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La technologie FAST, une solution rapide pour friter,
assembler et synthétiser différentes classes de maaux

F. NAIMI, L. MINIER, S. LE GALLET, JC. NIEPCE, F. B ERNARD

Laboratoire ICB UMR 5209 CNRS / Université de Bagne, 9 Avenue A. Savary, BP 47 870, 21078
DIJON)

Résumé :

La technologie FAST permet de soumettre I'échantdl des pulses de courant électrique (0-8V, 1A4dut

en appliquant une charge uniaxiale (16 a 1250 kiNyrexi dans une gamme de température variant de
'ambiante a 2400°C. Les échantillons traités peuvavoir, pour les plus petites machines, un diaget
variant de 10 a 50 mm et, peuvent dépasser 300 oumdes equipements industriels. Les expérienags so
généralement réalisées sous vide mais il est cepeipassible de travailler sous atmosphére conér@éégon,
azote, hydrogene). Les phénomenes qui régisséiitdge sont toutefois encore mal connus et falijét de
nombreuses recherches afin de maitriser ce progadgermet de fritter, d'assembler, de synthétitiférents
types de matériaux (métaux, céramiques, polymém@sposites,...). |l est aujourd’hui indéniable que
I'utilisation du FAST autorise des performanceseptionnelles comme une forte limitation de la aigce
des grains, la réalisation de pieces a gradientstal¢tes sortes et enfin, la possibilité de réaliges
assemblages homogenes ou hétérogénes sans apporatdze. De nombreux exemples de réalisation
viendront illustrer ces applications.

Abstract :

The technology FAST allows submitting the sampteegdC pulsed current (0-8V, 1-24 kA) while apmdyi

a load uniaxiale (16 to 1250 kN) and this in a rargf varying temperature of the ambient one ud{i® C.
The sintered samples can have, for the smallestrapys, a diameter varing from 10 to 50 mm and can
reach 300 mm, for industrial equipments. The exmees generally are performed under vacuum b it i
possible to work under controlled atmosphere (argitrogen, hydrogen). Nevertheless, the phenonteata t
govern the sintering process are again poorly kn@amd are the object of numerous research in order t
control this process that allows to sinter, to asbée, to synthesize different types of materialstdis,
ceramics, polymers, composite,). It is undenialblat tthe usage of the FAST authorizes exceptional
performances as a strong limitation of the graimgth, a fabrication of functional graded materiadsd, at
last, the possibility to realize homogenous or tmjeneous joinings without matter provision. Many
examples will come to illustrate these applications

Mots clefs : Spark Plasma Sintering (SPS), métallurgie des pouds, matériaux nanostructurés,
assemblage, frittage réactif.

1 Introduction.

La technologie FAST (Field Assisted Sintering Tealbgy) est essentiellement connue sous l'appatlatio
SPS (Spark Plasma Sintering). Toutefois, le sifl®& Semble étre une appellation consacrée parrieijad
fabricant, la société japonaise SPS SYNTEX (an@ement SUMITOMO Coal Mining); il serait donc
préférable de la désigner par I'appellation générigAST. Cette technique n’est pas nouvelle eé aldtant
presque quarante ans développée au Japon exclesitvpar des industriels et en particulier par iagagnie
Sumitomo avec un soutien du Ministere de I'Indaditi2]. L'idée de consolider des matériaux mépadls

par des procédés de décharges électriques a ¢t@spmdans les années 30 [3,4]. A partir de ceepdnc
trois procédeés de frittage "flash" ont été dévedsppt commercialisés ces dernieres années. It degi
procédés d'électrofrittage (HEDS - "Hot Electrics@iarge Sintering”) [5], "Plasma Activated Sintgtin
(PAS) [6,7] et "Spark Plasma Sintering" (SPS) [,8Dans les années 90, un nouveau procédé appelé
"Field-Activated Pressure-Assisted Synthesis" (FSPA10-14] a également été développé, mais est
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toujours a I'échelle laboratoire. Ces procédés somfaires aux méthodes conventionnelles de pgessa
chaud puisque les poudres sont soumises tout gullofrittage a une charge uniaxiale. En revanahdieu
d'utiliser une source externe de chaleur, le chgefest assuré par le passage d’'un courant darftatesité
(DC, DC pulsé ou AC) a travers les pistons de cesgion en cuivre de la presse, puis a traversidesnp

et la matrice en graphite, voire a travers I'édiantdans le cas de matériaux conducteurs [1]Jmloeile agit
donc comme une source de chaleur impliquant unegrade courant et par conséquent de températtie [1

Il a été montré expérimentalement et par modétisatqu'un gradient de température a l'intérieur des
composés peut en résulter [16,17]. Cette distdbutie température au sein des échantillons peirt ave
influence non négligeable voire néfaste sur I'hoémégé des caractéristiques du matériau donc de ses
performances. En effet, de nombreux auteurs omtoréd que les lignes de courant peuvent provogoer u
gradient de densité (supérieure au bord), une dg#égité microstructurale et par conséquent unigrad
des propriétés mécaniques du bord vers le centréaentillons [18-20].

Une photographie du dispositif installé a Dijonsaigqu’'un schéma de principe de cet équipement sont
présentés figure 1.
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Chambre pouvant contenir des échantillons de 10 &0mm de diameétre

FIG. 1 : Vue d’ensemble de la machine SPS installBgon, HPD 125 et schéma de principe du frittSg&.

Les phénoménes qui régissent le fritage sont fmat@ncore mal connus et font I'objet de nombreuse
recherches afin de maitriser ce procédé qui pedmdtitter, d’assembler et de synthétiser diff&sdgpes de
matériaux (métaux, céramiques, polyméres, compsite [21]. Cependant, sans qu'il soit aujourd'hui
clairement expliqué, l'avantage essentiel du précBAST, par rapport aux technologies bien connues
comme la compression isostatique a chaud ou Isggesuniaxial a chaud, réside dans des tempstidgdri
trés courts, quelques secondes a quelques min2igs I[ est communément signalé, par ailleurs, des
températures de frittage plus basses. Le procé@ RAvtorise ainsi la possibilité de fabriquer desémaux
présentant des performances exceptionnelles comaitess @associées (i) a I'élaboration de nanomatériau
denses par une limitation de la croissance deagy(@) a la fabrication de piéces a gradientsodees sortes

et (iii) & la possibilité de réaliser des assemdddgomogenes ou hétérogénes sans apport de matiere.

2 Le frittage FAST.

Nous avons cherché, par une approche purementimgndale, d'une part, a appréhender I'effet du aotr
électrique sur la microstructure de matériaux meslét, d’autre part, & évaluer le crédit donné tée ce
technologie pour le frittage de poudres nanostraet Les travaux de thése de L. Minier [22] ominie de
mettre en évidence que la distribution du courdettéque dans le systéme, constitué du moule et de

2



20°™ Congrés Francais de Mécanique Besang29 aolt au 2 septembre 2011

I'échantillon, dépend : des conductivités électeigu thermique de I'échantillon, des conditiondrdeage,

des caractéristiques de l'outillage... L'étude a édélisée en comparant le frittage d'un matériau
électriquement conducteur (nickel) chauffé printgpeent par effet Joule et d’'un matériau électrigereim
isolant (alumine) chauffé, quant a lui, par trartsfiénergie thermique. L'évolution de la microstiure des
échantillons a été ainsi corrélée a la puissaneetréue délivrée par la machine et aux caractguiss
électrique et thermique du matériau fritté et deitillage. Par ailleurs, I'effet d’échelle a étéoat® en vue

de contrdler la microstructure des massifs, indéaemment de leurs dimensions. Parce que des approche
expérimentales ne sont pas suffisantes pour apmiéhéous les cas de figures, une approche nuneéequ
collaboration avec Nexter Munitions et I'Universdé Metz vient en appui de ces travaux. Elle peumet
simulation thermoélectrique et mécanique du systéomestitué du moule et de I'échantillon [23].

La possibilité de produire des composés nanostégtdenses par la technologie FAST a largement été
mentionnée dans la littérature [21]. Citons parngde les travaux permettant de produire des ferrite
nanostructurés denses. Les poudres de ferrite lstdegCoO, ont été synthétisées en chimie douce [24]
(Figure 2). Ces dernieres possedent une tailledssllites et un parametre de maille respectiverde 27

nm et 8.3813 A. La poudre de ferrite de cobaltéactauffée a 100°C/min sous une pression de 40 MPa.
temps de maintien a la température de frittageediXéd & 5 minutes. Les résultats montrent clairgngeie
pour une température de frittage bien inférieu@®{€ au lieu de 1350°C pour un frittage conventenat,
surtout pour une durée de cycle nettement plusteqd# minutes au lieu de 5 heures) la croissaese d
nanocristallites de la poudre de départ est éyitde un taux de densification atteint identique%91En
effet, la taille moyenne des cristallites détermirgar DRX qui était de 27+1 nm avant le frittage es
conservée (28+1 nm) (Figure 2).

P T

FIG. 2 : (a) Frittage conventionnel sous air d'arrife FeCoO, élaboré par chimie douce et préalablement mis en
forme par pressage uniaxial (5°C/min, 1350°C, Q)pdr 92% . (b) Frittage par SPS de la méme popldete dans
une matrice de carbone sous vide primaire (100%¢/&10°C, 5 min, 40 MPa), d=91% [24].

3 Le frittage réactif.

Depuis 2005, nous collaborons avec le laboratogeconditionnement des déchets nucléaires du CEA
Marcoule sur I'élaboration par FAST de matricesao@iques pour le conditionnement de I'iode car I'des
stratégies envisagées pour la gestion des déchelsaires a vie longue repose sur leur stockagmeaohe
géologique profonde. La sureté du stockage repaseirs conditionnement en une matrice chimiquement
inerte et dépourvue de porosité ouverte. Cepentiadgnsification des matériaux a base d'iode extjdies
températures de frittage basses car la décomposit@ I'iodoapatite (matrice céramique étudiée) de
composition Py(VO,)48(POy)12l> sous air intervient des 500°C. Dans un premiepggrnh n’a été envisagé
de densifier cette iodoapatite qu’en milieu confinée confinement du milieu peut étre réalisé en
phosphovanadate de plomb, de formulg(¥Y0.)1.{POs)o.4 qui se densifie, lui aussi, a relativement basse
température. C’est pourquoi une étude paramétdguieittage SPS de poudres broyées de phosphovanada
de plomb, utilisé comme matériau de gangue, a ét@m Elle devait permettre de définir les condgtide
broyage du phosphovanadate de plomb de telle golitepuisse étre densifié a une température coiblgat
avec la stabilité thermique de liodoapatite. Dehaitillons coeur+gangue ont ainsi été frittés pasTF
avec succes [25,26].

L’étude plus fine du retrait de ces matériaux a tmoqu'’il était possible de dissocier le comportatrae la
gangue de celui du cceur. Il est apparu qu'il éladioriquement possible de réaliser le frittage de
I'iodoapatite en milieu non confiné pour des tenapdres inférieures a sa décomposition dans lestammsl
d'un frittage FAST. Il a donc été envisagé, dangs&nond temps, le frittage FAST, en milieu non
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confiné, de llodoapatite. Il a été confirmé quectmfinement n’était en effet pas indispensablgeBdant,
le taux de densification atteint un palier autoerr88% en raison d’'une croissance anormale dessgi&ia
donc été envisagé de réaliser la synthese de #jpalde en méme temps que sa consolidation (feittag
réactif) selon I'équation bilan de formation:

3 PR(VO,)16(POs)oa+ Pbb — Phio(VO4)48(POy)1 22
Nous avons montré gu'il était alors possible desdiem au-dela de 92% l'iodoapatite sans dépasser s
température de décomposition (figure 3). Des essaidrittage FAST interrompus ont été menés pour
comprendre la plus grande efficience du frittagecti€ par rapport au frittage non réactif. Nous ra/o
montré gu’elle réside dans la rémanence des réaudiir des températures supérieures a 350°C. Audgel
350°C, la synthése ainsi que la densification torsdieu en présence d'une phase liquide [27].

1000um | 50um

d=96.9:0.5%

Entre 140 et 170 nm

ES01_i02_BSE
BSE MAG: 61038x HV: 15,0 KV WD: 3.9 mm

FIG. 3 : Images MEB sous différents grandissemeéatmnassif d'iodoapatite RIVO,4)4¢(POy)1 > obtenu par frittage
réactif. Un composé de densité voisine de 97% ptaseune microstructure fine et homogéne a étémb27].

4 L’assemblage sans apport de matiére.

Depuis plusieurs années, notre équipe de rechstebieégalement intéressée a cette opportunitéeipar

le procédé FAST pour associer différents types dgénaux qui peuvent se présenter sous forme déreou

ou sous forme de massif aussi bien dans le dondaimeéramiques que celui des matériaux métalligaas.
effet, via la technologie FAST, différents assergblahomogénes ou hétérogénes peuvent étre envisagés
Citons par exemple les travaux dans le cadre dgranome de recherche « réacteurs génération IVur, po
lequel 'assemblage de deux plaques de SiC a &aftué@&\yCEA ValRhd). Cette étude préliminaire a
clairement montré qu’il est possible de réduirerara’éliminer I'interface entre ces deux céramigees
jouant sur les parametres FAST (i.e. vitesse detémoan température, température et pression ul@axia
comme le montre la figure 4.

FIG. 4 : Images MEB de l'interface entre deux plegde SiC assemblées par la technologie FAST effiamid) la
température et c) la température et la pressicaxiale par rapport a la condition d’'assemblagésesl en a).

Bien entendu, d’autres types d’assemblages som¢lErnent évalués comme I'assemblage hétérogéene ent
deux alliages métalliques de nature différente cenienmontre la figure 5. La encore en jouant sar le
parameétres de la technologie FAST (températuressime, temps) mais aussi sur I'état de surface, par
exemple, sur la rugosité et la propreté de suribiest possible de limiter la formation d’interralliques qui
sont préjudiciables a la tenue de l'interface Wtme sollicitation mécanique. En revanche, l'auitérét de
cette technologie est la possibilité de réalisesdemblage lorsque l'interface entre ces deuxgabi®\/B est
paralléle & la force appliquée et aux lignes deamu
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Massif A

MéssifB
FIG. 5 : Exemples d’assemblages obtenus par FAS€ drux piéces métalliques lorsque l'interfaceagst
perpendiculaire au sens de I'application de lagdalca préparation de la surface par un décapage mblissage

mécanique contrdlé permet d’éviter la formatiom@#rmétallique et de réduire I'épaisseur de l'ifietee b) paralléle au
sens d’application de la charge uniaxiale appliquée

Enfin, d’autres programmes de recherche promettsnts actuellement engagés pour concevoir et éabor
des composants a gradient de fonction W/Acier oCWVEN vue d’application comme composants face au
plasma d’'un réacteur de fusion nucléaire. Dansotgegte, le tungsténe est considéré comme le meille
candidat en tant que matériau face au plasma dapartie « divertor » du réacteur, soumise a des fl
d’énergie de I'ordre de 10 MW/mDans le futur réacteur DEMO, le matériau de $tmecsera un acier
ferritiqgue refroidi a I'hélium sous pression. Tdials, I'assemblage du W sur la partie structuraste
problématique. De plus, l'interface W/Cu ou W/Acide I'assemblage sera soumise a des contraintes
thermomécaniques séveres dans les composants aatuffutx. L'utilisation d’une transition plus « dog »
entre les matériaux permettrait de limiter ces @intes et de faciliter I'élaboration des composaAinsi,
I'objectif des travaux en cours est d’élaborer lpartechniques de la métallurgie des poudres, dityléer

via la technologie FAST, une structure a gradientamposition pour assurer la transition entre d¢enmau
face au plasma et le matériau de structure.

5 Conclusion.

Ces différents exemples montrent clairement quer poogresser dans la compréhension du réle de la
stimulation électrique sur les mécanismes de @sssient des grains et de consolidation, il est
indispensable de conduire cette comparaison sursgiggmes modeles en utilisant diverses sources de
courant. Par voie de conséquence, une meilleurgiseatles conditions de synthese nous permettra d’e
contrbler les étapes déterminantes et, de prodhiimei des matériaux a microstructure et a taux de
densification contrélés comme les matériaux denaasstructurés.

Parallelement pour les matériaux a gradient detimmcla mise au point de cette technologie impdse
développer, en particulier, des modéles pour metir@oint des moules spécifiques prenant en colapte
différences de température de frittage a appligueles différentes zones du cylindre. Ainsi, lagbilité
d’assembler différents types de matériaux (incluguetlques polyméres) ouvre de nouvelles perspective
d’applications pour ces matériaux a gradient detfon.

Cette technologie dite « innovante » ouvre de nies/gerspectives pour les applications nucléages
particulier pour la conception et la réalisatiorkdeomposants novateurs » dans le cadre des progrsuce
recherches sur les réacteurs du futur.
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