et S un terme

source.

2.2.1.2MILIEU DIPHASIQUE : MODELE 1-FLUIDE

Pour le modéle physique diphasique, le modéle tdlJKAT86], [SCA99], [DEL74] a été
intégré dans Thétis. Ce modéle considere un fluide unique pour représenter le liquide (fluide
d’enduction) et le gaz (air) a propriétés variables mais définies localement dans le domaine.
Cette solution est possible grace a la création d'une fonction de phaseyfoyest),
fonction dépendante du temps et de I'espace. Considérons deux fluides : le fluide O et le
fluide 1. Cette fonction a pour valeur 1 dans le fluide 1 et O dans le fluide 0. L'interface entre
les fluides étant définie par lisosurfage0,5, la fonction de phase est construite sur
I'’ensemble du domaine grace a la condition de saut entre les deux fluides au niveau de
l'interface. L'utilisation du modele 1-fluide est proche de la résolution monophasique grace a
la résolution de I'équation de Navier-Stokes avec une viscosité logaleyne masse
volumique localg" et d’une force interfacialErs. Si I'on choisi de linéariser I'interpolation

de la viscosité locale et de la masse volumique locale, les équations (2.4) (2.5) (2.6) sont
obtenues. Les évolutions en espace et en temps du milieu diphasique sont modélisées par une
éguation de transport (2.7) sans diffusion (également appelée équation d’advection)
permettant la description de l'interface. La force interfaciale (2.8) d’aprés le modéle CSF de
Brackbill et al. [BRA92] est définie comme étant proportionnelle a un coefficient de tension
de surfacey, a la courburex, et a la normaley; locales a I'interface et a la distribution de
Dirac liee aux propriétés interfacialés, Le modeéle 1-fluide utilise donc un set d’équation
restreint (2.3) (2.4) (2.5) (2.6) (2.7) (2.8) pour la résolution d’un probléme diphasique.

(2.4)

v
po (E e vw) = pLF = Vp + V. (4 (W + VTV)) + Frg + §
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pl = po(1 —x) + p1x (2.5)

Nt =no(1 =) +n1x (2.6)
dx ~ 2.7)
V=0
Frg = ykn;6; (2.8)

Cependant ce systeme d’équations n’est pas fermé. Trois inconnues, dépendant de la position
instantanée et locale de linterface, restent & déterminerp- et Frs (soit x, n; &). La
fermeture de ce systeme d’équation et donc sa résolution passe donc par la définition de lois
d’évolution des fonctiong" et p- présentes dans I'équation de quantité de mouvement ainsi
gque de la courbure et la normale locales de linterface. En effet, ces fonctions sont
dépendantes du déplacement de linterface, il est donc possible grace a la fonction de phase de
calculer les caractéristigues phasiques et de fermer le systéme. La construction de la

modélisation des caractéristiques est abordée dans le paragraphe suivant.

2.2.2 LES METHODES NUMERIQUES

Ces équations associées aux conditions initiales et limites appropriées constituent le probleme
continu qu’il faut résoudre pour modéliser la dynamique de I'écoulement. Afin de résoudre ce

probleme numériquement, ces équations doivent étre discrétisees.

2.2.2.1DISCRETISATIONS

Pour un probleme de mécanique des fluides, il esegsire de discrétiser le systeme
d’équations en espace et en temps. Les sections suivantes décrivent les méthodes utilisées

dans Thétis de fagon non-exhaustive.

« Discrétisation temporelle

Le systéme d’équations est discrétisé implicitement en temps par un schéma d’Euler et/ou un
schéma Gear. La discrétisation est réalisée comme décrit a I'équation (2.9) pour une variable
¢ et les coefficients,g & et g sont définis dans le tableau 2-5.

(a_¢)n+1 _ g1d" ! + g, 0" + gz (2.9)
ot At

Le schéma d’Euler dépend uniquement du temps précédent pour estimer la dérivée temporelle
alors que l'utilisation d’un schéma Gear demande de stocker la situation aux temps précédents

t, et t,.1 ce qui peut s’avérer colteux en stockage d’information. De ce fait, le schéma Gear
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d’ordre 2 est principalement utilisé dans le cas d'un écoulement instationnaire et le schéma
d’Euler d’ordre 1 pour un écoulement stationnaire. Une particularité est cependant & noter
pour I'implicitation du terme de non-linéarité advective de I'équation de Navier-Stokes qui est

linéarisé comme présenté en équation 2.10.

Schéma o1 o7 Os
Euler 1 -1 0
Gear E -2 1

3 2

Tableau2-5— Coefficients de discrétisation temporelle des schémas Euler et Gear

(VRFL 7))yl o (Y0, y)yntl = g, (Vrtigyn) — yotl(y yn) (2.10)

Le systeme discrétisé en temps est donc :

pret_pm (2.11)
p T + (Vn.V)Vn+1 — pF _ Vpn+1 +V. (n(vvn+1 + VTVn+1)) + FTS +S

v.yntl = (2.12)

Le couple inconnu que nous cherchons & déterminer &8t ¢¥%). Il est dépend du méme

couple a I'instant précédent et des propriétés du fluide.

+ Discretisation en espace

La discrétisation spatiale du systeme d’équations est réalisé selon la méthode des volumes
finis [PAT80] pour un maillage structuré orthogonal fixe. C'est d'ailleurs par ces
spécifications que le modele 1-fluide a été préféré pour la modélisation des écoulements
diphasiques dans Thétis. La méthode des volumes finis consiste a intégrer les équations sur un
volume de contrble centré en chacune des mailles nécessitant la définition des variables a
l'interface des différents volumes de contréle. Afin de limiter les interpolations pour connaitre
ces variables, un maillage décalé en vitesse-pression est utilisé. Ce type de maillage est
qualifié de type MAC (« Marker And Cells »). Trois grilles sont définies sur ce type de
maillage : une grille de vitesses, une grille de pression et une grille de viscosité (cf. figure 2-
10). Ce type de maillage permet un calcul plus aisé de la divergence du champ de vitesse sur

les nceuds de pression au centre du volume de contrble grace au décalage des grilles.

Sur ce maillage est résolu le systeme d’équations mais I'exactitude des résultats dépend de la
meéthode de discrétisation utilisée pour la résolution. Plusieurs schémas sont disponibles dans

les librairies de Thétis :
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e le schéma Centrgd’ordre 2 qui prend en compte un nceud en amont et un en ¢
point de calcul pour résoudre le syste

* le schéma Upwindd'ordre 1 qui prend en compte un nceud amont du point de
pour résoudre le systér

* le schéma Hybridegui sélectionne un des deux schémas précédents suivant le t
de Péclet de maillePe = (Ax?/v)/(Ax/V) exprimant le rapport entre les forc
convectives et diffusives. Si <2, le schéma est un schéma centré et >2 le
schéma eain schémiupwind.

* le schéma Quickqui permet une approximation de la variable aux limites du vo
de contréle a l'aide’'une interpolation quadratique en prenant en compte deux r

situés en amont et d’'un nceud situé en

O4 040404 04 0

L | | 1 - 7

O] | | | H O
—=> A —_— — I — _l — pr W |7 - Noeuds de vitesse

] N

Od | | | O B Nceuds de pression
_______ ] _I T —l ] —| B Neeuds de viscosité

D . . . . D D Volume de
. L _| ) _| ) _| - . Contrle

| | | O vomaire
0 B | H | [ | | | O

D?D?D?Déu

O

Figure 2-10 — Le maillage décalé en deux dimensions

L'utilisation d’'un schéma plutét d’'un autre dépend deprécision, de la stabilité et de
diffusion numérique des schémas et du probleme continu a résoudre. Pour nos

d’enduction, les schémasGentre » et « Hybride » ont été utilisés.

2.2.2.2RESOLUTION DE LEQUATION DENAVIER-STOKES

Le couplage entre vitesset pression est réalisé avec [lutilisation des algoritr

d’optimisation sous contrainte appele méthode du Lagrangien Augme » (cf figure 2-11)
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(2.11) (2.12) [FOR82] [VIN11]. Cette méthode consiste a minimiser et a intégrer la cor
d’'incompressibilité dans I'équation de conservation de quantité de mouvement en con:

la pression comme un multiplicateur de Lagra

Vn+1 _yn 2.11
p <T + (V™ V)V"“) —rv(v.yt) (2.11)
= pF — Vp" + V.(n(VWW™ + VTV™1)) + Frg + 5
ph*tl = ph — v, yntl (2.12)
W=2,p~%) = (v",p"™)
!
o Fl.ﬂ k
V0, p™0) = {l-’“,p”]lp( T {v'-m—l.v]p"-m) —rV(V.V™)
' (2.13)
=pF —Vp"™ 1 4+ V. (n(VW"™ + VIV"™)) + Fys+ S
H — p-.m-l — V. usm

NON ¢== V.V < & ey o1 (2.14)

m=M

!

(Vn+1’pn+1) — (VM,pM)

Figure 2-11 — Méthode itérative du Lagrangien augmenté

Les équations (2.11) et (2.12) font intervenir un nouveau parameétre r qui est le parar
Lagrangien augmenté. Il est utilisé pour imposer une contrainte d'incompressibilité €
plus souventonstant dans les itérations successives de la méthode. Cette méthode
fait intervenir une étape de prédiction des varialV"™, p™™ (2.13) ou m est le nomb
d'itérations Lagrangienne déja réalisée, a\v °,p%)=(V", p"), soumises & une ntrainte
(2.14) qui correspond a un seuil numérique de résolution que I'on cherche a atteindre.
le couple calculé rempli la contrainte, il est conservé et associé au couple rech™?,
p™*Y. Cette méthode est exacte et dans la plupart de 2 itérations du lagrangien sc
suffisante pour avoir un résidu et une divergence correcte. La solution numériqt
d’autant plus précise et la convergence plus rapidement atteinte que r est grand,
stabilité numérique ne va pas toujours dee avec la solution physique réelle. L’'expérie
acquise sur cette méthode montre que l'imposition d’'un parametre r de I'ordre de e

volumigue du fluide le plus dense est un tres bon compt
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2.2.2.3RESOLUTION POUR UN ECOULEMENT DIPHASIQUE

Comme nous l'avons expliqgué précédemment, le camdi®hasique d’'un écoulement est
géré par l'utilisation d’'un modéle 1-fluide dans Thétis. Afin de résoudre ce modéle
numeériquement, il est nécessaire de malitriser la discontinuité des propriétés physiques
imposées par le modele, de choisir une méthode pour I'advection de I'interface et une pour la

résolution de la tension superficielle.

» Discontinuité des caractéristiques physiques

Afin de gérer la présence d’'un fluide unique dans le domaine de calcul a propriétés locales

variables, une approche continue de résolution est implantée dans Thétis.

L’approche continue considere que la maille discréte contenant l'interface est un Volume
Elémentaire Représentatif (VER) dans lequel est réalisé un bilan des équations de
conservation du milieu continu. Des fractions volumiques locales du fluide 1 par rapport au

fluide O sont alors définies dans le VER et ces fractions volumiques locales sont décyjtes par

la fonction de phase. Les caractéristiques physiques sont alors calculées a pauér dee

moyenne arithmeétique (2.5), (2.6) ou par une moyenne harmonique (2.15), (2.16).

pb = PoP1 (2.15)
xpo + (1 —x)p1
7t NoT1 (2.16)

S o+ (L=0m
L'utilisation de I'une ou de I'autre moyenne est au choix de l'utilisateur du code de calcul et

lié au choix du maillage et du cas physique a modéliser.

» Résolution de I'équation de transport (2.7)

Deux grandes familles de méthodes pour le suivi d'interface existent: les méthodes
Lagrangiennes qui sont résolues sur un maillage mobile et les méthodes Eulériennes qui sont
résolues sur un maillage fixe. Nous ne détaillerons ici que les méthodes adaptées (soit les
méthodes Eulériennes) et utilisées lors des travaux de la thése: la méthode VOF-TVD
[LEVOO0], [HIR90], [VIN99], et la méthode VOF-PLIC [VIN99b], [VINOO], qui utilisent la
fonction de phasg pour localiser la présence du fluide en tout pduntdomaine. Dans ces

deux méthodes, le transport de la fonction de phase est réalisé par la résolution de I'équation

de transport (2.7).
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o La méthode VOF-TVD

Cette méthode repose sur une résolution mathématique pour le calcul de la position de
l'interface selon une méthode Lax-Wendroff. Les schémas VOF-TVD sont du second ordre
sauf prés des discontinuités ou I'on force un premier ordre. Pour plus de détails concernant ce
schéma lire [VIN99].

0 La méthode VOF-PLIC

Cette méthode repose sur une résolution géométrique pour le calcul de la position de
linterface. Cette méthode utilise une définition continue des caractéristiques physiques dans

le domaine de calcul. Trois étapes se succedent dans cette méthode :

* la reconstruction de la représentation de l'interface a partir de la fraction volumique
contenue dang. Cette étape permet une reconstruction affine oheeiface par
morceaux et la détermination de sa position exacte.

» le transport de l'interface par une méthode Lagrangienne.

» le calcul d’un nouveau champ de fraction volumique apres transport.

o Comparaison des méthodes

La méthode VOF-PLIC est moins diffusive grace a son étape de reconstruction de I'interface
[PIA10]. Cependant, les calculs effectués peuvent faire apparaitre des tensions superficielles
parasites qui viennent détruire I'interface, surtout pour des fluides peu visqueux (ce qui est le
cas de I'ensemble des fluides utilisés en EGV). Ce phénomene peut cependant étre limité
grace a l'ajout d'une étape de calcul permettant une diffusion Iégere de linterface qui est
ensuite régularisée. Les schémas VOF-TVD quant a eux permettent d’éviter les problemes
d’oscillation de l'interface [VIN99] et sont plus stables du point de vue de la surface libre.
Lors de la prise en main du sujet de these et de I'étude de la faisabilité des calculs d’enduction
de filament, il nous est rapidement apparu que les schémas VOF-TVD se montraient plus
robustes que les schémas VOF-PLIC notamment a cause des mouvements et déformations
intervenant sur I'établissement du ménisque dynamique. L'évolution de cette surface libre

étant moins contrainte numériquement par ce schéma.

+ Résolution des tensions superficielles

Le dernier point a traiter est celui de la résolution de la tension superficielle. Il est possible de
représenter la tension superficielle comme étant une contrainte de pression dans la direction

normale a chaque élément de la surface interfaciale entre les deux fluides. Cette pression sera
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d’autant plus importante que la concavité de l'interface sera forte. Cependant, la courbure de
l'interface n’est pas un élément connu lors de la résolution des équations, d’autres variables
doivent donc étre définies pour pouvoir résoudre la tension de surface. Le modéle CSF
proposé par Brackbill [BRA92] propose une solution a ce probleme en considérant un élément
de volume élémentaire dans lequel une force de tension de surface volumique est calculée.
Cette force est la somme des forces de tension tangentielles a l'interface sur le contour défini
dans le volume élémentaire. Il est ainsi montré que la courbure est I'opposé de la divergence a
la normale a l'interface (2.17), que la normale unitaire a l'interface est le gradient de taux de
présence local (2.18) et qulg est défini par (2.19). L'expression (2.20) est atrsuveée et

est intégrée aux équations de Navier-Stokes (2.13) pour la résolution de la tension de surface.

Vx
nt'=—— 2.18
C v (219
V)( = ni5l~ (219)
VX
FTS = —]/VXV (m) (220)

L’ensemble des méthodes décrites sont celles implémentées dans le code de calcul Thétis. Ces
méthodes ont été validées par comparaison avec des cas d'école de mécanique des fluides
pour lesquels la solution exacte des équations de Navier-Stokes est connue [GLO10]
[GLO10b].

Les deux premieres parties de ce chapitre étaient consacrées aux outils utilisés pour la
compréhension et la caractérisation des écoulements et phénomenes dynamiques présents en
enduction a grande vitesse. Les prochaines sont quant a elles dédiées aux outils utilisés pour
les caractérisations des interactions métal/métal ou métal/céramique que nous avons
effectuées par des tests de mouillage ainsi qu’aux outils de caractérisations physico-chimiques

des matériaux.

2.3 LES FOURS DE MOUILLAGE

2.3.1 LE FOUR DE MOUILLAGE BASSE TEMPERATURE

Afin d’étudier le mouillage réactif de I'eutectique PbSn sur des substrats cuivrés et argentés

(filaments utilisés en enduction), nous utilisons la technique de la goutte posée. Cette méthode
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consiste a placer l'alliage sur le substrat voulu dans une enceinte a atmospheére contrblée et a

porter 'ensemble alliage+substrat a une température supérieure a la température de fusion.
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Figure 2-12 - Four “Basse Temperature” [WERO09]

Le four de mouillage mis a notre disposition est un four a parois chaudes que nous
appellerons de « Basse Température » constitué d’un tube en mullite fermé de chaque c6té par
un hublot. Ce four (cf. figure 2-12 et 2-13) permet d’atteindre une température de 1050°C au
cceur de I'enceinte grace au pilotage de la température par un thermocouple et un régulateur.
L’échauffement des matériels sensibles et vers I'extérieur est évité grace aux circulations
d’eau mises en place dans la double paroi des hublots des extrémités du four. La vitesse de
montée en température est de 10°C/mn au maximum et une forte inertie thermique est
observée dans le four, celui-ci ne possédant pas de systeme de refroidissement. Le four est
relié a une pompe a vide primaire et il est possible de travailler sous vide statique ou
dynamiqgue en atmosphere controlée (neutre Argon par exemple avec un débit maximal de
72 L/h).

Une caméra permet d’observer I'évolution au cours du temps de l'angle de mouillage
macroscopique de la fusion et des interactions mouillantes, réactivement mouillantes ou non-
mouillantes du systeme. Une fois l'alliage porté a la température de fusion, le mouillage est
suivi a l'aide d’'une caméra SONY XCD-X710 équipée d'un zoom 10-110 mm et les images
sont exploitées a l'aide du logiciel Image J. Les informations que nous cherchons a obtenir

grace a I'analyse des images sont :

» |'étalement de I'alliage sur le substrat (surface occupée / surface initiale)
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» l'angle de contact macroscopique liquide/substrat

La caméra utilisée ici a une définition de 1024 x 768 pixels et la fréquence d’acquisition des
images que nous sélectionnons pour notre étude est d’une capture d'image toutes les 150 ms ;
la fréquence minimale étant de 133 ms entre deux images. La difficulté a prendre en compte
dans cette situation est la netteté des images compte tenu des émissions de I'ensemble
substrat+alliage a chaud. Pour cela, nous I'éloignons de la sortie du tube en mullite. Nous
avons d0 ajouter un ajusteur de focale entre I'objectif et la caméra pour ne pas perdre en
définition spatiale sur nos images acquises. Enfin, un filtre d’absorption des émissions a été
ajouté sur le chemin optique. Ainsi les images obtenues sont nettes et seul un jeu sur
'ouverture optique de l'objectif est nécessaire pour limiter la saturation de pixels sur les

images.

Figure 2-13 - Photo du four « basse température »

Le four présenté nous a permis de montrer I'influence des constituants de I'eutectique (Pb et
Sn) et 'eutectique lui-méme sur un substrat de cuivre et un substrat d’argent et de corréler ces
résultats avec nos observations en enduction sur I'appareil expérimental. Ces études nous
permettent de conclure sur le réle du mouillage en enduction a grande vitesse. Cependant, les
capacités de ce four ne sont pas suffisantes pour pouvoir mettre en évidence les interactions
des alliages de titane avec des substrats céramiques susceptibles de représenter la surface du

filament d’enduction. Un autre four a été congu et réalisé dans le cadre de cette these.

2.3.2 LE FOUR DE MOUILLAGE HAUTE TEMPERATURE

Une des composantes du procédé d’enduction a grande vitesse est le mouillage du filament
SCS-6 par le Ti-6242. Pour une vitesse d’enduction rapide, il est impossible de faire pénétrer
le filament dans la charge de titane. Notre idée est donc d’estimer par une étude de mouillage
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réactif, toujours par la méthode de la goutte posée, l'influence du mouillage réactif Ti/C sur le
comportement en étalement de différents alliages. La réalisation de cette étude a été possible
grace a lI'exécution d’'un four de mouillage réactif haute température. Le four a été réalisé en
partenariat avec B. Guillaume (ICMCB), C. Picard (LCTS) et N. Martin (stage fin d’étude
ingénieur ENSCBP au LCTS) et est décrit en figure 2-14.

Figure 2-14 — Schéma technique du four Haute Température réalisé [GUI10]

2.3.2.1EQUIPEMENT

Le four réalisé (cf. figure 2-15a) est un four agiarfroides. Il est composé d’'une enceinte a
double paroi, fermée par deux hublots (vitre de silice), d’'un porte échantillon, d’un générateur
haute fréquence (Five Celes HF MP 3 12kW), d’un pyrométre (MODLINE 5) et d’'une pompe

a vide. L'enceinte a double paroi va nous permettre de refroidir I'enceinte et de limiter
l'inertie thermique au sein du four. Elle est équipée aux extrémités de hublots qui nous
permettent d’'un c6té d’observer I'expérience de mouillage avec le méme systéme de caméra
gue décrit précédemment, et de l'autre de contrdler la température de I'enceinte du four grace
a la lecture optique de la température par un pyrometre a infrarouge en communication avec le
générateur pour la régulation de la température (cf figure 2-15b). Un suscepteur en carbone
dans lequel une cavité est creusée pour y déposer un échantillon (cf. figure 2-15c) est placé au
centre d’'une bobine (cf. figure 2-15e) alimentée par un générateur a haute fréquence et est
chauffé par induction. Ce dispositif nous permet d’atteindre une température de 1800°C au
cceur de la bobine en quelques minutes. Le suscepteur est amené au centre de la bobine grace
a sa fixation sur deux barres de SiC frittées elles-mémes solidaires du porte échantillon fixé au

hublot coulissant sur un rail de déplacement (cf figure 2-15d).
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Figure 2-15 —Four de mouillage Haute Température¢: (a) vue générale du four, b) lecture de la

température par le pyromeétre et suivi de la pression,c) porte échantillon, (d dispositif de guidage el
d’introduction de I'’échantillon et (e) intérieur du four

2.3.2.2VALIDATION DU MONTAGI DU FOUR

Une fois I'appareil réalisé nous avons d( teses capacités et limitations. Dans un prel
temps, nous avons di tester I'étanchéité du four de mouillage. Un premier point a dor
vérifier que le dispositif mis en place permet d’'atteindre un vide primaire et de le maint
état statique. Lanise sous vide dynamique permet d'atteindre une pression ¢>mbar en
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une vingtaine de minutes. Le vide résultant en statique est un vide primaire de’piadé

t=30 min et est conservé (p=14nbar & t=12h).

L’étanchéité du four étant satisfaite, nous avons pu tester des températures de chauffe afin de
vérifier la calibration du pyrometre, la tenue thermique des hublots (les hublots ne devant pas
chauffer a plus de 150°C), le pilotage et le réglage du générateur haute fréquence. Des essais
ont été réalisés afin de vérifier les trois points cités ci-dessus en vide dynamique primaire.
Dans un premier temps, nous testons pour une température de consigne donnée la différence
entre la température de consigne et celles lues par un thermocouple de type S placé sur le
suscepteur et par le pyrométre (cf figure 2-16). Ces essais nous ont permis de constater que
I'écart (Consigne-Thermocouple) est toujours inférieur a I'écart (Consigne-Pyrométre).
L’écart minimal entre la température du thermocouple et celle relevée par le pyrometre est de
5°C et I'écart maximal de 10°C. La température lue par le pyrometre est toujours inférieure a
celle de la consigne et compte tenu de I'écart de température constaté entre le pyrométre et le
thermocouple, nous en déduisons que la température du porte échantillon présente une erreur
négligeable (0,3% < erreur(T) < 0,7%) par rapport aux températures atteintes. L'effet de la
puissance délivrée par le générateur dans la figure 2-16 nous permet également de constater
gu’un ajustement de la puissance délivrée permet de diminuer I'écart entre la température de
consigne et celle réelle du suscepteur lue par le thermocouple. Il est donc nécessaire
d’étalonner les puissances a commander pour I'atteinte optimale de la température voulue

pour les essais de mouillage.

La seconde phase consiste a vérifier que les hublots ne chauffent pas trop lors de I'utilisation
du four. Des essais ont donc été menés sur une plus large plage de températures avec cette
fois-ci le thermocouple placé au niveau du hublot d’observation. Nous notons a cette occasion
gue les hublots subissent une température d’environ 90°C au maximum pour une utilisation
de I'appareil de 10 min (les temps maximum de manipulation a chaud étant de 5 minutes) a la
température de 1800°C (cf. figure 2-17).

Cette étude (cf. figure 2-17) nous a également permis de mettre en évidence les plages de
travail en température par rapport a la consigne en puissance a indiquer au générateur. En
effet, nous avons pu constater que si la consigne est faible pour une forte puissance
disponible, la température passe par un maximum supérieur a la consigne avant de se
stabiliser. Nous préconisons donc I'étalonnage puissance du générateur et plage d'utilisation
du four somme détaillée dans le tableau 2-6.
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Figure 2-17 —Ecart entre la température de consigne et le pyrometre et élution de la température du

hublot en fonction de la température de consigr
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Suite a cette validation pour l'utilisation du four, nous pouvons réaliser nos ess
mouillage. Cependant, comme le titane liquide s’'évapore sous vide, des disp
partiauliéres sont prises pour assurer une atmosphére inerte et permettant nos essa
four. Apres avoir placé l'alliage métallique et son substrat dans le four, un vide dyni
secondaire est réalisé (p=2°mbar) par I'action de la pompe & vide pent au minimum
30 minutes. Puis le four est chargé d’argon purifié jusqu’au retour a pression atmospl

Une surpression est alors appliquée dans le four et est relaxée par le bulleur. Notre
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rempli d’argon et nous appliquons de nouveau un vide secondaire pour les mémes conditions
gue précédemment. Ainsi nous nous assurons une atmosphere inerte dans le four. Le four est
de nouveau chargé en argon jusqu’'a la pression atmosphérique et une atmosphere d’'argon
dynamique en légére surpression par rapport a lI'atmosphere (0,1 bar au maximum) est

conserveé pour réaliser les essais de mouillage.

% puissance T(En(gx plage cél;tgi)lisation
20 1300 750-1200
30 1490 1200-1400
40 1680 1400-1600
50 1730 1600-1700
60 >1800 1700-1800

Tableau 2-6 — Etalonnage du générateur haute fréquence en fonction de la température d’essai

2.4 CARACTERISATIONS

Cette partie de chapitre va décrire 'ensemble des méthodes et techniques utilisées pour

préparer et caractériser les matériaux

2.4.1 METHODES DE PREPARATION DES ECHANTILLONS POUR LE MOUILLAGE

La préparation des échantillons est importante pour I'analyse des expériences de mouillage
réactif. Dans un premier temps, il faut nous assurer que l'alliage introduit, quand il sera
liquide, ait une taille de goutte qui ne dépasse pas la longueur capillaire pour éviter que les
effets de la pesanteur ne viennent perturber nos mesures d’angle de mouillage [GENO5]. Il a
egalement été montré [DEZ02] que la masse de l'alliage influence Iégérement I'étalement de
I'alliage mais pas la mesure des angles de contact. Nous préparerons donc des échantillons
dont la masse assurera la condition sur la longueur capillaire et sera équivalente pour la
comparaison et la reproductibilité de nos expériences. Les morceaux d’alliage homogéne sont
donc prépares et désoxydés. Les premiers essais nous ont permis de constater que compte tenu
de la méthode de la goutte posée choisie pour réaliser nos essais, il sera important de limiter la
hauteur de I'échantillon afin de ne pas avoir un laps de temps trop important entre l'initiation
de la fusion et la fusion totale de l'alliage. En effet, I'alliage n’étant en contact que sur une
surface avec le substrat et le substrat avec le suscepteur, la chaleur diffuse dans l'alliage a
partir de sa base (figure 2-18). Le mouillage commence donc avant la fusion totale de l'alliage
et celui-ci est bloqué dans sa progression a cause de la partie non fondue de I'alliage (figure 2-
18).

75



t=1250ms 1+ 1790ms

t+ 1875ms t+2031ms 1+ 4063ms

Figure 2-18 —Exemple de fusion d’'un morceau de TiAl de grande hautel

Une limitation de la hauteur du morceau d'alliage est donc nécessaire afin d'évi
phénoméne. De plus, il est nécessaire de centrer le morceau d’'alliage sur le sub:
d’éviter les effets de bord lors de I'étalement de I'alliage (autant pour la mesure d’'nt

gue pour la mesure de I'angle de mouilla

Pour ce qui est de la préparation des morceaux d’alliage, les échantillons utilisés pro
de matériaux massifs (Sn, Pb, PbSn, Ti40, Ti6242, TA6V, TiAl, ...). Les morceau:
ensuite découpés a la sciemgétaux ou a la miniFongconneuse (miniton— Struers) pour
atteindre les dimensions et poids voulus. Les morceaux ainsi débités sont lavés ¢
chlorhydrique a 37,5% massique par immersion penc minute dans quelques centilitr
d’acide, puis rincg a I'éthanol et séchés avant leur insertion sur le substrat dans le sus

La composition des alliages de titane est précisée dans le ta-7.

De leur c6té, les supports de carbone graphite sont polis afin d’avoir une surface a
contr6lée(reproductible) et désoxydée. Ensuite, I'ensemble alliage/substrat est placé
four et le vide primaire est réalisé pour effectuer I'essai de mouillage. D’autres ty
support ont été testés afin de comparer les cinétiques d'étalement des de titane sur les
différents supports possibles. Dans un premier temps, ces essais ont concerné I’
mouillage sur différents supports céramiques. Ces supports sont des plots de cart
graphite sur lesquels des dépbts PVD ou CVD ont été és. Nous avons ainsi testé
mouillage sur supportpyrocarbone (CVD), SiC (CVD) et TiC (PVD). Ces supports, col
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tenu des épaisseurs de dépodt de quelgques micrometres, n'ont pas été polis. Le tableau 2-8

présente les mesures des rugosités des différents substrats utilisés.

alliages % massique en constituants
Ti Al V Sn Zr Mo Si
Ti40 100 / / / / / /
TAGV 90 6 4 / / /
Ti6242 85,9 / 2 4 2 0,1
,TIA 44 56 / /
Tableau 2-7 — Les alliages de titane utilisés
Substrat Diametre Dépébt Ra/Rq
Cgraph 12 mm / 154 nm/ 280 nm
pyC 12 mm 1,7um CVD 268 nm /417 nm
SiC 7 mm 45 pm CVD 3,95um/5um
TiC 8 mm 2 um PVD réflectivité trop faible

Tableau 2-8 — Les substrats des essais de mouillage

Des substrats de tungsténe et de zirconium ont également été testés pour montrer les

différences entre un mouillage de type métal/céramique et de type métal/métal avec ou sans

formation d'intermétallique. Ces substrats ont été débités par la mini-trongonneuse afin

d’obtenir des substrats a faces paralléles a partir des alliages massifs.

2.4.2 CARACTERISATIONS MICROSCOPIQUES

Les échantillons issus des essais de mouillage ainsi que les filaments obtenus par EGV sont

caractérisés par microscopies : optique et électronique a balayage. Dans ces caractérisations,
nous cherchons a déterminer :

* pour les essais de mouillage :

les angles microscopiques de mouillage et

macroscopiques a froid afin de noter s'’ils sont différents ou similaires a ceux relevés

lors des essais a chaud, I'épaisseur et la nature de la couche de réaction formée.

* pour les essais d'EGV : la concentricité ou non de la gaine de métal autour du

filament, I'épaisseur et la nature des différentes phases entourant le filament et la

consommation de la couche protectrice de pyrocarbone du filament.
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2.4.2.1PREPARATION DES ECHANTILLONS

Pour les échantillons de mouillage, une coupe temsie a cceur de I'échantillon est réalisée

grace a la mini-tronconneuse. Cette découpe nous permet de nous assurer que I'ensemble des
observations que nous souhaitons mener sont accessibles. Puis les échantillons sont enrobés
dans une résine (Epofix — Struers). L'enrobage est une résine d’enrobage a froid époxy
mélangée a un durcisseur qui permet la polymérisation a température ambiante de I'enrobage
(environ 8h) et sans retrait. Ensuite les échantillons sont polis jusqu’a I'obtention d’'une
surface sans rayure qui permet I'observation des différentes phases que nous cherchons a

identifier et caractériser.

Pour ce qui est de I'enrobage pour I'observation des différentes couches autour des filaments
issus de 'EGV une étape supplémentaire est nécessaire. En effet, les difféerences de dureté
entre les différentes phases (filament SiC+C, TiCx et Ti) ne permettent pas une observation
précise donc une étape de compaction des filaments dans une matrice dure est nécessaire.
Pour cela, nous frittons par frittage flash (SPS) de l'alliage ZrV autour des filaments avant
d’effectuer les coupes et I'enrobage. Ainsi lors de I'étape de polissage, les phases fragiles de

céramique sont moins malmenées et une observation est possible.

2.4.2.20UTILS DE CARACTERISATION

Dans un premier temps, les échantillons sont obseauémicroscope optique qui permet un
grossissement jusqu’a x 500. Ensuite lorsqu’une expertise plus approfondie est nécessaire, les
échantillons sont observés au MEB Quanta du LCTS (FEI — Quanta 400F). Ce MEB (HV -
EDS-ETD-BSE) permet sous vide d’atteindre une résolution jusqu’a 3 nm pour une excitation
de 2 & 30 kV. Ce microscope permet une observation et une analyse chimique des éléments
présents.

2.5 CONCLUSIONS

Ce chapitre présente I'ensemble des outils qui ont été utilisés pour réaliser les travaux de
these. Dans un premier temps, nous cherchons a comprendre I'enduction de fibres. Grace a la
double approche expérimentale et numérique présentée ici, nous voulons identifier les
différents régimes d’'emport en enduction grace a une étude paramétrique. L'étude de
mouillage de substrats céramiques par différents alliages de titane liquide nous permet de

sélectionner le meilleur couple pour 'enduction qui est souhaitée par Snecma. Cette étude a
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demandé la réalisation d’'un four de mouillage a haute température répondant aux critéres de

faisabilité de I'’étude a mener.

Les résultats des études menées lors de la these ont pu étre testés directement a échelle 1 sur
le prototype EGV semi-industriel de Snecma exploité par FSP-one. Les solutions proposées
au cours de la thése ont pu étre testées et validées / invalidées grace notamment a la
collaboration de M. Gérald Sanchez de Thermocompact / FSP-One qui a réalisé les essais sur

le prototype EGV.
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3 ENDUCTION MOUILLANTE SANS REACTIVITE

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkhkkkhkkkhkkkkkkkkkkkkkkkk

Les premiers résultats du travail de thése concernent I'étude des régimes et des
comportements des gaines de fluide autour d’'un filament pour un cas d’enduction mouillante
et sans réactivité chimique. Nous présenterons donc les résultats obtenus pour I'enduction a
'eau. Dans un premier temps, nous présentons une analyse des flux créés dans le bain de
fluide par le passage du filament afin de poser les bases des réflexions sur I'emport de fluide
selon les difféerents régimes que nous avons identifiés. Un retour sur le comportement
théorique établi pour le phénomene d’enduction sera effectué afin de mieux cerner I'apport de
la thése sur la détermination de ces différents régimes d’emport. L'analyse paramétrique de
'enduction sera ensuite exposée et nous conclurons sur la possibilité d’enduire une couche

épaisse et stable de fluide sur un filament pour une situation isotherme.

3.1 GRANDEURS CARACTERISTIQUES DES ECOULEMENTS

Avant de débuter la présentation de nos résultats, nous allons commencer par rappeler les
principales grandeurs adimensionnées qui vont nous aider a caractériser I'écoulement d’'un
fluide.

- Le nombre de Reynolds

Le nombre de Reynolds caractérise I'importance du flux de quantité de mouvement par inertie
par rapport a celui associé a la diffusion visqueuse. Grace a sa valeur nous pouvons
déterminer si I'écoulement est laminaire ou turbulent.

_pULy
Y]

Re

Dans cette expression U eg kont respectivement la vitesse caractéristique et I'épaisseur
caractéristique de I'écoulement tandis gueet n sont des caractéristiques du fluide,

respectivement la masse volumique et la viscosité du fluide.
- Le nombre de Weber

Le nombre de Weber est le nombre adimensionnel qui va nous permettre de comparer les
effets du flux de quantité de mouvement par inertie aux effets de tension superficielle. Ce

nombre va nous permettre de savoir lequel de ces deux effets gouverne I'écoulement.
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y étant la tension de surface entre le fluide etilemambiant. Ce nombre est important pour

notre étude car il est courant que les écoulements diphasiques présentant de grands nombres
de Weber aient tendance a étre des écoulements fragiles a rupture interfaciale créant des
bulles ou des gouttes. Inversement un écoulement a faible nombre de Weber est un
écoulement dominé par les effets capillaires ayant tendance a réduire [linterface

fluide/atmosphére également favorables a la formation de goutte ou ondulations de la surface.
- Le nombre capillaire

Le nombre capillaire est le nombre qui compare les effets antagonistes de la viscosité et de la
tension de surface. Dans notre exemple, les effets visqueux vont aider a I'échappement du
fluide tandis que les forces de rappel capillaire vont contraindre le ménisque et minimiser son

expansion.

Grace a ce nombre, on peut déduire une relation entre le nombre de Weber et celui de

Reynolds :
We = ReCa
- Le nombre de Bond

Le nombre de Bond compare les effets pressants que sont la gravité et les forces capillaires. Il

se définit comme suit.

LZ
Bo = P9%0_
Y

Suite & cette description des nombres adimensionnés qui vont nous aider a classifier les
différents types d’écoulements, nous allons détailler I'étude numeérique et expérimentale.
Dans un premier temps, nous allons nous intéresser aux mouvements du fluide générés dans le
bain, suite au passage du filament a vitesse contrélée dans celui-ci. Dans un second temps,
nous étudierons le comportement du ménisque dynamique en fonction de ces flux et nous
détaillerons I'étude des épaisseurs emportées en fonction des différents paramétres du
procédé. Nous finirons I'étude par la compréhension des mécanismes de déstabilisation de la

gaine de fluide.
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3.2 LE BAIN

L’information que nous cherchons a obtenir par ' partie de notrétude est I'épaisseur de
couche limite visqueuse développée dans le bain qui arrive en butée contre le n
dynamique. Poucela, nous avons besoin de connaitre cette épaisseur de couche |
I'influence des circulations dans le bain sur I'épaisseur de cette couche. Nous nous
donc pour cette étude sur la définition des couches limites de Blasius et sur lesons de
flux de type «cavité entrainé glissante ». La méthodologie utiliséele cheminement sur

sont détaillés ci-dessous.

3.2.1 LA COUCHE LIMITEDE BLASIUS

3.2.1.1CONFIGURATION

La couche limite de Blasius ' une épaisseur caractéristique qui dt la zone de
cisaillement présente dans un écoulement au voisinage d’une [TAI89], [CAN90],
[CALO6]. Cette épaisseur caractéristique présente de forts gradients de vitesse
d’autant plus marqués que le nombre de Reynolds de I'écoulement esiLa couche limite
de Blasius qui nous intéresse ici est la couche dyna, la définition de cette couche ¢
également utilisée en thermique pour la détermination de transfert de chaleur entre |

et le fluide en circulation.

. _>
- 3 coucheexteme — S
— —
— —

Yy — —_—
—s he limite %/ I 5
. couche >
E— ji
_5 g
— —)
=y

— —_—
—s — 5

Figure 3-1 —Interaction d’un écoulement laminaire avec une paroi fix

Le cas le plus simple utilisé pour illustrer cette couche limite est celui d’un écoul
perturbé par la présence d’une surface solide. Consi(, pour la decription de ce mode,
une plaque planele dimension infinie dans la direction de I'écoulemet d’épaisseur
négligeabledans le cas d’'un écoulement lamin, comme rprésenté a la figure-1. A la
surface du solide, la vitesse du fluide est ramenzéro car il n'y a pas de glissem
possible au niveau de la paroi et les particules de fluide restent solidaires de la st

existe donc suite a ce contact deux zones distinctes dans I'écoulement. Une rég
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laquelle la vitesse varie rapidement : de la vitesse de I'écoulement a I'entrée dans la couche
limite a une vitesse nulle a la paroi. L’autre région étant définie comme I'écoulement externe,
Soit une région a vitesse quasi-uniforme et dans laquelle les forces visqueuses ne sont pas a

prendre en compte.

La couche limite occupe la région adjacente a la plaque plane et est définie par I'épaisseur
d(m) a la longueur](m). L’écoulement dans cette zone est donc caraétgrar ces deux
longueurs s dans la direction transversalel etans la direction longitudinale. L’écoulement

étant laminaire et parallele a I'obstacle, les vitesses normales a I'’écoulement (selon y) sont
considérées comme étant négligeables devant les vitesses tangentielles (selon x). Grace a une
analyse dimensionnelle des forces, une estimation de I'épaisseur est possible. En effet, si I'on
considére une plague de longuedjralors les forces d’inertie par unité de volumetsibs

I'ordre de grandeur :

ou U?
ey 3.1

Phox TP (3.1)
et les contraintes visqueuses sont de I'ordre de grandeur :

0Ty 0°u U
N3,z "M%z
dy dy 1)

(3.2)

Or dans la couche limite, les forces d'inertie et de viscosité s’équilibrent, on peut donc

facilement tirer une expression pour I'épaisseur de la couche limite (3.3).

1/2 I

5~ (;7_:]) - — (3.3)

Le probléme de la plague plane a été étudié pour la premiére fois par Blasius [BLAL13] et il a
été montré qu’un calcul de I'épaisseur de la couche ligai{8.4) définie pour u=0,99U était

possible.

l
53 = S,OE (34)

L’analyse théorique proposeée par Blasius concerne le cas d’'une couche limite développée sur
une plaque dans un écoulement laminaire. De notre c6té, nous allons chercher a déterminer
numériquement, I'épaisseur de fluide mise en mouvement par un filament. Nous devons donc
dans un premier temps effectuer une vérification numérique afin de nous assurer que la

représentation de la couche limite de Blasius est possible avec Thétis puis les modifications
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de I'espace de calcul seront effees pas-@as pour arriver a I'étude que 1s souhaitons

mener.

3.2.1.2VERIFICATIONDU CASBLASIUS

Nous utilisons le code de calcuhétis sur une grille de calcul en définition cartésienn
'espace pour un espace physigue simulé monoph: dont le fluide est de I'ei. La figure

3-2 représente leonditions limites d domaine simulé.

v.n=0 wv.t=libre

ov _
an
v.t=10

v.n = Ver:rréﬂ
v.t=0

v.n=0 wv.t=Ilibre vn=0wvt=0
Figure 3-2 — Conditions limites du domaine de calcul

Ce domaine de calcul présente une condition | sur la gauche du domaine de ce
d’entrée de fluide selon urt@ulement laminaire et const, une condition limitesur la droite
du domaine de calcule sorti du fluide et deux limitede type symétrie sur le haut et le |
du domaine de calcul de fagon a imposer des vs normales a ces parois nis, tout en
laissant les contraintes tangentielles s. Afin de représenter la plaque plane, nous ajot

une condition d’adhérence sur la moitié de la limite basse du domaine de

Le damaine est dimensionné de facc étre dans le méme ordre de grandeurnos futurs
bains d’enduction. Ldimite inférieure est divisée en deux parties scm: le premiere
moitié n’impose pas de contrainte sur I'écoulement et la second est une cid’adhérence
(modélisation d’'une plaque plai. Le choix de la longueurdansversale a éiquant a elle
effectué par une étude sur un maillage constant enmailles. Nous avons testé s
longueurs transversales dentn a <cm pour ces maillages et nous avons pu constater
effets. Le premier est que plus le domaine ¢roit plus la définition de la couche limite ¢
précise, le pas d’espace étant plus petit. Le second effet observé est que plus le do
étroit, plus on s’éloigne du cas de Bla présenté en figure 3-1. Enfetf ce cas est décrit
pour des dimensits infinies d’espace longitudinal et tsversal. Or,dans notre cas, la
dimension transversale est limitée et le code de calcul vérifie a chaque pas de t
conservation du débit dans le domaine de calcul. De ce fait, la couche limite cre
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ralenissement local du flux, une accélération est générée juste au dessus de la couc
pour conserver le débit globdigure 33). Cette accélération est d’autant plus importante

la dimension est petite.

ymax=5mm —ymax=1cm ymax=4cm
1,0E-03
8,0E-04
6,0E-04
E
>
4,0E-04
oron ///
0,0E+00
80% 85% 90% 95% 100% 105%
u/Uentrée (%)

Figure 3-3 — u/W¢e €N fonction de y du domainepour différentes largeurs du domaine

Le compromis que nous réalisons pour avoir a la fois une bonne définition spatiale
accélération réduite est de prendre un domaine cm de large. De plusians la suite de ne
calculs, Unwee €St remplacé par max Car c'est cette valeur accélérée compte tent
confinement qui définite cisaillemenisoumispar le flux entrant et qui génére I'épaissde

la couche limite.

Le second choix quaous effectuons est de travailler avec un maillage exponentiel

gu'un maillage constantaffiné a la limite inférieure du domaine pour gagner en pré
dans la zone d’écoulement pertt. Un maillage dit exponentiel est un maillage dont on
le nombre de maille ainsi que le pas d’espace minimal ou maximal (minimal dans no
gue I'on souhaite et dont les mas suivantes sont calculégslon une variation exponentie
du pas d’espac€e type de maillagpeut permettre un découpage @space selon plusieu
zones [GLO10h]Pour cette étude de vérificat, nous avons choisi des maillages const
selon I'axe x etun maillage exponentiel pour l'axe y dont le pas d’espainimal est
déerminé selon le nombre de mailles dans le don. A partir de ces définitions, nol
vérifions si la simulation de ce cas permet bien une convergence de la solution nu
vers la solution théorique par une étude de convergence en maillage pour les maille
322, 642, 1282, 2562, 5122 (cf figur-4).
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N.B. : la valairr du pas d’espace minin est plus grand@our un maillage 162 que pour
maillage 5122.

Sur la figure 34, le préfacteur de I'équation 3.3 déterminant I'épaisseur de la couche lir
fonction de la valeur de la vitessadimensionnée u(y)/Umax est représenté. Dan
démonstration théorique, Blasius a montré que pour u(y)/Umayx, la dimension de la
couche limite est atteinte w=06g=54. Nous constatons bien que I'amélioration de
résolution des équations de Na-Stokes passe par l'utilisation d’un maillage plus raf

pour tendre vers la valeur théoric

—5122 —2562 —128? —p4? —327 —162
20

) |

10

Préfacteur de Blasius

1

0 1,0 1,1 1,2

u/Umax

Figure 3-4 — Etude de convergence du cas Blasius

Cette étude nous permet de conclure qu'un maillage 2562et d’obtenir un résulte
numerique rendant bien plhnénomeéne physique (%erreur=4%) nqu’un maillage 1282 pel
suffire (Yoerreur=8%) et va nous permettre un gain en temps de Maintenant qu nous
nous sommes assurde la possibilité de simuler la couche limite développée le cas
Blasius, nous allons nouscentrer sur notre proble (de la configuration de Blasius vers

conséquences du mouvement dun filament dans un bain dend et étudier les
mouvementsde flux dans le bain, ainsi que leurs conséquences sur la couche

développée.
3.2.2 DE LA CAVITE ENTRAINEE GLISANTE...

Considérons la figure 3-Sur laquelle le bain d’enduction est représ. Les conditions
limites du bain d’enduction en excluant la e de ménisque dynamique sont décrite-

dessous :
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- parois supgeure et gauct : une condition d’adhérence de type p

- paroi inférieure :une condition d’adhérence imposant un mouve de fluide par
dissipation visqueusesoit une paroi mobi a V=Vsjament

- paroi droite :une condition de glissement permettant des déplacements tanc

mais pas normaux

v.n=0 v.t=0

v.n=0
v.t=0 v.t = libre

L., s

vn=0 wvt= I‘f:::msn:

H

Figure 3-5 —Bain d’enduction, conditions limites et couches limite

C’est cette configuration gunous appelons cavité entrainée glissattafin de décrire cet
cavité,nous nous basons sur le cas de cavité entrainée largement étudié en mécal
fluides numériqu¢BOT88], [BRU90], [CHEO6], GHI82], [SCH83].

L’étude de I'écoulement dans une dé carrée ferméalont une paroi est mob, est un test
de mécanique des fluides numériques classique qui a fait I'objet de nombreuse. Le cas
le plus exploité est celu’'un écoulement dans une cavité caide 1m de cot. Ce cas test
permet d’éudier les mouvements d’un fluide entrainé par viscosité par une paroi s
longueur, H (m),sur laquelle est calculée le nombre de Reys ici, Re=100. Cet
eécoulement atteifde coin entre la paroi mouvante et la paroi fixe puis recircule dansn
L’écoulement s’organise ensuite en un rouleau donnant lieu a des trajectoires circu
forme dans les coins des recirculations multiples contrarotatives. L'analyse des écol
dans le bain d’enduction va nous permettre destater I'impact dda recirculation sur |.
couche limite et la position des circulations contrarotatNous allons donc partir de ce
lui imposer une paroi glissan puis le faire évoluer vera configuratiol qui décrira notre
bain d’enduction.La vérification et a validation de la cavité entraindans Thétis est
détaillée dans le cahier de validation de Thétis [Glc] ainsi que dans [ROMO7] !
[AHU10].

Nous allons comparer it répartition de la fonction courant dans une cavité entrainée €

une cavité entrainée glissadtenéme Reynolds (cf. tableau 3-ILg choix du fluide de faco
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standard pour faire ces simulations est un fluide de viscqsi®é001Pa.s. Comme nous
cherchons a caractériser I'écoulement global dans le domaine de calcul, nous utilisons une
grille Chebychev sur un maillage 2D cartésien de 1282 points. Une grille de Chebychev est un
maillage a variation de pas d’espace par un polynéme de Chebychev [ABR64] dans toutes les
directions avec un raffinement aux extrémités du domaine donc pres des parois. Le tableau 3-
1 permet de comparer le cas de cavité entrainée classique, de cavité entrainée glissante et de
cavité entrainée glissante remplie d’eau pour un nombre de Reynolds de 1000.

Cas simulé Cavité Cavité Glissante Cavité Glissante
Fluide air air eau
Dimensions 1m? 1m? 1 mm?2
Maximum de la 0.1187 0,1630 1,630.10°
fonction courant
N x=0,5245 x=0,5612 x=5,612.10-4
Position
y=0,4387 y=0,4754 y=4,754.10-4
J pour x=0,5H a
P 1,680.1C¢ 2,128.10° 2,128.10

u/Vfilament = 0175

Tableau 3-1 — Résultats des simulations des cas de cavité et cavité glissante pour Re=1000 pour
différents fluides

Pour la cavité glissante a I'eau, nous devons adapter la dimension H du domaine pour rester
dans l'étude d'un écoulement a Re=1000. Notre premier constat est 'augmentation de la
fonction courant par I'ajout d’une paroi qui permet le glissement du fluide le long de celle-ci
(cf. figure 3-6). Cela s’explique par le fait que I'écoulement généré étant continu, I'ajout de
cette paroi permet une accélération des particules par rapport au cas de cavité entrainée
standard en supprimant une surface de frottements visqueux. Le vortex principal de
circulation de fluide dont la valeur maximale de la fonction courant est le centre, est accéléré
et déplacé vers les zones de circulation libre de flux (subissant moins de contraintes). Il est
ainsi rapproché de la surface glissante et décalé vers le haut. Toujours concernant le vortex
principal, nous remarquons que pour un méme nombre de Reynold, il est placé a une méme
position relative entre le cas glissant a l'air et a I'eau. Cependant, nous notons dans le second
cas que son intensité est divisée par 1000. La longueur d’entrainement a donc un réle capital

dans I'établissement des positions des vortex et de leur intensite.

Maintenant, si nous nous concentrons sur la représentation de la vitesse paralléle a la paroi
mobile (cf. figure 3-6), nous constatons que la couche limite développée le long de cette paroi

est déformée par la présence du vortex principal. En effet, une large bande de cette couche est
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happée par le vortex. Cette bande correspond aux lignes de courant qui possédaient

initialement le moins d’énergie, étant plus loin de la source.
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Figure 3-6 — Représentation de la répartition spatiale de la fonction courant et de la vitesse u sur les
mémes échelles pour Re=1000 pour (a) le cas cavité, (b) le cas cavité glissante et (c) le cas cavité
glissante a I'eau
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Ce phénomene nous oblige a considérer uniquement une partie de la couche limite dé
par contact avec la paroi pour effectuer notre étude. Nous nous fixons donc une ¢
I'épaisseur pour laquelle ufMmen=0,75, soit une étude d’'une sotmiche énergétique de
couche limite non déformée a différents niveaux le long de H. Nous remarquons
occasion que l'ajout d’'une foi glissante a pour conséquente laisser e développer la
couche limite grace a I'éloignement du vix principal. Maintenant, nous allons utiliser «

résultats pour modéliser les phénoménes présents dans le bain d’enductiol

3.2.3 ... VERS LE BAIN DENDUCTION

Le bain d’enduction egirofondde 1 cm a plusieurs centimétmetscette profondeur est not
H. Un changement d’échelle est donc a effectuer par rapport a I'étude précédente. Ce
va également nous amener a considérer des écoulements non plus générés par u
mais par un filament. Nous avons donc besoin de déterminer un nouveau ne Reynolds
pour caractériser les écoulements. Ce nombre de Reynolds ne sera plus calculé sur Iz
H mais sur le rayon du filame, R, qui est la grandeur caractéristique permet
I'établissement du flux. Un filament de rayon défini est en emoins efficace pour I
transmission de son énergie cinétique qu’'une plaque du fait de sa surface extérieure
Ce nouvea Reynolds est appelé Reynolransversal, Reet I'ancien nécessaire pour
corrélation entre les couches limites Blasiussieret celles observées dans notre

d’enduction est renommé Reynolongitudinal, Re.

1,0E-06

Valeur maximale de la fonction courant

1,0E-07
1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0£+05 1,0E+06

Nombre de points de calcul

Figure 3-7 —Convergence de la valeur maximale de la fonction courant potRe;=70
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Afin de débuter cette étude, plusieurs changements sont nécessaires. Premiérement, nous
passons de la résolution d’'un systeme (X,y) cartésien a la résolution d’'un systeme (x, r)
axisymeétrigue (& X <H et Riament < < Rmay. Ensuite, nous augmentons la dimension du

rimj
T
[ BERECLANEEE | |
- - rm)

(a)

i |- "
(b) E I ;
(c) E

[ BERECLANEEE | |
- - rim)

1 1

x{mj . x{m]}

Figure 3-8 — lllustration de I'influence de la largeur du domaine sur I’établissement de flux et la couche
limite : (a) pour H=10mm, (b) pour H=20mm et (c) pour H=30mm

domaine de calcul pour réaliser des cas avec des profondeurs centimétriques. Ce changement

de géométrie et de dimension, nous impose de Vérifier la convergence de la solution obtenue
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afin de déterminer le raffinement du maillage optimal pour notre étude (cf. figure 3-7).
L’'analyse des résultats nous montre que la convergence est obtenue et qu’'un maillage de
Chebychev de 1282 sera suffisant pour notre étude. Elle nous permet également de constater
gue compte tenu de la petite dimension du filament par rapport au bain centimétrique simulé,

la fonction courant est beaucoup plus faible.

De plus, la diminution de cette fonction courant nous permet de revoir certaines constatations
précédentes. En effet, les couches limites développées proches du filament ne subissent pas
l'influence du vortex principal de circulation déplacé vers le haut droit du domaine de calcul

(cf figure 3-8), nous permettant une étude plus aisée de la couche limite développée. Ce
constat est confirmé par I'étude de l'influence de la largeur du bain sur les flux et I'épaisseur
de la couche limite (cf. figure 3-8). Cette analyse nous permet de mettre en évidence que la
largeur du bain d’enduction n’influe pas sur la couche limite développée dans le bain, ne
présente pas de vortex de circulation proche de la zone d’enduction et reste stationnaire. Ce
constat est important pour I'analyse de nos essais expérimentaux car le passage du filament
dans la cuve d’eau n’est pas centré. Cette analyse permet d’assurer un développement égal de
la couche limite autour du filament que la dimension latérale locale soit de 1 cm ou de 3 cm.
Nous allons donc maintenant quantifier I'épaisseur de la couche limite pour différentes
valeurs de u/¥ament €n fonction des paramétres (V, H, R) afin d’'estimer I'épaisseur de fluide
efficace venant en butée contre le ménisque dynamique en enduction pour former I'épaisseur

de fluide emportée.

3.2.4 DETERMINATION DE LA COUCHE LIMITE DEVELOPPEE EN ENDUCTION AERAU

Les simulations des bains d’enduction a I'eau ont été réalisées pour un filament de rayon de
120 pum, pour des profondeurs de bain de 10 mm a 40 mm et pour des vitesses allant de
0,5m/s a 4,0m/s. C'est donc cette gamme de parametres que nous testons. De plus,
I'influence du rayon du filament sur I'épaisseur de couche limite va également étre testée afin

de poser les bases de I'analyse de I'influence du rayon du filament sur I'épaisseur enduite et

des existences de régimes en enduction.

La premiére influence du changement de la vitesse de défilement du filament est la variation
du nombre de Reynolds. La gamme de vitesses que nous évaluons ici de 0,5 m/s a 4,0 m/s
permet de rester dans une gamme de nombre de Reynolds qui engendre un écoulement
laminaire de Re= 60 & Re= 480 pour Rede 1.10 & 1,6.18. La détermination de la couche

limite est réalisée pour 10%, 20% et 50% de la vitesse du filament, I'énergie des couches
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limites inférieuresa 10% pouvant étre trop faiblpour ne pas étre influence par les
écoulements environnant la couche limite. La figl-9 représente ces épaisseurs relevéc
fonction du parametre de couche Iimé§, décrit par I'équation 3.&fin de veérifier si le

comportement de la couche visqLe déplacée est similaire a celle décrite par Ble

x=0,5H
==, 7T
w050
V0,1V g
/"’" VA2V et
V0, Vi
(—
e —
H

* %V=50 & %H=30 + %V=50 & %H=50 + %V=50 & %H=70
%\V=20 & %H=30 o %V=20 & %H=50 - %V=20 & %H=70

5,E-04

4,E-04

3,E-04

2,E-04

1,E-04 o, we®

Epaisseur couche limite (m)

S
0,E+00

0,E+00 1,E-04 2,E-04 3,E-04 4,E-04 5,E-04
§(m)

Figure 3-9 —Couche limite relevée a =30%H, 50%H et 70%H pour v=20%Vsiiament €t V=50%Vfijament d€
Vilament=0,5m/s a 4,0m/s et de h=10mm a H=40mm

Cette analyse nous confirme une influence de la vitesse sur I'établissement de la

limite. Plus la vitesse du filament augmente, plus la couche limite est faible notam

cause du temps de passage du filament dans le bain qui d De la méme agon,

laugmentation de H va permettre une augmentation de I'épaisseur de couche lin

'augmentation du temps de passage dans le L'épaisseur de la couche limite présente

dépendance eNH/VV comme pourle modeéle théorique de Blasiusous touvons que
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I'épaisseur de couche limitaiit bien une loi de type Blasius par la linéarité avec le paral

de couche limite (cf figure -9).

@)

(b)

Epaisseur de couche limite (m)

Epaisseurde couche limite (m)

® 50%V 30%H (V=1) = 50%V 50%H (V=1) = 50%V 70%H (V=1)
= 50%V 30%H (V=2) m 50%V 50%H (V=2) o 50%V 70%H (V=2)
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2,060 53
A

A A A
N
A 4 i A

1,5E-04 =

1,0E-04
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0,0E+00
0,0E+00  2,0E-04 4,0E-04 6,004 8,004 1,003 1,2E-03

Rayon du filament (m)

Figure 3-10 —Influence du rayon du filament sur la couche limit¢ (a) pour V=0,5Vament €t (b) pour

V=0, 1Viiament

Ensuite, nous testons l'influence du rayon du filament sur le développement de la

limite. Il est raisonnable de penser que plus le rayon du filament sera grand,

comportement de la couche limite tendra vers la couche développée pour ue pour un

bain d’enduction.L’étude du l'influence du rayon sur I'épaisseur de la couche i

développée est effectuée pour les rayons sui: R=40um, R=7(um, R=120 um,

R=200 um, R=50tm et R=100 pm. Nous remarquons que I'épaissde la couche limite

développée paw=0,5Vfilament (cf figure -10(a) augmente bien avec le rayon et que ¢
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croissance tend vers une asymptote, quelle que soit la profondeur. Cependant, nous
remarquons que I'épaisseur de la couche limite développée reste stagnante pour la partie de la
couche faiblement dynamique (cf. figure 3-10(b)). Nous en déduisons que l'effet de bain
confiné entre ici en jeu et que la stagnation de I'épaisseur de couche limite est due aux
recirculations dans le bain venant alimenter la couche limite et I'épaississant. Il apparait donc
gue dans nos analyses sur l'influence des couches limites sur la formation du ménisque
dynamique, nous allons devoir différencier la partie intense de la couche limite qui dépend du
rayon du filament et la couche limite complete d’enduction qui elle semble invariante selon le

rayon d’enduction.

De cette analyse, nous en retirons sur I'épaisseur de la couche limite que compte tenu des
dimensions des bains d’enduction et des variables que nous avons testées, la couche limite

sera .

* plus importante pour un bain profond
* plus petite mais plus intense avec l'augmentation de la vitesse
» plus petite pour un petit rayon pour la partie de la couche intense et de méme épaisseur

pour les couches peu intenses quel que soit le rayon.

Suite & ces connaissances dans une configuration monophasique et simplifiée, nous allons
maintenant détailler le développement du ménisque dynamique le long d'un filament en

mouvement ainsi que I'épaisseur qui s’en échappe en fonction des parameétres d’enduction.

3.3 REGIMES EN ENDUCTION DE FIBRES

Nous allons commencer a détailler les phénomenes connus d’enduction et les résultats du
travail de these en nous basant sur le ménisque dynamique formé et I'épaisseur de fluide
emportée. Afin d’entamer cette partie de notre travail, une recherche bibliographique sur
'enduction en général et plus particulierement sur I'enduction de fibres est effectuée. Les
premiéres études recensées datent du début dil®X&0U22], [LAN42], [DER43] et
concernent I'enduction de plaques. Depuis de nombreux travaux ont été realisés
principalement pour la transposition de la théorie LLD a I'enduction de fibres [BRE61],
[WHI66]. Puis, des travaux concernant les plus grandes vitesses d’enduction ont été traitées
[RYC96], [REB99], [REBOO], [REB02], [RUCO01], [BEEO4]. Nous allons donc détailler les
principaux résultats de ces études puis nous concentrer sur les résultats expérimentaux et

numeriques de nos travaux.
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3.3.1 LA THEORIELLD

Les pionniers dans I'étude d’enduction de plagues par de I'eau furent pour I'apprc
expérimentale Goucher et Ward [GO22] et pour I'approche théoriqudandau & Levich
en 1942 [LAN42]et Derjaguin en 1943 [DE43] qui étudierent le retrait d’une plaque h
d’'un bain rempli d’ea a faible vitesse. Les études qui ont sesconcernaier 'amélioration

et I'étenduede la validité de la Ic« LLD » gu’ils avaient proposé.

PN
=
Ly 4
. ——
g
Bain «g
| B
y E
[ N v
Plﬂqll... + \ I 4>
x \
Ménisque statique Epaisseur enduite, e

Figure 3-11 —Représentation w ménisque statique, du ménisqudynamique en enduction a faible
vitesse et de I'épaisseur emportée
Leur théorie se base sur le fait qu’a fas vitessesle ménisque statique inhérent au con
d’un solide a l'interface d’'un bain de fluide, n’est que faiblement déformé ymouvement
du solide. La mise en mouvement du solide fopar I'adhérence du fluide a la plaqu des
contraintes de viscositéne couche limite qui vient en butée contre le ménisque static
forme un ménisque dynamique duquel s’échappe un fin fil fluide (cf. figure 3-11). Dans
cette configuration, il est possible de considérer que le flux généré est unidirectionnel
x dans la couche limite, dans le ménisque dynamique et dans I'épaisseur de fluide s’é
du ménisque. Dans ces conditi, I'épaisseur emportée est finel'écoulement a I'inérieur
des couches est de typeistuille. L’approximation de lubrification peut donc étre applic

et I'écriture de I'équation de Nav-Stokes (2.2) est alors simplifiee (3.5).

0%v, d3h(x)
= 3.5

n

ou n est la viscosité du fluidey la tension de surface liquide/atmosphére, h(x) la fon:
décrivant I'interface liquide/atmosphére en fonction dp la masse volumique du fluide e

'accélération de la pesanteur.
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Dans la résolution de ce probléme de mécanique des fluides, I'épaisseur emportée par la
plaque est recherchée et la résolution est proposée en deux temps. Dans un premier temps, une
analyse de I'écoulement dans I'épaisseur emportée est possible. Dans cette épaisseur,
I'équation 3.5 est soluble en considérant les hypothéses précédentes et les conditions limites

suivantes :

* le fluide adhere au solide dongy=0)=V

» alinterface liquide/atmosphere la vitesse est nulle dofy=e)=0

Un profil parabolique est trouvé pour décrire I'évolution de la vitesse dans I'épaisseur enduite

et la solution suivante est trouvée :

1/ oh 2
%00=5(w &LHW>G%—VM@>+V (3.6)

0x3

En régime stationnaire, il est possible de déterminer le débit massique de fluide a l'intérieur
de cette couche (3.7) qui est également le débit de sortie du ménisque dynamique (3.8) en

régime stationnaire (soit h(x)=e, h’=h"=0 gi=W).

h(x) h 3 93h
0= w0y = ney + 232 (y e )—pg>> (3.7)
N pge’
Q=celV+ 30 (3-8)

La seconde étape du raisonnement consiste a analyser le point de jonction entre le ménisque
dynamique et le ménisque statigue. Comme a ce point les deux zones se rejoignent, les
pressions exercées en ce point sont les mémes pour les deux ménisques. Cependant, la
position exacte de ce point particulier n’est pas connue, alors Landau, Levich et Derjaguin ont
utilisé I'expression de la dérivée seconde de l'interface en ce point particulier pour résoudre le

probleme (3.9).

(az h(x)>dynamique ~ <azh(x)>statique (3 9)

2 2
0x h(x)—o0 0x h(x)-0

La limite du ménisque statique quand h(x) tend vers zéro est connue et est~&yalpciur
un contact avec une plaque mais I'expression de la limite & I'infini du ménisque dynamique
impose un changement de variables vers des variables adimensionnées pour résoudre un

systeme d’équations plus simple. Le changement suivant est proposé dans la théorie LLD :
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h(x) = eY (3.10)
x =eCa /3% (3.11)

L’équation (3.8) devient donc, en prenant en compte I'équation (3.7) :

1-Y e?k?Y3-1
Y'" =3 3.12
Y3 + Ca VY3 ( )

Ainsi la résolution de I'équation (3.12) permet d’obtenir une expression pour Y” et la
résolution de I'équation 3.9. Se pose alors le probleme de la prise en compte ou non du champ
de pesanteur alourdissant la résolution de I'équation 3.12. En effet, les forces motrices pour
I'advection de fluide hors du bain sont, pour les vitesses considérées, principalement les effets
visqueux en opposition avec les forces de rappel: le champ de pesanteur et les effets
capillaires. Cependant, les effets du champ de pesanteur peuvent étre négligés tant qu’ils
restent faibles devant la succion capillaire. Afin de comparer ces effets, il est possible
d’estimer le nombre de Bond, Bo (3.13), qui compare les deux grandeurs caracteristiques de
I'écoulement.

2

Boplaque = % (313)

Pour les faibles vitesses, I'épaisseur déposée étant faible (de l'ordre de la dizaine de
micrometres), nous pouvons rapidement conclure a la négligeabilité des effets de la pesanteur
sur le fluide enduit (e=10um implique Bo=1,3.10-5 et e=100um Bo=13B.1Mépaisseur
déposée aux faibles vitesses dépend donc uniquement de la dualité des effets de la tension de
surface tendant a stabiliser le ménisque statique et ceux de la viscosité tendant & développer
un ménisque dynamique large. L'équation 3.12 est alors réduite a son premier terme et
lintégration numérique de cette équation compte tenu des conditions limites permet de
trouver une limite a la dérivée seconde de l'interface pour le ménisque dynamique a l'infini

(3.14), (3.15) et une expression pour la détermination de I'épaisseur emportée (3.16).

dzy>dynamique

— =1,34 (3.14)

2 )

(&%),

d?h(x dynamique Ca?/3

<%> = 1,34 (3.15)
x h(x)—>o
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e = 0,94~ 1Ca?/3 (3.16)

Cependant, cette loi compte tenu des hypotheéses nécessaires a son établissement est a faible
domaine d’existence. Elle devient obsolete pour les fluides visqueux des que les effets de la
pesanteur ne sont plus négligeables devant ceux de la tension de surface et pour les fluides
peu visqueux des que les conditions de lubrification ne sont plus respectées.

3.3.2 ENDUCTION DE FIBRES

Le premier a s'intéresser a la géométrie cylindrique est Bretherton [BRE61]. Il étudia la
vidange d’'un tube capillaire et surtout en ce qui concerne notre étude, I'épaisseur résiduelle
déposée sur les parois du tube capillaire lors de cette vidange. Soient les conditions limites
pour I'épaisseur déposée inverses a celles de I'enduction. Son travail a surtout montré que
dans la géométrie cylindrique une autre composante de pression vient s’ajouter dans la
résolution LLD. Cette composante est la pression de courbure (ou pression de Laplace)
imposée par la géométrie cylindrique du filament (3.17) et modifie I'approche de la limite
guand h(x) tend vers zéro pour le ménisque statique (3.18) (3.19) [WHI65]. Une nouvelle
expression est alors établie pour déterminer I'épaisseur de fluide emportée a faibles vitesses
par une fibre ou un filament (3.20) par la méme procédure que précédemment (3.10), (3.11),
(3.12), (3.14).

11 1 d?h(x)
APLaplace:P_Patm:V(R+e_R_C>zy<R+e_ dx2 > (317)
tati
(APlaplace)Zjolque ~0 (318)
dzh(x) statique ~ 1 (3 19)
dx? oo R+e '
1,34RCa?/3

¢ =1-134ca? (3.20)

Cette expression permet d'estimer I'épaisseur de fluide emportée par une fibre fine et
verticale tant que I'écoulement responsable de la formation de cette épaisseur est dirigé
uniquement par un équilibre entre la couche visqueuse développée dans le bain (la couche
limite) et les forces de rappel capillaire. C'estdgime visco-capillaireCe régime est limité

pour les nombres capillaires inférieurs a Ca < 0,64. Pour un fluide de faible viscosité, ce
régime est conservé jusqu’a ce que l'inertie du fluide ne soit plus négligeable devant les autres

forces déterminant I'écoulement. La pression de Laplace déterminant la courbure du
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meénisque est alors composée de deux contributions : la pression hydrostatique et I'énergie
cinétique (3.21). L’'expression pour la détermination de I'épaisseur est alors ajustée (3.22).
C’est lerégime visco-inertielqui est caractérisé par un épaississement notable du ménisque

dynamique et d’'une augmentation importante de I'épaisseur emportée sur une faible plage de

vitesse.
1 1 d%h(x)
(APLaplace +EPV2) = V(R Te  dx? > (321)
1 1,34RCa?/3
= ’ 22
T 1-pwe <1 - 1,34Ca2/3> (3:22)

2
ouWe = # et est fonction de la profondeur du bain, du rayorfikiment et de I'angle

d’enduction.

La relation (3.22) a une limite supérieure d’existence pour un nombre de Weber tendant
vers 1. De plus, cette expression suggere qu’'avec la vitesse de tirage du filament, I'épaisseur
augmente de facon brutale jusqu’a We =1, soit la vitesse limi(8.28). Cependant,
I'élargissement du ménisque n’est pas infini car les effets capillaires et ceux de la pesanteur

agissent pour limiter I'expansion du ménisque dynamique.

Vi~ jsz (3.23)

Pour I'enduction aux grandes vitesses de tirage, plusieurs observations ont été réalisées dans

des conditions expérimentales différentes :

* [RYC96] I'épaisseur de fluide aux grandes vitesses est limitée par la couche limite
arrivant en pied de ménisque. Comme la couche limite diminue avec la vitesse de
tirage augmentant, I'épaisseur enduite suit un comportement de type couche limite
dont le préfacteur est trouvé égal a 1,3 + 0,1 pour de I'eau pour un filament de rayon
de 110 pum.

 [REBO0O], [REBO2] des que Ca>0,03, I'enduction est constante quelle que soit la
vitesse de tirage pour de I'eau et pour un rayon de fibre de 27 um. Aux grandes
vitesses, le filament atteint un maximum de quantité de fluide emportable. Dans cette

configuration, les effets de gravité et d’inertie dominent I'écoulement devant les effets
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capillaires. Cependant, un calcul du nombre de Bond permet de conclure que
I'écoulement est strictement inertiel dans ce cas.

» [BEEO4] aux grandes vitesses, pour un fluide visqueux de l'air se trouve transporté a
I'entrée inférieure du filament dans le bain de fluide et vient perturber I'écoulement

par le piégeage d’air le long du filament.

Ces observations ne permettent pas I'établissement d’'un comportement unique, nous allons
donc étudier I'enduction de filaments sur 'ensemble de la plage de vitesses afin de déterminer
les régimes observés pour nos fluides. Pour cela, nous devons valider les outils expérimentaux

et numeériques détaillés dans le chapitre 2 grace a la théorie LLD appliquée aux filaments.

3.3.3 VALIDATION DES APPROCHES PROPOSEESL'EXPERIMENTAL ET LE

NUMERIQUE

Dans l'approche de I'enduction de filaments que nous proposons dans ce travail deux
techniques sont utilisées. La premiére est I'étude du phénomene d’enduction a grande vitesse
par I'appareil expérimental et la seconde par une approche numérique.

3.3.3.1VALIDATION DE U APPROCHE EXPERIMENTALE

Nous utilisons ici I'appareil détaillé précédemmaestt nous exploitons les expériences
réalisées par capture d’images. Sur chaque série, I'analyse d’'une seconde de phénomeéne
physique est réalisée (120 images) pour obtenir les résultats présentés. Dans un premier
temps, nous comparons les résultats obtenus sur notre appareil a I'expression 3.20 Puis, nous
utilisons les résultats de [RYC96] sur I'enduction & I'eau de filaments de 110 um de rayon

pour les comparer aux nétres, soit I'enduction a I'eau de filaments de 120 um de rayon.
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[RYC96] Expérimental —Théorie LLD

0,1

’
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Ca

Figure 3-12- Validation de I'appareil d’enduction laboratoire

L’'analyse des résultats des expérien(cf. figure 3-12)nous permet de conclure que
méthode utiliséepour I'étude envisagée permet une représentation de la physig
'enduction. Cependant, cette méthode ne nous permet pas d’atteindre une précision ¢
pour I'expertise que nous souhaitons entreprendre. Nous utiliserons donc les résu
essé&s expeérimentaux pour avoir une idée des phénomeénes physiques réels occur

enduction et 'approche numérique pour analyser et comprendre I'enduction a grande

3.3.3.2VALIDATION DE U APPROCHE NUMERIQU

Nous allons icidétailler la grille de calcul sur laquelle nous réons nos simulations
numeriques pour modéliser I'enduct. Tout d’abord, nous utilisons une définitic
axisymétrigue de I'espace suivant les deux axe r) ou I'axe x sera I'espace longitudir
selonlequel la profondeur du bg, H, et la hauteur adessus du bain seront définies et
'axe r sera I'espace radial défini de R, le rayon du filamentyax la dimension maximal
radiale du bain.Dans le domaine de calcul, nous avons besoin de défiux zones
importantes (1) la zone d’épaisseur déposée le long du filament et (2) la zone interfaci
laguelle le ménisque dynamique se dévelc La grille de calcul sera donc raffinée dans

deux zones.
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Figure 3-13 —Représentation des conditions limites de I'espace de cal

En ce qui concerne les conditions limites choisies pour résoudre les équations d-

Stokes selon la descriptionfliide, nous imposons (cf figure 3-13) :

* une paroi sur lgauche du domail

* une condition d’adhérence imposant un mouvement de fluide par entraineme
une paroi mobile a V=gjament SUr la paroi inférieure

» une condition de sortie sur la droite du dom

* une double condition sectorisée sur la psupérieure avec une condition de paroi

la zone du bain (de 0 a H) et une condition de type Neumann au dessus

Cette configuration nous permet de rendre compte des différents mouvements de fluir
le bain mais égalemeau dessus du bi Nous établissons ensuitee grille calcul raffiné I
long de la paroi inférieure et au niveau de linterface fluide Une étud de convergence du
maillage en pas d’espace «n pas deemps a été réalisée afin d’optimiser les cal
numeriques. Cetteptimisation a conduit a la description suivante pour le domaine de
(cf. figure3-14) :
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Figure 3-14 — Représentation d’une grille de calcul pour H=20 mm

* selon l'axe x :
o de 0 a (H-5mm) le domaine est décrit par une maille tous les millimétres, le
nombre de mailles étant dépendant de H que I'on simule.
o de (H-5mm) a H le domaine est décrit par 30 mailles a rétrécissement
exponentiel jusqu’a 10 um, taille longitudinale de la plus petite maille.
o de H a (H+5mm) le domaine est décrit par 30 mailles a agrandissement
exponentiel depuis 10 um, taille longitudinale de la plus petite maille.
o de (H+5mm) a (H+ 30 mm) le domaine est décrit par une maille tous les
millimetres, le nombre de mailles est de 25.
* selonlaxer:
o de R a (R+0,1 mm) le domaine est décrit par 100 mailles a pas d’espace
constantde 1 um
o de (R+0,1mm) a (R+10mm), le domaine est décrit par 35 mailles a
agrandissement exponentiel depuis 1 pm.
o de (R+10mm) a Rmax =30 mm, le domaine est décrit par 10 mailles de

2 mm de largueur chacune.

Cette configuration permet grace a la résolution, pour un pas de tempslde0®s, par un
schéma centré, des équations de Navier-Stokes et de transport (selon les modeéles physique et
les méthodes numériques détaillées précédemment) d’obtenir les résultats présentés en

figure 3-15 pour la validation de la méthode numeérique. L'analyse de la faisabilité de la
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simulation numérique déenduction nous a permis delectionner l'utiisation de leméthode
VOF-TVD plutdét que VOFPLIC pour la résolution de I'équation de transpolla définition
de l'interface fluide/aidans le domaine de calcul numérique. En effet, la méthod«PLIC
est trop contraignante sur la surface libre g le ménisque dynamiqu€ette méthoc bien
gue moins diffusivene permet pade smuler, 'ensemble des phénomenes occurrent
enduction: allongement du ménisq et déstabilisation du ménisque car ces phénomeéne
besoin d’'une tolérance en diffusiore linterface trop importante pour la méth. La
méthode VOFFVD permettant ce développement a été préférée pour la simulation nun

de I'enduction.

1,00
8 .
2 t
el
3 A
£ 0,10 /f
£
c e
o
T

0,01

0,01 0,10 1,00
o/RLLD theory

Figure 3-15 —Validation de I'approche numérique parla loi LLD

L’exploitation des données numériques est réalisée par Tecplot pour les représente
phénomene et les données spécifiques sont obtenues, comme I'épaisseur déposée
filament, par des coupes puis les données sont exploitées avec Matla, pour I'épaisseur
déposée, nous obtenons un profil pour I'épaisseur (vy=0,5 de la fonction de phase
modele 1fluide) en fonction du temps pour tous les pas de temps du calcul, ce qui faci
exploitations. La validation du numérique a étalisée par le calcul de la moyenne et
I'écarttype de la courbe e=f(t) en régime stationnaire pour des valeurs de vitesses, v
et tensions de surface de facon a étre dans le régimecapillaire. Les résultats du calc
présentent des divengees pour le champ de vitesses de I'ordre de”’ & 1.10°, pour un
résidu de 1.16° & 1.10", pour une itération VC-TVD et une itération du Lagrangie
Compte tenu de la faible valeur de la divergence, nous n'imposons pas plus d’itérai

Lagrangien augmenté.
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L’analyse de la figure 3-15 nous permet de conclure que la représentation numeérique du
phénomene d’enduction est fidéle a la réalité physique en ce qui concerne I'épaisseur de
fluide emportée. Nous notons que pour des épaisseurs trop fine (e/R<0.05), la solution
numerique semble sous-évaluer la physique d’emport. Ce résultat est principalement di au
fait que nous avons besoin d’une description macroscopique du phénomene pour une analyse
de résultats microscopiques. Si nous tenions a identifier des phénomenes aux trés petits
nombres capillaires, nous aurions besoin de redéfinir la grille de calcul afin de pouvoir mieux
représenter les épaisseurs fines emportées. Cependant, notre intérét étant porté sur les grandes
vitesses d’enduction et donc les grands ratios e/R, nous utilisons la configuration décrite pour

réaliser notre étude.

3.4 COMPORTEMENT DU MENISQUE DYNAMIQUE

Dans cette section, nous allons étudier la forme et I'épaisseur du ménisque dynamique en
cours d’enduction. En effet, nous avons vu par la description des travaux fondateurs des
théories sur I'enduction de fibres [LAN42], [DER43], [BREG61], [WHI65] que c'est la

formation du ménisque dynamique par le mouvement du filament qui permet I'établissement

de I'épaisseur emportée, e.

3.4.1 MENISQUE DYNAMIQUE ET REGIMES

Afin d’entamer cette étude, nous considérons dans un premier temps I'enduction d’'un
filament de rayon de 120 um et une profondeur de bain arbitraire de H=20 mm. La figure 3-
16 nous permet de nous rendre compte de I'épaississement du ménisque dynamique avec la
vitesse de défilement du filament bien que la couche limite développée dans le bain soit
décroissante. Cela vient du fait que pour ces vitesses, le flux de quantité de mouvement par
I'inertie est de plus en plus présent dans I'écoulement et devient prépondérant par rapport aux
forces de rappel capillaire [REBO2] qui tendent a limiter le développement du meénisque
dynamique. L’observation des représentations numériques de ces meénisques dynamiques pour
les mémes grandeurs de représentation (méme échelle pour la vitesse selon I'axe x et méme
ancrage pour la représentation des lignes de courant) nous permettent de mettre en évidence
cet effet de I'inertie. Pour une vitesse d’enduction a 1,2 m/s, ces effets émergent (We = 3,4) et
nous constatons que la couche limite est divisée en trois zones avec des actions différentes. La
premiére zone est la partie transmise vers |'épaisseur enduite et est la partie la plus
énergétique de la couche limite. La seconde zone de cette couche est celle suffisamment

énergétique pour pouvoir pénétrer dans le ménisque dynamique mais qui est drainée par les
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forces de rappel capillaire et reflen pied de ménisquéa troisieme et derniére zone ét

celle de faible énergie qui participe directement & la recirculation du flux dans |

Figure 3-16 -Ménisque expérimental et ménisque numérique poura)
V=12m/s, (b)V=18m/set(c)V=2,6m/s

L’augmentation de la vitesse va se faire en faveur de ssissement de la premiére zone
va finir parenglober les autredevenir unique et’épaisseur équivalente a celle la couche
limite développée dans le bz Ces propos sont étayés par les représentate la fonction

courant qui présentent troisrzes distinctes pour = 1,2 m/s (We 3,4), trois zones dont
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plus énergétique est prépondérante pour V =1,8 m/s (We =9,5) et une zone unique pour
V =2,6 m/s (We = 21) (cf figure 3-16).

Suite a ces remarques, nous comprenons bien que I'enduction de fibres passe par plusieurs
régimes pour une plage de vitesses complete. L’ensemble des régimes est représenté sur la
figure 3-17 par le biais de la représentation du ménisque dynamique. Cette figure représente la
courbure du ménisque pour différentes vitesses de tirage du filament. Nous constatons que
pour les petites vitesses, le ménisque dynamique est faiblement déformé par la mise en
mouvement du filament et qu’une fine épaisseur de fluide est advectée en sortie de ménisque
conformément & la théorie LLD. A partir d’une vitesse de 1 m/s (Ca = 1,316 = 2), le
ménisque s’épaissit par I'action de l'inertie du fluide entrant dans le ménisque dynamique.
Cet épaississement n’est pas infini et I'épaisseur du ménisque dynamique reste stable pour
une plage de vitesses déterminée. En effet, la figure 3-17 nous permet de constater que les
ménisques dynamiques de V=2,6 m/s et V=4,0 m/s sont d’épaisseurs équivalentes ce qui
valide I'existence d’un plateau asymptotique d’emport de fluide [REBO2]. De plus, I'analyse

de cette figure nous permet egalement de valider les observations de [RYC96] car les
meénisques dynamiques de V=1,8m/s et V=50 m/s sont identiques ce qui indique une

diminution de I'épaisseur du ménisque pour les trés grandes vitesses.

Cela signifie donc que I'évolution de I'épaisseur du ménisque dynamique évolue selon quatre

régimes :

» lerégime visco-capillairedans lequel un équilibre se crée entre les effets antagonistes
de la viscosité et la tension de surface, cette dernieére étant prédominante car les
épaisseurs déposées sont fines.

» le régime visco-inertiel dans lequel les effets d'inertie émergent conduisant a
'épaississement du meénisque dynamique sur une plage de vitesse limitée. Cet
épaississement va de paire avec la division du flux entrant dans le ménisque
dynamigue en trois zones : une transmise, une drainée et une recirculante qui tendent
vers une transmission totale de ce flux.

» le régime asymptotiquedans lequel les effets d'inertie dominent I'’écoulement et la
formation du ménisque dynamique. L’épaisseur du ménisque dynamique est constante
dans ce régime.

* le régime de couche limitedans lequel les effets d’inertie dominent toujours

I'écoulement mais pour lequel le flux entrant dans le ménisque dynamique devient
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€gal aux couches limites dévelées dans le bain. L'épaisseur du ménisque din

avec la vitesse de défilement du filament augmel

- V=2,6m/s ~ V=4,0m/s = V=50m/s
V=10m/s = V=12m/s — V=128m/s
| = V=05m/s  V=07m/s = V=09ms

r(m)

Figure 3-17 —Ménisques dynamiques pour des enduction a R=1 pm, H=20 mm pour des vitesses di
v=1,0 m/s a 5,0 m/s
Ainsi nous avons pu identifier quatre régimes en enduction et les régimes aux grandes
sont caractérisés paleux régime: un d’épaisseur constante d’emport avec la vitess
tirage et un d’épaisseur décroissante avec la vitesserage. L’existence du régin
asymptotique d’emport esin avantage par rapport a I'application que nous vi, car la
vitesse de défilement du filament, une fois régon peut se permettre de faibles écarts
rapport a la vitesse moyenichoisie sans porter a conséquences sur |'épaisseur emg

contrairement au régime vis-inertiel.

3.4.2 MENISQUE DYNAMIQUE E ECOULEMENT

L’étude du ménisque dynamique en fonction de la vitesse nous a également pe
constater que pour certains régi, le ménisque dyamique n’est pas stable au cc du
temps.En effet, si 'on compare la forme du ménisque dynamique au cours du temps
régime viscoeapillaire, le régime viscinertiel et le régime asymptgtie comme proposeé
figure 3-18 nous constatonique le régime viscoiertiel est marqué par de fort
déstabilisations du ménisque au cours du t entrainant des expulsions d’excroissar

hors du ménisque dynamique apps expulsions sporadiques [QUE96], [REB
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Figure 3-18 —Evolution au cours du temps du ménisque dynamique pour différents régimea) V=0,7m/s
régime visco-capillaire, (b)V=1,8m/s régime visco-inertiel et (c) V=2,6m/ségime asymptotique

Ces expulsions sporadiques scobservées a partir du régime vi-inertiel, nous en
déduisons donc qu’elles sont intimement liées a I'émergence des forces inertielles qu
en compétition avec les forces de rappel capillaire pour I'imposition de la courbi
meénisque dynamiqu€omme nous I'avons expliqué précédemment, le flux généré de
régime impose une expansion du ménisque dynamique ce qui permet a une plus
quantité de fluide de s’échapper du bain (cf. fi 3-19(a)). Mais laguantité de fluide me

en mouvement @&hs le bainest toujours plus étendue que le diis’échappant par

meénisque. De lanatiere est alors temporairement accumulée en pied de mé(I'épaisseur
drainée du flux entrant dans le ménisque) et participe a I'élargissement du m
dynamiqe a sa base (cf. figt 3-19(b)). Or le phénomene d’enduction étant continu, «
matiére accumulée en pied de ménisque ne peut pas étre évacuée vers le bain. Elle s
donc piégée et uneouvelle modification du rayon de courbure en pied de meue
intervientle rendant plus épais et s long. Mais cette expansion présente un large gre
de vitesse entre l'interface fluide/atmosphére et la partie du flux entrant dans le m
directement transmis. Cette zone est donc faiblement énerget les forces de tensi
superficielle agissent sur I'interface pour diminuer la surface extérieure du manchon d
formant ainsi une goutte qui est advectée par le filament (cf. 3-19(c) a (e)). Ces goultt
sont d’autant plus larges que le t d’enduction est profond (cf. figu 3-19(e) et (f)). Le
phénomene est donc lié au développement de la couche limite et la dimension

possible pour les expulsions sera I'épaisseur de la couche

Nous constatons que la formation de gouttewulsées du ménisque permet la relaxation
contraintes radiales subies par le manchon de fluide (cf. 3-19). L’action des forces c
tensions de surface est donc bien le moteur de la formation de ces gouttes malgr
interne du manchon de flledDe plus, la forme des gouttes expulsées nous renseigne ¢

déplacement. En effet, les représentations numériques nous permettent de constate
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gouttes étant larges possédent un fort gradient de vitesse interne et la zone la plus éloignée du
filament se trouve ralentie par rapport a la vitesse du filament & cause du champ gravitaire qui
agit sur ces excroissances et des dissipations visqueuses dans la couche de fluide. L’existence
de ce gradient va générer un retard de la goutte (par rapport a sa position si elle se déplacait a
la vitesse du filament) qui risque de résulter en la coalescence de plusieurs gouttes qui finiront
par retomber dans le bain. Ce phénomene limite d'ailleurs nos observations expérimentales
car les gouttes retombent dans le bain perturbant le ménisque dynamique alors que la
dimension d’observation au dessus du bain numérique est limitée et les excroissances sont
advectées hors du domaine, évitant I'observation des coalescences. Ce régime est a éviter

pour I'application que nous visons.

L’augmentation de la vitesse de défilement du filament laisse moins de temps a
'accumulation de liquide en pied de ménisque pour se développer et la couche accumulée est
plus énergétique. De ce fait, le ménisque est continuellement contraint par l'inertie du fluide
et est déformé en permanence. Les expulsions sont donc de plus faible amplitude mais plus
fréquentes jusqu’a s’annuler a I'entrée dans le régime asymptotique (cf. figure 3-18(c)) qui est

marqué par la dominance des effets inertiels.

Suite a cette analyse des différents régimes et de leurs conséquences en enduction de
filaments, nous concluons que quatre régimes existent dont un est tres fortement perturbé par
la présence d'expulsions du ménisque dynamique, le régime visco-inertiel. Nous nous
intéressons ensuite a I'épaisseur emportée par le filament pour différents parameétres

d’enduction et a la stabilité de la gaine dans I'ensemble des régimes.
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3.5 EPAISSEUR EMPORTEE

L’épaisseur emportée par un filament en enduction dépend de la vitesse de défilement du
filament comme nous I'avons vu précédemment mais également de la profondeur du bain
d’enduction, du rayon du filament et de l'inclinaison entre le filament et la surface du bain
appelé angle d’enduction. C’est donc I'ensemble des paramétres que nous allons investiguer
ici en évaluant l'influence de ces paramétres non seulement sur I'épaisseur déposée mais
egalement sur sa stabilité. Pour effectuer notre analyse nous nous basons sur les résultats
expérimentaux mais également sur I'analyse numérique de I'épaisseur en fonction du temps

relevée a 25 mm au dessus de la surface du bain.

3.5.1 EPAISSEUR EMPORTEE ET PARAMETRESEDDUCTION

3.5.1.1INFLUENCE DE LA PROFONDEUR DU BAIN

Pour tester linfluence de la profondeur du bainusiamous basons sur les expériences
réalisées pour des profondeurs de 10 mm et de 20 mm et sur les simulations numériques pour
des profondeurs équivalentes. Les résultats sont indiqués en figure 3-20 et représentent
I'évolution de I'épaisseur adimensionnée par le rayon du filament en fonction du nombre de
Weber. Nous adoptons ici cette représentation plutét qu'une représentation en nombre
capillaire car la dualité inertie / tension de surface permet une meilleure analyse du
phénomeéne d’enduction. L'analyse de ces courbes confirme que les simulations numériques
permettent une représentation du phénomene physique réel en étant plus précises. Nous nous

concentrons donc sur ces résultats pour effectuer nos analyses.

Cette représentation de I'épaisseur adimensionnée en fonction du nombre de Weber permet de
constater que nous retrouvons bien les quatre régimes d’enduction (observés au niveau du
ménisque dynamique) pour I'épaisseur emportée (cf. figure 3-20). Cette épaisseur est la méme
guelle que soit la profondeur du bain dans le régime visco-capillaire. Ce constat nous
confirme que ce régime est marqué par une prédominance des effets capillaires et les
propriétés d’adhésion du fluide au filament permettent I'échappée d’'une fine épaisseur de
fluide. Puis au-dela de We = 1, I'entrée dans le régime visco-inertiel voit la différentiation des
comportements. En effet, le saut visco-inertiel est plus abrupt pour une profondeur de bain
plus importante. La transition entre le régime visco-capillaire et le régime visco-inertiel est
observée entre V=0,7m/s et V=0,9m/s, le critére de I'équation 3.23, V*, ici V*=0,78 m/s
peut étre conservé pour délimiter les deux premiers régimes. Puis I'épaisseur évolue selon la

capacité de transmission de la couche limite grace a I'augmentation de l'intensité du flux de
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guantité de mouvement par inertie du fluide venant contrer la courbure du me
dynamique jusqu’'a latteinte d'une déformation maximale. L'entrée dans le n
asymptotique est comume pour toutes les profondeurs et ce régime présente un meillel
e/R pour un bain plus profond. La transition entre le régime asymptotique et le réc
couche limite est quant a elle marquée par I'égalité entre I'épaisseur emportée et c

couche limite efficace développée dans le bain observée pour V

numérique HIOmm  ® numérigue H20mm
+ expérimental H1Omm ® expérimental H20mm

1,0 T;&iiii!
M B TP
i&tgz-’:n iy

e/R

0,1
0,1 1,0 10,0 100,0
We

Figure 4-1 —Influence de la profondeur du bain sur I’épaisseur adimensionnée emport
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Figure 4-2 —Epaisseur emportée adimensionnée par le paramétre de couche limite en fonction

nombre de Weber
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L’émergence de linertie permet une meilleure transmission de la part énergétique de la
couche limite qui est plus large pour un bain profond. Cet argument est appuyé par la
figure 3-21 qui représente I'épaisseur emportée adimensionnée en fonction du nombre de
Weber. En effet, pour un nombre de Weber inférieur a 1, le ratio épaisseur emportée /
parameétre de couche limite(3.3) est plus important pour H=10 mm que pourda kplus
profond. Cela signifie bien que I'épaisseur emportée étant la méme, la couche limite est plus
large pour les bains profonds sans pour autant que cette épaisseur soit efficace pour
'enduction. Puis au dela de We =1, les ratios des différentes profondeurs de bain tendent
vers un méme ratio dans le régime visco-inertiel puis se re-dissocient avant I'entrée dans le
régime asymptotique. Ces ratios présentent un comportement asymptotique a I'entrée dans le
régime de couche limite. Nous en déduisons qu’avec I'entrée dans le régime asymptotique, la
méme part efficace de la couche limite est transmise au travers du ménisque dynamique.
L'effet géométrique de dimensionnement agit, I'enduction est moins efficace puis la
déformation du ménisque tend vers son maximum compte tenu du flux le déformant.
L’atteinte de la valeur maximale de la couche limite transmise est obtenue poyrolij66

H=10mm et pour 2,0pour H=20mm.

3.5.1.2INFLUENCE DUN ANGLE DENDUCTION

Maintenant, nous nous intéressons a l'influence 'dagle d’enduction sur I'épaisseur
déposée sur un filament de rayon 120 um pour H=10 mm en fonction du nombre de Weber
(cf. figure 3-22). Nous représentons ici les résultats de la simulation numérique=potiret

ceux d'expériences d’'enductions réelles pour les autres angles. En effet, les simulations
numeériques des autres angles nous auraient contraints a la simulation numérique 3D
cylindrigue du systéme d’enduction colteuse en temps de calcul. Nous avons donc préféré
nous appuyer sur l'exploitation des résultats des expériences pour appréhender cette

influence.

Nous constatons que pour 65° <®0° la diminution de l'angle d’enduction a pour
conséquence de permettre un emport de fluide plus important. En effet, si 'on considére les
ménisques statiques de ces différentes situations, nous comprenons bien que la diminution de
'angle impose de contraintes sur le ménisque statique qui sont relaxées par son élargissement.
Le phénomene se conserve dans l'établissement dynamique du meénisque et I'épaisseur

emportée est plus épaisse. Rebouillat et al. [REB99], [REB02] ont montré que dans le régime
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visco-capillaire, I'épaisseur emportée sous angle peut étre exprimeée par la relation 3.2

confirme nos observations.

1 1,34RCa?/3

J1=cos (@)1 —1,34Ca?/3

45° mp5° 478 «90°

(3.23)

i

=

{1
EREE

I

e/R
—

0,1
0,1 1,0 10,0
We

Figure 4-3 —Influence de I'angle d’enduction sur I'épaisseuradimensionnéeemportée

Régime visco-capillaire easymp = e pour V=0.7
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Figure 4-4 — Angle d’enduction et régimes

Cependant, nous notons que I'épaisseur asymptotigue emportée pour 45° ne su
tendance observée pour les autres angles. Afin d’étayer nos résultats, nous tracons I’
de I'épaisseur emportée en fonction degle d’enduction pour le régime vis-capillaire et

le régime asymptotique (cf. figure-23). Nous remampns alors que I'expression 3 est
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bien valide pour 'ensemble des angles t¢ aux faibles vitesses d’enduct mais pas pour le
régime asymptotiqud’enduction sousangle de 45° crée une ruptureasmportementNous
expliquons ce fait par lgéométrie de I'enduction. En effet, pour un angle de 45° aux g
vitesses d’enduction I'épaisseur de fluide emportée est faible et ne concerne que
énergétique de la couche limite proche du filament en mouvement. L’épaisseur empt
alors plus importante que pour des angles plunds compte tenu de I'épaisseur de
ménisque dynamique. Mais pour les régimes aux plus grandes vita géométrie du
systeme a 45° fait que seule la part énergétique de la couche limite est transmise
meénisque dynamique. La pide flux modéré recircule directement dém$ain plutét que d
participer a I'enduction(cf. figure -24). Une partie de la cobe limite développée est
inefficace. Les conséquences sont I'épaisseur emportée est plus faiblais également gt
les expulsions sporadiques sont amoini, I'épaisseur de flux drainée étant limitée
inexistante. Pour les autres angles testés, | constatons également cet ef
d’amoindrissement des amplitudes des expulsions sporadiques sans qul vy
conséguences sur I'épaisseur emportée par rapport au phénomeéne L'effet de I'angle
dans ces cas est positif car ilrmet d’emporter plus de matiersoins déstabilisée a une

vitesse donnée.

Figure 4-5 —Angle d’enduction et flux

Angle o ° ° °
d’enduction 45 65 8 >
Prefacteur de 1,940.1 23401 1,8+0,1 1,6+0,1
couche limite

Tableau 4-1 —Préfacteur de Blasius déterminant la couche limite transmise en enduction sous an

Si I'on se base sur les valeurs en fin de régime asymptotique pour ces différentes

d’angles, nous trouvons lesleurs des préfacteurs de Blasius répertoriés dans le 13-2
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décrivant I'épaisseur de la couche limite absorbée par le ménisque dynamique et transmise a

déformation du ménisque maximale.

Il est & noter que sous angle, I'épaisseur emportée est dissymétrique et que les épaisseurs
présentées ici sont les épaisseurs emportée ramenées a une épaisseur €équivalente
axisymétrigue. Pour un emport de fluide plus important a autres parametres du procédé
constants, la diminution de I'angle d’enduction permet I'emport d’une plus grande quantité de
fluide et les régimes d’emport sont les mémes avec les mémes limites que pour une enduction
réalisée a 90°. La disymétrie générée par une enduction sous angle est également un bon
facteur pour la stabilité de la gaine de fluide car nous ne sommes plus dans une configuration
de manchon de fluide co-axial avec le filament solide. Les forces de tension de surface sont

géneées par cette disymétrie et leur action est donc moins efficace.

3.5.1.3INFLUENCE DU RAYON DU FILAMENT

Maintenant, nous testons linfluence du dernier pertae géométrique de I'enduction : le
rayon du filament. En effet, nos essais expérimentaux sont réalisés avec un filament de
120 um de rayon, le plus petit filament qui nous permettait une résolution suffisante pour
I'exploitation de nos essais mais les élaborations en EGV seront réalisées pour des filaments
de carbure de silicium SCS-6 ou SCS-9 soit respectivement R=70 um et R=40 um. Nous
réalisons donc notre étude sur l'influence du rayon du filament en enduction pour ces trois
rayons et un quatrieme que nous choisissons arbitrairement de 200 um afin de mieux
comprendre l'influence de ce paramétre. Les résultats présentés en figure 3-25(a) et (b) sont

ceux pour H=10mm et=90°.

Nous observons que les quatre régimes su-citées décrivent toujours le phénomeéne d’enduction
mais que leur domaine existence varie avec le rayon du filament. Le régime visco-capillaire
est toujours défini jusqu’a We=1 avec des épaisseurs emportées plus faibles pour les petits
rayons, les contraintes imposées par la courbure du filament étant plus importantes dans ce
cas. Les vitesses de transition sont donc toujours bien définies par la relation 3.23 et sont
répertoriées dans le tableau 3-3. Le régime visco-inertiel quant a lui est marqué par différents
comportement selon le rayon du filament. Nous notons que le saut du ratio e/R (cf. figure 3-
25(a)) est plus important pour un petit rayon alors que I'épaisseur emportée (cf. figure 3-
25(b)) est plus faible. Nous attribuons cette observation a la différence de pression de
courbure imposée par les différents rayons. En effet, le ménisque dynamique développé pour

le rayon de 40 um est beaucoup plus contraint que celui pour le rayon de 200 pm, donc le flux

119



entrant dans le ménisque dynamique doit étre plus intense pour permettre sa déforra
plage de vitesses nécessairc déclenchement de I'épaississement a I'ale du maximum
de déformation est domlus large. L'épaisseur emportée dans ce régime €s importante
pour un grand rayon (cfigure -25) mais le gain en épaisseune, par 'augmentation d
rayon, AR, est plus faible qUAR, les ratios e/R sont donc plus importants pour les |
rayons.

R40pum = R70um R120um + R200um R40pm = R70um R120pm * R200um
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Figure 4-6 —Influence du rayon du filament sur I'épaisseur adimensionnée emportt

La seconde différence notable apportée par le changement du rayon d’enduction est
de maintient du plateau asymptotique d’enduction. Ce plast conservé sur une plage la
plage de nombre de vitesgasur les petits rayons car I'épaisseur emportée est plus faibl
jonction avec I'épaisseur de couche limite retarLa transition entre le régime asymptotic
et le régime de couche limilest observée pour We=20lous pouvons donc définir ul
nouvelle vitesse de transition qui marque la jonction entre le régime asymptotique

régime de couche limite.

Nous notons qu’aux grandes vitesses dans le régime de couches limites, I'éemportée
tend vers une valeur commune pour lI'ensemble des rayons. Nous en déduist
I'épaisseur efficace des couches limites dans ce régime est la méme quel que soit
d’enduction ce qui est confirmé par la figur-26 qui représente I'épaiss emportée
adimensionnée par le paramétre de couche lir§, en fonction du nombre de Weber.

ratio tend vers une valeur commune det0,1 pour les différents rayons. Cet argumn
rejoint nos observations faites lors de I'étude préliminaire pouruence du rayon sur

développement des couches limites dans le bain. Les recirculations qui se mettent

dans le bain d’enduction viennent alimenter la couche limite développée aux grandes
et contribue & l'imposition d’'une couche limitemilaire selon les différents rayo

d’enduction.
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R40um = R70um R120pum e R200pm
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Figure 4-7 —Epaisseur emportée adimensionnée par le paramétre de couche limite en fonction
nombre de Weber pour différents rayons de filamer

Nous en déduisons que I'épaisseur asymptotique qui peut étre atteinte en endu:
dépendante de la profondeur du bain et de I'inclinaison réglée pour I'enduction. En effi
une configuration donnée ( R, lo), la vitesse de transition V** @penante de R) est
calculée et I'épaisseur de couche limite atteinte pour cette vitesse est dépendante da
par le biais du préfacteur de Blas Ce préfacteur est trouvé égal a 1,6+0,1 pour H=10
2,0£0,1 pour H=20mm et 2,2+0,1 pour H=30mm pour ngle d’enduction de 9(

_Rayon du 40 70 120 200
filament (um)

v 1,34 1,01 0,78 0.60
v (We=20) 6.0 4.6 35 27

Tableau 4-2 — Critéres de transition entre les régimes

L'étude menée sur I'évolution d’'épaisseur d’enduction en fonction des paramétre:
procédé, nous a permis de mettre en évidence lence universelle de quatre régin
d’enduction. La succession de ces régimes et leur domaine d’existence sur une |
vitesse sont dépendant dyoa du filament utilisé pour réaliser les enductions. La haute
source et I'angle d’enduction jouent quant a eux un réle sur la déformabilité du me
dynamique. La hauteur de source influe sur le flux généré dans le bain tandis que
d’enducton joue sur la géométrie du meénisque et détermine l'absorption plus ou
efficace de ce fluxLes criteres déterminant I'épaisseur de fluide emportée sont déterm

nous reste donc a étudier la stabilité de cette épal
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3.5.2 EPAISSEUR EMPORTEE ESTABILITE DE LA GAINE

L'étude du ménisque dynamic nous a permis d’'identifida source des déstabilisations
type flux de I'épaisseur emportée. Maintenant, nous étudions I'épaisseur empori mm
au dessus un bain de fluide pour analyser les déstabilisations de la gaine en d
meénisque dynamique.

Pour cela, nous utilisons la dispersion de I'épaisseur de flulevée (représentée sur
figures : 3-20, 3-22 et 3-25)our les différents parametres d’enduction pour mener
analyse. L’étude de la dispersion des épaisseurs de fluide montre que les plu
dispersions sont observées pour le saut -inertid et sont d’autant plus importantes que
bain est profond. Afin d’étayer notre analyse, | représentons sur la figur-27 I'évolution
de I'épaisseur emportée en fonction du temps pour différents rayordifférentes
profondeurs de bairNous remarguns qu’'a cette distance, I'épaisseur ertée dans le
régime visco-capillaireeste stable. Le flux interne de la gaine est suffisant pour stabili
gaine a cette distance dans I'ensemble des cas de

— Régime visco-capillaire —— Régime visco-inertiel Régime asymptotique Régime de couche limite
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Figure 4-8 —Epaisseur emportée en fonction du temps poura) R=40um, H=10nm, (b) R=200um,
H=10mm, (¢) R=4(um, H=20mm et (d) R=200um H=20mm
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Dans le régime visco-inertiel, les épaisseurs emportées sont tres perturbées par les expulsions
sporadiques. Nous remarquons que les expulsions sont plus fréquentes pour un petit rayon et
d’amplitude plus importante pour une hauteur de source plus importante. Ce premier
phénomene s’explique par le rayon de courbure du filament de rayon 40 um qui impose de
plus grandes contraintes sur le ménisque dynamique dans ce régime. Comme le ménisque
dynamique n’a pas encore atteint sa déformation maximale imposée par le flux de fluide, la
pression imposée par la courbure du filament agit pour former les expulsions sporadiques
(suite a I'accumulation de fluide en pied de ménisque 3.4.2.) et cette formation est plus
efficace pour une plus grande contrainte. Le second phénomeéne est quant a lui da a la largeur
de la couche limite plus importante pour un bain profond. De ce fait, le ménisque est plus
large et I'accumulation en pied de ménisque est plus importante. Les expulsions sporadiques

sont bien proportionnelles a I'épaisseur de la couche limite.

L'entrée dans le régime asymptotique voit la limitation puis l'arrét des expulsions
sporadiques. Il en résulte de faibles variations de I'épaisseur déposée en fonction du temps et
de grande fréquence. Cependant, I'observation simple de ces excroissances ne nous permet
pas de déterminer si ces excroissances sont des déstabilisations spontanées de la gaine de
fluide ou des déstabilisations issues des flux s’établissant en pied de ménisque. Nous
déterminons donc la fréquence et les amplitudes de ces déstabilisations en fonction du nombre

de Weber pour différents cas testés au cours de nos travaux (cf. figure 3-28).

Les fréquences d'observation des déstabilisations (déterminées par une transformée de
fourrier du signal e=f(t)) sont trouvées de 'ordre de 80 a 350Hz ce qui est trés inférieur aux
fréequences des déstabilisations de Rayleigh (1.9). De plus, ces fréquences suivent la méme
tendance en passant d’'un régime a l'autre sans rupture de comportement du passage du
régime visco-inertiel au régime asymptotique, ni du passage du régime asymptotique au
régime de couche limite. Nous en déduisons qu’a la hauteur d’observation considérée, les
déstabilisations observées sur la gaine de fluide sont des déstabilisations de flux et sont
inhérentes au procédé d’enduction de fibres. La seule rupture de comportement qui est
constatée est pour I'évolution des amplitudes des expulsions (prise égales a deux écart-types
du signal e=f(t)) dans le régime visco-inertiel). En effet, ce régime voit I'apparition puis le
début de la dissipation du phénoméne d’expulsions sporadiques et est donc marqué par
laugmentation des épaisseurs des expulsions puis au point d’inflexion du saut visco-inertiel
une diminution de ces épaisseurs. Nous remarquons que les amplitudes des expulsions sont

plus importantes (relativement au rayon du filament) pour les petits rayons d’enduction
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toujours dans le saut mais que la tendance de régression de ces amplitudes est simi

'ensemble des rayons vers I'annulation du phééne.

R40um H20mm ® R70um H10mm o R70um H20mm
= R70pm H30mm * R200pm H10mm o R200pm H20mm
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Figure 4-9 — (a)Fréquence e (b) amplitude des expulsions dans les régimewisco-inertiel,
asymptotique et de couche limite
La hauteur a laguelle nous avons réalisé notre analyrelativement proche de la sortie
bain mais cependant la fréquence des déstabilisations et leurs faibles amplitude
permettent de conclure que les déstabilisations spontanées de la gaine de fluide n'ex
en enduction a grae vitesse. Le (veloppement degxcroissances créées a la sortie
ménisque dynamiquear l'action du flux dévelop} dans le bain et de la courbure

ménisque dynamiquégourront se développer -dela de la hautewanalysé selon un mode
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Rayleigh (action des tensions de surface) mais se fera en appui des perturbations existantes si

la gaine de fluide n’est pas figée.

3.6 CONCLUSIONS

Par cette étude, nous avons pu constater que le phénoméne d’enduction a grande vitesse est le
résultat de la compétition entre la couche limite développée dans le bain de fluide et la
courbure du ménisque dynamique. Une étude préliminaire nous a permis de mettre en
évidence le comportement Blasiussien de la couche limite développée par le passage d'un
filament de rayon R a une vitesse V dans un bain d’enduction. Cependant, le caractére confiné
du bain d’enduction a pour conséquence de créer des vortex de circulation au sein du bain de
fluide, certes loin de la zone interfaciale mais influencant la partie peu énergétique de la
couche limite. Cette recirculation a cependant un impact positif sur le phénomene d’enduction
car elle contribue au développement d’'une couche limite épaisse efficace qui vient en butée
au pied du meénisque dynamique impliquant diverses conséquences selon le régime

d’enduction dans lequel on se place.

L’étude de I'évolution du ménisque dynamique en fonction de la vitesse de tirage du filament
suggere quatre régimes pour I'enduction de filaments Ces quatre régimes sont marqués par un
comportement du ménisque dynamique, de I'épaisseur emportée et de sa déstabilisation. Le
régime des petites vitesses est celui identifié par Landau, Levich et Derjaguin. Ce régime est
marqué par la dominance des effets capillaires sur I'établissement du ménisque dynamique.
Ce meénisque est peu different du ménisque statique formé au contact d'un filament sans
mouvement dans un bain de fluide. Il s’en échappe une fine épaisseur de fluide stable
dépendante de la dualité viscosité/contraintes interfaciale (tension de surface, inclinaison et

courbure du filament) indépendamment de la profondeur du bain.

Ce régime est abandonnée au profit du régime visco-inertiel des que les effets d’inertie
prennent de I'importance pour une vitesse V* calculée pour We=1. Ce régime est caractérisé
par un saut en épaisseur emportée. Ce phénomeéne est possible car I'émergence de l'inertie
permet a la couche limite développée dans le bain de s’intensifier et de venir contrer les forces
interfaciales. Cependant, cette intensification n’est pas sans conséquences car le flux généré a
I'’émergence des effets d’'inertie se divise en trois zones a I'entrée dans le pied du ménisque
dynamigue. Une de ces zones est retenue en pied de ménisque et contribue a la formation
d’expulsions sporadiques. Le régime visco-inertiel est marqué par ces expulsions qui sont

d’autant plus fréquentes que le rayon du filament est petit et d’amplitude plus importante avec
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la profondeur du bain augmentant. L'inclinaison du filament permet quant a elle de limiter cet
effet car la zone retenue en pied de ménisque est plus facilement transmise vers I'épaisseur
advectée hors du ménisque dynamique. L'épaisseur emportée est de ce fait augmentée a
autres parametres d’enduction constants. Ce phénomene est cependant limité pour les
inclinaisons trop importantes car la recirculation du flux de la couche limite est favorisée par

la géométrie du systéme.

L’augmentation de la vitesse de tirage du filament intensifie le flux de quantité de mouvement
par inertie développé le long du filament et une courbure maximale pour le ménisque
dynamique est atteinte. C’est I'entrée dans le régime asymptotique. Ce régime est marqué par
I'atteinte d’'une épaisseur asymptotique d’enduction dépendante de la profondeur du bain et
linclinaison du filament ainsi que par I'amoindrissement du phénomene d’expulsion
sporadique. Le plateau asymptotique se termine a l'atteinte de We=20 soit une vitesse pour
laquelle I'épaisseur emportée sur le plateau asymptotique rejoint celle de la couche limite
efficace. Il s’en suit le régime de couche limite dans lequel I'épaisseur emportée décroit avec

la vitesse de tirage selon le comportement de la couche limite.

Pour l'application que nous visons, il serait judicieux de pouvoir réaliser I'enduction des
filaments SCS-6 par du titane liquide dans des conditions permettant I'atteinte du régime
asymptotique. L’atteinte de ce régime nous permettrait en effet un réglage sur la vitesse de
défilement du filament plus aisé ainsi que I'emport d’'une épaisseur constante et peu
perturbée. Cependant, nous ne sommes pas assurés que le comportement dun fluide
métallique réactif avec son support soit le méme que pour I'eau. Nous devons donc effectuer
une étude de linfluence des propriétés du fluide sur son emport ainsi que celle de la réactivité
du fluide par rapport a son support. L’étude de la réactivité permet également d’introduire

l'influence du type de mouillage sur le phénoméne d’enduction.
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4 ENDUCTION PAR UN ALLIAGE METALLIQUE

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkhkkkhkkkhkkkhkkkkkkkkkkhkkhkkkkkkkkkkkk

Maintenant que les différents régimes d’enduction sont identifiés pour un fluide simple, nous
voulons étudier 'enduction de filaments par un fluide métalligue. Comme nous I'avons décrit
préecédemment, le fluide métallique modéle d’enduction que nous utilisons pour cette étude
est I'eutectiqgue plomb-étain. Nous tenons ainsi a identifier les influences des paramétres
propres du fluide d’enduction : la viscosité, la tension de surface et la masse volumique sur la
succession des régimes, sur I'épaisseur déposée ainsi que sur sa stabilité. Le second objectif
de cette étude est de tester linfluence des interactions entre le filament et le fluide
d’enduction. Nous mettrons en évidence cette influence par la comparaison des résultats
numériques (cas adhérent, systeme mouillant non réactif) et expérimentaux sur différents
filaments (flament de cuivre et filament de cuivre couvert de 1,35 um d’argent) pour
'enduction a l'eutectique. L'analyse proposée ici commence par I'étude de l'influence des
propriétés du fluide sur le développement de la couche limite dans le bain d’enduction puis
sur I'épaisseur emportée. Ensuite, nous avons besoin de déterminer le type de mouillage
entrant en jeu dans I'enduction de filaments de cuivre ou argentés par I'eutectique plomb-
étain afin d’identifier les mécanismes entrant en jeu dans ce systéme et le caractére mouillant
ou non du systeme expérimental. En complément de cette étude, un test de cinétique de la
consommation des filaments a 200°C est réalisé afin de nous assurer de la faisabilité de

I'enduction. Enfin, les essais d’enduction réalisés sont détaillés.

4.1 ENDUCTION ET PARAMETRES DU FLUIDE

Dans cette partie, nous nous intéressons plus particulierement aux parametres physiques du
fluide d’enduction et a linfluence de ceux-ci sur le développement de la couche limite
développée dans le bain et I'épaisseur déposée sur le filament. Cette étude est une étude
numerique du phénomene car nous utilisons des fluides fictifs de propriétés variables afin de
tester indépendamment la viscosité du fluide, sa masse volumique ainsi que la tension de
surface. Pour cela, nous allons dans un premier temps borner notre étude grace aux propriétés

des fluides que nous voulons étudier.

4.1.1 PROPRIETES DES FLUIDES'ENDUCTION

Le tableau 4-1 répertorie les propriétés physiques de I'eau a 20°C et de I'eutectique plomb-
étain & 200°C. Nous notons que les fluides choisis sont bien des fluides a faible viscosité qui
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présenterons donc la présence d’'un saut visco-inertiel dans les régimes d’enduction [QUE96].
Le calcul des nombres de Bond pour ces fluides nous indique également que les effets de la
pesanteur sont toujours négligeables et ne participent donc pas a la formation du ménisque
dynamique (Bo=0,01 impliquee£~-270 um et @s+~240 um). La formation du ménisque
dynamique pour I'enduction de filaments avec ces fluides est donc le résultat de la
compétition entre les effets visqueux, I'inertie du fluide et la tension de surface comme décrit

pour I'enduction a I'eau.

Fluide L‘?S,[]iﬁgg?rze Viscosité Masse volumique Tension de surface
C) (mPa.s) (kg.m?) (N.m™)
Eau 20 1,0 1000 0.07275
PbSre 200 2,4 8420 0,35<<0,53
[PLEO5] [BELO3], [CAR87], [HOA57],
[HOWO04], [WHI71]

Tableau 4-1 — Propriétés des fluides d’enduction a leur température d’utilisation

Les propriétés de I'eau sont celles de I'eau pure que nous utilisons pour réaliser nos essais.
Nous notons que la valeur de la tension de surface pour I'eutectique PbSn présente un large
domaine selon les auteurs. Différentes méthodes sont utilisées afin de déterminer la tension de
surface de PbSret les différents expérimentateurs, cités dans le tableau 4-1, ont trouvé pour
un meélange eutectique (ou proche de l'eutectique) des valeurs pour la tension de surface
comprises entre 0,50 <RbSk) < 0,53 N.nt. Ces expériences sont réalisées en atmosphére
inerte et pour des composés purs. De plus, Picha et al. [PIC08] proposent un modéle de calcul
de la tension de surface d’'un systeme binaire par I'utilisation de données thermodynamiques
gui montre un bon accord entre leur théorie et les résultats expérimentaux pour le binaire Pb-
Sn a 700°C. Le modéle proposé se base sur le modele de Butler [BUT32] qui repose sur la
considération d’'une monocouche d’atomes au niveau de l'interface qui posséde des propriétés
physiques différentes des atomes situés au coeur du liquide, les deux phases étant en équilibre.
L'utilisation de ce modele appliqué a notre systeme et a notre température d’utilisation nous
permet de calculer la tension du surface théorique de I'eutecti@iESR)=0,526N.nT,

valeur utilisée pour nos simulations numériques [MAR10] (le détail de ce calcul est donné en

Annexe 1).

Cependant, Howel et al. [HOWO04] ont testé l'influence de la présence d’oxygene dans
'atmosphére expérimentale pour la détermination de la tension de surface par la méthode du
jet oscillant (déstabilisation en mode Rayleigh d’un jet de liquide). Leurs essais ont montré
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gue I'oxydation de la gaine de fluide a pour conséquence de diminuer la tension de surface du
liquide (0,35 <y(PbSRr) < 0,53 N.nT" suivant la concentration). Ces essais ont cependant leur
limitation car la trop grande présence d’oxydes en surface crée I'apparition d’'une couche
solide sur I'extérieur du jet de fluide empéchant la déstabilisation en mode Rayleigh du jet. La
tension de surface n’est alors plus calculable. Dans nos essais d’enduction, I'atmospheére
environnant l'eutectique n’est pas contrélée. La formation d’oxydes et la diminution de la
tension de surface réelle du fluide n'est donc pas a négliger. Cependant, comme nous ne
sommes pas capables de quantifier cet impact sur nos essais, nous utilisons la valeur de la
tension de surface a 200°C de l'eutectique pour effectuer les simulations numériques et
déterminer le comportement idéal de I'eutectique que nous comparerons avec les filaments
expérimentaux. Les différentes propriétés des fluides d’enduction étant définies, nous

utilisons la plage de propriétés de ces fluides afin de réaliser nos études.

4.1.2 INFLUENCE DES PROPRIETES FLUIDES SUR LE DEVELOPPEMENT DE LA

COUCHE LIMITE

L’étude de I'enduction de filaments par de I'eau a montré I'importance du développement de
la couche limite visqueuse sur I'établissement et la succession des régimes d’enduction. Nous
effectuons donc une analyse rapide de I'évolution celle-ci en fonction de la viscosité du fluide
et de sa masse volumique afin de vérifier que le développement de la couche limite suit bien
un comportement de type Blasius. Les résultats de cette analyse sont proposés en figure 4-1 et
en figure 4-2. L’étude de linfluence de la viscosité est bornée aux valeurs;x®;0 mPa.s

et celle de la masse volumique aux valeurs 10p3<0000 kg.r*. Nous rappelons que

nous étudions le développement de la couche limite selon le critere de Blasius définit en (3.3)

0 \/Z:Z (4.1)

Nous remarquons sur la figure 4-1 que I'épaisseur que la couche limite relevée en fonction de

et rappelé en (4.1).

la racine de la viscosité suit bien un comportement de type Blasius pour les différentes
hauteurs de source, vitesses testées et la plage de viscosités décrite précédemment. Cette plage
de viscosités est limitée car nous tenons a rester dans la plage des fluides peu visqueux pour
étre dans un domaine d’étude de fluides permettant un saut visco-inertiel en enduction. Pour
ce qui est de la masse volumique, la plage de tests est plus large car nous devons couvrir

I'étude pour les deux fluides expérimentaux. Cependant, un calcul du nombre de Bond pour
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les densités les plus importantes nous permet toujours de néglieffets de la pesante
pour le développement du ménisque dynan. Nous constatongue lI'augmentation de

masse volumique du fluide entraine une dévii au comportement Blasiudans
I'établissement de la couche limite aux différentes intensités x (cf. figure «2). La figure
4-2 présente I'évolution de I'épaisseur de couche limite développée pour Vziament &
niveaux déterminés dans le bain de fluide. Il apparait que méme pour la part inten
couche limite développée une déviation e: et elle est de plus en plus marc quand la
distance parcourue par le filament dans le bain est grCette déviation n’est cependant |
néfaste pour I'enductiopar elle se fait en faveur d’un épaississement de la couche linr

Blasius.
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Figure 4-1 —Influence de la viscosité sur I'établissement de la couche lim

Pour comprendre cette déviat, nous considérons les nombres de Reynolds transvers
longitudinaux définis dans I'étude des bainur I'enduction a’eau qui bornent notre étu :
20 <Rer< 1200 et 6.10< R < 2.1F. L'étude menéeconcerne donc une large plage
nombres de Reynolds et les flux s’établissant a l'intérieur du bain de fluide s’en ret
impactés. L'étude des grandes masses volumiques étant directement liée aux grands
de Reynolds, des accélérations desex de circulation de flux sont constatées et impau
directement sur I'établissement de la couche limite, -ci étant proche d'un vorte:
lalimentant. Lépaississement de la couche limite est favorisé aux grands Reynolte
étude nous a égalemeaninens a vérifier la stabilité de la couche limite au cours du te
afin de vérifier la stabilité des vortex de circulation de flux. Des simulations sur des

temps physiques ont donc été réalisée: minutes de temps physique contre secondes
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précédemment). dus avons ainsi pu constaiqu’au dela de la combinaison =200 et
Re =2.10, desfluctuations apparaissent dans le bain de fluide. En effet, bien que la p
des vortex de circulation évolue peu au cours du t, leurs intensités resptives varient et
génerentdes variations de I'épaisseur de la couche | (cf. figure 43). Ces oscillations
restent cependant de faible amplitude etrop faible fréquence pour pouvoir étl’origine

des expulsions sporadiqués. figure <4). En effet, si 'on considérane enduction d'ul
filament de 120pm par déeau & partir de Ree2.1¢f, les expulsions sporadiqt sont
d’amplitude de um pour une fréquence de Hz et les oscillations du bain sont d’amplitt
de 4um pour une fréquence di,03 Hz.Nous remarquons également grace a la fig-4

gue l'augmentation de la profondeur du bain n’influe pas sur la fréquence des pertur
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Figure 4-2 —Influence de la masse volumique sur I'établissement de la couche lim

Les essais expérimentaux n’étant jamais effectués sur des temps ass pour pouvoir
étudier I'impact de ce phénomérnotamment & cause de Valange du bain d’enductic,
nous n‘avons pas pu prouver sa négligeab Cependant, nous allons considérer
I'épaisseur de couche limite est constante au cours du temps dans les essais que nou
(temps de manipulation ~30s i min et temps physique simuléls) afin d’effetuer nos

exploitations.

Cette étude nous a permis de mettre en évidence que l'augmentation de la masse v
du fluide entraine lintensification des vortex de circulation dans le bain ayant
conséguence I'augmentation de I'épaisseur de la coimite. Cette augmentation allant

paire avec l'augmentation des nombres de Reynolc. et Re, des instabilités sol
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observées sur des temps Is d’expérimentation générant de faibles modifications au ¢

du temps de I'épaisseur de la couche lir
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Ces phénomeénes étant identifiés, nous nous intéressons maintenant a l'influe
propriétés du fluide sur I'épaisseur déposée et sa stabilité en enduction. Afin de borr
étude, nous nous limitons a I'étude pour un bain de profondeur de mm et un rayon de
filament de 12Qum pour les caractéristiques suiva : viscosité :1,0 <n < 5,0 mPa.s, msse
volumique : 1,0.16 < p <1,0.1¢* kg.m?, tension de surface 0,07275 < < 0,7 N.m"
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Figure 4-4 —Evolution de I'épaisseur de la couche limite en fonction du tem)
4.1.3 INFLUENCE DES PRORIETES DU FLUIDE SUR LEPAISSEUREMPORTEE

L’étude de cette influence est réalisée pour les parameétres physiques du fluide d’er
Nous avons établi precédemment la formation du ménisque dynamique, I'épeur
emportée et sa stabilité sont le résultat de la compétition a I'interface des forces caj
des effets visqueux et de l'inertie du fluide. Afin de quantifier ces compétitions, nous p
utiliser lenombre capillaire (viscosité vs. tension de surface), le nombre de Weber (ine
tension de surface) ou le nombre de Reynolds (inertie vs. viscosité) carac
I'écoulement. Comme nous I'avons vu précédemment, l'utilisation du nombre de Re
est délicate car différentes longueurs -caractéristiques influencant I'écoulemen
identifiables. Nous choisissons donc de mener notre étude pour un nombre capillaire
afin de réaliser cette étude a compétition equivalente entre les effetsux et ceux de la
tension de surfacedn nombre capillaire pour lequel I'épaisseur emportée pour l'e
H=20mm est dans le plateau asymptotique est choisi, soit Ca=? La seule contraint
gue nous imposons est que le nombre de Weber des sittsimulées doit étre supérieur ¢
afin de limiter I'obtention ddpaisseurs d’enduction dans le régime \-inertiel. Le point de
départ choisi pour I'étude est I'eau dont nous faisons évoluer les parameétres vers
plomb-étain.Les choix de simulatics sont détaillés dans le tableau #dur les plages de

valeurs de parametres décrits précédem.

Afin de maintenir, un nombre capillaire constant entre nos essais, nous devons faire \

couple de parameétres pour l'influence de la tension de e et celle de la viscosit
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Cependant, compte tenu des contraintes fixées, nous ne pouvons pas étudier l'influel
viscosité seule car cela entrainerait une analyse de plusieurs régimes dont le régi-
inertiel que nous tenons a éviter. Nousons donc faire cette étude par la variation d
tension de surface et celle de la viscosité. Le second point que nous notons est que le
nombre de Weber que nous testons ainsi est large et risque de couvrir des essai
régime asymptotiquet dans le régime de couche limite, la transition pour I'eau entr
deux régimes étant trouvée a We=20. Les résultats de cette étude sont présentés 5

et 46(a)&(b) pour I'épaisseur emport

Paramétres testés Paramétres variables Plage denombre de We
(v,V) 20 =170 poum=neay
7 (V) 5 —50 poum=2nea
V) 0,1 —14 poury=yeau
! () 5 —25 pour Fea
5 — 50poUry=yeau& N=2Neau
p P 5 =50 poury=7yea & N=2Nea

Tableau 4-2 —Choix des parameétres variables pour I’étude de I'influence des propriétés du fluid

d’enduction

pAn Ay V = pnAy AV op2nAyAv e 2p2n Ay AV

¢ 5p2n Ay AV o 7p2n Ay AV 0 10p 2n Ay AV

1,0 -
i
®
8 =}
o \'\l\?ﬁ‘\ﬂ
o
o ° "
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0,1
0,01 0,1 1
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Figure 4-5 —Evolution de I'épaisseur adimensionnée en fonction de la tension de surface pour différei

fluides fictifs

Dans un premier temps, nous commentons la figi-5 qui représente I'évolution (
I'épaisseur emportée adimensionnée par le rayon du filament en fonction de la ter

surface du fluide fictif simulé. Sur cette figure, les séries sorrites selon les propriétés
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fluide en se basant sur I'eau. Ainsi la sé¢pAnAyV représente I'étude de la variation de
viscosité décrite précédemment. Dans cette série, la visAn et la tension de surfaAy
varient pour une vitesse de défilerr du filament fixe V (V a Ca 9,04 pour I'eau) et un
masse volumique fixg (p=pea). De la méme facon, la sérieZfphyAV étudie la variation d

la tension de surface pour un fluide de proprit peau€t 2 Neau

Nous notons pour cette étude d’augmentation de la tension de surface diminue I'épais
emportéedans I'ensemble des cas testés sauf dans le cas ou la viscosité du fluide a
aussi. En effet, il parait normal que plus les contraintes imposées au ménisque dy
augmentent moins celai- se développe et I'épaisseur emportée diminue. Cependant
notons que si cette augmentation de contrainte est couplée avec une augmentation d¢
intensité des effets visqueux, ce sont ces derniers qui prédominent et I'épaisseure
augmente. Ce constat nous renforce dans l'idée que I'épaisseur de la couch
développée dans le bain d’enduction est directement responsable des épaisseurs em
régime asymptotiquel’étude de I'influencea unetension de surface pour defluides de
viscosités différentes monten effetque I'épaisseur emportée est plus importante pot
fluide plus visqueux, la part efficace de la couche limite étant plus large dans Ce
constat est également étayé par I'étude de I'influence masse volumique. Plus la ma:

volumigue augmente, plus I'épaisseur emportée ainsi que celle de la couche limite

@ @ essais numeriques valeur pour I'eau a Ca=0.04 (W] © essais numeriques = Valeur pour I'eau Ca=0,04

e 1,0 s
o
& o L'"“-—a-.

B B s
90
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e
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1 10 100 1000 10 100 1000

Figure 4-6 —Evolution de I'épaisseur adimensionnée en fonction du nombre de Wer et du nombre de
Reynoldspour I'ensemble des fluides fictifs a Ca=0,04
Nous reportons ensuiteehsemble de ces résultats su figures 4-§a)&(b) qui représentent
respectivemenitévolution de I'épaisseur adimensionnée emportée en fonction du nde
Weber et du nombre de Reyno. Nous constatons que cette épaisseur est une fol

puissancede ces nombres dans la plage des propriétés 1. Ce résulte nous permet
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d’évaluer que pour Ca=0,04, I'enduction au plomb-étain dans un cas idéal (mouillant, non-

réactif, sans changement d’'état) présentera une épaisseur adimensionnée d’enduction de 0,33.

Aucune rupture en comportement n'est observée avec le nombre de Weber augmentant pour
'évolution de I'épaisseur. La détermination d’'une limite « universelle » entre le régime

asymptotique et le régime de couche limite pour un nombre de Weber n’est pas possible. Cela
signifie donc que des fluides différents présentent des limites différentes entre ces deux
régimes. Nous confirmerons cette remarque avec l'analyse des enductions numeériques et

expérimentales de I'eutectique plomb-étain.

Maintenant que nous avons vu la dépendance de I'épaisseur emportée en fonction des
parametres du fluide, nous voulons vérifier la stabilité de la gaine emportée en fonction de ces
parameétres. La figure 4-7(a) nous permet de constater qu'a Ca=0,04, 'augmentation de la
tension de surface a pour conséquence de stabiliser I'épaisseur emportée. Nous imputons ce
résultat au fait que pour conserver le nombre capillaire, nous devons augmenter la vitesse de
défilement du filament. Le ménisque dynamique est fortement déformé par l'intensité du
fluide dans ce cas et sa capacité a se déstabiliser est faible. La figure 4-7(b) représentant
I'évolution de la stabilité de la gaine en fonction du temps avec l'augmentation de la masse
volumique, permet de conclure a un effet stabilisant du parametre. L'augmentation de la
masse volumique du fluide permet de diminuer la mobilité du fluide dans le bain (mobilité
gue nous assimilons a la viscosité cinématique du fluigg/p). L'utilisation d’'un fluide

dense va donc permettre de limiter I'accumulation de matiere en pied de ménisque car il lui
sera plus énergétiquement favorable de «retomber » dans le bain (et ainsi participer a
I'accélération des vortex de circulation) que d’étre advecté en pied de meénisque. De son c6té,
la figure 4-7(c) nous permet de constater que l'augmentation simultanée de la tension de
surface et de la viscosité a vitesse constante a pour conséquence de générer plus de
déstabilisations. En effet, en augmentant la viscosité du fluide, nous augmentons sa mobilité
(notamment dans les directions autres que celle de I'écoulement principal généré par le
filament). La part de fluide accumulée en pied du ménisque y est donc plus facilement
advectée par les couches plus intenses et piégée. De plus, comme la tension de surface est
plus importante, la déformation de la courbure du ménisque demande un apport plus grand en
matiere pour permettre I'expulsion de gouttes. Les expulsions pour une méme vitesse

d’enduction sont donc plus amples et de fréquence moindre.

Cette étude nous a permis de mettre en évidence différentes actions des propriétés du fluide.

L’augmentation de la masse volumique dun fluide d’enduction bien que diminuant
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I'épaisseuremportée est favorable a I'enduction d’'une couche homogene de fluide. En
a été montré que la couche limite advectée en pied de ménisque est plus épaisse
attendue selon la loi de Blasius et que la mobilité du fluide est réduite deas, entrainant
la formation du ménisque dynamique par un flux intense limitant les accumulations
pied. Comme attendu, 'augmentation de la tension de surface limite 'emport de fluide
action sur la déstabilisation de la couche limite dépees autres parametres, notamrr
l'intensité du flux et de sa mobilité. De son coété, 'augmentation de la viscosité
favorable a la mobilité du fluide, permet une meilleur advection de matiere en p
meénisque ce qui peut s’avérer déstabilisant la gaine de fluide si le flux d’entrée dans
ménisque n’est pas assez intense. Nous nous attendons donc pour I'eutectiq-étain a
observer des déstabilisations plus larges de la gaine en régimeinertiel mais une

stabilisation plus rapide dé&paisseur aux grandes vites:
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Figure 4-7 —Stabilité de I'épaisseur emportée en fonction des propriétés du fluir : (a) influence du

couple (,V), (b) influence de la masse volumique efc) influence du couple n,y)
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Cette analyse réalisée nous nous intéressons ensuite au mouillage et la réactivité des filaments
expérimentaux par le fluide métallique afin de pouvoir commenter I'enduction de ces

filaments et de comparer les résultats expérimentaux et numériques.

4.2 REACTIVITE DU PLOMB -ETAIN AVEC LES FILAMENTS

Maintenant que nous avons une idée de l'influence des propriétés des fluides sur I'enduction
de fibres, nous voulons comprendre le type de mouillage qui entre en jeu pour I'eutectique
plomb-étain en contact avec nos filaments. Nous possédons deux types de filaments pour
réaliser nos essais : des filaments de cuivre de 240 um de diamétre et des filaments de cuivre
couverts de 1,35 um d’argent de 254 um de diametre. Nous avons donc besoin dans le cadre
de cette étude, de tester le mouillage de supports de cuivre et d’argent par du plomb et de
I'étain afin de comprendre le réle de chaque composé particulier en mouillage puis le

mouillage de 'eutectique sur ces mémes supports.

4.2.1 LE PLOMB

Pour effectuer cette étude, nous utilisons un barreau de plomb de pureté 99,99% duquel sont
découpés des morceaux de métal de masse proche mais inférieure a 100 mg. Ces échantillons
sont lavés a l'acide chlorhydrique concentré (37,5% en volume molaire) pendant 5 minutes
afin de supprimer les oxydes de surface puis rincés a I'éthanol et séchés avant leur insertion
dans le four de mouillage. De leur coté, les substrats sont extraits de barreaux de cuivre
(99,995% pureté) et d’argent (99,95% de pureté) coupés en face paralléles grace a I'utilisation
de la mini-trongconneuse. Les supports ainsi debités sont ensuite polis par une polisseuse
automatique jusqu’a un drap de polissage 4000 afin d’obtenir un poli miroir. Les substrats
sont ensuite trempés dans de l'acide chlorhydriqgue une minute, rincés a I'éthanol, puis séchés.
L’ensemble substrat et alliage est ensuite placé dans le four et le vide primaire est réalisé en
atmosphere neutre (pression partielle d’argon). Le four est ensuite chauffé selon une rampe de
température de 10°C par minute et a 'atteinte de la température de congighgs Tusion +

50°C (cf. tableau 4-3 pour les essais au plomb), la température est maintenue constante
pendant au minimum 30 minutes. Les paramétres utilisés pour réaliser les essais sont
répertoriés dans le tableau 4-3 et les diagrammes binaires du plomb avec les substrats en
annexe 2. L'angle de contact final relevé est I'angle de contact apparent au dernier temps
analysé tandis que la durée d'étalement est déterminée au premier temps pour lequel
I'étalement et I'angle de contact présentent une variation inférieure a 5 % par rapport a la

situation finale.
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Supnort Masse de Plomb| Tconsigne | Angle de contact apparent Durée de
bp (mg) (°C) final (°) Iétalement (s)
Cu 91 377 57 180
Ag 95 377 34 600

Tableau 4-3 —Conditions expérimentales pour I'action du plomb sur des substrat de cuivre et d’arge

Les résultats obtenusous permettent de remarquer que compte tenu des temps d’éte
le type de mouillage du plomb sur ces substrats est dif. En effet, comme nous pouvc
le constater sur la figure 8-le plomb mouille I'argent par dissolution de ce dernier te

gue sur le cuivre, le pinb est no-réactif vis-a-vis de son substrat.

L’'analyse de la figure &nous permet de comprendre les conséquences de ces différe
mouillage sur la cinétique d’étalement au cours du temps. Avant de commenter les ré
proprement parlé de cette étude de mouillage, nous allons rafe principal inconvénier
de la méthode de la goutte posée pour I'étude du mouillage réactif. Cette méthode
contact a froid 'alliage a tester et son substrat et lors de la mise en chauffe, la transm
la chaleur est plus efficace a l'intere alliage/substrat qu’entre I'atmosphere et le sub:
De ce fait, des diffusions interfaciales peuvent intervenir durant la chauffe du substr
fonte du substrat est initiée dans cette zone. Il faut ensuite un temps de diffusion th
dans l'alliage pour que celgi-soit totalement fondu. Ce temps semble étre de 20 sec
pour le plomb compte tenu de la rampe de température du four de mouillage €

température de consigne fixée et de 30 secondes pour I'étain pur et I'eut

Ag ; 1 mm

Figure 4-8 —Mouillage (a) de I'argent et (b du cuivre par du plomb pur

Nous constatons en effet sur la courbe d’étalement du g(cf. figure 49) sur le substrat de
cuivre qu’une échappée de fluidel'interface intervient pour des temps col (de 0 a 8s)
mais que cellei est soumise a des forces de rappel capilempéchant I'étalement tant q

'ensemble du liquide n’est pas fondu (de 8s a 20s). Nous notons la vitesse init
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déplacement de al ligne triple a [linterface aux premiers temps de contay,
Vipoicuy= 24,1um/s. Ce phénomeéene n’est pas visible pour le mouillage de l'acar le
mécanisme de mouillage est plus lent dans ce cas. E, I'étude du diagramme de phe
Ag-Pb montreque la dissolution d’argent dans le plomb permet de diminuer la tempéra
fusion de l'alliage jusqu’a l'atteinte de I'eutectique. La diffusion de l'argent dans l'a
participe a la fusionll faut donc qu’une certaine quantité de ploliquide soit présente a
l'interface avec l'argensous sa forme liquic pour initier le phénoméi et permettre le
mouillage. L'initiation du mouillag est donc ralentieNous pouvons cependant calculel

vitesse initiale de mouillage qui est ici dyppag= 1,5 pm/s.

Substrat Argent  ® Substrat Cuivre

R(mm)

1 10 100 1000 10000

temps (s)

Figure 4-9 —Etalement du plomb pur (rayon de la goutte d’alliage) sur un substrat de cuivre et d’argen
en fonction du temps

Une fois la fusion complete du plomb atteinte les étalements respur le cuivre et arger
sont réalisés. Nous notons que ce mouillage est bien plus rapide en initiation et att
I'équilibre pour le substrat de cuivre. Cepen, le substrat d’argent permet un meills
étalement. Cettétude nous permet de concluiue le plomb présentera un mouillage pal
des deux types de filaments avec une cinétique d'étalement initiale plus rapide

flament de cuivre (Mpoicy=24,1 um/s )que pour le filament couvert darg

(Vipbiag= 1,5 pm/s).

4.2.2 L’ETAIN
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Maintenant, nous effectuons la méme analyse avec I'étain. Les substrats sont prépa
méme facon que pour les essais décrits précédemment et le protocole de préparation
est utilisé pour I'étain (décoé du barreau d’étain pur & 99,99%). lessais sont décrits da

le tableau 4-4£t les diagrammes binaires-Sn et Ag-Cu sont en annee

Subnort Masse d’étain Tconsigne | Angle de contact apparent Durée de
P (mg) (°C) final (°) Pétalement (s)
Cu 95 282 45 1200
Ag 95 282 52 1200

Tableau 4-4 —Conditions expérimentales pour I'action de I'étain sur des substrat de cuivre et d’arge

Nous constatons pour ces essais que les équilibres de mouillage sont atteints pour

similaire de contach chaud. L’analyse des zones interfaciales dans les deux cas, nous
d’identifier le type de mouillage entrant en jeu dans ces configur : le mouillage par
formation d’un produit intermétallique a l'interface. Dans le cas du substrat de ces
intermétalliques formés sont sSns et CuSn comme I'ont décrit Sharif et al [SHA04] et di

le cas du substrat argente, I'intermétallique formé esSn (cf. figure 410).

Figure 4-10 -Mouillage (a) de I'argent et (b du cuivre par de I'étain pur

Si nous nous intéressons maintenant a la cinétique de mouillage sur ces dews (cf.
figure 4-11) nous constatons que le déclenchement de I'étalement et son ralentissernr
similaires dans les deux cdss temps aux ruptures de pentes pour I'évolution de I'ang
contact en fonction du temps pour les deux substrats sont également les Ce sont donc
les mémes méasmes réactionnels qui sont teurs de mouillage dans ces essais. La n
du substrat étant différente dans ces deux cas, ce n’est pas la diffusion d’éléments dt
dans le liquide de mouillage qui limite le mouillage. Nous pensons donc que c’est I'ét
agt sur linterface pour créer deintermétalliques (Cgbrs, CusSn ou AESn). L'étape

limitante du mécanisme serait donc la diffusion de I'étain vers la zone de réaction inte
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Le calcul auxpremiers temps de mouillage nous permettent cependant de conclur
dissolution du substrat est effectuée plus rapent pour le substrat de cuivi
Vsnicwy= 2,3pm/s, que pour le substrat d’argenysncy= 0,95pum/s, comme pour le plom
Cette vitesse légérement plus rapide permet également un meilleur étalement disur le
substrat. Auxvues de ces résuts, il semble plus favorable d’utiliser un filament de cu
pour effectuer nos essais d’enduction et nous nous intéressons maintenant a l'action ¢

de ces deux éléments sur le mouillage des sus afin de conforter ce résu.

Substrat Argent  ® Substrat Cuivre

R{mm)

temps (s)
Figure 4-11 —Etalement (R) de I'étain pur sur un substrat de cuivre et d’argent en fonction du temg

4.2.3 L'EUTECTIQUE PLOMB ETIN

Nous avons vu précédemment que le plomb présente un mouille-réactif avec le cuivr.
et un nouillage par dissolution de l'interface avec l'argent alors que I'étain préser
mouillage réactif a formation de produits interfaciaux dans les deux cas. Nous u
maintenant un mélange de ces deux élénd’alliage a composition eutectic placé du cété
de I'étain sur le binaire P8f (annexe 2) afin d’identifier les médames de mouillage q
entreronten jeu pour nos essais d’enduction. Pour cela, nous effectuons des e
mouillage sur substtside cuivre et d’argent prépe comme précé&mment pour des alliag
eutectiqgues préparés a partir des éléments purs et l'alliage eutectique en lingots «
servira pour nos essaikenductior (lingots de brasure électroniqudont la pureté n’est pi
assurée Nous nommons ce derr: eutectique pré-alliéNous préparons également i

substrats du cuivre et d’argent dit oxydés». Ces échantillons sont préparés con
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précédemment sauf qu’ils sont stockés a température et atmosphére ambiante pendant un mois

avant de réaliser les essais. Les conditions expérimentales sont présentées dans le tableau 4-5.

Subport Masse d’eutectique | Tconsigne Angle de contact Durée de
bp (mQ) (°C) apparent final (°) I'étalement (s)
98 233 24 20
Cu R 25
95 (pré-allie) 233 12
Ag 95 233 58 300
cu. 08 233 90 900
oxydeé
Ag 08 233 75 720
oxydeé

Tableau 4-5 — Conditions expérimentales pour I'action de I'eutectique sur des substrat de cuivre,
d’argent, de Cu et d’Ag oxydés

Nous notons que comme attendu la présence d’'oxydes en surface ralenti et ne favorise pas le
mouillage des substrats par le liquide. De plus, la présence conjointe du plomb et de I'étain
dans l'alliage permet (pour une température de travail plus faible) d’accélérer le mouillage du
substrat par I'eutectique plutét que les éléments d’'alliage séparés. Il apparait ici que I'action
combinée de mouillages est un atout pour I'étalement et I'équilibre final de l'alliage sur son
substrat (cf. figure 4-13). Grace a la figure 4-12, nous constatons que les produits interfagiaux
créés par le contact a chaud sont les mémes que pour le mouillage a I'étain. Cependant, le
plomb a également exercé son action dans le mécanisme de mouillage car nous pouvons
constater sur les clichés que la surface de I'argent proche de l'interphase est beaucoup plus
perturbée que celle du cuivre. Nous pensons en effet que le plomb agit sur la surface d’argent
pour arracher des particules qui précipitent avec I'étain pour former I'intermétalligss Ag
Ce constat expliquerait pour ce cas de figure I'accélération des mécanismes interfagiaux aux
temps cours. Pour le substrat de cuivre, bien que le phénoméne soit plus délicat a identifier,
nous pensons que la surface étant moins perturbée et le plomb créant un flux interne vers
l'interface pour générer son mouillage non-réactif, I'étalement est favorisé par co-entrainent

des especes vers la ligne triple.

L’étude de l'étalement de I'eutectique sur un substrat de cuivre montre que I'équilibre est
atteint rapidement avec un large étalement et un faible angle de contact. La différence entre
I'eutectique et I'eutectique pré-allié tient dans la pureté de I'eutectique ; I'eutectique pré-allié
pouvant présenter des traces d’'argent et d’agents mouillants pour le cuivre. Nous remarquons

gue l'eutectique pré-allié a le méme comportement en étalement que I'eutectique pur. Nous
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mesurons des vitesses initiales d’étalement d um/s pour I'alliage prédlié et de 24 um/s
pour l'alliage pur contre seulement 4 unys pour I'eutectique pur sur I'argent. Par contr
différence entre les deux alliages s’exprime sur I'angle de contact final atteint qui €
petit dans le second cas. L'oxydation du cuivre est défavorable a I'établissement
étalement et le rahti fortement avec une vitesse d'initiation de pm/s.

Figure 4-12 — Interface entre I'eutectique et les substrats

+ Agoxydé = Cuoxydé Ag e Cu a Cualliage préallié

R
R

o a®
. m g
| u n - ro s
° Sttt L N | *mgee R et
u m B
1 @ eee o g B

R (mm)

0,1 1
1 10 100 1000 10000
temps (s)

Figure 4-13 —Etalement de I'eutectique pur ou preallié sur différents substrats en fonction du temp

Pour ce qui est des substrats argentés, la différentiation des cinétiques d'étalement
substrat oxydé ou non est moins marquée. En effet, I'étalementur les deux substrats ¢
similaire mais est plus lent a atteindre dans le cas du substrat oxydé, I'angle de
d’avancée étant plus grand pour la surface oxydée. Nous notons cependant que le:
d’avancée initiale sont du méme ordre de grar dans les deux cas av
VPosniag= 43,0 pm/s et Wppsyagoy= 52,3 pm/s.
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Cette étude nous a permis de mettre en évidence que I'action combinée du plomb et de I'étain
permet un étalement plus rapide de Il'alliage sur des substrats cuivrés et argentés que les
éléments seuls. L'utilisation de filament de cuivre semble plus adaptée pour I'enduction au
plomb-étain mais sous conditions. De son c6té, l'utilisation d’'un filament argenté semble
indifférent aux faibles temps de contact entre un filament oxydé ou non. Nous allons donc
tester les enductions de ces filaments afin de valider ces résultats et d’'identifier les différences

entre une enduction entre un fluide simple et un fluide métallique.

4.3 ENDUCTION DE FILAMENTS PAR UN FLUIDE METALLIQUE

Nous entamons ici la partie qui se rapproche du cas réel : I'enduction de filaments par un
fluide métallique. Nous allons commencer par expliquer le choix de l'utilisation de filaments
de cuivre couvert d’argent, plutét que le filament de cuivre malgré les résultats précédant
grace a I'étude de la cinétique de consommation des deux filaments dans I'eutectique porté a
200°C. Nous confirmerons ce choix par I'étude de coupes de filaments enduits pour les deux
filaments a différentes vitesses et enfin nous détaillerons l'influence des différents parametres
d’enduction sur I'épaisseur emportée pour l'eutectique suivant le méme schéma que pour
'eau. Nous terminerons cette partie par I'analyse de la stabilité de la gaine déposée suivant

les régimes d’enduction.

4.3.1 SELECTION DU FILAMENT POUR LES ENDUCTIONS

Afin de sélectionner le meilleur filament pour notre analyse paramétrique, deux actions sont
menées. Dans un premier temps, nous testons la cinétique de consommation de filaments
plongés a différents temps dans un bain d’eutectique plomb-étain. Cette étude va nous
permettre de vérifier la réactivité du bain avec nos supports mais surtout nous assurer que le
filament ne sera pas consommé par son passage dans le bain en enduction. Le second temps

détaillera quelques résultats préliminaires d’enduction avec les deux filaments.

4.3.1.1CINETIQUE DE REACTION AVEC LES FILAMENTS

Comme nous l'avons dit précédemment nous testorla @nétique de réaction d’un bain de
plomb-étain avec des filaments de cuivre et de cuivre couverts d’argent. Afin de realiser cette
étude nous découpons des morceaux centimétriques de filaments que nous allons tremper :
1s,5s,10s, 15s et 30 s dans le bain a 200°C. Deux lots sont réalisés pour chaque filament.
Le premier lot est constitué de filaments non-traités et le second de filaments traités (Ag, Cu).

Les filaments sont traités en série sur I'appareil d’enduction du laboratoire. En effet, nous
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avons expligué dans le chap2 que pour I'enduction a l'eutectique plo-étain, des
tampons sont ajoutés sur le paurs du filament afin de le décap@gampon imbibé d’acid
chlorhydrique) et de lemcer (tampon imbibé d’éthancLes «filaments taités » sont donc,
pour imiter ce traitement, trempés au préalable dans une solution d’acide chlorhydric

d’éthanolavec des temps de trempes inférieur s, séchépuis insérés dans le bz

Les résultats obtenus pour cette étude sont préseur la figure 414 qui représente
I'évolution du diamétre du filament apres trempe adimensionnée par le diametre du {
brut en fonction de la racine carrée du temps. Nous pouvons constater que ces évolui
linéaires en fonction du temps pou plage de temps testés pour les filaments autres que
qui présente un retard a la consommation que nous attribuons au temps nécessaire-
étain pour percer le couche d’oxydes en surface du filament. Nous remarquons égalel
comme pour I'étud@récédente le comportement du filament d’argent qu’il soit traité oi
a un comportement similaire au contact de I'eutectique. Par contre, I'étude réalisée |
une meilleure consommation du filament couvert d’argent que celui de cuivre alorsus
attendions l'inverse compte tenu des résultats de tests de mouillage. Nous en déduisc
traitement prévu pour laver le filament n’est pas suffisant pour permettre la suppressi
couche d’oxydes en surface du filament. Nous effectuons e des tests d’enduction avec

traitement du filament en série afin de confirmer ces rési

Cinétique Cu oxydé = Cinétigue Cu e Cinétique Ag oxydé a Cinétique Ag

1,00

0,98

0,96

L

0,94

initial
| |

0,92

0,90
0 2 4 6 3 10
V(temps) (s*(1/2))

Diamétre du filament trempé / Diamétre

Figure 4-14 -Diminution du diamétre des filaments testés en cinétique en fonction de la racine carrée

temps de trempe

4.3.1.2FILAMENTS ENDUIT!
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Nous tenons a confirmer les observations précéc par I'étude de coupes transversales
filaments enduits sur un filament de cuivre ayant subit le traitement en série et sur un
d’argent non traité. Les tests s réalisés pour un bain de plomkain de profondeur H ¢
20mm. Nous nous assurons du maintient du niveau du bain d’enduction par la pesé:

de I'eutectique avant Bepérience d’enduction et apr

(a) V=1,05m/s (Bv=2,25m/s

Figure 4-15 — Enduction de filaments de cuivretraités en série pour un bain de plom-etain de H=20mm
a200°C

La figure 445 présente les résultats de cette enduction avec un filament de cuivre tra
différentes vitesses d’enducti. Nous remarquons sur ces coupes que le filament et sa
sont nonadhérents I'un par rapport a l'autre et gu’aucune zone interfaciale n'est ok
dans la zone de la gaine proche de l'interface (cf. fig-17(a)). Nous en déduisons donc
le tem® de contact entre le filament et le bain est insuffisant pour initier le mouilla
filament (temps de passage 19 ms pour V = 1,05 m/s et 6y pour \ = 3,05 m/s). De
plus, lors des essais, nous avons pu constater un bullage dce qui indique oit que le
séchage du filament'est pas assez efficace et que les produits de séchage s’évapc
contact du bain chaud, soit que le défaut de mouillage entre I'eutectique et l'alliage en
pieégeage d’air a I'entrée du filament dans le | Nous testons donc I'enduction de filame
du cuivre sans traitement et nous ne constatons plus de bullage du bain, mais les ¢
filaments enduits présentent la méme morpholc Le bullage était donc di au dispositif

traitement mis en place surbanc d’essai. Les enductions sur le filament de cuivre br
permettent pas de savoir Is présene d’'un espacesntre le filament et I'eutectique ¢
consécutif a 'emport d’air dans ce cas non mouillant ou a I'organisation du volu
l'eutectique comte tenu de sa solidification. L'emport dair ayant été inder
principalement pour des fluides visqueux [BEEO4], nous pensons donc préférentiellerr
seconde solutionLe traitement du filament n'est pas adapté pour les essais que
souhaitionsmener et les résultats pour I'enduction de filaments du cuivre est u

d’enduction nomnouillant. Afin de nous approcher au mieux du cas de 1 et de
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I'application que nous visons, nous nous intéressons aux enductions pour le filament

d’argent.

g
.

-
e,

“2) V=0.8m/s (b) VET.5m/s

Figure 4-16 -Enduction de filaments argentéstraités en série pour un bain de plomk-étain de H=20mm a
200°C

Figure 4-17 —Zones interfaciales a) d’un filament de cuivre traité gainé de PbSp, (b) d’'un filament de

cuivre couvert d’'argent gainé de PbSg et (¢) comparaison avean filament SCS-6 gainé de Ti6242

La figure 416 représente des vues rapprochées de linterface de filaments endt
I'eutectique a différentes vitesses. Cette représentation nous permet de conclure que
soit le temps de passage du filament dans le bain d’enduction, le mouillage du filarr
I'eutectique est réalisé. Nous constatons en effet que la gainectique adhéere au filame
et gu'une zone de réaction est visible entre la couche d’'argent résiduelle et I'eut
L’'analyse de cette couche nous permet de constater que l'intermétallique formé est b
attendu suite aux essais de mouillage figure 4-17(b)). De plus, la mesure de I'épaiss
résiduelle d’argent autour du filament de pum constante quelque soit la vitesse d’enduc
nous permet de conclure que la couchgSn agit comme une barriére de diffusion limit
'expansion de la aache interfaciale. Cette configuration de mouillage par formation
produit interfacial jouant le r6le de barriéere de diffusion constitue une situation simi
celle de I'enduction de filament S-6 par du titane 6242 liguide comme montré en fi@4-
17(b) et (c). L'étude de linfluence du mouillage des filaments en enduction peut do
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réalisée par I'utilisation de ce systeme afin d’identifier la configuration a utiliser en enduction

a grande vitesse pour le procédé Snecma.

La double étude de la cinétique de consommation des filaments et d’essais d’enduction nous
permet de conclure que c’est le filament de cuivre couvert d’argent qui permettra la meilleure
approche pour I'étude de I'enduction par un fluide métallique compte tenu de I'étude que
nous souhaitons mener. Maintenant que le filament d’étude est sélectionné, nous nous
intéressons aux épaisseurs déposées en enduction ainsi qu'aux régimes d’enduction pour ce
fluide.

4.3.2 ENDUCTION DE FILAMENTS ARGENTES PAR DEBUTECTIQUE PLOMBETAIN

4.3.2.1LES REGIMES

Nous étudions dans un premier temps, I'enductionfildenents argentés traversant une
hauteur de bain de 20 mm de plomb-étain maintenu a 200°C pour une configuration verticale
(0=90°). L’étude est réalisée expérimentalement etémigquement et les résultats obtenus
pour I'épaisseur adimensionnée en fonction du nombre de Weber sont présentés sur la figure
4-18 et en fonction du nombre capillaire sur la figure 4-19. Nous retrouvons également sur ces
figures, les résultats numeériques pour une enduction a I'eau dans la méme configuration. Le
premier constat est que I'existence des quatre régimes d’enduction identifiés pour I'eau est
également observable pour le fluide métallique, trois d’entre eux sont doublement confirmés
par les études numériques et expérimentales et le quatrieme par I'étude numeérique. Les
différences notables sont que le saut visco-inertiel est moins important, qu’il a une plage
d’existence en nombre de Weber plus faible et que le régime de couche limite est atteint pour
un plus petit nombre de Weber.

Le régime visco-capillaire pour I'eutectique plomb-étain est marqué par 'emport de plus

grandes quantités de fluides que pour I'eau bien que la tension de surface gouvernant ce
régime soit plus grande pour ce fluide. Nous en déduisons que c’est I'augmentation de la
viscosité du fluide qui permet ce résultat, 'augmentation des autres caractéristiques du fluide

ayant 'effet inverse.

Comme pour I'eau, le début du régime visco-inertiel est marqué par I'atteinte de We = 1, c’est
donc bien le méme équilibre de forces qui est responsable de 'augmentation de la quantité de
fluide emportée pour un fluide métallique. La fin du régime visco-inertiel est marquée par

I'atteinte de la déformabilité maximale du ménisque dynamique autorisée par les forces
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agissant sur celwt. Comme nous sommes dans les mémes conditions de procéd
'enduction a I'eau et celle au plor-étain: méme profondeur de bain, méme rayon
filament et méme atmosphére, nous en déduisons que c'est la tension de su
I'eutectique qui limite I'expansion du ménisque dynamique, limitant ainsi la plage d’exis
de ce domaine. L'épaisseur asymptotique emportée est de ce fait plus faible pour
métallique compte tenu de sa tension de surface. Ensuite I'égalité entresseur
asymptotique et I'épaisseur de la couche limite efficace pour I'enduction est atte
'épaisseur emportée déci a partir de We = 15(ce résultat est issu des réesul

numeriques) Il apparait que cette jonction est atteinte pour un plus nombre de Weber

dans le cas de l'eutectique car le rap[\/m est plus petit pour ce fluide, notammer
cause de la masse volumique du fluide import L'analyse de la figure -19 permet de
calculer I'épaisseur de plor-étain emportée a Ca=0,04. @etipaisseur est bien telle ¢
e/R=0,33 et est une épaisseur du régime de couche limite. L’analyse préliminaire pert
de trouver les ratios e/R a Ca=0,04 pour les fluides dont les propriétés sont dans la

parameétres testés mais ne nous pe pas d’identifier le régime pour lequel ces épaiss
sont obtenuedNous notons que pour cette configuration I'’épaisseur de couche limite

1,66 contre 2,0 pour I'eaudans la méme configurati. Nous en déduisons que ce préfac
est égalemerdépendant des propriétés du flu

—~+Enduction eau numérique Enduction PbSn expérimental

Enduction PbSn numérique
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Figure 4-18 —Evolution de I'épaisseur adimensionnée en fonction du nombre de Weber pour ui

enduction a I'eau et a I'’eutectique pour un bain de 20mm de profondet
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— Water num. data PbSn exp. data PbSn num. data
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Figure 4-19 -Evolution de I'épaisseur adimensionnée en fonction du nombre capillaire pour ur
enduction a I'eau et a I'eutectique pour un bain de 20mm de profondet
Maintenant que les resmques sur I'établisment des régimes soméalisees, nous nous
concentrons sur les différences et similitudes entre I'enduction numérique e
expérimentale. Nous pouvons conclure que le mouillage du filament par I'eutectic
influent aux petites vitesses mais pas grandes vitesses d’enduction (cf. figu-19). Aux
grandes vitesses d’enductiaty milieu du saut visco-inertiel au plateasymptotique, nou
trouvons que les valeurs expérimentales et numériques de I'épaisseur adimensionn
rayon du filament sut les mémes. Nous en concluons que ces épaisseurs sont le résult
interaction fluide indépendamment du mouillage et que la valeur théorique de la ten
surface choisie pour effectuer nos simulations numériques est bien celle de l'eu
expérimental. En effet, si la valeur de la tension de surface pour le numérique a
surévaluéepar rapport a I'expérimental, nous observerions des différences nopour
I'établissement du régime vis-inertiel et pour I'atteinte déépaisseur asyptotique entre
'expérimental et le numérique ce qui n'est pas le Il reste cependant évident que 1
oxydes se forment en surface du bain d’eutec mais nous excluons leur participation ¢
formation du ménisque dynamique. En effet, il a été montré pour la présence c-actifs
en surface d’'un bain d’enduction que tant que la concentration de ces composés en s
inférieure a une conceation critique, ils sont advectés loin du ménisque dynamique |
flux interne du bain [HOM11] et ne participent pas a la formation du ique dynamique.
L’'oxydation du bain est rejetée loin du ménisque dynamiqgue de la méme les oxydes

sont adveds vers les bords du b par son flux interneCette remarque est confirmée par
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travaux de Defaye et al. [DEF11] qui étudient la formation et la répartition d’oxydes en
surface d’'un alliage métallique mis en fusion par un champ électromagnétique. Cette étude
montre que le champ électromagnétique crée un courant fluide au sein du bain métallique et
gue les oxydes formés en surface sont advectés vers les bords du récipient contenant le fluide
en fusion. La tension de surface de I'eutectique est donc dans nos essais peu perturbée. Aux
grandes vitesses, le mouillage n’influe pas sur I'épaisseur emportée et nous pouvons obtenir
ce résultat grace au passage centré imposé au filament. Dans le cas de I'enduction au titane,
nous verrons que le mouillage est important car s'il n’est pas activé, le filament est rejeté de la

charge de titane en fusion.

Maintenant si nous revenons sur la différence entre les épaisseurs emportées aux petites
vitesses, nous constatons que les épaisseurs expérimentales sont supérieures a celles attendues
par la loi LLD. Si les épaisseurs emportées étaient le résultat simple de I'interaction du fluide
avec le filament, elles seraient similaires a la loi. Nous attribuons donc cet épaississement au
mouillage du filament. Nous pensons que cet épaississement est principalement dd a la
couche réactionnelle qui agit par son volume (e=0,66+0,16 um) et par sa rugosité. Quéré a en
effet montré que dans la cadre du régime visco-capillaire LLD I'augmentation de la rugosité
du substrat va de paire avec I'augmentation de I'épaisseur emportée [QUE]. Les épaisseurs
emportées étant faibles dans ce régime, elles sont directement impactée par cette couche
interfaciale. Ce volume est toujours existant pour les épaisseurs emportées aux grandes
vitesses mais négligeable devant la quantité de fluide emportée, I'épaississement n’est donc

plus visible.

Nous en déduisons que les propriétés du fluide ont une influence sur les domaines d’existence
des régimes d’enduction qui eux sont invariant pour des fluides peu visqueux. De son cété, le
mouillage réactif par formation d’'un intermétallique influe sur I'épaisseur emportée pour les

petites vitesses par le volume et la forme de la couche interfacgiale. Nous testons maintenant

expérimentalement l'influence de I'angle d’enduction et de la profondeur du bain.

4.3.2.2INFLUENCE DUN ANGLE ET DE LA PROFONDEUR DU BAIN

Comme pour I'eau, nous testons l'influence de ldgrdeur du bain et de I'angle d’enduction
pour ce fluide. Nous constatons sur la figure 4-20 que les conséquences de l'augmentation de
la profondeur du bain sont les mémes que pour I'eau ainsi que la diminution de I'angle

d’enduction.
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90°H20mm = 65°H20mm 65°H10mm
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Figure 4-20 -Evolution de I'épaisseur adimensionnée en fonction du nombre de Weber pour ui
enduction a I'eutectique pour un bain de 2mm de profondeur pour a=90° eta=65°.
Nous notons en effet un épaississement de la gaine emportée par la diminution de
d’enduction et/ou 'augmentation de la profondeur du | Nous notons cependant que
gain en épaisseur est moins grand pour l'eutectique que pour I'eau par I'augmentatis
profondeur du bain ou la diminution de I'angle d’enduction. Nous attribuononstat a
'augmentation de la tension de surface car nous sommes dans une configuration poul
cette tension est environ sept fois plus intense que pour I'eau et a Weber équive
vitesses de défilement du filament sont plus faibles. La coence de cela est que le flux
fluide entrant dans le ménisque dynamique est moins intense et le ménisque dynamiq
déformable & cause de la tension. Il en résulte que les paramétres de profondeur d

d’angle sont moins impactagur I'épaisissement de I'épaisseur emportée bien qu’exis

Les comportements fluides et les compétitions entre les forces restent bien le: pour les
deux fluides Un fluide de faible viscosité quelconque de' doncégalement suivre la mén
tendance. Cepéiant, 'analyse effectuée met en avant la tension de surface comme

limitateur principal pour l'atteinte d’'une enduction épaisse dans le plateau asymptot

semblerait également que le rapp\/m soit déterminant pour I'existence du plate
asymptotique. Plus ce rapport sera petit, plus la jonction entre le régime asymptotiq
régime de couche limite sera atteinte pour un petit nombre de Weber pouvant entra
transition directeentre le régime viscinertiel et le régime de couclieite dans certains c:
(toujours dans le cadre de fluides peu visqueux et des enductions pour lesquelles le n
Bond est petit). Maintenant que la compréhension sur la succession des régimes est

nous nous intéressons a la stabilité ( gaine suivant les régimes.
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4.3.3 STABILITE DE LA GAINE DE METAL

Le principal avantage de [l'utilisation du fluide métallique par rapport a I'eau pour les
enductions est que la gaine reste figée sur les filaments. Il est donc plus aisé de caractériser le
caractére stable ou instable de la gaine. La figure 4-21 présente des photos de difféerents
filaments toujours réalisés pour une profondeur de bain de H=20mm dans les régimes
d’enduction, aucun essais expérimental n'ayant été fait dans le régime de couche limite, il
n'est pas représenté dans ce tableau. Les coupes transversales correspondant a ces filaments

sont également présentés afin d’observer la concentricité ou non du filament avec sa gaine.

Nous constatons que les filaments enduits dans le régime visco-capillaire ont une gaine

déstabilisée d’excroissances faibles et régulierement réparties. Cette formation réguliére de
perles présente un espacement régulier de 0,5 a 1 mm selon la vitesse d’enduction. Nous
pensons que cette formation réguliere résulte d’'un mécanisme de déstabilisation tenant ses
origines dans les déformations de Plateau-Rayleigh mais dont I'espacement est plus important
compte tenu de la vitesse du fluide dans la gaine. En effet, les déformations de Plateau-
Rayleigh exposées dans le chapitre 1 sont le résultat de la mise en mouvement du fluide
statigue par un gradient de pression local dont la force motrice est le tension de surface
résultant en la formation de gouttes compte tenu de cette tension de surface. Il apparait donc
facilement que si le fluide dans cette gaine est déja en mouvement, il faut que le flux généré
par la tension de surface soit plus intense que celui pré-existant dans la gaine pour pouvoir
former les déstabilisations. Ces déstabilisations interviennent donc a une hauteur pour laquelle
la surface extérieure du fluide est fortement ralentie par rapport au fluide en contact direct

avec le filament. Cette hauteur est d’autant plus importante que la vitesse augmente (toujours

dans le régime visco-capillaire).

Pour le régime visco-inertiel, les expulsions sporadiques du ménisque interviennent et sont
d’amplitude plus importantes mais de fréquence moindre que pour I'eau compte tenu de
'augmentation de la tension de surface et de la viscosité. Cependant, nous notons que ce n’est
pas la mobilité du fluide qui induit cette conséquence car elle est ici diminuée par rapport a
'eau compte tenu de la forte masse volumique de l'eutectique. Ce phénomene est ici a
imputer directement a la tension de surface qui implique une forte accumulation de matiére en
pied de ménisque pour pouvoir contrer la courbe naturelle du ménisque dynamique. De plus,
comme nous l'avons cité précédemment les vitesses d’enduction a nombre de Weber
équivalent sont plus faibles pour I'eutectique, I'accumulation est donc plus lente et le rythme

d’expulsion est diminué. L'effet stabilisateur de la masse volumique n’intervient pas dans ce
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régime mais agit bien dans le régime asymptotique pour lequel la gaine de fluide est tres
stable. Nous notons également qu'un angle d’enduction plus petit permet de limiter le
phénomeéne d’expulsions sporadiques en amplitude et va de paire avec une meilleure
stabilisation de la gaine de fluide mais I'enduction n’est pas concentrique pour les grandes

vitesses.

Régime visco-capillaire Régime visco-inertiel Régime asymptotique

65°

dans une goutte

Figure 4-21 - Gaine d’eutectique et régimes d’enduction

L’'analyse de la stabilité de I'épaisseur nous confirme que le régime asymptotique est le
régime qui permet I'emport d’'un film épais de fluide peu ou pas déstabilisé. Cette étude
permet de mettre en avant le fait que le manchon de fluide en régime visco-capillaire est
déformé selon un mode de Plateau-Rayleigh particulier a I'enduction quand la tension de
surface est suffisamment grande pour permettre la déstabilisation. Nous avons également
constaté que le phénomene d’expulsions sporadiques bien que limité en domaine d’existence

existe bien et est d’amplitude plus importante et de fréquence plus faible.

4.4 CONCLUSIONS

La double approche numérique et expérimentale de I'enduction d’'un filament de cuivre
couvert d'argent permet I'étude de l'influence des propriétés du fluide sur I'enduction ainsi

que celle du mouillage réactif par formation d’un produit interfacial.
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Une étude préliminaire a permis de montrer que la couche limite développée dans le bain
d’enduction suit une loi de type Blasius par la variation de la viscosité du fluide mais que
'augmentation de la masse volumique du fluide peut entrainer une déviation a cette loi par
laugmentation de la couche limite. Nous avons également mis en évidence qu’au-dela de
Rg=2.1¢ et Rg=200, les circulations de fluide dans le bain sont accélérées et créent des
déstabilisations de la couche limite de faible amplitude et fréquence. Ces déstabilisations sont
cependant trop peu fréquentes pour pouvoir étre a 'origine des expulsions sporadiques mais
pourraient étre a I'origine de variations de I'épaisseur de fluide emporté sur des longs temps
de manipulation. Nous confirmons donc ici que les expulsions sporadiques sont la

conséquence d’'un phénoméne strictement interfacial.

De plus, les différents essais de mouillage ont permis de mettre en évidence les mécanismes
de mouillage intervenant pour I'eutectique plomb-étain en contact liquide avec des substrats
de cuivres ou argentés. Suite a cette étude, il apparait que la combinaison de mouillages
différents permet un étalement accélérée de I'alliage sur les substrats. Le substrat de cuivre
semblait le plus approprié pour I'étude que nous souhaitions mener. Cependant, I'étude de la
cinétique de consommation des filaments dans un bain d’eutectique a 200°C nous a permis de
constater que le traitement du filament de cuivre n’était pas suffisant pour permettre
I'enduction de I'eutectique sur un filament désoxydé. De plus, des premiers tests avec le
filament d’argents ont permis de constater que son enduction permettait l'initiation du
mouillage réactif et donc le test de l'influence du mouillage dans une configuration similaire a

celle que nous souhaitons approcher.

L’enduction des filaments a ensuite permis a la fois de comprendre l'influence des propriétés
du fluide sur I'établissement des régimes, I'épaisseur emportée et sa stabilité suivant
différents parametres du procédé. En effet, nous avons mis en évidence que I'augmentation de
la viscosité entraine un épaississement de la gaine emportée et facilite I'advection de la
couche limite en pied de ménisque permettant I'expulsion d’excroissances plus importantes
dans le régime visco-inertiel. De son co6té, I'augmentation de la masse volumique a l'effet
inverse : I'épaisseur emportée est plus faible et I'advection en pied de ménisque est limitée.
Nous utilisons alors un critere qui est la racine carrée de la viscosité cinématique du fluide
afin de quantifier I'influence de ces parametres d’un fluide par rapport a I'autre. Nous avons
mis en évidence que la diminution de ce critére va de paire avec la diminution de la plage
d’existence du régime asymptotique, la jonction entre I'épaisseur asymptotique et celle de la
couche limite efficace étant atteinte pour un nombre de Weber plus petit. Pour finir
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laugmentation de la tension de surface a plusieurs conséquences tenant leurs origines dans
I'application d’une contrainte plus importante en pied de ménisque. Cette contrainte limite la
déformabilité du ménisque dynamique entrainant I'enduction de plus petites épaisseurs
asymptotiques et une transition entre le régime visco-inertiel et asymptotique plus précoce.
Nous comprenons alors que cette augmentation implique également le développement
d’expulsions sporadiques plus importantes et moins fréquente en régime visco-inertiel. De
plus, nous identifions que c’est également la tension de surface qui est responsable du faible
saut entre les épaisseurs asymptotiques emportées avec la profondeur du bain augmentant ou
'angle d’enduction diminuant. Enfin, la forte tension de surface des fluides métalliques est
également responsable de déstabilisation de la gaine de fluide déposée en régime visco-
capillaire.

De son coté le mouillage réactif par formation d'un composé interfagial semble avoir une
influence sur I'épaisseur emportée que pour le régime visco-capillaire. Cette analyse nous
permet de poser les bases des réflexions que nous utilisons pour la compréhension de
I'enduction de filaments SCS-6 par du titane Ti6242 liquide. Nous notons que pour ce fluide

la tension de surface est double par rapport a celle de I'eutectique plomb-étain, les contraintes
dues a la tension de surface sont donc exacerbées. La seconde différence principale est que le
filament n’a pas un passage centré dans le bain imposé, il est donc mobile dans la charge de
titane suivant les efforts qui s’exercent sur lui. Nous étudions donc dans la suite de nos
travaux la possibilité d’enduire le filament de SCS-6 dans le plateau asymptotique

numériquement puis nous testons les configurations trouvés dans le procéde réel.
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5 ENDUCTION DE FILAMENTS SCS-6PAR DU TITANE
LIQUIDE
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Les études précéedentes ont permis de mettre en évidence les différents régimes d’emport en
enduction ainsi que les parametres influents pour latteinte du plateau asymptotique
d’enduction. Nous allons donc détailler ici I'application de ces résultats sur I'enduction a
grande vitesse de filaments de carbure de silicium par un alliage de titane liquide. Pour cela,
nous allons dans un premier temps effectuer I'étude numeérique de ce systéme afin de
déterminer les parametres idéaux d’enduction. Puis, nous verrons que compte tenu des
parametres obtenus, I'élaboration de composites n’est toujours pas possible notamment a
cause d’'un défaut de mouillage entre le filament et I'alliage liquide. Nous effectuons donc une
étude de mouillage de l'alliage de titane Ti-6242 sur différents supports céramiques afin
d’estimer les vitesses initiales de mouillage entre I'alliage et ces substrats. Cette étude nous
amene également a réfléechir sur le choix de lalliage de titane pour réaliser les enductions
ainsi que celui du filament et de la nature de sa surface. Des tests de mouillage de différents
alliages de titane et d’'autres supports sont donc réalisés. Enfin, nous testons les solutions

proposeées suite a ces études dans 'EGV et les filaments obtenus sont présentés.

5.1 ENDUCTIONS ET PARAMETRES DU FLUIDE

5.1.1 PROPRIETES DU TH6242ET LE BAIN DE TITANE

Nous proposons ici de revenir sur les propriétés de l'alliage de titane (cf. tableau 5-1) pour
comprendre I'établissement de la couche limite grace a I'étude réalisée en 4.1.2. Nous
constatons que la viscosité et la masse volumique de ce fluide entrent en compte dans I'étude
réalisée préecédemment, nous pouvons donc utiliser directement les résultats précédents. La

tension de surface de I'alliage est quant a elle bien supérieure a celle des précédents fluides.

Fluide Température Viscosité Masse volumique Tension de surface
(°C) (mPa.s) (kg.m?) (N.m™)
Ti-6242 1650 2,0 4506 1,5

Tableau 5-1 — Propriétés du Ti-6242 a sa température d’utilisation

Compte tenu de la masse volumique de ce fluide, nous nous placgons a la limite de la déviation

au comportement de type Blasius (cf. figure 4-2), I'épaisseur de la couche limite dépend donc
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du parametre de Blasiug, Ces parametres physiques du fluideus amernt a considérer des
plages de Reynolds pour Rd.10<Re <5.10 et pour Re, 70<Rer<100C. Ces plages sont
larges et les vitesselenductior supérieures a 1,3 nt.sombinées & des profondeurs de |
supérieures a 10 mnverront I'apparition de déstabilisations du bain fluide. Ces
déstabilisations sont dans le cas idéal de faible amplitude et fréquence mais peuvune
influence lors de I'enductioen continu du filament. En outrees déformations spontant
du flux dans le bain de tita ne sont pas les seules a intervena.fusion du titane éta
assurée par un creuset a froid, la sphere de liquide formée n’est pas parfaite ni stable
du temps. Cette influence n’est pas quantifiée dans ce travail pour I'établissemer
couche limite mais ces irsdiilités soncausesle perturbations du flux généré par le filam
et de la stabilitéinterfaciae. Il peut en résulter des formatsoord’expulsions ou
d’excroissances localisées, surtout dans le cas d'ends déja deéefavorisés, comme

I'enduction dange régime visc-inertiel.

@) ®) ©

L

Cas idéal Cas réel mouillant Cas réel non-mouillant

Figure 5-1 —Angle d’enduction liés au mouillage filament/alliageet flux induit par le champ
électromagnétique

De plus, compte tenu du systeme de mise en fusion, un br&lectromagnétiqt allant de
paire avec un brassage flluide intervient au sein de la charge impactant sur la formatic
la couche limite dans le bain notamment selon la position du filamentce dernier (cf.
figure 5-1).Ce brassage entraine la fotion de quatre vortex dont les vitesses de circule
sont estimées de 'ordre du centimetre a laine de centimétres par secc. Ces vitesses
sont pus faibles que celle imposées pe filament lors de son passage dans le bain
interviennent suta formatior de la partie peu énergétiqde la couche limite développ
dans le bainqui comme nous l'avonvu précédemmentinflue sur la déformtion du

meénisque dynamique et dtaccumulation de fluide en son p.. Ainsi, nous observons selc
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la position du filament dans le bain un épaississement ou une diminution de la couche limite

en pied de ménisque.

De plus, la forme de la charge est également motrice de problématiques car les variations
locales de la position du filament dans le bain entrainent de fortes variations de profondeur du
bain traversé par le filament. Une alternance de position qui irait d'une profondeur faible a
une forte profondeur et reviendrait a sa position initiale entrainerait la formation d’expulsions

et ce quel que soit le régime d’enduction. En effet, une augmentation puis une diminution
abrupte de la profondeur du bain entraine des variations d’épaisseur emportée. Une étude est a
ce jour réalisée pour générer une lévitation inductive d’'une charge plate afin de limiter cet
effet et de limiter les expulsions sporadiques qui sont d’amplitude plus faible en profondeur

de bain plus faible.

Cette analyse nous permet de comprendre que dans le cas de I'enduction au titane, il n’est pas
aisé d’identifier directement la couche limite développée réelle dans le bain d’enduction.
Nous allons donc dans un premier temps verifier numeériqguement le comportement en

enduction du titane puis comparer ce comportement a des cas réels.

5.1.2 ENDUCTIONS NUMERIQUES AU TITANE

Les résultats présentés ici (cf. figure 5-2) sont obtenus numériquement pour I'enduction d’un

fluide ayant les propriétés du titane sur une fibre de rayon de 70 um (comme le filament SCS-
6). L'entrée dans le régime visco-inertiel est toujours caractérisée par l'atteinte de We = 1.

Nous constatons que l'action de la tension de surface suit bien les comportements décrits
précédemment. En effet, la capacité maximale d’enduction est fortement réduite (cf. tableau
5-2) et 'atteinte du régime asymptotique d’enduction est observée pour un nombre de Weber
plus faible (We ~ 6). La tension de surface est bien le frein de la transmission efficace de la

couche limite.

La forte tension de surface du fluide limite le développement du ménisque dynamique ce qui
empéche l'atteinte d'une forte épaisseur stable dans le plateau asymptotique. L'analyse
numerique du comportement de ce fluide montre que les principales expulsions sporadiques
sont observées dans le régime visco-inertiel et que celle-ci s’atténuent a I'entrée dans le
régime asymptotique (cf. figure 5-3). Ces expulsions sont plus marquées dans le cas du fluide
métallique, compte tenu de I'épaisseur emportée, que pour I'eau. L'entrée dans le régime

visco-inertiel est atteinte pour une vitesse d’enduction de 2,2 m/s et celle dans le régime
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asynptotique pour une vitesse de m/s

de valider nos résultats numériqt

H10mm = H20mm
1
o
> 0,1
I
0,01
0,01 0,1

. Nous testons ensuite quelques configurations

H40mm

;|

® Essais expérimentaux

{}Hi!!

{

10

Figure 5-2 -Evolution de I'épaisseur emporte de titane adimensionnée par leayon du filament en

fonction du nombre de Weber

R=70um H=10 mm H=20 mm H=40 mm
eau (e/R) 1,00 1,96 3,50
titane (e/R) 0,42 0,74 0,95

Tableau 5-2 —Valeurs des ratios e/R obtenus en enduction pour I'eau et le titane pour R= um

Titane (H20mm R70pum) = Eau (H20mm R70pum)
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Figure 5-3 —Evolution de la taille des excroissances expulsées adimensionnée par I’épaisseur moye

emportée en fonctior du nombre de Weber
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Concernant le meénisque dynamique et sa formation nous notons qu'un ft
électromagnétique intervient dans le procédé d’enduction pour le maintient de la ch
fusion. Ce formage a été évalué par G.Sanchez [S/ et démontre 'influence de ces forc
sur la limitation du développement du ménisque dynamique. Le ménisque dynamique
systeme supporte donc des forces volumiques locales de I'ordre Les nombres de Bor
calculés dans ce cas resteependantrés petit (Bo~1.16). Une étude d’enductions so
différentesgravités a été réalisée ¢ montré que tant que les pressions es sont inférieures
a 5g, I'épaisseur emportée n affectée que de 5% ainsi que les déformations de la gal

régime visco-inertiel.

Les enductions ont ét@alisées sute dispositifEGV pour des vitesses de m/s jusqu’a
3,0 m/s avec unkauteur de source de 30 mm etpour un angle d’enduction de 40°. Nc
sommes donc dans une configuration he de celle décrite a la figurelfc). Les filaments
enduits obtenus sont présentés sur la fig-4 et les valeurs des épaisseurs empc sont
indiquées sur la figure 5-2.

VEGAW TESCAN

encel

Figure 5-4 — Filaments SCS-&nduits au titane : (a) a 0,5m/s, (b) a 1,0m/s, (c) a 2,0m/s et (d) a 3,0n

Nous constatons que pour les vitesses les plus petites, il existe peu de différen
I'épaisseur emportée pour les simulations numériques et celles des enductions réell
en déduisongu’entre une situation d’enduction a 90° et une a 40°, il n'y a pas de diffe
notable sur I'épaisseur emportée pour les petites vitesses d’enduction alors qi-ci
étaient marquées pour I'enduction a I'eau. Les forces contra le ménisque dyrmique
(tension de surface et pressic sont dominantes pour le titaee I'expansion de ce derni
n'est pas aiséd.es épaisseurs emportées sont donc peu soumises aux variations pour

ces vitesses d’enduction.

A partir de 2,0m/s, nous constatorun épaississement dans le procédé réel par rappo
configuration idéale simulé@luides mouillant et noméactif, enduction centrée, 90°, si

contraintes thermiques)NoLs persons donc que compte tenu de la configuration
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laquelle I'enduction seplace, le flux généré par électromagnétisme contribue
'épaississement de la couche limite et par sa contribution participe soit directel
I'épaisseur emportée, soit’application d’'une pression plus importante en pied de mér

dynamique. Dankes deux casceci est favorable a 'emport de matiére.

L’épaisseur emportée pour lI'enduction & m/s n'est pas représentée sur la figure
'enduction n’est pas concentriq En effet, lors de I'enduction de filams dans ces
conditions (H=30mm, 140°, V=3,0m/s), la charge de titane se fend et le filamerexpulsé.
Il est donc enduit en périphé. Seule une partie de la surface extérieure du filament ¢
contact avec le titane liquide et il en résulte le dépbt d’'une gain-fermée autour du
filament. Dans cette configuraticsi I'on force le filament a péné&lr dans la charge de titar
il se rompt consécutivemeatix forces de répulsiotransversales quiappliquent sur I. La
vitesse est dans ce dagp importante pour permettre l'iration du mouiage du filament pe

la matrice.

Figure 5-5 —Surface extérieure desfilaments enduits (a) carbure extérieur, (b) matrice et (c) avancée ¢
carbure pour une enductior non pénétrée
L’observation des filaments obtenus nous permet de mettre en évidence que le dég
trop petite quantité de titane ne permet pas la réalisation d’'un composite a matrice (
mais un composite a matrice de carbure fe. Pour le flament endué 0, m/s, la couche
externe du filament est composée de g de carbure de titane (TiCx a large dome
d’existence, diagramme binaire en anr 2) et d’'llots de matricécf. figure 5-5(a)). Les
contraintes thermiques résiduelles imposées a la gaiidifiee [DUDO04] se relaxent
facilement dans cette couchar la créatio de fissures entre les grains de car. De plus, le
carbure de titane ayamius d’affinité avec la matrice qu'avec la couche de pyrocart
arrachement de la matrice est obse Pour une couche plus épaisse de titane emj
(V=1,0 m/s) nous constatons qula couche extérieure est constituée de carbure
d’'importants ilots de matric (cf. figure 5-4(b)) Les carbures présentent les mé

caractéristiques que précédemmentermettent des arrachements locaux laissant la fil
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nu (cf. figure 5-4(b)) De leurs c6tés, les ilc de matricesemblent étre répartis de fac
périodique le long du filament, itémoignentdu développement d’instabilités de Pla-
Rayleigh retardéea I'état fluide.Ces ilots de matrice sont des ancigrans de jointp sur
lesquels se sont développés les grains alpha et beta du ce qui leurdonne cette forme
particuliereconsécutive au refroidissement rapide de l'alliage figure 5-5 & figure 5-6).
Nous remarquons que pour ce systeme, le mouillage réactif du filament par le
semble pas doper I'épaisseur d’enduction pour les petites vitesses contrairement a té

observé pour le plomb-étain.

V
iCx O(+B TA6

i —
]

Figure 5-6 — Description des grains de matrice de TA6V

C'est a partirde I'enductiol a 2,0m/s, que nous trouvons une gaine extée d’alliage
homogeneet d'épaisseur constante figure 5-4(c) & figure 5-5(h)) Cette gaine est
légerenent ondulée, preuve d’'une déformatiinterfaciak mais dont la croissance a

stoppée par la solidification.

Le filament enduit a 3,fh/s nous permet de constater une épaisseur d’avancée de car
amont de la matrice de titarfigure 5-5(c)) solidire de la matrice et détaché du filam Les
contraintes thermiques associées a la solidification du titane sont relaxées dai
configuration par l'arrachement du cure de la sugce du filament. Les composi ne

présentent pas une gaine feri.

Les premiers résultaggermettent de témoigner de la variété de problématiques du dis
EGV par rapport aux autres systemes étu La couche limite se développant dans le bai
passage du filament est conditionnée par le mou. Ce dernier impsant également la
position du filamentans le bain. L'efficacité de I'enduction s’ertrouve donc affectée.a
forte tension de surface du fluide limite la déformabilité du ménisque dyna
amoindrissant lesffets de la hauteur du bain et de I'anc’enduction.Sa contribution est ¢
plus renforcée par la présence d’'un formage électromagnéLe temps de mouillage limit
aux grandes vitesses entraine I'expulsion du filament hors du bain d’enduction em
'enduction concentrique du filament. mme nous souhaitons atteindre une enductio

régime asymptotique, nous avons besoin d’améliorer le mot dans ce systén
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5.2 LE MOUILLAGE DU TITANE

Cette étude a pour objectif de comparer la cinétique d’étalement, observable grace a notre
dispositif de mouillage a haute température, du systeme pyC/Ti6242 a d’autres systémes en
faisant varier le support de mouillage et I'alliage de titane. Pour cela, nous réalisons une étude
du mouillage de l'alliage Ti-6242 sur différents supports céramiques puis nous comparons la
cinétique d’étalement de différents alliages de titane sur un méme support afin de sélectionner
celui présentant l'initiation en étalement la plus rapide. Enfin, nous testons le mouillage de

l'alliage sélectionné sur des supports métalliques qui peuvent constituer une alternative au

probléme de mouillage.

5.2.1 ETUDE PRELIMINAIRE DU MOUILLAGE

5.2.1.1AJUSTEMENTS

Pour réaliser cette étude, nous utilisons donc reiffis substrats céramiques plans et

différents alliages de titane. Les substrats céramiques et assimilés (Cgraph, pyC (CVD),
SiC (CVD), TiC (PVD)) sont des plots de différents diametres (diamétres et méthodes de
préparation répertoriés dans le tableau 2-8) et les alliages de titane utilisés (Ti40, TAGV,
Ti6242, TiAl) dans le tableau 2-7. Le premier constat est que compte tenu de la surface
d’étalement permise par les différents substrats (<1cm?) une masse dalliage de 100 mg
d’alliage [GENO5] est trop importante pour permettre notre étude. Nous ajustons donc cette
masse initiale a 20-25 mg afin de pouvoir suivre la cinétique d'étalement et les angles de

mouillage au court du temps d’essai sans étre perturbés par des effets de bord.

Nous choisissons ensuite de travailler pour des temps de contact a chaud relativement court
car c'est essentiellement la comparaison des vitesses initiales d’étalement qui va nous
intéresser. Nous travaillons donc avec les profils de température présentés sur la figure 5-7
pour les différents alliages. Ces rampes de température présentent une montée en température
du systeme d’environ une minute puis le systeme alliage + substrat est maintenu a Tf + 50°C
pendant une minute avant I'arrét du chauffage par haute fréquence et le refroidissement. Le
palier en température démarre lors de la fusion de l'alliage. Les essais présentés sont réalisés
sous une atmosphére inerte en légere surpression en argon purifié (débit lent d’argon dans le

four).
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Figure 0-1 —Rampe de température réalisée selon les alliages utilit

Nous testons égalemediinfluence de la fome initiale de lalliag sur la cinétique
d’étalement et sufangle de contact compte tenu de la méthutilisée.

5.2.1.2INFLUENCE DE LA FORM INITIALE DE L' ALLIAGE

Noustestons ici le mouillage de TiAl sur des substrats en carbone graphite [alliage
TiAl est découpé selodes formes initiales dpyramideet de pavé (cf. figure-8) et nous
appliqguons le prd de températur vert présenté sur la figure B-a ces systemes.
L'observation de I'évolution de la surface de contact au cdu temps entre les deux fors
permet de mettre en évidence les difficultés d’analyse que p forme pyramidal. Les
alliages de titane que nous testons dans ces travaux sont des alliages dont la fusior
une diminution de volume de l'alliage (cf. figur-8). Cette diminution de volume a pc
conséquence de créer un liquide au contact du substrat dont la surfactact est inférieure
a celle de I'alliage initial. Ce volume liquide est contraint par la partie non fondue de [’
et la courbure duduide se relaxe (cf. figure-9). Cette relaxation est réalisée selon la sur
solide résiduelle de l'alliage ee type de mouillage liquide/substrdten résulte gu pour la
forme pyramidale une stagnation (un Iéger retrait) de la ligne triple tandis que pour I
pavée, 'avancée de la ligne triple est possible. Dans les deux cas, le liquide en conta
surface carbonémitie son mouillage. Il tend a s’étaler sur le substrat mais la préser
I'alliage nonfondu ne le permet pas a causss forces de rappel capilla. Pour la forme
pyramidale, nous constators effe que pour les premiers temps médyse le rayon de la
surface de contact diminl&gerementant que la fusion n’est pas completefigure 5-10) et
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gue I'angle de contact subit u-coup entre le moment ou il est encore soumis forces de
rappel capillaire (I'angle de conti est petit) et le moment ou l'alliage est en fusionle (cf
figure 5-10). lors de la fusion totale, 'ensemble de la masse de I'alliage s’écrase pour
la goutte en étalement sur le substrat. Cette transforr étant abrupte, I'angle de cont:
instantané augmente dans un premier temps puis I'avanda ligne triple permet un retour

en dynamique de mouillage stand

Figure 0-2 —Alliage de TiAl en test de mouillage selon la forme initiale de'alliage

VAVANY/ LN

Reluxalion des contrainles
T dues i la courbure

s l»
I Je— —>( y,
mm AV Relaxation des contraintes
dues a la courbure

T

I

Figure 0-3 —Influence de la forme initiale sur le premier temps de fusio

Pour la forme initiale en pavé l'effet de rappel capillaire est également observabl
I'évolution de I'angle de contt car le fluide ne peut pas se déplacer librement avant la {
totale. Cependant, la surface de contact initiale peun bon suivi de I'interfac L'avancée
de la ligne triple est possible dans cette configuration. Nous choisissons donc réal

essais de mouillage avec cette forme ini.
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TiAl - Pavé - R=f(t) = TiAl - Triangle - R=f(t)
TiAl - pavé - B=f(t) ® TiAl - triangle - 6=f(t)
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Figure 0-4 — Evolution du(a)rayon de la goutte d’alliage et d (b) I'angle de contact en fonction du
temps
Les essais réalisés permettent cependant de noter qu'aux temps longs d’observ
comportements pour les deux géométries sont similaires (cf. 5-10). Une fois affranct
de la forme initiale et de la fusion de l'alliage, ce sont les mécanisn mouillage qui
gouvernent I'étalement, ici au dela d’'une seconde aprés le début de la fusion de |
Nous utiliserons par la suite une méme géométrie, le pavé, pour nos études de m
Nous nous intéresserons aux différentes vitesses initi'étalement qui sont les vitesses
premier contactimesurable entre le substrat et l'alliage fonNous nous intéressero
également aux cinétiques globales d’étalement des systemes étu détermination de |
vitesse initiale de déplacement comgenu de la méthode utilisée de goutte posée ¢
I'échelle d’observation (observation macroscopique d’'une image 2D pour une config
3D) va nous permettre d’estimer les systemes qui présenteront un mouillage dynami
rapide mais pas de quantifidirectement I'avancée de la ligne triple. effet, nous verrons
que la lignetriple au point de germination des cristaux dey est en amont des rayons

gouttes d'alliage observées, notamment aux temps

Dans la suite des essais, nous utilisdonc des alliages préparés sous forme de pavé di
25mg d'alliage et présentant de faibles hauteurs pour limiter le temps entre [l'initiatiol

fusion et la fusion totale de I'allia pour déterminer les critéres cités.

5.2.2 MOUILLAGE DUTI6242SUR DES SUPPORTS CERAMIQUE
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Dans un premier temps, nous testons le mouilde différentssubstrats céramiqu par
I'alliage de titane Ti6242 sur les afin d’identifier le mouillage initial le plus favorable a
étude. Les résultats de cette étude sont présen figure 5-11pour une température de pal
d’étude fixée a 1675°C.

Nous constatons qu'a cette température de travail, I'étalement total de I'alliage

différents substrats est tres rapide. Un premier constat est que I'étalement sur un su
carbure de titane est plus rapide et plus étendu que pour les autres substrats testés
pour cette configuration, le produit interfacial a former pour I'étalement existe déja au

de l'interface et'étalement est donc favoris

{a) * Carbone graphite - R=f(t) ® Pyrocarbone - R=f(t}) * TiC- R=f(t) e SiC- R=f(t)
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{b} + Carbone graphite - 6=f(t) ® Pyrocarbone - 6=f(t) + TiC- 6=f(t) ® SiC- 6=f(t)
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Figure 0-5 — Evolution du (a)rayon de la goutte d’'alliage et d (b) I'angle de contact en fonction du

temps pour un alliage Ti6242 sur substrats céramique
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Figure 0-6 - Coupe et observation pos-mortem du mouillage du Ti6242 sur différents substrats
céramiques: (a) sur du carbone graphite, (b) sur du carbone graphite initialement couvert d
pyrocarbone, (c) sur du carbone graphite initiaement couvert de carbure de silicium et (d) st
du carbone graphite initialement couvert de carbure de titan
Dans le cas du carbure decium (carbure ionocovalentplusieurs mécanismes emt en
jeu pour générer lenouillage du substrat par I'alliage. Une observation -mortem du

substrat (cf. figure 5-12)ermet en effet de constater cla consommation dla couche de
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SiC déposée sur le substrat. Nous constatons sur I'image 5-12(c) qu’en présence d’'une grande
guantité d’alliage la couche de 45 um est compléetement consommeée alors qu’a la ligne triple
cette consommation n’est qu’amorcée. Lors du mouillage du substrat, le titane dissous dans
un premier temps le carbure de silicium pour former le carbure de titane. Puis
I'épaississement de la couche de &St réalisé grace a la dissolution de SiC dont le carbone

est utilisé pour former le produit de réaction. Le silicium est quant a lui rejeté dans la matrice
de titane et y forme une phase B(8). L'utilisation d’'un filament possédant une couche
externe de carbure de silicium semble donc a exclure ici car le contact de mouillage a chaud
entre le titane et ce filament résulterait en 'importante consommation du carbure, réduisant

fortement les propriétés mécaniques de la fibre.

Les substrats étant différents, nous tenons a nous assurer que le mouillage observé dans
chacun des cas correspond bien a un mouillage gouverné par le processus local de formation
de TiG,. L'observation des coupes de la figure 5-12 permet de confirmer la formation,de TiC
dans chacun des cas. Cependant, la présence de carbures dans l'alliage de titane et en
infiltration dans les substrats ne nous permette pas de quantifier 'épaisseur de carbure formée

a l'interface.

Nous utilisons ensuite le modele du mouillage réactif controlé par la réactivité a la ligne triple
[DEZ10] pour comparer les cinétiques d'étalement sur les différents substrats. Ce modele
repose sur la limitation de la cinétique d’étalement compte tenu de la réactivité a la ligne
triple. Il est considéré dans ce modéle que (1) I'angle de contact instantané est la conséquence
directe de la réactivité chimique a l'interface au niveau de la ligne triple et que (2) la vitesse
réactionnelle a la ligne triple est gouvernée par la dissolution du substrat initial dans le
liquide. Ce modele propose une description de I'évolution de I'angle de contact au cours du

temps (5.1) compte tenu du systéme chimique gérant le processus local de mouillage (5.2) :

cosOp — cosB; = (cosOr — cosOy)exp (—kt) (5.1)
kaVEp a
ke =222 RTIn % (5.2)
f.e ag

ou O est I'angle de contact final sur le produit de réactigrest I'angle de contact initial sur

le substrat d’originef; I'angle de contact au temps t, k une constante décrivant I'évolution de
I'angle de contact dépendant del& constante cinétique du systemé&rvle volume molaire

du produit de réaction, e I'épaisseur moyenne du produit de réaction formé a la ligne triple, f

un facteur géométrique caractérisant la surface a la ligne triple (rugosité et déformations
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locales), a I'activité thermodynamique de I'élément réactif 'k I'activité thermodynamiqu:

de I'élément réactif a I'équilibre triphasé (substrat/produit/liqu

Les difféerents systemes testés présentent des crinterfagiaux différents car les activit
chimiques en surface, la rugosité de la surface, le mécanisme de dissolution des es
substrat ne sont pas les mémes. Cependant, afin de déterminer le systéme ayant la ci
plus favorable compte tenues températures d'utilisation, nous représentons maint

I’évolution du logarithme du rapport (0-co%;)/(coDe-coDy) (cf. figure E-13).

Carbone graphite = Pyrocarbone TiC e SiC
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Figure 0-7 —Logarithme Néperien de coser-cose;)/(COsS®r-c0S0y) en fonction du temps pour les
différents substrats céramiques
Cette représentatiarst réalisée pour les angles de contact compris entre 90° (instant in
10°, la cinétique d’étalememtétant plus gouvernée par le processus lau dela de cette
valeur gcroissance du produit de réaction en avant de la ligne triapproche de I'étaleme
maximal permis pala masse d'alliage introdu). Elle permet de confirm: que les
étalements observés pour ces systémes sont bien gouvernés par lan du produit
interfacial une fois que les alliages ont atteint leur fusion t. En effet, le substrat c
carbure de titane est un substrat stcechiométrique en carbure. Les électroniques de
TiC ont donc un comportement céramique aux premiertants. Ensuite par réactis
interfaciale, cette couche s’enrichit en titane et son comportement tend vers un compu
métallique de la liaison chimique. C’est pour cette raison que nous pouvons ccC

I'étalement sur TiC avec les autres substra présentés.

174



Le systeme Ti6242 sur TiC reste le systeme présentant la cinétique la plus rapide. De plus
nous notons que la cristallinité de la surface du substrat influe sur la cinétique d’étalement de
l'alliage. Nous constatons que l'organisation de la cristallinité de surface ralenti cette
cinétique, k étant plus petit pour le pyrocarbone que pour le carbone graphite. Les filaments
SCS-6 ayant une surface constituée de pyC, le couple sélectionnée SCS-6/Ti6242 présente le

contact le moins favorable pour une initiation de mouillage pour un faible temps de contact.

Nous notons également que malgré son processus différent et les divers produits interfaciaux
formables (TiG, TizSi(C)), I'étalement du titane Ti6242 sur le carbure de silicium présente
une cinétique plus favorable que pour les substrats de carbone. Cependant, comme nous
'avons noté précédemment cette accélération va de paire avec la consommation de la couche
de SiC. De son cote, le mouillage de l'alliage de titane sur le substrat de TiC vient enrichir

I'épaisseur de la couche interfaciale.

La figure 5-13 permet de conclure que c’est bien la formation a I'interface deUifermet

le mouillage des substrats par 'alliage métallique. Il résulte de ce contact a chaud une épaisse
couche interfaciale du produit formé (~20 um pour les 4 substrats testés) mais de nombreuses
traces de ce produit sont également présentes dans l'alliage et en infiltration dans les substrats
(cf. figure 5-12). La quantification de I'épaisseur de cette couche n’est donc pas précise.
Compte tenu de ces résultats, nous notons que pour un temps de contact court le systéme
TiC / Ti6242 sera plus favorable que le systeme pyC/Ti6242. Nous classons donc les

systemes a utiliser suivant les priorités suivantes :
Pour un mouillage plus rapide : TiC > SiC > Cg > pyC

Compte tenu de ce résultat, nous souhaitons tester I'enduction d’un filament couvert de TiC
(ou TiC)) a grande vitesse pour valider 'amélioration du mouillage dans ce cas. Pour cela,
nous realisons une enduction lente d’'un filament de SCS-6 dans le Ti-6242 pour créer cette
couche externe sur le filament (cf. 5.1.2) puis nous l'utilisons pour effectuer un second
passage dans le bain mais a grande vitesse. Les filaments obtenus sont présentés en 5.3.2.2.
Nous cherchons donc maintenant a savoir si l'alliage de titane Ti6242 est celui qui permettra
'obtention la plus aisée de composites en confrontant sa cinétique de réaction avec celle

d’autres alliages de titane.

5.2.3 MOUILLAGE DE SUBSTRATS DE CARBONE PAR DIFFERENTS ALLIAGES DE
TITANE
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Pour réaliser cette étude, nous utilisons des substrats de carbone graphite qui mém
présentent pas la meilleure cinétique de moui, ont 'avantage d’étre a rugosité contrd
et équivalente erdr les différents essaisalisés. La figure 5-14eprésente les résulte
obtenus pour I'évolution du logarithme du rapp(co9eco%;)/(coDcodg) et I'évolution
du rayon des alliages sur Issgbstrats en fonction du temps. Nous constatons que les a
Ti40, TABV et Ti6242de pourcentages massiques respectifs en titane de 100%, 90% e
présentent la méme réactivinterfaciak menant a I'étalement sur un substrat carbPour
ces alliages, la teneur en éléments de titane au sein du liquide est suffisamment ir au
niveau de la ligne triple pour que la formation dex permettant le mouillage des substi
ne soit pas impactéBe son c6té, le TiAl présentant une teneur en titane beaucoup plus
(44% en pourcentage massi() que les alliages précédentsit sa réactivitéinterfaciale
diminuer significativement.a cinétique d’évolution de I'angle et d’étalement est ralentie
rapport aux autres alliagdsfaut également noter que la température d’étude pour cet ¢

est plus faible ce qui limitégalement sa réactivi
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(b} Ti40- R=f(t) = TA6V-R=f(t) « Ti6242-R=f(t) e TiAl- R=f(t)

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000 40000
Temps (ms)
Figure 0-8 — Evolution de (a)Ln(coBg-coB,)/(coPe-coPy) et (b) du rayonde la goutte d’alliage en
fonction du temps pour différents alliages sur substrats de carbone graphi

Afin de pouvoir comparer les alliages Ti40, TA6V et Ti6, nous nous intéressons
I’évolution du rayon de mouillage des alliages en fonction du teet nous constatons q
pour des surfaces de contact initic équivalentes, c’'est le TA6V qurésente une vites:
d’avancée initialede la ligne triple maximale et un étalen Rgna/Riniia (Ri/Ri)) plus
important (cf. tableau 5-3).e Ti40 présente élement une forte capacité d’étalement mai
cinétique d’évolution du rayon en fonction du temps est plus lente. Nous consici
comme pour I'analyse dmouillage du Plom-Etain que l'utilisation d’'un alliage présente (
avantages par rapport a lligation d’éléments pis pour l'initiation du déplacement. C
effet est également constaté pour le Ti6242 avec une vitesse initiale de déplacemen
plus importante que pour le titane seul. Nous en déduisons que [lutilisation du T

1675°C permtitra un mouillage plus favorable et plus rapide les autres alliages de titan

une méme température.

Pour un étalement plus rap : TA6V > Ti6242 > Ti40 >TiAl

Alliage | Température d'utilisation (°C) Vitesse initiale d’étalement (um/s | R/Ri | 6 (°)
TiAl 1500 242,9 2,7 7
Ti6242 1675 626,5 3,5 5

TAGV 1675 927,4 4,8 <5

Ti40 1675 252,5 4,3 <5

Tableau 0-1 —Vitesses d’initiation du mouillage pour les alliages test, étalement et angle de contac

apparent dans I'état final
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L’étude post-mortem des couches interfaciales formées pour ces différents alliages (cf.
figure 5-15), nous permettent de constater que I'épaisseur résiduelle des carbures interfaciaux
est beaucoup plus fine pour le TiAl gue pour les autres alliages avec une longueur d’avancée
de carbure en amont de I'alliage non-négligeable. L’effet combiné de la faible teneur en titane
et la plus faible température d'utilisation entraine une consommation moindre de la couche de
carbone. Cette propriété retient notre intérét car nous avons vu précédemment que pour créer
une couche de carbure de titane, plus mouillante sur la surface extérieure du filament, nous
proposions un passage lent d’enduction du filament dans le Ti6242. L'utilisation du TiAl
plutbt que le Ti6242 permettrait également la formation d’'une couche de carbure pour une
faible épaisseur d’emport mais pour un dommage apporté au filament moindre. Nous testons

donc également cette solution en enduction et les résultats sont présentés en 5.3.2.1.

L’analyse de la figure 5-15 nous permet de constater que pour I'ensemble des alliages testés
une fine épaisseur de Ti@st présente en amont de la masse d’alliage étalé. Cela signifie que
dans les derniers temps du mouillage, le contact au point triple n'‘est plus du type
substrat/alliage/atmosphere mais du type produit/ alliage / atmosphére. Il existe donc un
temps caracteéristique pour lequel une transition entre ces deux comportements est observé et
c’est le temps pour lequel une déviation a la loi (5.1) est observée. Le mouillage pour la
premiere seconde du phénoméne (les deux premieres pour TiAl) est en effet dominé par le
processus local puis les étalements suivent une cinétique plus lente qui correspond a la
germination et croissance d’éléments ,Jé& amont de la ligne triple pour laquelle le liquide

n'est plus en contact direct avec le substrat mais le produit de réaction. Nous en déduisons
gu’'a 1675°C, il faut une seconde aux alliages Ti40, TA6V et Ti6242 pour que I'alliage ne soit
plus en contact direct avec le substrat mais avec le produit de réaction. Ce constat permet de
comprendre gqu’il faut au moins une seconde de contact a chaud (1675°C) pour que 'épaisseur
de TiG soit observée en amont de la matrice de titane. Donc, lorsque nous nous intéressons a
la structure externe du filament présenté en figure 5-4(d), 'avancée de carbure en amont de la
matrice de titane ne peut pas étre le résultat de I'avancée de mouillage du titane mais est le

témoin du contact liquide entre le titane et le filament.
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Ti6242

Figure 0-9 -Coupes et observations po-mortem du mouillage du carbone graphite par différents
alliages de titane : A) par du Ti40, (B) par du TA6V, (c) par du Ti6242 et ) par du TiAl

En effet, le contact a chaud entre I'alliage et le filament est de quelques milliseconde:
filament enduit est refroidi. Si I'oiconsidére une réactivité cstante qude que soit la
température de l'alliagy (ce qui est faux car l'activité thermodynamique des espéeces di
avec la température)| faudrait un contact chaud entre le filament et sa matrice sur
metres pour que la présence de carbures observés a I'ir soient issus de la germinat-

croissancépour I'enduction a V=3, m/s) Or le refroidissement du filament est imposé a
distance moindre, limitant la réactivité et solidifiant I'alliage autour du filament. La couc
carbure en amont de la matrice de titane figée est donc oin du recouvrement liquide ¢
titane sur le filament au dernier temps chaud avant la rétractation par solidifical
l'alliage. La concentricité de la gaine autour du filament induit donc bien des cont
thermiques résiduelles dans le compositmpte tenu de cette rétractation volumi et le

recouvrement partiel induit I'arrachement du carbure solidaire a la n.

Les résultats des essais prénts nous condsent a penser que le mouillage d’'un substre
TiC par un alliage de TAG6V sera lelus avantageux pour l'application de nous vist
Comme nous l'avons expliqué précédemment le TiC présente des | covalente entre les

espéces chimiquegui tendent rapidement vers des liaismétalliques a délocalisation
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nuage électronique en présence du titane, contrairement aux substrats céramiques a liaisons
ionocovalentes localisées. Nous tenons donc pour clore cette étude a tester le mouillage du
TAGV (alliage le plus performant trouve) sur des substrats métalliques.

5.2.4 MOUILLAGE DE SUBSTRATS METALLIQUES PAR OW6YV

Les essais précédant nous amenent a réfléchir sur la réalisation d’'une sous-couche métallique
sur le filament SCS-6 pour permettre un mouillage en contact métal/métal a grande vitesse.
Pour cela, nous choisissons de travailler avec un alliage qui formera lors d’un premier passage
en enduction un carbure métallique, a basse température pour limiter 'endommagement du
filament (par rapport & un passage dans Ti6242). C'est l'alliage eutectique zirconium-
vanadium qui a été choisi (cf. annexe 2). Cependant, comme la température de fusion de
I'eutectique est plus faible que celle du TAG6V, nous ne pouvons pas tester directement I'étude
du mouillage du TABV sur ce support. Et, comme le TA6V comporte déja du vanadium, nous
testons le mouillage du TA6V sur un support de Zirconium sachant que le ternaire Ti-Al-Zr
forme pour de faibles teneurs en aluminium et zirconium un eutectique ayant une température
de fusion inférieure a celle d’utilisation de I'alliage TA6V. Nous tenons grace a cette étude a

identifier I'influence de la fusion du substrat lors de I'enduction.

Les résultats de cette étude sont présentés en figure 5-16 et dans le tableau 5-4 en
comparaison avec le mouillage du TA6V sur un substrat de carbone. Les premiéres 500 ms du
mouillage suivent un comportement de dissolution du substrat dans la matrice par fusion de
l'interface avant d’atteindre 1675°C. Le mouillage est limité par la dissolution du substrat
dans l'alliage compte tenu de la formation de l'eutectique du ternaire Ti-Al-Zr. Puis
I'eutectique se forme, nous ne sommes plus en cas de mouillage mais en fusion d’'un alliage.
Nous notons que la vitesse initiale de déplacement de la ligne triple semble plus lente mais
elle intervient pour une plus faible température et qui évolue car la température de fusion du

TAGBV n’est pas atteinte pour le systéme en début d’expérience
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Figure 0-10 - Evolutiondu rayon de la goutte d'alliage en fonction du temps poudu TA6V sur

différents substrats

Support | Température d’utilisation (°C) Vitesse initiale d’étalement (um/s | R/Ri | 6 (°)

Cg 1675 927,5 4,8 3

Zr 1675 (fusion 160( 764,0 / /

Tableau 0-2 —Vitesses d’initiation du mouillage pour les substrats testés, étalement et angle de cont

apparent dans I'état final

La réalisation d’'une soussuche est testée en enduction et est présentée 2.
5.3 TESTS D ENDUCTION

Comme nous l'avonannoncé précédemment, plusieurs solutions sont a envisage
ameliorer le mouillage des filaments de -6 par un alliage de titane liquide. Dans
premier temps, nous détaillons les enductions simples. Nous avons vu que I'tn d’'un
alliage de R6V présenterait un mouillage un déplacement plus rapide de la ligne tri
Nous allons donc tenter une enduction au TAG6V pour la comparer avec celle au Ti624
testons ensuite la possibilité d’enduire un filament de tungsie diametre équivalent ¢
filament de SCS afin de vérifier le mouillage de ce filament par I'alliage de titane. En:
nous passens a I'étude des doublenductions pour permettre le contact entre un filar
dont la couche extérieure est g-métalique ou métallique avec différents imgs sur la
cinétique de mouillage. ®dus verrons les enductions lentes de Ti6242, TiAl etservant de

sous-couche et d’alliagei6242 qui est 'alliage retel par Snecmaour I'application visé:

5.3.1 ENDUCTIONS SIMPLE
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5.3.1.1ENDUCTION AUTABVDE FILAMENTS DESCS-6

L’enduction d'un filament SCS-6 par du TA6V est ig& pour une vitesse de tirage de

2,95 m/s et a présenté une longueur apparente mouillée de 36 mm, soit une enduction sous
45°. Lors de cet essai, le filament a pénétré la charge d'alliage fondu. Une plage de 15 s a été
observée sans apparition d’expulsions sporadiques puis une expulsion est générée et entraine
la rupture du filament. Le revétement au sortir de la charge semble homogéne mais un
revétement perlé est observé. Les images de la figure 5-17 nous renseignent sur la géométrie
réelle apparente des filaments enduits. L’'analyse I'image (a) de la figure nous indique la
répartition spatiale des perles de titane et sur les épaisseurs locales de titane. Nous mesurons
sur cette image : une taille moyenne de goutte d’excroissance de 42 um, une taille moyenne
dans l'espace inter-gouttes de 4,8 um d’épaisseur et un espace inter-goutte moyen de
1027 um. Nous estimons donc compte tenu de cette géométrie déstabilisée que I'épaisseur
emportée était de 22 pm soit une épaisseur pour laquelle on se situe dans le saut visco-inertiel
pour un ratio e/R supérieur a celui attendu par les simulations numériques. Nous confirmons
donc ici I'épaississement de la couche limite et la possibilité de pénétrer dans la charge de

TAGBV a 2,95m/s ce qui n’était pas possible avec de Ti6242.

L’espacement entre les déstabilisations observées est hors du champ de la théorie de Plateau-
Rayleigh compte tenu de la longueur d’onde des déstabilisations. Le flux interne du manchon
de titane limite donc bien le phénomene et la longueur d'onde de déstabilisation peut donc

étre plus importante que celle prévue par la théorie.

Au niveau de la composition chimique extérieure des filaments, nous distinguons différentes
zones. Les espaces inter-gouttes peuvent étre de deux types de compositions chimiques : les
espaces inter-gouttes recouverts de matrice (cf. figure 5-17(b)&(d)) et ceux formeés,de TiC
(cf. figure 5-17(c)) qui peuvent se désolidariser du filament laissant le carbone de la couche
externe de SCS-6 a nu. Les excroissances sont constituées de grains de TA6V dont les zones
de bord de goutte sont appauvries en titane a cause de la contribution de ce dernier a la
formation des carbures (cf. figure 5-17(e)). Pour ce qui est du revétement d’alliage entre
gouttes (cf. figure 5-17(d)), ils sont similaires a ceux décrits pour le Ti4242 en enduction a
1,0m/s décrit en 5.1.2.
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Figure 0-11 — Filament de SCS enduit au TA6V a 2,95m/ : (a) vue de loin, (b) espace intergouttes ave
matrice, (c) espace intergouttes sans matrice, (d) grains de matrice proche d’un espace i-gouttes, (e)
jonction entre le carbure et la gaine pour un large espace intergouttes et (f) vue en coupe
pyrocarbone, de la couche de carbure et de la matrice (fine
Le TiC a différents comportements suivant le matériau avec lequel il est en coles
images (c), (d) et )fde la figuri 5-17 nous montrent que la couche J&St peu solidaire de
couche externe de carbmudu filament SC-6. Par contre, dans les zones ou cette épai
est recouverte de l'alliage de TA6V, ces phénoménes ont nd’occurrence. L’alliage
guand il est présent, vient consolider par frettage l, pour le maintenir contre ldlament.
Nous constatons également grace a ces clichés que lorsque I'esp-gouttes est grai, de

I'alliage résiduel est présent limitt I'arrachement de la matrice entre ce-cCi

5.3.2 ENDUCTIONS DOUBLE

5.3.2.1REALISATION DE LASOUS COUCHE(PASSAGE LENT EENDUCTION)

Les essais de mouillage nous ont amenés a considérer trs de sousoucht. La premiere
solution consiste a enduire lentementfilament SCS6 d'alliage de titane, pour le ¢
présenté de Ti6242, afin d’obtenir un filament cou de TiG qui permettra un meeur
mouillage en enduction. La secte solution suit la méme piste mais uti le TiAl pour
constituer toujours une couc externe de Ti¢C mais en limitant la consommation de
couche externe de pyrocarbone par la température de fusion plus faible de l'alliac, la
troisieme solution consiste a enduire le flament d’'une fine couche d’alliage métalliqu
accélérer ¢ mouillage. Pour constituer cette couche métallique, plusieurs choix

possibles et nousvons opté pour la réalisation d’'une couche dont I'alliage métallique lir
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la consommation de la couche externe en pyrocarbone. Cet alliage doit donc étre a faible
température de fusion, faible réactivité avec le filament et de composition qui perturbera le
moins possible celles des alliages de titane. Nous choisissons donc de travailler avec
'eutectique ZrV, le zirconium étant déja présent dans le Ti6242 et le vanadium dans le
TAGV. Dans cet eutectique, c'est le zirconium qui formera préférentiellement le produit
interfacial (ZrC) avec une réactivité moindre que le titane & méme température d’utilisation.
De plus, la température de fusion est inférieure a celle du Ti6242. Le tableau 5-5 présente les

conditions opératoires pour I'obtention des filaments de sous-couche et leur morphologie.

L’enduction du filament par le TiAl conduit a I'obtention d’'une gaine pailletante, le filament
se retrouvant nu. L'utilisation d’'un composé défini en enduction fine est donc a proscrire. En
effet, le composé TiAl est un composé intermétallique a liaison forte et autorisant peu de
déformation plastique. Donc lors du refroidissement rapide de l'alliage, les contraintes
accumulées dans l'alliage se relaxent fissurant finement la matrice qui se désolidarise du
filament. Nous avons vu précédemment que les carbures de titane ont plus d’affinité avec la
matrice que le filament, ils sont donc arrachés par la fissuration de la matrice, fissuration fine,

qui résulte en le dégainage total du filament.

Le filament de sous-couche obtenu pour le Ti6242 est décrit en 5.1.2. Le mouillage du
filament en second passage ne sera pas homogéne compte tenu de la couche externe mais

devrait présenter une ameélioration compte tenu de la présencesde TiC

De son c6té, le filament de sous-couche ZrV présente une légere déviation a la composition
eutectique compte tenu des poudres pré-alliées utilisées pour réaliser la charge d’'alliage. Nous
constatons que le refroidissement rapide de I'alliage sur le filament entraine la formation de
deux phases. Lors du refroidissement de l'alliage (cf. annexe 2), une premiere phase
précipite : Zr\4 eutectique, puis l'alliage résiduel précipite en Zpéritectique et-Zr d’ou

la formation majoritaire de dentrites de Zrkamifiées et dei-Zr aux joints de grain (cf.
Annexe 2: Diagrammes binaires). La surface extérieure obtenue pour ce filament est
hétérogéne. La consommation en pyrocarbone constituant la couche externe du filament est
bien limitée par l'utilisation de ce fluide d’enduction pour former la sous-couche avec

seulement 3,3% de consommation.

Alliage Ti6242 TiAl ZrVv
Vitesse (m/s) 0,5 0,5 1,0
Température 1650°C 1450°C 1590°C
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d’élaboration

Consommation 0,2pum 0,05 um 0,1 um
du pyrocarbone 6.6% 1,6% 3.3%
Epaisseur 15 / 4

déposée (um)

Composition de
la couche TiCyx + pyC nu pyC nu ZrV, (gris) + Zr (blanc)
externe

Apparence

Tableau 0-3 — Description de la réalisation des sous-couches

Seuls les filaments de sous-couche issues des enductions au Ti6242 et au ZrV sont étudiés ici
pour constater 'amélioration du mouillage en enduction par du Ti6242, la sous-couche au

TiAl étant inutile.

5.3.2.2ENDUCTION DETI6242SUR UNE SOUSCOUCHE DETICy

Nous utilisons le filament de sous-couche au Ti6@d2r réaliser une enduction a 3,0 m/s au
Ti6242. Deux essais ont été realisés a une vitesse de défilement de 3,0m/s. Le premier essai
est réalisé sans imposer de position au filament d’enduction et nous constatons que I'entrée de
celui-ci dans la charge est favorisée par rapport au cas sans sous-couche mais que le filament
présente toujours une gaine non fermée autour du filament (cf. figure 5-18(a)&(b)). Le
filament pénétre donc mieux dans la charge mais elle ne se referme toujours pas autour du
filament. Le mouillage du filament a donc bien été amélioré mais n’est pas suffisant. Le
second essai est quant a lui réalisé en imposant le passage du filament « a coeur » de la charge
(imposition de la fermeture de la charge autour du filament). Nous constatons rapidement la
formation d’expulsions sporadiques (cf. figure 5-18(c)) mais latteinte d’'une vitesse
supérieure n'est pas réalisable dans cette configuration car le filament rompt dans la charge
compte tenu des tensions qu’il subit. Le temps de contact a plus grande vitesse est encore trop

court pour initier le mouillage malgré I'amélioration apportée.
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Les imajes (a) et (b) de la figure-18 nous permettent de coaer que I'enductio
périphérgque du filament ne semble padhérer auilament aprés refroidisseme Cette
solution n’est pas utilisable.

Figure 0-12 —Double enduction auTi6242/Ti6242 : (a) & (b) pour une enduction a 3,0m/s san
contrainte et (c) pour une enduction a 3,0m/s en imposaila position dufilament dans la charge

5.3.2.3ENDUCTION DETI624Z SUR UNE SOUSCOUCHE DEZRV

Nous utilisons le filament de sc-couche au ZrV pour réaliser une endon au Ti6242 pour
une vitesse de défilement 8¢ m/s. La pénétration du filament est observée en end et

le filament obtenu présente une morphologie particuliere présentée en -18.

Malgré la meilleure pénétration observée lors de I'expér d’enduction, le flament obter
n’est toujours pas enduit de maniere concentriqgue. Nous constatons que la zone interf
cOté partiellement gainé présente une morphologie comqui est détaillée en figure-20.
De son c6té, la gaine extérieur sente deux phases dont I'une (la grise) est de compc
Ti6242 et le seconde de composition Ti6242 enrichie a 20% massique en ZrV (le:
blanches sur les ingas (a) et (c) de la figure-19). Cette présence de plusieurs phases ¢
témoin de la cexistence de plusieurs mécanismes réactionnels et diffusionnelsle
contact de Ti6242 et de ZrV.

SEMHV: 2000V WD 1621 mm g FY VEGAI TESCANSEMHV:20.00kV  WO: 957 mm
Wiew fleid: 541.7pm  Det- BSE 100 JWiew ol 4334 pm Dot SE 100
SEM MAS: 400 x Brate(sniddy) - 03411 EMCEn SEM MAG 500 x DBatem/dly) 034411

Figure 0-13 -Double enduction au ZrV/Ti624Z: (a) & (b) vue longitudinale et (c) vue en coug
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Figure 0-14 — Couchenterfaciale du filament ZrV/Ti6242 (a) zone entre la matrice et la couch
interfaciale, (b) zone présentant de I'alliage ZrV en surface, (c) zone nue et carbures formés et (d)
de prés de a zone présentant de l'alliage ZrV en surface
La couche interfacial présente différentemorphologiede long du filament et a I'approcl
de la matriceLe long du filament cette couche est soit constituée de carburiles en
surface (cf. figure 5-2@}), soit d’'unrésidu de l'alliage de Zr\initial et nor-modifié (cf.
figure 5-20(b)&(d). Comme cette zone est dépourvue de titane, il est peu probable qt
partie de la fibre aittté en contact avec la matrice. Il semblerait donc que selc
palpitations de la charge de Ti6242 et des mouvements (faibles) latéraux du filament
charge, la surface extérieure du filament ait été en contact total ou partiel avec | (dans
le cas ou il reste du ZrVette hypothese permettrait de comprendredeacter aléatoire de

la présence en surface extérieure de carb d’alliage de sous-couche.

Pour les carbures formeés dans la zinterfaciale la présence de deux types de ures est
averée (cf. figure 5-20)) dont la couche la plus proche filament est constituée d’élémei
plus légers. Nous en déduisons que des carbure de zirconium sont présents en surf:
des carbures de vanadium ont également été formés en faible quantité a linterface
filament. Pour ce qui est da zoneproche de la matre d’alliage, nous constatonse les
guelques micrométres en amont de la matrice sont décs etlaissent a nu les carbures
zirconium (cf. figure 520(a) et figure -19(b)) Ce constat permet de confirmer que lors d
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solidification,si le titane Ti6242 ne gaine pas totalement le filament, un retrait est o La
mise a nu de ces carbures est le témoin de la présence d'alliage avant la solidifica
effet conforte également notre hypothése sur la pénétration aléatcfilament combinée

aux mouvements du bain.

Figure 0-15 —Analyse de I'interphase: (a) vue d’ensemble de I'interphase, (b) vue de la zone analysée

répartition des espéces chimiques dans la zone) élément carbone, (d) élémentirconium, (e) élément
aluminium, (f) élément vanadium et (g) élément titane.
L'étude de la partie du composite met en évidence la présence dzones dans celle-ci
(figure 5-19b)). Le contact entre le filament gainé de ZrV’alliage en fusion a plusieu
conséquences. Le Ti6242 est maintenu en fusion a 1650°C alors que l'alliage ZrV utili
nos essais présentait une fusion totale pour 1590°C. Le contact entre lalliages conduit
donc a la dissolution par fusion l'alliage ZrV dans Ti6242. Le ternaire -Ti-Zr présente
un eutectiqueil est donc également possible que linitiation de la dissolution (sous-
couche (ZrvV2+#-Zr) débute au contacte entre l'alliaTi6242 et la phaseo-Zr du filament
enduit. La couche métajue du filament est donc disute dans le Ti6242 en fusiolLe
contact a chaud étant court, ’'homogénéisation du mélange métallique n’est pas aa
premiere phase précipitagst le Ti624 qui constitue la majeure partie de la mi emportée.
Le ZrV dissoutest alors rejeté en périphérie et précipite avec le reste de 1 Ensuite la
solidification se termine a l'interface avec le filament. Dans cette zone, 'alliage a un bz
de fusion. Les amyses présentées en figur-21 (c), (d), (e), (f) et (g) nous permette
d’identifier que le carbure formé est du carbure de zirconium et que l'alliage poreux fol
du Ti-Al-V (ou du TAGV enrichi en vanadiul. Les traces de carbures reparties aux join
grains de cet alliage now®nfirmen un contact « long entre le pyrocarbone et la mat

liquide dans cette zone sinon ils seraient localisés a l'interface entre la matrice et le
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L'utilisation comme sousouche d’'un alliage capable de se dissoudre dans le titar
constitue pas une solution réaliste po’obtention d'un filament gainé avec une ga

concentrique, soles mémes limitations que précédemr.

Une solution a été trouvée pour réaliser les enductions avec les épaisseurs de titane
voulues et avecne gaine fermée (cf. figure-22) mais leur élaboratiome ser pas détaillée

dans ce document pour des raisons de confider. Ces filamentscomposites subisse

actuellement des tests mécaniques en vue de leur qualifi

/
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Figure 0-16— Composite a matrice de titane élaboré par EG’

5.4 CONCLUSIONS

L'utilisation del’'EGV pour réaliseides composites a matride titane impose I'enduction
filaments fragiles dans des conditions extrémevitesses et de températures d’élaborai
Nous avons dans un premiemps étudié leléveloppement de la couche limite dans le
et avons pu constatgu’il fallait prendre en compte les conditions de mouillage du filar
pour comprendre ce dévelopgent. En effet, le bain de titane en fusion pos: ses
mouvements propres et n'est pas stable au cours du temps comme pouvaient I'étre
d’eau ou de plomigtain étudiés précédemment. L’enduction d’une large épaisseur de
sur le filament esta plus limitée par les propriétinterfaciales du flide. La fore tension de
surface du fluide limite la déformabilité du ménisque dynamique diminuant pacts des

modifications procédque nous avions identifié précédemimr

Nous avons donc étudiétigoe de mouillage entrant en jeu dans cette configuration puis
avonscherché a améliorer I'enduction en jouant sur le mouillage filament/n. Ainsi nous
avons pu montrer quéutilisation d'un substrat dont la couche extérieure serait

consttuée du produit de mouillage aide a I'accélération du déplacement de la ligne t.
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Nous avons également montré le changement de lalliage: TA6V au lieu de Ti6242,

constituerait une bonne alternative.

L’amélioration du mouillage permet une pénétration plus facile du filament dans l'alliage de
titane fondu. Les solutions de double enduction présentées permettent bien un meilleur
mouillage du filament a 3,0 m/s mais les filaments obtenus ne présentent pas une fermeture de

la gaine autour du filament. Le refermement de cette gaine a cependant été obtenu.

Une étude est en cours pour modifier la forme de la charge d’alliage en fusion. Nous pensons
en effet que l'utilisation d’'une charge aplatie plutét qu’une charge sphérique permettrait (1)
de limiter les variations locales d’épaisseur de fluide emportée par la variation de la position
du filament dans la charge (et donc de la hauteur traversée par le filament) et (2) de limiter les
épaisseurs maximales des expulsions par la réduction des hauteurs de source traversée. De
plus, I'amélioration de la compréhension du phénomene serait améliorée par une étude
magnétohydrodynamique du comportement du bain et des conséquences sur le ménisque
dynamique. En effet, cette étude permettrait une analyse plus fine de la position idéale du

filament dans le bain pour un emport maximal de fluide a moindre vitesse et expulsions.
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

L’objectif de ce projet de recherche était de comprendre le procédé EGV et de proposer des
solutions d’amélioration. Pour le réaliser, deux voies ont été identifiées et prospectées. La
premiére voie consistait & comprendre le phénomene d’enduction d'un filament par des
fluides modeles afin d’'identifier les différents régimes d’enduction sur un dispositif modéle.
La seconde voie quant a elle consistait a étudier des interactions a chaud (physiques et
chimiques) entre le filament a enduire et le fluide métallique en fusion de maniere a

comprendre les limitations du systeme choisi pour pouvoir I'optimiser.

L’étude de mécanique des fluides effectuée dans ce travail a permis de mettre en évidence les
mécanismes agissant en enduction a grande vitesse et leurs conséquences. L'évolution de
I'épaisseur emportée en fonction de la vitesse de défilement du filament se fait selon quatre
régimes : le régime visco-capillaire, le régime visco-inertiel, le régime asymptotique
d’enduction et le régime de couche limite. Deux types de parametres sont concernés par cette
étude : les parametres influant sur les domaines d’existence des quatre régimes d’enduction et
les parameétres influant sur I'épaisseur déposée. En effet, nous avons pu constater que
'augmentation de la profondeur du bain traversé par le filament, de la viscosité du fluide ainsi
gue l'ajustement de I'angle d’enduction permettaient, les autres parametres étant constants,
d’augmenter I'épaisseur de fluide emportée. La masse volumique du fluide et le rayon du
filament modifient quant & eux les plages d’existence des régimes et notamment celle du
régime asymptotique d’enduction. La tension de surface du fluide a un effet dans les deux cas.
Son augmentation contraint fortement le ménisque dynamique formé par le contact du
filament en mouvement avec le fluide limitant son expansion radiale ce qui restreint
I'épaisseur maximale d’enduction possible, borne le saut visco-inertiel et réduit les actions des
parametres influant sur I'épaisseur déposée. C’est pour cette raison que I'enduction au titane

présente de faibles épaisseurs de dépaots.

L’identification des régimes d’enduction a également permis d’établir des liens entre les
régimes d’enduction et la déstabilisation de la gaine de fluide déposée sur le flament. Nous
avons ainsi pu identifier que I'enduction pour un fluide métallique en régime visco-capillaire
présentera une déstabilisation de la gaine selon un mode Plateau-Rayleigh ralenti en
formation et atténué spatialement. Le régime visco-inertiel quant a lui est trés perturbé par
I'émergence des effets d’'inertie dans le bain qui générent des accumulations de fluide en pied

de ménisque dynamique dont s’ensuivent des expulsions d’excroissances fluides le long du
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filament. Cet effet est lié a la mobilité du fluide dans le bain et aux pressions subies par le
ménisque dynamique dont la balance génere des expulsions de fréquences et amplitudes
déterminées. L'entrée dans le régime asymptotique voit I'atténuation puis I'annulation de ce
phénomene par une déformabilité maximale du ménisque dynamique notamment commandée
par la tension de surface. Le caractere stable de la gaine de fluide, dont I'écoulement interne
est intense en sortie de ménisque, est conservé en régime de couche limite (sous réserve que le

systeme qui solidifiera la gaine ne soit pas trop éloigné du bain liquide).

Pour enduire un filament qui présentera une gaine stable et épaisse, il faut alors réaliser
'enduction dans le régime asymptotique. Cependant travailler dans ce régime n’est pas
possible en EGV compte tenu de I'entrée latérale du filament dans le bain. Ces difficultés sont
la conséquence du faible temps de contact entre le filament et le bain de titane liquide a
grande vitesse empéchant l'initiation du mouillage. Les études réalisées ont permis de mettre
en évidence que si le passage du filament pouvait étre imposé en milieu de bain, comme pour
I'eutectique plomb-étain, le mouillage n’'aurait pas de conséquences a grandes vitesses sur
'emport de fluide. Cette solution n’est pas envisageable sur le procédé actuel d’enduction du
filament SCS-6. Les études de mouillage ont mis en évidence I'amélioration des propriétés
mouillantes du fluide dans les métaux alliés plutét que dans les métaux purs. Cette propriété
est identifiée comme étant le résultat d’actions cumulées des éléments sur l'interface de
mouillage. Ainsi nous avons pu identifier expérimentalement que l'alliage de titane TA6V
comme meilleur alliage mouillant aux faibles temps de contact par rapport au Ti6242 et bien
meilleur que le Ti40. D’autres pistes ont également été étudiées pour I'amélioration du
mouillage par le test de doubles enduction présentant I'avantage de présenter des contacts
métal solide / métal liquide a chaud mais, malgré I'amélioration du mouillage du filament, ces

solutions n’aboutissement pas a la formation d’une gaine concentrique autour du filament.

La solution trouvée pour la réalisation des filaments enduits permet quant a elle d’obtenir une
gaine d'alliage épaisse, d’épaisseur controlée selon la vitesse de défilement du filament. Les
composites ainsi réalisés sont testés mécaniquement afin de vérifier qu’ils présentent bien les
propriétés mécaniques attendues puis seront mis en forme afin caractériser le matériau final
envisagé '’ANAM. Les principaux verrous qu'il reste & identifier dans ce projet sont d’'une
part les conséquences des mouvements du bain de titane sur le développement de la couche
limite. En effet, le bain de titane palpite lors des enductions favorisant la formation aisée
d’excroissances advectées par le filament en son long alors que les conditions d’enduction

stables sont imposées. Pour cela, une étude sur la géométrie du creuset a froid serait
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nécessaire. De plus, la compréhension du systeme EGV pourrait étre améliorée par I'étude
combinée de mécanique des fluides et d’électromagnétisme pour comprendre l'interaction des

flux dans le bain et estimer leurs apports selon la position du filament a I'établissement de la

couche limite.
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ANNEXE 1 - EXTRAIT DU RAPPORT DE STAGE DE N.MARTIN

Nomenclature

O O

D

tension de surface entre I'étati et j (Ym
Angle de mouillage (°)

Température (K)

Rayon d’une goutte (m)

Temps (s)

Coefficient de diffusion (fs?)
Concentration (mol/L)

Epaisseur (m)

Nbr de moles de soluté réactif par unité de volume (nipl/m
Volume molaire (fmol)

constante de (8.314 J/mol.K)

Activité thermodynamique

Viscosité dynamique

Travail (J/m)

Constante cinétique ts

Longueur capillaire (m)

masse volumique (kgfn

Accélération de pesanteur(if).s
Potentiel chimique de I'espéce i (J/mol)
Surface spécifique du composé i mol)
Energie d’excés de Gibbs (J/mol)
Fraction molaire du composeé i
Constante d’Avogadro (6.19*10e23)
Parameétre d’échange d’énergie (J)
Energie d’interaction d’'une paire i-j d’atomes (J)
Hauteur de la goutte (m)

Diameétre de la goutte (m)

Energie de Gibbs standard (J/mol)
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Les différentes théories se fondent sur les potentiels chimiques d’'une espéce dans une solution. Les
deux modéles détaillés ci-dessous s’appuient sur les simplifications classiques des potentiels chimiques : le cas
de la solution idéale pour le modéle de Butler [9] (les interactions propres entre les molécules d'une méme
espéce sont identiques aux interactions mutuelles entre les molécules d'espéces différentes) et le cas de la
solution réguliere pour le modéle de Guggenheim [10] (les interactions mutuelles entre les molécules d'espéeces

différentes different des interactions entre les molécules d'une méme espece).

—>Le modele de Butler : son raisonnement repose sur la considération d’'une monocouche d’atomes au
niveau de l'interface qui posséde des propriétés physiques différentes des atomes situés au coeur du liquide. Avec
comme hypothése un équilibre entre le coeur de l'alliage et la surface du liquide, la tension de surface d'un

alliage binaire d’indice i=1,2 est déterminée par I'équation :
oLv = S-w)/A; (7)

ou p et sont le potentiel chimique du composé i en surface et au cceeur du liquide respectivemdat et A

surface spécifique du composeé i, définit par :
A= 1.091*N v 22 (8)
Avec V, le volume molaire du composé i, et & nombre d’Avogadro.

En supposant que le modéle de la solution idéale s’appliquait aussi bien en surface qu'au cceur de I'alliage, il

transforme I'équation (7) en :
6 =o; + (G75- GHYA+RT/A)IN(XS/x)  (9)

Ou X et x sont les fractions molaires du composé i en surface et au coeur respectivdmésmsion de surface
du composant liquide i pur, 6§ et G I'énergie d’excés de Gibbs du composant i en surface et au coeur

respectivement.

Les travaux de Tanaka et al [11] ont permis de simplifier 'équation en démontranf§u&6~0.83.
Ainsi I'équation (9) permet d'obtenir un systéme de 2 équations a deux inconmusts ) en ayant
connaissance de I'ensemble des autres données. La relation de Redlich Kister [12] quant a elle permet de

calculer la valeur de G
G" = X% L'(x1X0)' (10)
Ou L' est le paramétre d'ordre i de la phase liquide du systéme.

- Le modele de Guggenheim: il est basé sur le modele des solutions régulieres. Ses équations
s’appuient sur des approximations statistiques, dans lesquelles les composants du binaire sont répartis de maniére
aléatoire au sein du liquide quasi-cristallin ainsi que sur le parameétre d’échange d'@éneygiedécrit la

variation d’énergie lorsqu’on passe de liaison A-A et B-B a des liaisons A-B :

A =ZNeag— (Eant €e8)/2] (11)
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Dans cette équation, Z est le nombre moyen de coordination dans le liguldendinbre d’Avogadro, ef;

I'énergie d’'interaction d’'une paire i-j d’atomes. A partir de ce paramétre, la tension de surface L/V est obtenue
par I'équation :

o = o + (RT/A)MIN(XS/x) +Omal AY(x5)*(x:)°] — my/A)*(x;)? (12)

Ou m1l et m2 sont respectivement le nombre de voisin le plus proche dans le plan adjacent et dans le méme plan

respectivement. Pour plus de détails sur la théorie, voir I'ouvrage de N. Eustathopoulos et al [13].

Bien que ces modeéles ne s'appliqguent qu'a des alliages binaires, il semble possible d'en tirer des
informations pour les systéemes concernés par cette étude. En mettant les aspects réactionnels de coté, I'effet
d’'ajout d’éléments dans un alliage sur la tension de surface, et donc du mouillage, est évalué. Cette démarche a
été effectuée dans un premier temps sur le systéme connu Pb-Sn en s’appuyant sur les travaux de Picha et al [14]
ou les valeurs théoriques ont été interprétées et rapprochées aux valeurs expérimentales. Le regroupement de
parameétres a partir de bases de données sur la tension de surface des métaux purs [15], de leur masse volumiques
[16] et des valeurs de I'énergie de Gibbs d’excés de mélanges binaires (parametres de Reidlich-Kister [22] pour

Pb-Sn) et I'utilisation du solveur d’excel ont permis de déterminer les tendances des alliages étudiés.

Ainsi la tension de surface liquide-vapeur est déterminée en fonction de la composition du binaire,
I'ensemble des résultats obtenus est visible sur la Figure 17.

Pb-Sn T=506K

0,650
0,600
£ 3
ES
20,550 W
Q
8 M
70,500 M
] 4
50,450
2
L]
+ 0,400

0,350 ‘ ‘ ‘ ‘

0 0.2 0,4 0,6 08 1
x(Sn)

Figure 17 Evolution de la tension de surface de binaire liquides en fonction de la fraction molaire

Le caractére quasi linéaire de ces courbes tend a confirmer l'idée intuitive que pour diminuer I'angle de
mouillage et donc la tension superficielle d’un liquide, il suffit d’ajouter des éléments d’addition dont la tension
de surface du produit pur est plus faible que le constituant principal de I'alliage.

Ces calculs ont permis de remplir un des objectifs du stage, a savoir I'estimation de la tension de surface
d'un alliage plomb-étain eutectique (x(Sn)=0.%% 526mJ/r), puisque cette valeur est nécessaire pour

I'exploitation expérimentale des travaux de theése. De plus ces courbes donnent & I'avance la tension de vapeur
théorique des alliages qui seront utilisés expérimentalement @oreur! Source du renvoi
introuvable.). Par exemple la différence de tension de surface entre Cu-Ti30%massique (1&2 Cim
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Til0%massique (1.409Jfirest de 53mJ/Mmon s'attend donc expérimentalement & observer une diminution de
I'angle de mouillage lorsqu’on passe de Cu-Ti30 a Cu-Til0.
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ANNEXE 2 — DIAGRAMMES BINAIRES
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Résumé

Le procédé d’enduction grande vitesse d’un filament de carbure de silicium de type SCS-6 par
du titane liquide constitue une voie d’élaboration innovante pour la réalisation de composites
a matrice métallique. Cependant, un mauvais mouillage entre le filament et le titane liquide et
la formation de perles de titane le long de ce filament au cours de I'enduction ne permettaient
pas de maitriser le procédé pour la réalisation des matériaux composites. Les travaux de la
these ont donc consisté a identifier et comprendre I'ensemble des mécanismes entrant en jeu

lors de I'enduction a grande vitesse.

Une double approche numérique et expérimentale a été mise en place pour estimer les
parametres influents sur I'épaisseur de fluide emportée et sa stabilité en proposant une analyse
paramétrique du phénomeéne physique grace a I'étude d’enductions avec des liquides modeles.
Cette analyse a ensuite été confrontée a une analyse physique et chimique d’enduction de
filaments par un fluide métallique. Les différences et similitudes de ces analyses ont permis
notamment grace a des études de mouillage, a identifier les conditions pour lesquelles
'enduction d’un filament céramique de carbure de silicium par un alliage de titane seraient

possibles.

High speed coating of SCS-6 silicon carbide fiber by liquid titanium is a new industrial
process designed to manufacture metallic matrix composites at a lower cost. However, due to
expected high speed in the coating process, a lack of reactivity is observed between liquid
titanium and ceramic fiber. Because of these high speeds, large titanium drops are also formed
on the coated fiber. The work presented in this doctoral thesis aimed to identify and
understand the several mechanisms occurring in this high speed coating in order to propose an

improvement of the industrial process.

Both experimental and numerical studies are used to determine the parameters responsible of
the coating and the ones of thickness stability. Standard coatings with model fluids were
firstly studied to understand the physical phenomenon alone. The understandings of chemical
influence in fiber coating and especially on wetting properties were done in a second time.
Using the previous results, an optimization of titanium high speed coating on ceramic fiber is
then described.
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