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INTRODUCTION GENERALE






Depuis quelques années, 1'intérét industriel porté aux plasmas inductifs se justifie par une
grande variété d'applications comme 1'élaboration de la silice ultra-pure, la production de bore
métallique, la sphéroidisation de particules. Cependant, la technique du plasma inductif n'a pas
encore atteint sa pleine maturité, ni offert le meilleur de son potentiel d'application, notamment
en génie des procédés d'élaboration métallurgique, plus couramment caractérisé par des
procédés d'envergure de grande production et grand consommateur d'énergie.

Le développement de la technologie des torches réalisé depuis les années 1960 permet
l'application d'une puissance de plusieurs centaines de kilowatts, que 1'on cherche a associer
aux spécifications du plasma inductif, qui sont :

- une enthalpie spécifique et des températures trés élevées, qui permettent la fusion
de métaux réfractaires ;

- la possibilité de transférer a un matériau une quantité d'énergie importante et
contrdlée (car cette énergie est apportée par une source extérieure) avec un fort
rendement ;

- des valeurs de conductivité thermique et de viscosité élevées favorisant les
transferts thermiques ;

- une faible vitesse des gaz plasmagenes qui permet des temps de séjour importants
dans le cas du traitement de poudres injectées dans le plasma ;

- I'absence d'électrodes qui rend possible I'utilisation de gaz réactifs et 1'élaboration
de matériaux ultrapurs (la seule limitation étant liée a la pureté des gaz plasmagenes) ;

- le travail au voisinage de la pression atmosphérique qui est le moins onéreux et
qui permet 1'addition d'éléments d'alliage assez volatils (ce qui est impossible par exemple par
bombardement électronique) ;

- ]a mise en oeuvre de procédés faciles a automatiser.

Cest cette association d'un générateur de forte puissance et d'une torche a plasma qui
offre des possibilités nouvelles en génie d'élaboration métallurgique telles que la refusion,
l'affinage de poudre brute pour l'obtention de semi produits , la densification et le traitement des
poudres .

Le travail présenté dans ce mémoire avait pour objectif initial la mise au point d'un
procédé de tirage de lingots de métaux réfractaires ultra-purs.

I faisait 1'objet d'un collaboration scientifique et technique entre la Société EXTRAMET
S.A., spécialisée dans la production de titane et qui développait un procédé plasma inductif de
forte puissance, et le laboratoire MADYLAM, reconnu pour sa compétence en €élaboration
métallurgique par creuset froid inductif.




Ce procédé€ associait donc deux techniques, chacune apportant sa spécificité :

- le plasma inductif, gaz réactif a haute enthalpie, permet la purification de la matiére
premiére par fusion ou vaporisation des particules introduites ;

- le creuset froid droit de tirage (coulée 4C, Cold Crucible Continous Casting)
permet la mise en forme de la poudre purifiée sans pollution ultérieure.

Ainsi, la Société EXTRAMET ayant développé un procédé d'élaboration de poudres de
titane par réduction métallothermique du tétrachlorure de titane en bain de sels fondus, elle
disposait alors d'une technologie lui permettant d'obtenir un produit semi-fini de haut de gamme
et innovant quant au mode d'obtention.

Rapidement mis en oeuvre dans le cadre d'essais de faisabilité (projet PUMA) conduits
par le laboratoire MADYLAM, le procédé a cependant montré les limites de la torche plasma
mise au point a I'époque :

- utilisation de matériaux inadaptés aux conditions extrémes de températures
imposées par la flamme plasma,

- adaptation €lectrique médiocre,

- systéme de distribution des poudres et de tirage défaillants.

Les difficultés financieres de la Société EXTRAMET, pénalisée par une conjoncture
économique trés défavorable, qui débouchérent sur sa liquidation judiciaire aprés dix-huit mois
de collaboration, n'ont pu permettre a 1'époque de finaliser le projet.

Ainsi, les sept mois d'interruption du financement de ce travail furent paradoxalement les
plus actifs car consacrés :
- dans un premier temps, au rachat et au transfert du pilote industriel vers le
laboratoire MADYLAM.
- dans un deuxiéme temps, aux modifications radicales a apporter au dispositif pour
obtenir un procédé de forte puissance fiable et ayant un comportement stable pour des durées de
fonctionnement de quelques heures, modifications décrites dans le chapitre ITI.

Ce travail fut mené dans le cadre de la création d'une entreprise, la Société AGYL S.A,
finalisée en Juillet 1993, qui permit 1'aboutissement de cette thése grice a la reprise de la
convention CIFRE interrompue avec la disparition de la Société EXTRAMET.

Les objectifs devinrent alors étroitement liés au développement de AGYL S.A,
notamment dans le cadre de différents contrats industriels mettant en oeuvre le dispositif plasma
: enrobage de poudres, sphéroidisation de particules, bilan énergétique de l'installation... Ces
procédés font I'objet du chapitre IV.
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Paralleélement & ce dévelopement technologique, nous avons développé la modélisation
d'une torche 2 plasma inductif en cage quartz. Les résultats obtenus, exposés dans le chapitre
II, reflétent assez fidelement les ordres de grandeurs trouvés dans la littérature, et nous ont
permis d'appréhender certains phénomeénes dont la maitrise est indispensable au bon
fonctionnement du procédé.

Enfin, nous ne saurons commencer ce mémoire sans une description des technologies
inductives mises en oeuvre au long de cette étude, description présentée dans le chapitre I.






CHAPITRE 1

PRESENTATION
DES TECHNOLOGIES INDUCTIVES






I- INTRODUCTION

Les domaines de 1'aérospatiale, du biomédical, du nucléaire et d'autres encore, actuellement
dominés par les superalliages (base nickel principalement) représentent un marché de I'ordre
de 4000 tonnes par an pour les métaux réfractaires a I'état massif ou en poudre, qui répondent
a de nouvelles exigences, en particulier :

- la réduction du poids pour les parties en mouvement ,

- l'amélioration de la biocompatibilité,

- 'augmentation de la température d'exercice.

Le titane répondant aux deux premiers critéres (les applications hautes températures étant
plutdt reservées au niobium), la société EXTRAMET focalisait son activité de recherche sur
I'élaboration en continu de barreaux de titane de haute pureté. Elle cherchait pour cela a
associer deux technologies, dont l'efficacité n'est plus 2 démontrer dans 1'élaboration de

matériaux réfractaires. Il s'agit :

- du plasma inductif, puissant outil de purification et intervenant a la fin de la chaine
d'élaboration de la poudre de titane (figure I-1) ;

- du creuset froid, procédé de fusion par induction non polluant -par opposition au creuset
réfractaire- et qui constitue un des principaux axes de recherche au laboratoire MADYLAM.

Si les deux procédés sont individuellement maitrisés, leur association pose certains problémes
de compatibilité (fréquence de travail, conditions optimales de fonctionnement, ...) et
d'intéraction (lignes de champ magnétique). Cependant, l'intérét de lier la purification du
plasma inductif a I'affinage et la mise en forme du creuset froid méritait un important travail

de recherche.

Il convenait dans un premier temps de définir et de décrire ces deux procédés d'élaboration
métallurgique afin de pouvoir mieux analyser, dans un deuxiéme temps, leur association.

II- LE CREUSET FROID

II-1- DESCRIPTION

Le tirage continu en creuset froid droit (coulée 4C : Cold Crucible Continuous Casting)
permet 1'élaboration d'alliages réfractaires sous forme massive sans risque de pollution par

dégradation du creuset au contact avec celui-ci.
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Une telle installation est constituée (LECLERCQ) comme indiqué sur la figure II-1 :

- d'un inducteur solénoidal parcouru par un courant alternatif sinusoidal de
fréquence comprise entre quelques Hz et plusieurs kHz ;

- d'une charge a chauffer, conductrice de 1'électricité a la fréquence de travail ;

- d'un creuset en cuivre refroidi et sectorisé de facon a ne pas écranter le champ
magnétique. Des courants sont induits sur sa paroi extérieure en présence du courant alternatif
sinusoidal dans l'inducteur et ne peuvent se refermer que sur sa paroi interne a cause de la
sectorisation. Ils peuvent a leur tour induire des courants dans une charge placée a l'intérieur

du creuset.

CALCIUM
OXYDES Granules

Controle thermique

CALCIOTHERMIE de la température de
réduction par les

sels fondus

Poudres métalliques, CaO, sels

SEPARATION/LAVAGE
Poudres métalliques
Snergic PLASMA INDUCTIF |—— Gaz plasma
électrique

Y

Poudres métalliques affinées
Fig I-1 : Schéma du procédé d'élaboration de poudres microniques
( Société EXTRAMET ).

La source d'énergie est constituée (BOUSSANT-ROUX) comme le montre la
figure II-2 :
= 14 -



- d'un générateur délivrant une puissance appropriée a I'utilisation :
- pour une fréquence étendue (générateur apériodique : moyennes et hautes

fréquences supérieures a 10 kHz);
- pour un créneau de fréquences plus précis (onduleurs : basses et moyennes

fréquences inférieures a 10 kHz).
- d'un coffret de capacités permettant une adaptation d'impédance afin de fonctionner

dans des conditions de rendement €lectrique optimal.

Il convient de noter que l'ensemble coffret de capacités-inducteur-creuset sectorisé-
charge constitue un circuit oscillant et est traité comme tel afin de déterminer les conditions
électriques de fonctionnement.

Le creuset est placé en enceinte hermétique afin d'éviter les accidents dus aux
projections et surtout de pouvoir travailler sous atmosphere controlée.

I1-2- PHENOMENES PHYSIQUES MIS EN JEU
I1-2-1- Epaisseur de peau électromagnétique

Soumise a un courant alternatif, la charge va étre le si¢ége de courants induits
(courants de Foucault) qui vont s'opposer a la pénétration des lignes de champs (loi de Lenz).
Ils ont une intensité d'autant plus forte que la fréquence du champ magnétique est élevée. Cet
effet n'est possible que pour les matériaux conducteurs de I'électricité, ce qui permet la fusion
du matériau.

Ainsi, 1'évolution de la valeur du champ magnétique dans le matériau est décrit

par I'équation (figure II-3) :
B(x) = Boe-(l'!-i)ﬂﬁ

ol § -appelé épaisseur de peau- représente la profondeur de pénétration du champ dans la

charge et vaut :

1
nuof

: perméabilité magnétique du vide (=4n10-7 H/m),
: conductivité electrique du matériau,
: fréquence de travail.

=15 -



Trémies de distribution des
poudres

Enceinte de

confinement — —~—~—___

Inducteur

¢

Creuset

1

Lingotiére

Lingot

Systéme de tirage

Figure II-1 : procédé continu de fusion en creuset froid droit.

CREUSET SECTORISE CHARGE CONDUCTRICE
EN CUIVRE \ D'ELECTRICITE

INDUCTEUR

e

GENERATEUR A

INDUCTION CONDENSATEUR

CIRCUIT OSCILLANT

Figure II-2 : éléments constitutifs d'une installation de fusion en creuset froid.
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Cette théorie, normalement applicable au cas de la charge semi-infinie limitée par un plan,
reste vraie pour une charge cylindrique ot I'hypothése de la faible épaiseur de peau devant le
rayon est vérifiée.

Le rapport entre I'épaisseur de peau et le rayon de la charge R est caractérisé par un nombre
adimensionnel, appelé parametre d'écran :

2
Rg = 2mfitgoR2 = 2 5
&2

I1-2-2- Forces électromagnétiques

La charge est également le siége d'une force électromagnétique donnée par :
—_
? = j A?

Cette force est toujours dirigée vers l'intérieur du domaine électroconducteur,
repoussant la charge de la surface interne du creuset. En effet, les courants induits j

s'opposent au courant inducteur T (loi de Lenz). A chaque demi période, le courant inducteur
change de sens, il en est de méme pour le champ magnétique et les courants induits. De ce
fait, la force électromagnétique ne change pas de sens, comme le montre la figure II-4
(RIVAT).

En utilisant la loi d'Ampeére, la force électromagnétique se décompose en 2 termes:

F=LB T - i)
m 2u

- 2 ‘
?im,, = - grad(?—) : terme irrotationnel (pression €lectromagnétique),
i

?mt = -}-(fl}.g?a}d)g : terme rotationnel a 1'origine du brassage.
1]

L'importance relative des 2 forces est donnée par le rapport :



o ofep oo

|
Figure II-3 : épaisseur de peau et profil du champ
magnétique dans la charge.

() (b)

Figure I1-4 : Configuration des grandeurs induites dans une charge
conductrice de l'electricité (a) at, (b) 4 t + Wo.

nl

Générateur

L
@ Un J. C circuit oscillant
_|_ R

Figure II-5 : schéma de l'ensemble générateur + circuit oscillant.
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Ainsi, une variation de fréquence modifie le rapport des effets de la force électromagnétique.

Lorsque la fréquence augmente, I'aptitude de F 2 mettre le fluide en mouvement diminue, les
effets de pression prédominent.
I1-3- ADAPTATION D'IMPEDANCE

L'adaptation d'impédance est la détermination du rapport de transformateur amont idéal
pour fonctionner dans les meilleures conditions électriques.

Nous avons le schéma de montage de la figure II-5. En nous placant a la résonnance, les
différents parametres €lectriques vérifient la relation :

LCw?2=1 soit

Le rapport d'adaptation du transformateur d'impédance amont est k :
2

Zc
k=17c5
n

- Zc est 1'impédance caractéristique du générateur et vaut P -

Up : tension de sortie des cables du générateur,
P : puissance du générateur (valeur maximale).

o - . i
- Zco est 1'impédance du circuit oscillant et vaut RC

Les valeurs de l'inductance et de la résistance sont calculées par la méthode du décrémént
logarithmique (chapitre IV)
I1-4- CONCLUSION.

Le creuset froid est un outil d'élaboration continue non polluant trés intéressant mais il
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ne permet pas la purification a un degré €levé de la matieére premiére qu'on lui injecte. Il offre
cependant un bon contrdle métallurgique du matériaux mais la qualité de la composition
chimique intervient de fagcon prépondérante en amont du procédé.

III- LE PLASMA INDUCTIF

Découverts en 1885 par le physicien HITTOREF, les plasmas d'induction ont connu une lente
évolution et ils ne sont mﬁ'rs);%de fagon industrielle qu'a partir de 1960 (TUAZ). Ilis
constituent actuellement un formidable outil de purification et d'élaboration de métaux

réfractaires en plein essor.

III-1- DEFINITION

Un plasma est un gaz ionisé composé de molécules, d'atomes, d'ions, d'électrons et de
photons. A I'échelle macroscopique, un plasma est €lectriquement neutre @Gﬁlﬂ .

Les différentes charges sont produites par un phénomene d'ionisation, en compétition
avec le processus de recombinaison des espéces ionisées. Dans un premier temps deux types
de plasma peuvent étre distingués :

- les plasmas en équilibre ou plasma thermiques (plasmas "chidds"), caractérisés par un
équilibre chimique et I'égalité de la température des €lectrons Te et celle des espéces lourdes
Tg;

- les plasmas hors équilibre (plasmas "froids") ol Te >> Tg = Tambiante.

L'équilibre thermique nécessite de nombreuses collisions entre les particules présentes, donc
une densité suffisante, ce qui se traduit par une pression suffisamment importante. La figure
IT1-1 représente 1'évolution de Te et Tg en fonction de la pression : 104 Pa apparait comme
une valeur frontiére séparant les domaines des plasmas haute pression des plasmas basse
pression. A pression atmosphérique, le plasma est considéré a 1'équilibre, ce qui permet le
calcul d'équilibres chimiques complexes a cette pression.

Les plasmas thermiques, qui nous intéressent dans la fusion de matériaux réfractaires tel le
titane, peuvent étre générés de différentes fagons :

- par application d'un arc électrique entre 2 €lectrodes (plasma d'arc),
- par application d'un courant alternatif sinusoidal dans un inducteur solénoidal (plasma
inductif).
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Figure III-1 : évolution de la température des espéces lourdes Tg et
de celle des électrons Te en fonction de la pression (BOULOS).

Il convient de distinguer les plasmas inductifs des plasmas d'arc par I'absence d'électrode, d'ol
la possibilité d'utiliser des gaz corrosifs et surtout d'élaborer des matériaux ultra-purs sans
risque de pollution. Des systémes hybrides ont parfois été utilisés.

III-2- LA TECHNOLOGIE DES PLASMAS INDUCTIFS

Il existe différents applicateurs plasmas selon la puissance désirée (FAUCHAIS).

Pour les faibles puissances (1 a 15 kW), on peut utiliser un simple tube de quartz (matériau
électriquement isolant, insensible aux chocs thermiques et transparent) ou bien encore deux
tubes de quartz concentriques permettant la circulation d'un gaz de m‘%ﬁmem (figure III-
2).

Pour de fortes puissances, le refroidissement se fait par eau et on peut passer a une
technologie dite"cage froide", s'inspirant directement du principe des creusets froids (figure
III-3). Ce dernier modéle, composé d'une multiplicité de segments en cuivre refroidis
transparents a l'induction magnétique, représente la version la plus industrielle, associant
fiabilité et performance. Il présente un rendement propre légérement inférieur a celui des
applicateurs quartz (75/80 % contre 85/90 %) mais sa fiabilité est totale et il est utilisable en
toute sécurité, a un niveau de puissance atteignant ou dépassant méme 500 kW (REBOUX).

Les phénomenes fondamentaux mis en jeu sont similaires a ceux du chauffage de métaux par
induction (fig I1I-4). Cependant la charge, le plasma conducteur, a une conductivité électrique
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nettement plus basse que celle de la majorité des métaux. Les conditions de fonctionnement
optimal s'en trouvent radicalement modifiées (fréquence, puissance, etc ...).

gaz plasmagéne :
' 7
az annulaire
gaz annulaire 7
o o)
(o) (o)
o] o)

Figure III-2 : torche a plasma inductif en quartz
(simple flux et double flux).

M ___ . 2sma gas (Ar + H2 +BCI3)

|_-copper fingers

e—_quench gas : H2

Figure III-3 : torche plasma de technologie "cage froide". |
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Il n'existe pas actuellement de modélisation des plasmas inductifs en cage froide et un gros
effort doit avoir lieu dans ce sens afin de mieux appréhender les phénomenes physiques mis
en jeu et améliorer les techniques utilisées. Il apparait en outre que les rendements des
installations plasmas resteront faibles tant que les générateurs 2 tubes, de faibles efficacité,
seront les seuls utilisables.

paroi en silice
/’— \ transparente
_’rﬁrfffffﬂfffT?rﬁﬁvh

[/

\9 inducteur

[/

NN

[/

h\) gaz plasmagene
I
|
I

RI >
Fig I1I-4 : modele de la torche a plasma. Rc : rayon de la charge,
R; : rayon de I'inducteur,d : épaisseur de peau.

III-3- LA PHYSIQUE DES PLASMAS INDUCTIFS
III-3-1- Propriétés thermodynamiques

Les processus compétitifs d'ionisation et de recombinaison jouent un réle majeur
(DELALONDRE) : =

; I
T
At+e & Alsedy

ol e est la charge €lémentaire et e.¢; 'énergie d'ionisation (eV).

On définit le taux d'ionisation oy :

_ nombre d'ions
~ nombre de particules neutres

nl
o ——'N-'
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Ce taux d'ionisation peut €tre calculé€ 2 partir de la loi d'action de masse :

P; est la pression partielle des ions,
PiPe_ 0f , P, la pression partielle des électrons,
P,, la pression partielle des neutres,
P, la pression totale.

et 'équation de Saha, qui permet le calcul de oy, est exprimée sous sa forme logarithmique :

15037.91

o
f +%logT- T

log —= P = -6,483 + log £&!
gl-a% * %

Dans le cas des gaz diatomiques (N3, Hj), le phénomeéne d'ionisation est précédé du
phénomeéne de dissociation (figure ITI-5).

Argon Azote
24
10 T T . T T 3 |023 1 T T T T T
Ny 3
e 107 i
T -
3 e
Act Ar ] |O2l - N =,
2 Rrt* | !
[6 3 3 1L
: = .
- ; . N
. 0% N/ \N; 7
10 F 3 -
3 3 o' N i
20/ i Nz
10 E 107 N =
Aormt n
- [olﬁ { | ! ]
[0195 [ |5 1 e 1 35 2 5 10 I8 20 25 30 35

Figure III-5 : composition d'un plasma a pression atmosphérique
en fonction de la température (DRELLISHA).
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Figure ITI-6 : conductivité thermique de différents gaz en fonction
de la température (P = 1 atm) d'aprés FAUCHAIS.

III-3-2- Propriétés de transport des gaz plasmagénes

Elles sont au nombre de trois et leur connaissance est essentielle au fonction-

nement optimal du plasma.

La conductivité thermique (figure ITI-6) contrle I'efficacité du transfert thermique

entre le plasma et le matériau. En pratique, on utilise souvent le mélange de gaz (en
particulier argon-hydrogéne) qui permet 1'amélioration de la conductivité comme le montre la

figure ITI-7.

La conductivité électrique (figure III-8) présente peu de variations entre Ar, N2 et

H2, en raison de la proximité de leur énergie d'ionisation (respectivement 15,7 - 14,5 et 13,5

eV). Seul I'hélium se détache de ce groupe (24,6 eV).

Enfin, la viscosité (figure III-9) influe sur la vitesse et la nature de I'écoulement.

A 10000 K, les valeurs sont proches de 1'état liquide ce qui ameéne des difficultés pour faire

pénétrer des matériaux en poudre dans un plasma.
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Figure ITI-7 : conductivité thermique d'un plasma argon-hydrogéne
en fonction de la température(GORCE).
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Figure ITI-8 : conductivité électrique des Figure III-9 : viscosité de différents
plasmas Hj, He, Ny, et Ar en fonction de T. plasmas en fonctionde T .
d'apres FAUCHAIS.
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I1-3-3- Température et vitesse des gaz

L'étude des profils de température dans un plasma inductif permet de constater
I'existence d'un fort gradient de température (1000K/cm) et de distinguer 2 régions (figure III-
10) :

- la zone plasmagene (8000 K < T < 10000 K),
- le panache (500 < T < 8000 K).

La vitesse des gaz varie d'un facteur 5 selon que I'on se place sur 1'axe du tube ou
au voisinage de la paroi (figure III-10).

III-4- PURIFICATION

Lors de la fusion des poudres de titane, le matériau est purifié essentiellement par
évaporation des impuretés sous forme atomique ou moléculaire. Il est introduit sous des
aspects tres divers : poudres de titane, poudres compactées en pastilles, éponge de titane,
déchet d'usinage, ... Les composés essentiellement concernés par I'affinage sont le chlore, le
sodium, le fer, l'oxygene et le carbone . Le tableau IV-1 montre 1'efficacité indiscutable du
procédé.

Elément Matiére lére | Produit affiné
Chlore 1122 -
Sodium 652 -

Fer 229 124
Oxygene 5000 1910
Carbone 1500 110

Tableau I'V-1 : composition en impuretés (ppm)
d'aprés un rapport interne EXTRAMET.
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Fig ITI-10 : Modélisation des températures et vitesses d'écoulement des gaz d'aprés BOULOS
(Torche Haute Fréquence de 3 MHz, plasma d'argon,
P = 3,8 kW, diametre interne du tube : 28 mm).

ETAGE ETAGE
HAUTE-TENSION  HAUTE-FREQUENCE
PR ||aumpr | Pt |osCILLATEUR| pp [SIRCUTTE | ps PP
—_— nl - (TRIODE) |[——8 4 —&= TORCHE [—i=
n2 [INDUCTEUR
GENERATEUR Pco ,J,r

PR = puissance totale fournie par le réseau
P1 = puissance de sortie de l'alimentation HT
P2 = puissance de sortie de l'oscillateur HF
P3 = puissance appliquée a la torche

PP = puissance utile transmise au plasma
P = pertes du circuit oscillant

PT = pertes de la torche
Figure III-11 : répartition des puissances dans un dispositif plasma.
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Cependant, la variété des impuretés présentes a la surface d'une particule de titane
conduit a adjoindre un fondant capable de réaliser lors de la fusion, un laitier aux propriétés
extractrices. Les principaux effets obtenus sont les suivants :

- amélioration de la fusion par action physico-chimique sur la couche d'oxyde présente
a la surface des grains de poudre (élimination du phénomeéne de frittage),

- amélioration des transferts de chaleur entre le plasma et le matériau,

- obtention d'une pureté plus élevée (propriétés extractrices),

- formation de composés volatils avec les éléments difficiles a éliminer.

Une étude menée a 1'Université Pierre et Marie Curie (ROGER) montre que les
fondants fluorés sont les plus adaptés a la fusion de poudres de titane. De par la grande
stabilité chimique et thermique des composés du calcium, le choix s'est finalement porté sur
le fondant CaF;

III-5- DOMAINES D'APPLICATION DES PLASMAS

Le plasma inductif est actuellement utilisé dans des domaines ol l'extréme pureté est le
critere de base. Ce type d'application est caractérisé par des installations de faible puissance
(P < 100 kW) et de fréquences élevées (f >1 MHz), pour des diametres de quelques
centimeétres.

Ainsi, pour un diametre de torche de quelques centimétres et une puissance de 60 kW,
la fréquence de travail optimale pour la purification de poudre de titane est 3 MHz
(caractéristiques du pilote industriel présent 8 MADYLAM). Les convertisseurs de fréquence
utilisent alors la technologie triode, présentant un rendement de 70% (a comparer aux 90%
des générateurs a thyristors ou transistors).

Ainsi, le rendement énergétique global d'une installation plasma inductif est
relativement faible (figure III-11) :

n=45%

Il s'en suit que les applications du plasma inductif (petite production a forte valeur
ajoutée) ne peuvent étre que complémentaires des applications du plasma d'arc (m = 75-80%).

Les applications actuelles ou en cours de développement sont :
- synthése de bore solide ultra-pur,
- purification de silicium métallurgique pour application photovoltaique,
- synthése de silice ultra-pure a partir de SiCly pour élaboration de fibre optique,
- sphéroidisation de poudres réfractaires.
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Les objectifs des travaux en cours sur les plasmas inductifs sont :

- obtenir des puissances supérieures a 500 kW
- utilisation d'une source électrique a transistors (amélioration significative du
rendement),
- plasmas volumineux (plusieurs dizaines de centimétres de diameétre),
- plasma moins enthalpique (T = 4 a 5000 K) pour certaines applications.
NN~
Il ressort de cette étude que le plasma est un excellent outil de purification qu'il
convient cependant d'améliorer dans une optique d'élaboration en continu. Dans ce cadre, il
est tout naturel de penser a la technologie creuset froid, parfaitement adaptée a la mise en
forme de matériaux réfractaires de haute pureté.
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CHAPITRE 11

MODELISATION D'UNE TORCHE
A PLASMA INDUCTIF
PAR LA METHODE DES ELEMENTS FINIS






L'objectif de ce travail est de jeter les premiéres bases de la modélisation d'une torche
a plasma inductif en cage froide, dont la réalisation pourrait constituer un sujet de recherche a
part entiére, étant donné la complexité des phénoménes mis en jeu : prise en compte de la
compressibilité des gaz, phénomenes li€s a la fusion des particules traitées (interactions avec
le plasma, vaporisation, etc), fortes variations des propriétés physiques des gaz dans la gamme
de températures considérées (300 - 10 000 K), etc.

Ainsi, nous avons réalisé la modélisation d'une torche plasma avec paroi en quartz
(donc invisible pour le phénomeéne électromagnétique) en utilisant un logiciel basé sur la
méthode des éléments finis : FLUX - EXPERT.

Une importante recherche bibliographique a dii étre menée dans un premier temps
pour s'informer des travaux antérieurs et, surtout, obtenir une formulation mathématique de
I'évolution des propriétés physiques de I'argon avec la température.

Au cours d'une premiére approche, en utilisant une géométrie simplifiée de la torche,
une premiére carte de températures a été obtenue : elle a permis de mettre en évidence
certains problémes numériques liés a la vitesse importante des gaz (considérée constante et
unidirectionnelle dans cette ébauche).

Une équation régissant I'écoulement plasmagene pour une géométrie réaliste et basée
sur notre propre installation a été introduite. Ses résultats, satisfaisants, sont a rapprocher de
ceux de la littérature.

I - ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

I-1 - LES PREMIERS TRAVAUX

Au début des années 60, DRELLISHAK et Col calculérent la composition chimique a
I'équilibre ainsi que les propriétés thermodynamiques des plasmas d'argon a différentes
pressions et jusqu'a 35 000 K. Il considérait I'existence d'un équilibre, la neutralité du plasma,
et estimait que celui-ci se comportait comme un gaz parfait. Les résultats obtenus (figure I-1)
constituent encore la référence et sont a la base du calcul des différentes propriétés physiques
de I'argon ionisé.

Une des premiéres modélisations d'une torche a plasma inductif par MILLER et AYEN
considérait un simple tube de quartz, un solénoide a quatre spires, et s'appuyait sur la méthode
des différences finies. Les cartes de températures obtenues (figure I-2) constituent une
premiere approche du comportement d'un plasma inductif : la zone la plus chaude n'est
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Figure I-1 : variation de I’enthalpie, de I’entropie et de la composition d’un plasma
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Figure I-2 : distribution de température obtenu par MILLER et AYEN.
Evolution avec la puissance.

-36-



pas au centre mais forme un tore centré sur I'axe de la torche. Ce type d'information est capital
dans le cadre du traitement de purification de poudre comme nous le verrons plus loin. Pour
les écoulements gazeux, CHASE montre 1'existence de courants de circulation, confirmés par
des observations expérimentales (suivi de particules injectées dans le plasma) et résultant,
selon l'auteur, des forces €électromagnétiques. Les mesures de vitesses en sortie de torche
mettent en évidence une évolution marquée avec la puissance injectée (figure I-3), a relier
avec I’existence de forces €lectromagnétiques agissant sur le gaz ionisé.

Enfin, au début des années 70, la totalité des propriétés physiques de l'argon sont
connues grace aux travaux de VARGAFTIG et DEVOTO, sous forme tabulée ou a l'aide de
formulations mathématiques : elles permettent une modélisation réaliste et compléte d'un
plasma inductif thermique.

Les nombreux travaux qui suivirent étudiaient les comportements du plasma dans
différentes conditions de fonctionnement ainsi que la fusion de différents matériaux sous
forme de poudres, et présentait une approche beaucoup plus appliquée du procédé.

I-2 - INTRODUCTION DE PARTICULES

BONET étudia les transferts de chaleur et de matiére lors de 1'évaporation d'une particule
sphérique d'un matériau réfractaire dans un plasma thermique. Il utilisait les équations
générales de la thermodynamique des processus irréversibles dans un systéme binaire
(plasma-vapeur du réfractaire) pour des faibles fractions massiques en vapeur du fluide. Il
étudie en outre I'hypothése d'un plasma gris optiquement épais en définissant une conductivité
thermique équivalente :

3
KeD=KM + 5§ ot (1-01-552 exp (5 o 1)

Or - coefficient moyen d'absorption de Rossaland

0o :coefficient d'absorption des bandes d'absorption du plasma
&(Ts ) : émissivité de la particule

r : distance au centre de la particule

Il obtient ainsi, la durée de vie d'une particule.
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Figure I-3 : vitesse des gaz mesurée et calculée sur 1’axe en sortie de
torche pour différente puissance. Diamétre de troche : 28 m ;
debit d’argon : 16 I/mn. (d’aprés CHASE )

Parall¢lement BOULOS présentait une modélisation mathématique 2D des champs de
température et de flux pour un plasma en équilibre thermodynamique local (LTE),
optiquement mince et considérant un champ é€lectromagnétique monodimensionnel.
L'écoulement des gaz est laminaire. Avec les mémes hypothéses, il montrait 1'influence d'un
gaz d'injection sur la trajectoire et I'évolution thermique de particules d'alumine en fonction de
leur taille. Il déterminait ainsi I'importance des critéres de vitesse d'introduction des particules
en fonction de leur taille pour que celles-ci soient totalement fondues. La position
d'introduction semblait avoir également un réle marqué (fig. I-4). Reprenant ces travaux, il
étudia ensuite I'interaction des particules avec le plasma et démontra qu'elle devait étre prise
en compte dans tout modele comme ceux de MAXEY ou BOURDIN-FAUCHAIS en ce qui
concerne notamment les transferts de chaleur.

L'étude de l'influence de la phase vapeur du matériau fondu présente un intérét dans le cadre
de I'utilisation du plasma en tant que méthode spectroscopique (plasma froid).

L'essor de la métallurgie des poudres fournit également une nouvelle application au
plasma inductif, donc de nouveaux thémes pour les modélisateurs. Le comportement des
poudres dans le réacteur prenait 1a une grande importance car l'effet de trempe, qui contréle
les propriétés métallurgiques des matériaux obtenus en sortie, est un des critéres a prendre en

considération.
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I-3 - LES NOUVELLES VOIES

Les travaux réalisés au cours des cinq derniéres années représentent dans leur grande
majorité une amélioration des modélisations antérieures en évitant les hypothéses
simplificatrices utilisées jusqu'a présent. MOSTAGHIMI considére un champ
€électromagnétique bidimensionnel par 1'approche du potentiel vecteur : ce modéle constitue
un outil pour prédire les effets de la géométrie de I'inducteur sur le flux gazeux et la carte des
températures dans la torche. Il établit une comparaison avec la modélisation 1D antérieure

(fig. L5).

ZHAO étudie la réaction de nitruration du silane sous plasma inductif dans les
conditions d'équilibre chimique ou bien au contraire en considérant les cinétiques de
différentes étapes de la réaction globale. I1 met en évidence les différences marquantes
obtenues pour les caractéristiques du plasma : températures, vitesses, concentration (Fig. I.6).

12500 T T . r .

I-D

Az-o i

8
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i A o],

-20 . :
5 75 100 125 150 0 25 50 75 100 125
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(a) (b)

Figure I-5 : comparaison des modéles électromagnétiques 1-D et 2-D
a) températures et b) vitesse axiales (d’apres MOSTAGHIMI).

EL-HAGE étudie un modele de flux turbulent et détermine la viscosité associée a l'aide
du modele k-¢. Il apparait que le gaz central d'injection ne peut pénétrer la zone chaude
laminaire de par son caractére turbulent. L'intérét de la présence d'une canne d'injection - déja
utilisée par WEI - est alors montré (Fig. 1.7) parallélement a la présence de gaz tournants
("Swirl gas").

Enfin, MOSTAGHIMI remet en cause I'hypothése LTE, principalement dans le cas des
plasmas froids a trés haute fréquence (Fig. 1.8).
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Figure I-6 : température et vitesse axiales d’un plasma inductif
dans les hypothéses d’équilibre ou non équilibre chimique (d’aprés ZHAO).
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Figure I-7 : comportement du plasma en présence d’un injecteur.
Gaz tourbillonaire: a) vg = 0, vg = 30 m/s (d’aprés EL-HAGE).

I-4 - LES NOUVEAUX DEVELOPPEMENTS

EL-KADDAH etudie 1'influence de la géométrie de 1'inducteur sur le fonctionnement du
réacteur pour modéliser la décomposition de SiCl4 en Si et limiter son dép6t sur les parois

de la torche.

UESUGIE et Col. modélisent quant a eux une double torche a plasma inductif (figure
1.9). et optimisent expérimentalement la stabilité du procédé en fonction du débit des gaz.
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Figure I-8 : validité de I’hypothése LTE. Les isovaleurs Te/T représentent
le rapport de la température électronique a celle des lourds (d’aprées MOSTAGHIMI).
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Figure I-9 : mise en oeuvre d’une double torche & plasma inductif (d’aprés UESUGIE).
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I-5 - CONCLUSION

Comme il apparait au cours de cette étude, la totalité des travaux concernent des torches
avec paroi en quartz. Il semble que les auteurs soient souvent limités par l'aspect
électromagnétique du procédé, dont la modélisation bidimensionnelle n'est développée que
depuis la fin des années 80.

Les résultats, tant du point de vue de la thermique que de I'écoulement des gaz ont peu
évolué depuis 15 ans, mais on note une certaine évolution depuis peu vers la prise en compte
des phénomeénes a la fois turbulent et laminaire présents dans la torche. Leur étude détaillée
débouche directement sur les problémes d'introduction de poudres dans le coeur du plasma :
en effet, 'utilisation d'un gaz froid a caractére turbulent comme vecteur de poudre ne semble
pas efficace. Différentes solutions sont donc proposées par les auteurs :

- rendre le coeur du plasma turbulent,

- utiliser une canne d'injection refroidie,

- introduire les poudres avec une vitesse importante,
- préchauffer les gaz par un dispositif plasma amont.

Cependant, ces solutions sont toutes cofiteuses en énergie et doivent étre testées

expérimentalement, en particulier dans le cadre d'une future application industrielle dont le

rendement est un critére de mise en oeuvre ou d'abandon.

II - MODELISATION D'UNE TORCHE A PLASMA INDUCTIF

Nous nous intéressons ici a la description du logiciel FLUX-EXPERT, logiciel mis au point
au laboratoire MADYLAM et basé sur la méthode des éléments finis, utilisé au cours de cette
étude, ainsi qu'a la définition des équations magnétique, thermique et mécanique et leur
formulation en éléments finis (projection de Galerkine).

IL.1 - PRESENTATION DU LOGICIEL FLUX-EXPERT

FLUX-EXPERT permet la modélisation de certains phénomeénes physiques par la
méthode des éléments finis en décrivant interactivement 1'équation et les propriétés associées.
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Ses domaines d'application sont, ceci en 2D ou méme 3D pour certains problémes :
- la thermique,
- la mécanique (solide ou fluide),
- I'électromagnétisme,
- le couplage de ces phénomenes.

Ce code se décompose en deux parties principales (fig. II-1) :
- la partie GENERATEUR ;
- la partie UTILISATEUR.

La partie générateur se compose de :

-GNOYAU qui regroupe toutes les fonctionnalités nécessaires au traitement d'un
probléme éléments finis et génére une base de données générale (algorithmes, opérateurs de
propriétés physiques, matériaux, ...) ;

- GENERE qui sert a décrire une équation.

La partie utilisateur va permettre la description et la résolution du probléme :

- création du maillage du domaine d'étude a l'aide d'un mailleur 2D classique,
PREFLU, associé a un mailleur par élévation permettant un maillage traditionnel : TRANCH.

- affecter les conditions aux limites sur les divers contours, surfaces et volumes définis
précédemment, ainsi que les propriétés associés aux différentes régions, le tout grice au
module PROPHY.

- le probléme complétement décrit peut étre résolu par le programme SOLVER.

- enfin, XPLOIT exploite les résultats (courbes 3D, isovaleurs, tabulation,...).

I1.2 - LA METHODE DES ELEMENTS FINIS

Le choix de la méthode des €éléments finis a été motivé par la nature de notre
probléme :
- géométrie simple,
- fréquence de travail et propriétés physiques conduisant 2 une épaisseur de peau
importante,
- bonne adaptabilité aux trois équations formulées.



GNOYAU

l

PREFLU (BASEGN.NOY)—» GENERE

MAILLAGE.DEC EQUATION.EQU
¢ ) ¢ )

PROPHY

CPROBLEME.PR(D

SOLVER

G’ROBLEME.PRCD

XPLOIT

G’ROBLEME.PRO)

Figure II-1 : schéma descriptif du fonctionnement du logiciel FLUX-EXPERT

Cette méthode consiste 2 déterminer la répartition de l'inconnue minimisant une
fonctionnelle d'énergie basée sur la physique du probléme, la fonctionnelle pouvant étre par
exemple 1'énergie potentielle totale du systéme considéré.

Si on ne peut trouver de fonctionnelle associée au probléme, on utilise alors une
méthode de résidus pondérés permettant de passer du systéme d'équations aux dérivées
partielles a la formulation intégrale.
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L'ensemble du domaine est discrétis€é par un ensemble de mailles de formes
quelconques. Les inconnues sont interpolées par des polyndmes définis sur chaque élément de
discrétisation.

Cette méthode oblige aussi a 'emploi de frontiéres finies.

Dans le probléme électromagnétique, la méthode des éléments finis, pour des configurations
alimentées en courant continu ou alternatif, permet de prendre en compte des phénoménes
non linéaires ou transitoires. Cependant cette méthode est rapidement limitée par le besoin de
maillage de l'air pour la prise en compte des conditions aux limites a I'infini. Des difficultés
supplémentaires apparaissent aussi pour des géométries complexes, notamment lorsque l'on a
affaire a des courants haute fréquence.

Les problémes thermiques sont délimités par des frontieres finies, en général de forme
complexe, et peuvent introduire des termes non linéaires. La méthodes des éléments finis est
donc toute désignée dans ce cas.

Parmi les différentes techniques de projection disponibles dans les résolutions par éléments
finis, FLUX-EXPERT utilise celle de Galerkin, que nous décrivons a présent.

La méthode de Galerkin

Elle dérive de la méthode des résidus pondérés qui permet par le choix de fonctions de
pondération, de passer du systéme d'équations aux dérivées partielles a la formulation

intégrale.

Posons 1'équation aux dérivées partielles sous la forme générale :

pr, 9L 9T 9T 1 o,
ox dy 0z
avec T inconnue principale et g—T , g—T ; %,I: , ses dérivées partielles sur le domaine V.
X dy oz

On interpole l'inconnue T 2 l'aide d'un ensemble de fonctions di telles que :

n
T= ), ojTj
j=1

Pour une répartition quelconque de l'inconnue, on a :
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dT dT oT
B(T. ~)=E#O0
ox dy oz
€ est appelé le résidu de 1'équation. Si nous projetons ce résidu sur une famille de fonctions Bi,
indépendantes et engendrant un espace vectoriel, au moyen d'un produit scalaire, 1a condition

équivalente a

est que tous les produits scalaires I I J Bi.FAV  soient nuls.

Dans la méthode de Galerkin, les fonctions de base de l'espace de projection i sont prises
égales aux fonctions de l'interpolation oj de I'inconnue T.
Le systéme a résoudre s'écrit donc :

mw F(QoyTj, Zaaj T],ZanT ZanT

.)dv =0
dy

II-3 - FORMULATION DES EQUATIONS
I1-3-1 - L'équation électromagnétique

Elle découle directement des équations de MAXWELL, qui s'écrivent dans le cas

d'un conducteur :

_)
o Hy=T s ol E )= E
ot
div(E )=0 div(D ) =0
ainsi que de la loi dOHM et la loi du milieu
?=0-§ +0'(;)A§)) -]§)=ugﬁ
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Ainsi, en négligeant le terme de transport et les courants de déplacement, nous obtenons
I'équation suivante :

A

rot (Lo rot( A )) +6 == %

ol Mo : perméabilité magnétique du vide
—
A : potentiel vecteur

¢ : conductivité électrique

Js : densité de courant dans l'inducteur

Les conditions aux limites sont de types DIRICHLET avec imposition d'un potentiel vecteur
nul sur les limites du domaine.

I1-3-2 - L'équation de la thermique

L'équation de la thermique s'écrit :

pCp§+pCp?g?adT+div(-kg?3dI')=ch+AH

p : masse volumique du gaz plasmageéne,

Cp : capacité calorifique,

u : vitesse du gaz,

k : conductibilité thermique,

Quh : densité de puissance Joule calculée par le modele électromagnétique,
AH : chaleur latente de changement d'état.

Hypotheses :

i s .-
- il n'y a pas de terme transitoire 3_ =0;
t

- chaleur latente de changement d'état nulle ;
- 1a vitesse est constante et identique en tout point de la torche (verticale dirigée vers le bas).

L'équation devient :

p Cp u gradT + div (- k gradT) = Qg
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Projection de Galerkin :

a - formulation forte

[I, 010 ¢, T grar as +IJ, o ive- kgmaaTy s = I, o Qu ds
(1) (2) 3)

b - formulation faible

Par intégration par partie :

o;p CpU.T.gradl =div (04p C, U.T) - grad pCU.T-0igradp C, U T
-0 pgrad C, UT-04p CpdivT T

I'€quation de continuité div ﬁ =0impose a;p C, div ﬁ) T=0

si on écrit que g?a)d p =§$ g?a)dT

erad Cp =25 Rt
oT
on peut écrire pour le terme (1), en utilisant le théoréme de la divergence (Ostrogradsky) :

Il 0ip ¢, T graar s Jupc, T Ta Il e2a 04 C,UTds
I a%% Cp U.gradT1- J[ o, pg—;ﬁ U gradT. T ds

De plus, pour l'intégrale de frontiére, nous pouvons faire la distinction entre la frontiére
d'entrée et celle de sortie :

- entrée : Tenrge connue , introduction de matiére ;

- sortie : T inconnue , sortie de matiére.

D' oti la formulation :
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Juwpc,BrTa=l upc, 0 Ta+] upc,TaTa

=] 3 0ip C U Teurte dl+ Jop 0ip G T T dll I

ol Igr indicateur de sortie : Ison = 1 sur la frontieére de sortie, sinon O pour les autres
frontiéres.

Le terme (2)
o; div(- k gradT) = div (- 0; k gradT) + grad o; . k gradT

L'intégration avec l'utilisation du théoréme de la divergence donne :
j J’ di — _ J’ - .= J‘ J’ - —
cdiv(-kgradT) ds=-Jo; kgradT. n dl+ ), grad o; .k grad T ds
et I'intégrale curviligne se décompose suivant :
- = j J
_[ra,i kgradT. n dl= - ) o hi(T-Ty) dl - ) o 0 € (T4-Ty#) dl

Dans un souci de linéarisation des équations, on remplace T4 par T,.13.T, ou n-1
représente la température au pas d'espace précédent (cas d'un algorithme de Newton-
Raphson). La non linéarité en T3 passe 2 une linéarité en T moins déstabilisante.

Jroioe @1 d=]po©e TT-Té @

Ainsi, I'équation de la thermique en formulation faible donne l'expression suivante :
— ) —
. gha i wp o Tos-Jf, as 2 T griamna Tas

1, 01 052 0 graamn T s + ], i o 01 graar o

-
slronnra+ o0 e ™0 Tai+fpoip T Dot Thna

i ounds+fnTadi+ [ oy oe T a-|oip 0T Teusee
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La source thermique Qth est déterminée 2 partir du calcul magnétique et vaut :

Cw2.A.A*
Qth = >

ol  représente la pulsation du systéme inductif et A le potentiel vecteur ( *) pour grandeur
conjuguée ).

Les conditions aux limites sont de type DIRICHLET (température imposée en paroi); ou

NEUMAN (définition d'un coefficient de transfert en paroi).

II-3-3 - L'équation de Navier-Stokes pour les fluides compressibles

a) Les équations.

Le repére :

- -5 =
(ur ;ug ; uy)

Le champ de vitesse :
ﬁ (u,v,w)

Equation de continuité de masse :

2—';’ +div(pU)=0

Equation de Navier-Stokes :

pé’f_ww)ﬁ:map?

: vitesse
: masse volumique,

: tenseur des contraintes et

‘TIL“"UG.L

: forces extérieures s'appliquant sur la charge.
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b) Projection dans le repére axisymétrique.

Equation de continuité de masse :

p

10 d
o ES r3 (pm)+£(pw)—0

Equation de Navier-Stokes :

Composante radiale

% Gu 3. 9v 20 S8 O 9.5
e Bl P, P4 0 TIL R AN T
Pl e ¥ o 1% e ) RS,

2. 10, du 10, ow
SR T s TS =

S Jw  ow. P95 19 9w 19 9w 9 9w
oW, | O op 1 . s -2 =
Pt o P Y 3 ™) Ty 25 M)

2.0, du 19
+3[5;(!J'ar) ri(!m)"‘ _(l-l )+Pg-

c¢) Forces en présence

Trois types de forces peuvent mettre en mouvement un fluide :

- les forces de gravité : elles sont rarement prises en compte, sauf pour un écoulement libre,

dans le cas ou elles sont les seules forces extérieures mises en jeu.

- les forces de thermoconvection : elles apparaissent lorsque le fluide est dilatable etquand des

gradients de température importants provoquent une forte variation de la densité.

- les forces de Laplace : elles sont bien plus importantes que les forces de gravité, mais elles

peuvent étre du méme ordre de grandeur que les forces de thermoconvection lorsque le fluide

est trés visqueux. Pour un fluide de faible viscosité, les forces €électromagnétiques sont les

seules motrices. Pour les métaux liquides, ol les gradients thermiques sont relativement

faibles, les forces de Laplace sont prépondérantes et sont donc les seules prises en compte.
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Les forces électromagnétiques étant établies, et leur partie fluctuante n'induisant pas de

mouvement, I'écoulement sera considéré comme établi et permanent. Le terme p aa— est nul.
t

d) Loi de paroi

Au voisinage d'une paroi, en écoulement turbulent, une couche limite turbulente composée de
trois zones se développe :

- une sous-couche visqueuse, d'épaisseur tres fine, ol le frottement visqueux 1'emporte sur le
frottement turbulent et ot la vitesse varie de fagon linéaire avec la distance a la paroi.

- une zone de transition 2 profil parabolique, qui est souvent négligée

- une couche logarithmique ot le profil de vitesse suit une loi de variation rapide et qui se
raccorde a I'écoulement pleinement développé.

Soit une vitesse de frottement U*, fonction de la densité p et du frottement pariétal 1 :

-

P

Soit 1* une échelle de longueur faisant intervenir U* et V la viscosité cinématique
moléculaire :
e
U*
L'expression de la vitesse tangentielle en fonction de la distance a la paroi, Y, s'écrit :
U _ .Y
oF = (@
Des considérations semi empiriques (Prandtl, Von Karman) permettent d'établir que :

U 1 Y.U*E
U—*=K10g( v ) K=0,4 E=7,4

ou K est la constante de Von Karman et E la constante d'intégration.

Le profil peut étre affiné si la rugosité a la paroi est prise en compte.

Conditions aux limites :

- paroi : normalement, en écoulement turbulent comme en laminaire, nous devrions avoir une

vitesse nulle. Or le profil logarithmique suppose un cisaillement de vitesse au voisinage de la

paroi, donc une vitesse tangentielle donnée par la fonction ci-dessus et une vitesse normale
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nulle (imperméabilité de la paroi).

- surface libre et axe de symétrie :
1) la vitesse normale est nulle

2) il y a une contrainte de non flux de matiére qui est équivalente 2 un tenseurnul: T =0

Discrétisation en éléments finis :
Les variables primaires utilisées sont U et P .
T est le tenseur des contraintes de composantes Tij ©

dU; dU;
G= L (—+—)-P.3;
=k (an axi) 81]

W est la viscosité dynamique moléculaire et ;; est le symbole de Kronecker.

Les polyndmes d'interpolation de la vitesse sont du second degré, ceux de la pression sont de

degré inférieur, ce qui donne une pression linéaire ou constante :

P=2ZB;P; et ﬁ:Zajﬁj
0;; et B; sont les polyndmes d'interpolation.

Comme en thermique, nous utilisons la méthode de Galerkin et la formulation est faible.
Apres discrétisation et projection sur les axes du repére, les conditions aux limites étant prises
en considération, le syst¢me d'équations est écrit en faisant les hypothéses suivantes :

- il n'y a pas de terme transitoire (% =0)

- la composante de vitesse suivant 8 est nulle (v = 0)

- la force extérieure F, se décompose en deux parties :
FOZS force surfacique
FOZL force linéique

- la force extérieure Fr se décompose en deux parties :
FORS force surfacique
FORL force linéique
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e) Projection de Galerkin
uation d vier-Stokes

Composante radiale

-Us “iP“%u;dHHs Gipwg—zdS-Hs %%pds—ﬂs ;2 ds - fL% %‘:‘ %d

~Hs% %‘rﬁuud H% ar ds 2” i%[ua—uds+2j,[s aiu%ds
+H 80!1 BW +Hs%ug—zdS-PIFGip-nrdl+.[pﬂi%divﬁ-nrdl-2.[raaug—:nrdl

ow Ju
- L— oy ua—r.nz dl-Jro4p g.nz dl= HS 0;FORS ds Jr o;FORL dl

Composante axiale

.U alpu5—d5+ﬂ alpwa—ds Iaa, ds Hsgé_)a% ?Eds Lg 30% u,

-.[L%aaal awds _U aﬂq aWd H —j.L d+2_”5%%u%‘:—,ds+ﬂsaipgds

2 i ow du ow

= .US a; FORS ds+jr0tiFORLdI
Conditions aux limite.

Composante radiale

2 . Ju ow
-[r Q; p.n; dl "‘-[r i3 dlvﬁn,dl "Jr o ug.nz dl - Jr o4 ua—r.nz dl

".[rai ugr_u-nzd]=jrui Tt?—ll)dl
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ou ?: 71) = Tty +Tlz = (-p + 21 %.— %udjvl_f). n; + pu*2.n,;

Composante axiale

2 .. ow ou
-[r o; p.nydl + L. i3 dwﬁnzdl B -[r o 1 —a?nz dl-Jrosp g.nz dl

ow - —
-J}-oq pg.nﬂil: r® T, .0dl

0
oll E: T‘l) = Tyl +Tz2N; = pu*2n, . (-p + 2 a_W._ %u’d“'ﬁ) ng .
T

Equati e continuité

IS pas+ Il o asell, b pas e J] gt as [ pw 3T 22 as =0

Une fois ces équations écrites (partie GENERE de Flux-Expert), il nous fallait déterminer les
propriétés physiques de I'argon afin de décrire le probléme (partie PROPHY).

I1-4 - LES PROPRIETES PHYSIQUES DE L'ARGON

La spécificité de FLUX-EXPERT nécessitait une formulation mathématique de ces
propriétés. La recherche bibliographique nous a permis de les trouver, soit sous forme de
tableau et nous effectuions alors une interpolation, ou bien directement sous la forme d'une
relation dépendant de la température (BOULOS, DELALONDRE, VARGAFTIG, AYEN).

La résolution de I'équation électromagnétique nécessite la connaissance de la
Conductivité électrique :

T < 8000 °K
OQ-lp-1 = 2,26. 106 EXp( ——r—

8000 < T < 15000 °K
OQ-1m-1 = 1,96105 exp( ﬂ)

621 104
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Figure II-2a : évolution de la conductivité électrique de l'argon ionisée
avec la température (diagramme semi-log).

Les termes qui apparaissent dans I'équation régissant le phénomeéne thermique sont :

Densité de l'argon :

T < 16000 °K
Pkg/m3 = 1,783 (";’.—3- 2,06.10°7.T +6,71.10-11.T2 - 5,21.10-15.13))

Capacité calorifique :

T < 6000 °K
Cpixgx = 518,8

6000 < T < 10% °K
Cpixgx = 518,8 +995,8 (%)11

104 < T< 1,35.104 K
Cpikgx = 518,8 +995,8 (%)7

oy



Cp (J/kg.°K)

MASSE VOLUMIQUE (kg/m3)
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Figure II-2b : masse volumique de I'argon ionisé en fonction de la température.

1000

800 /

6000

400

200
_//
0
4000 6000 8000 10000 12000 14000
TEMPERATURE (°K)

Figure II-2c : capacité calorifique de I'argon.
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Conductivité thermique :
500 < T < 6000 °K
= 002412 T
Awmek = -0,024( 1 04) + 0’262(W) +0,0165

6000 < T < 15000 °K
_ T 6 T3
AMwimek = 0248 (o206 +0,372(- 23 +0,074

Kth (W/mK)

/
: g

4000 6000 8000 10000 12000 14000

-_‘-—’_'_'_'—-4

j ‘_____,_4-‘""
0 2000

TEMPERATURE (°K)

Figure II-2d : conductivité thermique de 1'argon ionisé.

Pertes radiatives

T < 5275 K
Qrw/m3 =0
5275 < T < 17000 °K
Log(Qrw/m3) = -18,3938 + 4,7486.10-3.T - 2,673.10-7.T2 + 5,02.10-12.13
T > 17000 °K
Qrw/m3 = 5,62.10-3
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Figure II-2¢ : pertes par rayonnement (diagramme semi-log).
Enfin, la détermination des écoulements dans la torche impose la connaissance de la
Viscosité dynamique :

300 € T £<10780 °K
1107N.s/m?2 = -6,7738.10-13. T4 + 1,4309.10-8.T3 -1,05.104.T2
+0,5582.T + 89,184
10780 < T 17000 °K
1107N.s/m?2 = -4,589.10-13.T4 + 3,79049.10-8.T3 -1,025.10-3.T2
+10,9719.T - 37766,105

Les fortes valeurs obtenues (figure II-2f) pour ce parameétre explique en partie la
difficulté a introduire des poudres dans le coeur chaud du plasma. Les valeurs reportées dans
le tableau II.1 montrent que la viscosité de 1'argon a 10000 K est comparable a celle de I'eau,
tandis qu'a 20°C (température du gaz vecteur de poudre), elle se rapproche de celle de 1'air.

eau air argon argon
(20°C) (20°C) (20°C) (10000 K)
W(N.s/m?2) 103 1,82.10°5 2,5.10°5 0,25.103

Tableau II.1 : valeur de la viscosité dynamique pour I'air, I'eau et I'argon.
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Figure II-2f : viscosité de I'argon ionisé.

Procédant par étape, nous avons réalis€ dans un premier temps le couplage
magnétique-thermique sur une géométrie simplifiée de la torche. Nous avons alors mis en
évidence des problémes de convergence dus aux fortes variations des propriétés physiques de
l'argon et de la valeur assez élevée de la vitesse.

II-5 - COUPLAGE MAGNETIQUE-THERMIQUE

La description du probléme sous forme exploitable par FLUX-EXPERT s'est déroulée
de la fagon suivante :
- définition de la géométrie (magnétique et thermique)
- réalisation du maillage
- création des opérateurs de propriétés
- résolution et exploitation des résultats

I1-5-1 - Géométrie et maillage

Deux géométrie distinctes sont envisagées pour les résolutions magnétique (figure II-3) et
thermique (figure II-4).
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Figure II-3 : géométrie et maillage du domaine de calcul pour la résolution magnétique
(2 gauche : géométrie compléte; a droite : détail de la torche).

La condition aux limites A = O 2 l'infini impose une géométrie élargie autour de la
torche et l'inducteur. Elle se décompose en 4 régions auxquelles sont affectées les noms
suivants.

- enceinte : constituée d'argon a température ambiante ;
- spires : ol se localise la densité de courant ;

- quartz : paroi de la torche ;
- argon : de conductivité électrique o(T).
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Seule la derniére région de conductivité électrique non nulle est le si¢ge de courants de

Foucault, donc de densités de puissance et de forces électromagnétiques.

Figure I1-4 :
maillage thermique.

Seul le corps méme de la torche est conservé pour la géométrie
thermique. Les régions linéiques définies en sus sont :

- entrée et sortie : introduction et sortie de matiére
- quartz : paroi externe de la torche.

La géométrie complexe en magnétique conduit 2 un
maillage triangulaire tandis que nous adoptons un maillage
rectangulaire dans la configuration thermique, chaque maille
contenant 7 points d'intégration oui sont effectués les calculs.

I1-5-2 - Conditions aux limites et conditions initiales

Ces parameétres conditionnent directement les résultats a
venir ; c'est pourquoi, leur affectation doit étre entourée du plus
grand soin :

- validité des propriétés physiques trouvées dans la littérature ?
- réalité physique des conditions aux limites imposées ?

Les conditions aux limites : il a fallu de nombreux essais (pour
le probléme thermique en particulier) avant d'aboutir 2 un
résultat relativement proche du mode de fonctionnement
supposé d'une torche a plasma.

Pour le probléme magnétique, une condition de DIRICHLET
(A = 0) est imposée sur le bord externe de la région d'étude
(potentiel vecteur nul a I'infini).

La densité de source thermique est calculée en considérant que les courants de Foucault sont

localisés uniquement dans 1'épaisseur de peau :

500
8Cu -

ot

=0,378 mm

avec 0 =6.10—> Q-lcmr! (pour le cuivre) et f = 3 MHz.
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Finalement, notre inducteur étant constitué d'un tube de cuivre de diamétre extérieur 10 mm,
et en supposant qu'il est parcouru par un courant total de 9 A, nous obtenons:

J =106 A/m?

Trois possibilités s'offraient a nous pour la résolution thermique :

- soit définir un coefficient de transfert h sur la paroi du tube de quartz, dont la
valeur n'est connue qu'approximativement faute de résultats expérimentaux ;

- soit imposer une condition de DIRICHLET (T = 300-400°K) sur toute la
hauteur du tube. Cette solution plus précise mais d'une réalité peu physique constitue un
véritable puits de puissance si les sources sont localisées contre la paroi interne du tube de
confinement ;

- enfin, certains auteurs (WEI et Col., MEKIDECHE) définissent un coefficient
de transfert sur la paroi interne du tube :

oT k k
kggr":_aw(T'Tw) heq=Fw
kg : conductibilité thermique du gaz d'argon,
Ky : conductibilité thermique de la paroi,
d : épaisseur du tube de quartz.

Ainsi dans notre cas, avec un tube de 5 mm d'épaisseur nous obtiendrions un coefficient de
274 W/m2.°K (a 1000 °K).

Dans un premier temps, par manque de résultats expérimentaux, nous avons imposé une
condition de DIRICHLET ( T = 400°K ).

Les conditions initiales : nous imposions comme conditions initiales de fonctionnement dans
les premiers calculs (équation magnétique) un profil de température constant sur le rayon de
la torche; alors, les densités de puissance étaient localisées sur la surface du tube, rendant les
profils de températures trés sensibles aux conditions de paroi. Il a fallu simuler un amorcage
du plasma en imposant un profil de température initial parabolique (10000 °K au centre
jusqu'a 300 °K sur la paroi).

Pour le calcul thermique, la température initiale est de 10000°K sur le rayon, facilitant ainsi la
convergence des valeurs.
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Enfin, a I'entrée de la torche, la température des gaz est imposée a 300°K.

Initialisation
TK = Tpara

Résolution magnétique

u ue
tabulation de A
tabulation de ¢

En thermique :
interpolation de A
interpolation de o

v

Calcul des
SOURCES

(Résoluﬂon thermique )

A partir du thermique :
tabulation de T

T convergence
de convergence

en atteinte

En magnétique
interpolation de T

A
( Résolution magnétique ) FIN DU CALCUL

Figure II-5 : bouclage thermique-magnétique
I1-5-3 - Description du bouclage

Un premier calcul magnétique est réalisé avec une température initiale imposée
sur le rayon de la torche.

A partir de ce premier résultat, les valeurs du potentiel vecteur et de la
conductivité électrique sont tabulées afin d'étre interpolées dans le calcul thermique. Ces
valeurs permettent de calculer les densités de puissance (sources), nécessaires a
I'établissement de la carte thermique de la torche.

Enfin, un test de convergence sur la température indique la poursuite du bouclage
ou la fin du calcul. Tous les résultats intermédiaires sont stockés, ce qui permet de suivre
I'évolution de la convergence pendant les calculs (figure II-5).
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II-5-4 - Les résultats

Les premiers calculs, effectués a vitesse et propriétés physiques constantes avec
une température constante sur le rayon de la torche en condition initiale, montraient une forte
localisation des sources de puissance sur la paroi interne du tube de quartz. Il en résultait une
extinction du plasma due a la condition de flux thermique a la paroi (fig. II-6).

0.761E+10
0.821E+11
0.157E+12
0.231E+12
0.306E+12
0.3B0E+12
0.455E+12
0.529E+12
0.604E+12
0.678E+12
0,.753E+12
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Figure II-6 : isovaleurs de densité de puissance avec une
température initiale constante sur le diametre de la torche.

Le centrage des puissances sur l'axe de la torche eu pour effet de diminuer les pertes
thermiques a ce niveau. Pour cela, la condition initiale pour la température évolua vers une
forme parabolique centrée sur l'axe de la torche (Tpax = 10000 K, Tmin = 300 K). Le résultat
obtenu est celui représenté sur la figure II-7.

L'adjonction de propriétés physiques variant avec la température (voir I1.4) amena
des problémes numériques dus au non respect du critére de stabilité suivant :
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Pe = EI;TC: U.Az <2 Pe : nombre de Peclet

ol Az est la dimension caractéristique de la maille sur laquelle s'effectue le calcul et U la

vitesse du gaz dans la torche (verticale, constante dans notre cas simplifi€).

1 = 891991 1 = 500
2 = 0,963E+07 2 = 1495
3 = 0.184E+08 3 = 2490
4 = 0,271E+08 4 = 3485
5 = 0.359E+08 5 = 4480
6 = 0.446E+08 6 = 5475
7 = 0,533E+08 7 = 6470
8 = 0.621E+08 B = 7465
9 = 0.708E+08B 9 = 8460
10 = 0,796E+08 10 = 9455
11 = 0.883E+08 11 = 10450

j

Figure II-7 : densité de puissance et isothermes avec une
température initiale a profil parabolique.

La figure II-8 montre que les dimensions caractéristiques de maille en fonction de
la température pour différentes vitesses afin que ce critére soit respecté. Il apparait que le
probléme est sensible pour les faibles températures (en entrée de torche et a la périphérie). Les
valeurs obtenues atteignent 10-2 mm.
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Nous avons donc eu recours a un artifice numérique : le décentrage. Cela revient a
introduire un terme de conductivité anisotrope, atténuant les effets instables du terme de
transport (pCpU). Cette méthode améliore la stabilité, mais nuit a la précision d'ou la

nécessité d'un maillage relativement fin.

La méthode de décentrage

Lorsque les phénomeénes de convection prennent le pas sur les phénomeéne de
diffusion, des problémes de stabilité peuvent apparaitre. Pour pallier 2 ce phénomeéne
d'instabilité, il existe de nombreuses possibilités, dont la méthode citée ci-dessus, basée sur le
principe du décentrage amont utilisé dans les différences finies. Cela revient a introduire un
terme de conductivité anisotrope, atténuant les effets instables du terme de transport.
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Figure II-8 : évolution de la taille maximale de maille (mm) en fonction de la
vitesse pour respecter le critére de convergence de Peclet.

Dans un souci de simplicité, nous présentons le calcul d'établissement de ce terme
supplémentaire dans un cas monodimensionnel (fig I1-9 ).

En ne gardant que les termes de diffusion et convection de I'équation de la chaleur, on
obtient :
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Figure II-9 : schéma monodimensionnel en différences finis.

La formulation des différences finis dans un schéma décentré amont donne :

p CPUTn'AIn-l =k Tn+1 ‘2;1;;1"' Tn-l (2)
Un schéma en élément finis centré conduit 2 :
p CpU Tne1-Tpa =k Th1-2Tp+ Ty 3)
P A Ax?

L'introduction du terme de décentrage k.

p CpU Ttl+l = Tn»l =k Tn+1 = 2T[!+ Tn-l & ke Tll-l-] i 2Tl‘l"' Tn-l (4),
2Ax Ax? Ax?
et I’équivalence des équations (2) et (4) conduit 3 :
1
ke=75p Cp U Ax

On retrouve dans ce terme l'expression de la condition de convergence pour un nombre de
Peclet inférieur a 2.

Dans le cas bidimensionnel, avec une vitesse? non parallele aux axes de coordonnés, k. est

un tenseur et s'écrit :

U2 U,U
1 % y
ke = 2P Cp \ Ax2+Ay2 (UyUx Uyz)
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Notre probleme étant axisymétrique, c'est un modele de ce type que nous ajoutons dans
FLUX-EXPERT.

Deux essais réalisés a des vitesses de 0.1 et 1 m/s montre 1'efficacité du procédé
mais également la nécessité d'un maillage fin. L'effet de la vitesse est marquant dans le
deuxieéme cas : diminution de la température, profils de température différents, ... . Enfin, les
isothermes sont nettement déplacés vers le bas de la torche dans le cas d’une vitesse
parabolique : 0.5 m/s sur I’axe, 5 m/s a la paroi (figure II-10).

I1-5-5 - Conclusion

Cette premiere étude simplifiée avait pour objectif principal de se familiariser
avec le logiciel FLUX-EXPERT :

- création de maillages,
- écriture des opérateurs de propriétés,
- couplage d'équations.

Elle a également permis de s’affranchir de problémes d'ordre purement numérique
(développement de la méthode de décentrage) qui auraient constitué un réel handicap pour la
mise en oeuvre de 1'équation de Navier Stokes. L'étape suivante va consister a introduire le
phénomeéne hydrodynamique sur une géométrie de torche plus complexe : gaz plasmagene et

annulaire, injecteur, élargissement de la zone d'étude...

II-6 - PRISE EN COMPTE DU PHENOMENE HYDRODYNAMIQUE

Cet aspect de la modélisation d'une torche a plasma inductif présente un intérét tout
particulier dans le cadre de 1'application au traitement des poudres. En effet, comme nous
l'avons vu dans I'étude bibliographique précédente, de nombreux parameétres influent sur la
trajectoire des particules dans le plasma : position de l'injecteur, vitesse des gaz, turbulence du

plasma.
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Figure II-10 : effet d'un profil parabolique de vitesses sur les isothermes.

L'objectif est donc de mettre au point un outil qui nous permettant 1'étude de ces
différents points pour les valider ensuite par l'expérimentation. Partant de la géométrie
précédente, nous 1'avons affinée puis progressivement complétée afin d'aboutir au procédé tel
que nous l'utilisons.

II-6-1 - Evolution de la géométrie

Nous considérons a présent un tube en quartz de 50 mm de diameétre intérieur et de 2 mm
d'épaisseur. L'inducteur de diamétre intérieur 30 mm est représenté par trois spires
cylindriques de dimension 8/10. La hauteur totale de la torche est de 200 mm. Pour
l'admission d'un gaz annulaire, un deuxiéme tube concentrique au premier est placé dans la
partie supérieure de la torche ; il a une épaisseur de 1 mm pour un diamétre intérieur de 40
mm ; il pénétre de 110 mm dans la torche (figure II-11).
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Figure II-11 : évolution de la géométrie et du maillage
pour les résolutions magnétique et thermique.

Enfin, dans le but connaitre le comportement du plasma en sortie de torche, la
région ou sont affectées les propriétés de I'argon est prolongée.

Le méme maillage est utilisé pour les résolutions magnétique et thermique, ceci
afin d'éliminer les erreurs d'interpolation qui conduisent a des valeurs de densité de puissance
négatives, véritable trou d'énergie, qui faussent totalement les résultats. A titre d'exemple,
dans les mémes conditions de fonctionnement, la température maximale du plasma passait de
4 000 K a 14 400 K entre les 2 configurations.

De plus, nous gagnons un temps de calcul sensible pour le passage des tableaux de
valeurs entre les 2 équations (magnétique et thermique).
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I1-6-2 - Maillage pour la résolution hydrodynamique

Par rapport aux calculs magnétique et thermique, un noeud de pression est ajouté
au centre de chaque maille dans le calcul mécanique : I'équation est a 3 inconnues (Vy, V, P).
Les interpolations entre les noeuds du maillage et les points d'intégrations sont effectuées a
l'aide de polyndmes de degré 2 (0 pour la pression). Nous ne pouvons donc garder le méme
maillage pour les trois équations. La géométrie est conservée (excepté pour l'inducteur qui est
simplifié€) et reprend les dimensions de la thermique.

I1-6-3 - Hypotheéses simplificatrices

Ne connaissant pas le comportement du logiciel FLUX - EXPERT (plus
généralement de la méthode aux éléments finis) pour la modélisation des écoulements de gaz,
ou les variations de propriétés physiques sont trés importantes, nous avons voulu, dans un
premier temps, utiliser une équation destinée aux écoulements de métaux liquides. Nous
sommes donc dans une hypothése d'incompressibilité qui est d'autant plus fausse que la
température est basse. En effet, 'hypothése d'incompressibilité revient a négliger le terme

ﬁ) g?a)d p dans 1'équation :

div(p U)=pdivU + Ugradp =0

et la masse volumique présente une forte variation pour les températures inférieures a 2000 K
(figure II-2b )

Les forces électromagnétiques sont également négligées pour isoler les
phénomenes hydrodynamiques et leur influence sur la température.

I1-6-4 - Premiers calculs

En entrée de torche, le profil des vitesses est parabolique avec :

Vmax = 1 m/s pour le gaz annulaire
Vmax = 0.1 m/s pour le gaz plasmagéne

correspondant respectivement a des débits approximatifs de 34 I/min et 4 I/min.
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Conditions aux limites : - composante radiale de la vitesse imposée nulle sur I'axe de la
frontiere et l'entrée de la torche;
- sur toute paroi solide, la vitesse est imposée a 0.

Conditions initiales : Les trois inconnues sont prises nulles ou tabulées a partir d'un
fichier de valeurs obtenues par une résolution antérieure.
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Figure II-12 : couplage thermique-mécanique. Champs de vitesse et isothermes(K).
La valeur maximale de la vitesse est 0,92 m/s.

Un bouclage entre les résolutions thermique et mécanique donne les résultats
suivants :

1 - isothermes a vitesse nulle (figure II-12a);

2 - champ de vitesse a température constante (figure II-12-b);
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3 - modification des isothermes a partir d'un résultat thermique antérieur obtenu a
vitesse nulle (figure II-12-c);
4 - nouveau champ de vitesse avec des isothermes (figure II-12-d).

Une zone tourbillonnaire se forme au niveau de l'arrivée du gaz annulaire dans la
torche. Ainsi, l'introduction de poudre par gravité ne permettrait pas a celle-ci de pénétrer
dans le coeur du plasma et elle ressortirait du réacteur sans étre purifiée. Ce phénomeéne,
d'origine purement hydrodynamique, ne peut étre qu'amplifié par les forces
électromagnétiques qui provoquent un vortex de méme nature.

L'adjonction d'une canne d'introduction parcourue par un gaz vecteur est donc une
nécessité : ce résultat s'accorde totalement avec ceux de la littérature.

00O

Figure II-13 : géométrie finale avec injecteur.
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I1-6-5 - Géométrie finale et prise en compte du rayonnement interne

La canne d'injection est constituée d'un tube de silice de 6 mm de diameétre
intérieur et 1 mm d'épaisseur. Elle pénétre dans la torche sur une longueur de 120 mm (figure
II-13).

De plus, le domaine de calcul (région ARGON) est sensiblement €élargi afin
d'imposer une condition aux limites sur la température de type DIRICHLET (T = 300 K) sans
modifier les isothermes dans la torche; jusqu'a présent, il n'y avait aucune condition sur la
région linéique de sortie, ce qui imposait ET =0

Enfin, dans I'hypothése d'un plasma optiquement mince (le rayonnement interne
ne chauffe pas le plasma), nous introduisons les pertes par rayonnement, dont I'expression est
donnée en I1.4. Dans 1'équation de la thermique, les sources ne sont plus Qry mais Qry -
Qray. L'évolution des isothermes a vitesse nulle au cours de 4 bouclages magnétique -
thermique est indiquée sur la figure II-14 avec j = 2,5.106 A/m?2 et une vitesse de gaz nulle.

1 =: 500 1 = 500 1 = 500
2 = 1455 2 = 1435 2 = 1443
3 = 2410 3 = 2370 3 = 2386
4 = 3365 4 = 3305 4 = 3329
5 = 4320 5 = 4240 5 = 4272
b = 5275 b = 5175 6 = 5215
7 = 6230 7 = 6110 7 = 6158
B = 7185 B = 7045 8 = 7101
9 = 8140 9 = 7980 9 = B044
10 = 9095 10 = 8915 10 = 8987
11 = 10050 11 = 9850 11 = 9930
1o 1o e
| lf®) 10 (ke

Figure II-14 : évolution des isothermes au cour de trois bouclages thermique-magnétique en
tenant compte des pertes par rayonnement (hypothése d'un plasma optiquement mince).
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Figure II-15 : profil de vitesse imposé en entrée de torche (Vr=0).
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Figure II-16 : écoulement dans la torche (la Figure II-17 : isothermes obtenues avec
vitesse maximale est 2,67 m/s). I'écoulement représenté sur la figure II-16.
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I1-6-6 - Couplage mécanique-thermique

Le résultat thermique précédent est tabulé et récupéré dans la résolution
mécanique. Avec une vitesse maximale de 3 m/s dans l'injecteur et un profil parabolique
imposé en entrée de torche (cf. figure II-15), nous obtenons le champ de vitesse représenté sur
la figure II-16 : il y a persistance d'une zone tourbillonnaire, mais située en amont de la sortie
du tube injecteur donc a priori non invalidante pour l'introduction de poudres.

Les isothermes obtenus a partir de cet écoulement présentent un profil nettement
plus allongé (figure II-17). L'effet de vitesse est trés sensible sur les isothermes des gaz
vecteur et annulaire, mais il n'y a pas une pénétration au coeur du plasma comme nous
I'aurions souhaité. Ceci est une conséquence directe de la forte variation de viscosité dans
cette région du plasma (figure II-18) : le rapport des valeurs entre I'entrée et la sortie de
l'injecteur est de 10.

Les températures relevées dans l'injecteur sont trop €levées. En effet, celui-ci est
normalement refroidi et nous n'avons imposé aucune condition aux limites sur sa paroi. Pour
une modélisation plus réaliste ou nous tiendrions compte de l'influence de I'injecteur sur les
résultats, il faut considérer une canne en cuivre creuse avec une condition de DIRICHLET
(300 < T < 350 K) sur les parois internes. C'est ce qui est utilisé expérimentalement : tube en
cuivre de 9/18 avec refroidissement par eau.

Les forces électromagnétiques (figure II-19) présentent un module maximum
d'environ 400 Newtons. Leur présence est a l'origine d'un phénomeéne tourbillonnaire au
niveau de l'inducteur dont il va falloir tenir compte dans 1'étape suivante de la modélisation.

I1-6-7 - Influence des forces électromagnétiques.
La présence simultanée des densités de courants induits et de I'induction magnétique donne

naissance a des densités de forces de Laplace dirigées vers l'intérieure du domaine électro-

conducteur (rappel du chapitre I) :

Fe=] AB
Ces densités peuvent se mettre sous la forme :
f) L ﬁ)grad)ﬁ grad—
Ho 29

= 8=



et sont la somme de deux termes :

0.400E-04
0.62BE-04
0.B56E-04
0.108E-03
0.131E-03
0.154E-03
0.177E-03
0.200E-03
0.222E-03
0.245E-03
0.26BE-03

HOWUODNOU A GIN -

-

Figure II-18 : isovaleurs de viscosité mettant en évidence de forts
gradients au niveau de I'injection de la poudre.

- un terme irrotationnel a l'origine d'une pression €lectromagnétique qui confine le

plasma et évite tout contact avec la torche :

- = B2
Firrot = gr
210

- un terme rotationnel a l'origine de mouvements circulants dans le plasma :

Far=—(Bed B
Ko

Le rapport entre ces deux termes est donné par la relation

Frot 8
Firrot R

<0



ol J est l'épaisseur de peau électromagnétique (précédemment définie) et R le rayon du
plasma.

Dans notre cas, si nous considérons un plasma de température moyenne Tp=8000 K, nous

avons :
§=(—2)12=129.102m
The0)
R=20mm=2.102m
Ainsi Ifi‘ =1,55
irrot

soit une légére prédominance des forces convectives par rapport aux forces de pression, qui
restent cependant du méme ordre de grandeur.

Les valeurs obtenues a partir de la résolution magnétique (figures 19 et 20) sont tabulées et
injectées dans la résolution mécanique.

O
O
O

Figure II-19 : densité de forces électromagnétiques.
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Figure II-20 : évolution de la densité de force électromagnétique (Fr et Fy) le long du
rayon situé au niveau de la seconde spire de l'inducteur ( Z = 45 mm ).
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Figure II-21 : vecteurs vitesse figure II-23 : isothermes obtenues avec 1'écoulement
en sortie de torche. représenté ci-contre.
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Les fortes variations nécessitent un maillage relativement fin pour éviter la divergence
des calculs mais également les erreurs d'interpolation. De fagon plus générale, il aurait été
plus judicieux d'interpoler le potentiel vecteur par rapport aux forces qui n'ont pas une

- o
expression linéaire ( de la forme A A rotA ) et de limiter ainsi les phénomeénes de rebonds

numériques.

Comme prévu, les forces électromagnétiques donnent naissance a un fort phénomeéne
tourbillonnaire au niveau de l'inducteur, au point d'annuler l'effet bénéfique de l'injecteur
constaté précédemment : les poudres qui arriveraient dans le plasma seraient immédiatement
refoulées a la périphérie de la torche, a la paroi froide, et ne subirait aucun traitement
thermique.

Les vitesses obtenues sont de 1'ordre de 7 & 8 m/s alors que la vitesse maximale dans
l'injecteur est de 3 m/s (figures 21 et 22). Il s'avére que les vitesses imposées en entrée de
torche sont trop faibles en comparaison des vitesses obtenues par les phénomeénes
électromagnétiques, et le résultat de modélisation obtenu ne peut étre considéré comme
réaliste.

Les isothermes obtenus montrent un allongement significatif en sortie de torche
ainsi qu'une homogénéisation des valeurs de la températurte au niveau de l'inducteur due au

brassage important par les forces électromagnétiques (figure 23).
Le profil de température suivant le rayon montre une forte décroissance au niveau
de la paroi : elle passe de 9000 K a 500 K sur 10 mm soit un gradient moyen de 900 K/mm.

7.98
- JAN

2.66 /
0.00 I melE-1

1] 0.50 T.00 ] T. 2,00 2.50
-2.66

N — \
\/,,,.-—-—

-7.98

Figure II-22 : profil de vitesse sur I'axe de la torche.
L'injecteur est représenté en surface hachurée.
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Figure 24 : profil de température (K) au niveau du centre de I'inducteur.
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Les propriétés physiques de I'argon ont évidemment le méme profil et nous nous

attacherons a étudier I'évolution de la conductivité électrique (figure 25), qui pose le probléme
du calcul de I'épaisseur de peau électromagnétique & ou vont se localiser les courants de

Foucault.

Rappelons la relation qui permet de la calculer : § =

SI=1E3

1

[Ts]0)

1.60

1.20

A

\

0.00

\

N

i 1E-2

[¢]

0.50

T.00

T.50

Z.00

2.50

Figure II-25 : profil de la conductivité électrique sur le rayon de la torche (£2.m, Z=45 mm).
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Pour un métal ol la température est relativement homogéne et connue (T = Tg)
dans la charge en fusion, le calcul de cette grandeur n'est pas un probléme. Dans le cas d'un
plasma, le rapport entre valeurs extrémes est de I'ordre de 1010- Ainsi, on peut considérer la
flamme plasma non conductrice dés T < 5000 K, point situé a 3 mm de la paroi. Le
comportement d'un plasma est donc a rapprocher de celui d'un verre ou la fusion se fait en
auto-creuset (une pellicule de verre solide et non conductrice isole le bain liquide de la paroi)
et d'un métal pour les valeurs de la conductivité au centre.Cela rejoint 1'observation faite au
chapitre I quant a I'évolution du comportement électrique du plasma pendant la phase de

démarrrage.
1
0.8 | \\
0.6
= -
5
= B
= i

0.4

o \\\

2 - 6 8 10 12 14 16
x (mm)

.-\u..

Flgure II-26 : évolution du rapport B(x)/Bg en fonction de la distance a la surface x

Le probléme du calcul de 8 qui donne la loi de décroissance du champ magnétique
dans la peau est donc lié au choix de la valeur de la conductivité €lectrique.

Dans I'expression :

B(x) = Bo.exp(-g)

ou x est la distance a la surface, on considére implicitement que 1'épaisseur de peau est
atteinte lorsque B(8) = By/e, soit environ 1/3 de la valeur en surface. Cela corespond pour

nous 2 une épaisseur de peau de 7 mm (figure 26), valeur inférieure a celle préconisée pour
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l'obtention d'un plasma d'argon (R/ = 1,5 soit 1,2 mm d'aprés REBOUX).

Les modifications des vitesses d'entrée des gaz ne modifient pas le comportement
global du plasma ; une étude a ét€ menée avec les données suivantes :

- gaz plasmagéne :Vl=1m/s (D1 =50 Vmn),
- gaz injecteur :V2=10m/s (D2=11,3 V/mn),
- gaz annulaire :V3=1m/s (D3 = 78,4 /mn).

L'inversion des vitesses persistent au niveau de l'injecteur et s'explique une fois de
plus par la forte viscosité de I'argon & haute température (figure II-26). Abaisser la canne
d'injection au niveau du milieu de l'inducteur serait le meilleur palliatif au phénomeéne
tourbillonaire comme nous avons pu le constater expérimentalement.

m/s=1E1

me1E=1
[1] 0.50 1.00 1. 2.00 2.50

Figure I1-26 : profil de vitesse sur 1'axe de la torche avec une vitesse
maximale de 10 m/s dans | 'injecteur.

III - CONCLUSION

Le travail présenté ici constitue une premiére approche de la modélisation d'une torche a
plasma inductive. Les hypothéses et simplifications principales sont :

- torche en cage quartz ;

- fluide incompressible ;

- conditions aux limites de type DIRICHLET ;
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- plasma optiquement mince.

Trois équations distinctes permettent la résolution compléte du probléme, caractérisé par le
couplage des phénomenes suivant :

- magnétique : calcul de la répartition du potentiel vecteur dont
la valeur permet la détermination des densités de puissance et des forces électromagnétiques
agissant sur le fluide (ici de 1'argon ionis€) ;

- thermique : estimation des isothermes dans et en sortie de
torche & partir des densités de puissance calculées en magnétique. En comparaison du
probléme classique de la fusion d'une charge métallique, les propriétés physiques mises en jeu
(capacité calorifique, conductivité thermique et masse volumique) présentent d'importantes
variations dues aux gradients de températures dans le domaine de calcul (300<T<10000 K)
ainsi qu'a leur caractére fortement non linéaire en fonction de cette derniére.

- mécanique : les écoulements dans la flamme plasma sont dé-
terminés en tenant compte des forces €lectromagnétiques et des variations de la viscosité et de
la masse volumique avec la température.

L'étude a essentiellement port€ sur :

- l'influence de l'utilisation d'une canne d'injection pour
introduire les poudres au coeur du plasma ; son efficacité, montrée dans une premiére étude, a
été remise en question par la prise en compte des forces électromagnétiques dont I'effet
tourbillonnaire crée un vortex qui rejetterait les poudres a la périphérie de la torche. La
solution a ce probléme pourrait venir du déplacement de 1'injecteur vers une position plus
centrée par rapport a l'inducteur, puisque, comme nous l'avons vérifié, I'utilisation de vitesses
plus importantes (de 1'ordre de 10 m / s) ne modifie en rien le phénoméne tourbillonnaire.

- les valeurs de températures et de vitesses en sortie de torche.
En effet, dans le cadre de l'utilisation de ce procédé pour des traitements thermiques (fusion et
purification de poudres, pulvérisation de particules projection thermique, enrobage de
poudres,...), la part de la flamme présente dans la torche au niveau de I'inducteur ne représente
qu'environ 30 % du volume total, et de nombreux phénomeénes peuvent encore intervenir dans

le panache de sortie.
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Globalement, les résultats obtenus sont représentatifs des données trouvées dans la littérature :

- températures maximales d'environ 10 000 K, centrées sur I'axe
de la torche dans un volume torique ;

- valeurs des vitesses de l'ordre de 10 m / s.

Les regrets que 1'on peut formuler concernent bien entendu 1'absence de recoupement avec des
données expérimentales dont la rareté dans la littérature n'a d'égal que les efforts (humain et

financier) a fournir pour y accéder.
Les techniques classiques d'appréhension des phénomeénes mis en jeu, a savoir :

- installation spectroscopique,
- diagnostic des vitesses par anémometrie laser,
- caméra ultra rapide,

sont d'un cofit et d'une mise en oeuvre rédhibitoire pour le cadre que nous nous étions fixé
dans cette approche de la modélisation d'un plasma inductif.

Quant aux perspectives générales de modélisation d'une torche a plasma inductif, deux
possibilités sont envisageables :

- persévérer dans la voie ouverte de la modélisation extrémement
pointue des différents phénoménes couplés avec notamment la prise en compte d'une cage
métallique, siege elle-méme de courants induits, pour envisager ensuite l'introduction de
particules

- ou bien changer radicalement d'orientation pour se tourner vers
une modélisation de type génie des procédés en considérant la torche comme un réacteur
global avec réactifs d'entrée et produits de sortie.

Cette seconde possibilité présente un caractére plus industriel et permettrait

un diagnostic efficace du procédé, notamment dans le cas de la fusion de poudre, plus difficile
a appréhender a travers la premiére solution.
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CHAPITRE III

MISE AU POINT DU
PILOTE INDUSTRIEL






Nous abordons dans cette partie le travail réalisé pour la mise au point du dispositif de
fusion continue par plasma inductif, et son évolution a partir du montage effectué par la
Société EXTRAMET.

Les problémes auxquels nous avons été confrontés relévent des domaines de la
thermique (échauffement de certaines piéces), de 1'électrotechnique (fonctionnement optimal
du générateur), de 1'électrostatique (phénomene d'arcs €lectriques entre les différents éléments
du montage) et enfin du génie des procédés (optimisation de l'introduction des poudres).

L'objectif de ce travail était I'obtention d'un outil industriel permettant la fusion en
CONTINU de poudres réfractaires : nous nous sommes donc attachés a mettre en oeuvre un
réacteur d'une relative simplicité d'utilisation et, surtout, ayant un comportement stable sur
une échelle de quelques heures de fonctionnement.

I - MONTAGE INITIAL (St EXTRAMET)

CONFIDENTIEL

IT - MODIFICATIONS ET OPTIMISATION

II-1 - MODIFICATION GENERALE DE L'ENCEINTE

CONFIDENTIEL

II-2 - ADAPTATION ELECTRIQUE

Le travail a essentiellement porté sur 1'élément de liaison entre le générateur et le
systéme plasma : 'INDUCTEUR. En effet, ce que nous entendons par adaptation €lectrique
est le respect d'une impédance électrique de fonctionnement optimale Zopt donné par le

constructeur :

ou U = 7500 V représente la tension maximale fournie par le générateur aux bornes de
l'inducteur et P = 60 kW la puissance résultante.

-03.-



Cette valeur d'impédance est a relier a celle donnée par les cadrans du pupitre de
commande : les valeurs maximales sont U = 12 kV et I = 9A. Elles correspondent aux valeurs
de la tension et de 1'intensité continues mesurées aux bornes de la triode. C'est ce rapport que
nous chercherons a approcher sachant que :

- I'impédance d'un circuit RLC paralléle est Z = _RLé avec une faible marge de

manoeuvre sur C (2000 a 2500 pF).

- les variations d'impédance sont trés importantes entre les fonctionnements a vide,
avec un plasma froid (phase de démarrage), puis un plasma thermique (2 pression
atmosphérique).

I1-2-1 - Description d'un générateur a triode

Les développements récents dans la conception des générateurs de puissance
permettent la mise a disposition de deux technologies qui se distinguent par leur gamme
d'utilisation en fréquence.

- les générateurs a transistors, qui couvrent la gamme des 50-400 kHz et qui sont donc
destinés a des applications de dimensions (donc de puissance) importantes;

- Les générateurs a triode, pour les fréquences de I'ordre du mégahertz et qui ne
dépassent pas une puissance de 100 KW pour ces fréquences.

C'est ce dernier type de convertisseur qui nous intéresse et que nous allons décrire a présent.
Il se compose (fig. IL.5) :

- d'un gradateur triphasé pour le réglage de la puissance,

- d'un transformateur élévateur 380 V/12kV pour 1'obtention de la haute tension
alternative,

- d'un redresseur en pont de Graétz donnant la haute tension continue appliquée a la
triode,

- d'un filtre de courant ("self de choc"),

- d'une partie oscillateur composée d'une triode de puissance et d'un circuit de réaction
de grille,

- du circuit d'adaptation : condensateurs et inducteur (circuit oscillant).

Le rendement de ces générateurs avoisine les 70 % (rapport de la puissance utile a
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l'inducteur sur la puissance réseau), valeur inférieure de 20 % & celle obtenue pour la
technologie a transistors, qui ne peuvent fonctionner au dela de 500 kHz.

Le circuit d'adaptation -ou circuit oscillant- permet par la valeur de ses différents composants
le réglage de la fréquence d'oscillation du générateur :

LC @2 =1 ou ® = 2xf est la pulsation.

- L : self définie par I'ensemble inducteur-torche-charge (ici le plasma)

- C : capacité intégrée au générateur. Elle est composée de 2 capacités, I'une de valeur
fixe (C; = 2000 pF), la seconde (0 < C3 < 500 pF) permettant un réglage fin de la fréquence
entre 3 et 3,5 MHz.

|
(@]
[\ ]
Inducteur

Vo
Figure II-5 : schéma électrique d'un générateur a triode (CO et contre réaction).

Remarque : la modification de la capacité du circuit oscillant pour contrdler la fréquence
influe également sur I'impédance du syst€me a deux niveaux (sans tenir compte du plasma) :

- valeur de C,

- valeur de la résistance, notamment pour l'inducteur : I'épaisseur de peau électroma-
gnétique J, donc la section de passage du courant, varie comme l'inverse de \T.
Ainsi, R = p L/S varie comme Vf (S=.8.h, h étant la hauteur de la charge)

De fagon plus générale, en utilisant 1'équation de la résonnance ci-dessus et Z = -I{"—C il est aisé

18 =



de montrer :

:Z=Kf3!2

soit une variation de 25 % entre valeurs extrémes.

I1-2-2 - Adaptation d'impédance

Nous nous aidons pour cela de la méthode du décrément logarithmique
[DELAGE-ERNST].

1) Méthode du décrément logarithmique

Elle permet la mesure des grandeurs électriques d'une installation, le générateur
de puissance €tant a l'arrét. Les grandeurs étudiées sont celles des éléments constitutifs du
circuit RLC paralléle, composé :

- des condensateurs (dont la capacité C est connue),
- de l'inducteur,
- de la torche en cuivre.

Dans le cas du creuset froid inductif classique utilisé pour la fusion et I'affinage de
métaux, il est habituel de considérer la charge a froid (en tenant compte de I'évolution des
propriétés physiques lors de la fusion). Dans le cas du plasma inductif, la charge (le gaz) ne
conduit pas I'électricité a froid : nous n'en avons pas tenu compte pour les décréments
logarithmiques. De plus, les fortes variations des propriétés physiques intervenant dans
I'épaisseur de peau du plasma thermique nous interdisait toute simulation réaliste de charge a
l'aide de graphite, d'acide ou bien encore de copeaux d'inox compressés.

Dans la méthode du décrément logarithmique, les condensateurs sont chargés par une tension

continue V,, puis ils se déchargent. Le signal est enregistré sur un oscilloscope(figure II-5) et
gréce a l'expression mathématique du signal :

V(t) =Voexp (- % ) cos (W t + O)

les grandeurs €lectriques sont calculables.
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Figure II-5 : signal obtenu par décharge de condensateur sur un circuit oscillant.

- la pulsation de résonance @, est tirée de la période Ty, :

21
w0=2nfo=ﬁ

- l'inductance totale du circuit RLC est donnée par :

1
C.0042

LCw,2=1 soit L=

- la résistance totale du circuit est déduite des amplitudes mesurées sur le signal de décharge
(Ao-s A0+1 An-s Al'l+) :

+ = -
om0 1 Aot <Acy

nm Apt- Ay

- le calcul de l'impédance du circuit oscillant se fait selon :
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2) Résultats obtenus

Les premiers décréments réalisés sur le générateur complet donnaient un signal
perturbé avec une oscillation a 2 fréquences (figure II-6a).

- f1 = IMHz,
- f5 = 3,2 MHz qui se greffait sur la 1&re.

Tek [EENEN Single Seq 20Ms/3 Tek HHEIE Single Seq  100Ms/s . —

Figure II-6a : signal de décharge des capacités sur le CO et le circuit série.

Tek EEHE Single Seq 20MS/s Tek HEEE Single Seq 100MS/s
T T I‘H! - T T [H‘

lé’& : i ﬂ!:.!m:ﬁljﬁ:ﬁﬂm T ; I:b'v : ; ‘ Hﬁ:ﬂim?‘fﬁl‘:?“!‘n‘n“v: w
Figure II-6b : signal de décharge des capacités sur le CO isolé.

Dans ces conditions, il était impossible de remonter aux grandeurs électriques
souhaitées.
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En nous intéressant de plus prés au circuit oscillant (fig. I1-7) nous avons observé la
présence d'un deuxiéme circuit RLC série (circuit de contre réaction) qui pouvait étre
l'origine des perturbations constatées.

En effet, en déconnectant physiquement le circuit série et en effectuant un décrément sur le
circuit oscillant isolé, nous obtenions un signal propre bien que non reproductible (figure II-
6b).

R1

- C
U L2 ——

L1

Figure II-7 : circuits oscillants paralléle et série.

La mise en paralléle du circuit série permit le calcul des éléments constitutifs des deux
circuits par décrément logarithmique :

RLC paralléle : fi1=2,6 MHz
L] = 1,47 Il.l.H

R; =0,255 Q z;:R—Il“é-fzaooQ

Ci = 2500 pF

RLC série : f» = 1,26 MHz
Lr=4,57 uH
Ry=1,22 Q Z; =Ry-1070 Q
Ca= 3500 pF

A noter la mauvaise reproductibilité des résultats, notamment pour la valeur de la résistance
du circuit paralléle sur laquelle nous reviendrons en détail. Les fréquences obtenues pour les
deux circuits isolés ne correspondaient donc pas avec la premicre série de mesure. Un simple
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raisonnement graphique nous a permis de reproduire ce résultat.
Considérons les deux circuits parfaits LC, tels que donnés sur la figure II-7 sans résistance :
1 _. 1 W= o0 1/Z] = +oo
z;=1(Cro- oL ) 1

®—0 1/Z] — —o0
= rl 17Z;=0

2 @0 Zp— - 11Zy = O
O=0r2 Zy=0 {72500

ce qui reporté sur la figure II-8 donne :

P T

o
"
e

e

___§__.
b2
€

-
P

Zeq

figure II-8 : réponse en impédance des circuits LC série et parallele considérés
indépendamment puis associés (Zeq).
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Il'y a bien déplacement de la fréquence de résonnance de chacun des deux circuits (Wr — ®p
et Wy — g ) lorsqu'ils sont branchés en paralléle. Ce résultat est intéressant car il montre que
le circuit oscillant ne travaille jamais 2 sa fréquence propre de résonance, d'oll une diminution
supplémentaire du rendement.

Les calculs ont été menés avec les valeurs de résistance mesurées par décrément
logarithmique. Ainsi, les valeurs des pulsations de résonance sont données par des pics finis
de I'impédance ou bien encore 1'annulation du déphasage défini par :

Im(Z
¢ = arctan ( ReEZ; )

Les valeurs considérées sont :

Li=144puH Ly =5uH
C1 = 2500 pF soit f; = 2,68 MHz Ca = 3500 pF soit f; = 1,2 MHz
R;1=0,250 Q Ry =1,225Q

Les impédances équivalentes de ces deux circuits vérifient

1.
S5 O
Z; = - T L + R,

. 1
et Zhr =R Lo®-——
2=Rz4+j (L2 (l)Cz)

Connaissant les différentes grandeurs €lectriques par décrément, nous pouvons calculer :

1
_|z.1_|
<[] b
Z; |Zg|
-cnfm,lzwl =11—1 sachant lz=—|*ZZ?

1Z+7

Les différents résultats sont regroupés sur la figure II-9 ou 1'impédance est portée en fonction
de la fréquence.
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Figure II-9 : évolution du déphasage (radians) et du module de I'impédance (£2)

en fonction de la fréquence.

Ainsi :
- a la fréquence de résonance, nous retrouvons pour les circuits pris indépendamment :

L i 3 -
Zi= Té] (partie imaginaire nulle)
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et Zr =Ry

- pour I'impédance équivalente globale, il y a bien déplacement des fréquences de
résonance de chacun des deux circuits, fait confirmé par 1'évolution du déphasage entre la
tension aux bornes du circuit et le courant en fonction de la fréquence.

3) Limites de la méthode

Les valeurs obtenues pour la résistance et donc 1'impédance, présentaient une
mauvaise reproductibilité. Sur une méme série de mesures, elles varient de 250 m€Q a 1500
m{2. De plus, la valeur de I'impédance alors calculée (1800 a 400 Q) présentait un écart
important avec le fonctionnement a vide du générateur (Z = 4000 a 4600 Q).

Les mesures réalisées a plus basse fréquence (environ 100 kHz) en branchant
I'inducteur sur des condensateurs de capacité 1,5 uF confirment ce fait :

f=84,5 kHz L =236 uH
R =35,5mQ
C=1,5uF

En se ramenant a une fréquence de 3,5 MHz en tenant compte de 1'évolution de I'épaisseur de

R3,5=‘\/%* 35,5 =228 mQ

. 236106
soitZ = 0228x25109" 4140 Q

peau :

Cette différence notable se justifie par la technique de charge et décharge des condensateurs :
un générateur courant continu est monté en paralléle et un contact entre deux broches joue le
r6le d'interrupteur. L'étincelle inévitable lors de I'ouverture a une durée de vie qui ne peut étre
négligée dans le cas de phénomenes oscillatoires 2 3 MHz (période de 1'ordre de la dixieéme de

microseconde).

Ainsi, les mesures qui suivent (effectuées dans le cadre de l'optimisation de 1'inducteur) ont
été réalisées a 100 kHz, puis leurs valeurs extrapolées a 3 ou 3,5 MHz.
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II-2-3 - Optimisation de l'inducteur.

L'objectif était d'approcher au mieux le rapport 12 kV / 9A donné par les cadrans
du pupitre de contrdle. Nous pouvions jouer :

- sur le coefficient de couplage entre l'inducteur et le plasma, directement lié au
rapport diameétre plasma/diametre inducteur, sachant que nous sommes limités par les
phénomenes électrostatiques.

- sur l'impédance, en diminuant la self parasite des amenées de 1'inducteur.

1) Calcul d'inductances

Considérons 3 types d'amenées :

- deux tubes paralléles,
- deux tubes coaxiaux,
- tubes avec plaques de compensation.

Considérons deux conducteurs cylindriques de rayon R, paralléles et dont les axes sont 2 la
distance 2a l'un de l'autre (figure II-10). En chaque point de l'espace, le champs magnétique
cré€ est égale a la somme du champ créé par le conducteur 1 et du champ créé par le

4 //
I /

I
T a—Ru X
(1) ()

Figure II-10 : self de deux conducteurs cylindres paralléles.

conducteur 2 :
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B(x) = B1(x) + B2(x) = luoI[—1-—+%
2n

dp=Bds= Hel [ L 1y
2n -

a-R a-R
¢t=f B(x)ldx:M.l.j R[~1—+—~]dx
-a+

_a+R o a+x = a-x
ZaR R 5
= ‘;— [lh=-Ingpx]l=L1 olR<<a
soit %=Egln%l (LH/m)
T

Considérons a présent deux tubes coaxiaux de rayon respectif Ry et Ry (Rp > Ry) tels que
représenté sur la figure I1-11.

Figure II-11 : circulation du champ magnétique H(r) pour un conducteur constitué de deux
cylindres coaxiaux parcourus par un courant I.

Appliquons le théoréme d'Ampére sur une ligne de rayon r (R] < r < Rp) délimitant une
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surface S :

JRar=[] 77as

Par symétrie, H est constant sur 1 :

2rr H) =1
B(r) = oH(r) = 22
2nr
¢=”IB.ds=JR2”LIldr=@1n§2=LI
R1 2mr 2n 1
L W, Ry
I
1 e Ry
4 a -t

R
X
(e

\

,\
\

Figure II-12 : calcul de la self de deux plaques parall€les infinies.
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Enfin, calculons la self de deux amenées paralléles sur lesquelles sont soudées deux plaques
de largeur h et distante de a (figure II-12). On suppose H nulle a I'extérieur des plaques.

Le théoréme d'Ampeére donne :

hxH(@) =1

¢=_“.%ds =uo%soit

L
I

AL

= Ho

Application numéri : si nous gardons une distance commune pour les trois types

d'amenées de 5 mm, nous avons
R =R =12 10-3m (rayon du tube constitutif de I'inducteur)
Rp = 17.10-3 m (rayon du tube coaxial)

a = 5.10-3 m ( distance entre amenées)
h = 10! m (largeur des plaques de compensation)
et Wo = 4m.10-7 H.or L,

Alors : Lplaque = 0,062 pH/m
Leoaxial = 0,069 wH/m
Ltube = 0,24 uH/m

De toute évidence, la solution avec plaques de compensation est la plus intéressante, sa
réalisation technique étant également la plus aisée.

2) Décréments logarithmiques

Trois inducteurs ont été réalisés, se distinguant les uns des autres par leurs
caractéristiques géométriques et leur conception.

Inducteur EXTRAMET (photo n°=1) : les amenées sont compensées par des
plaques, distantes de 20 mm. Les trois spires ont un diametre de 105 mm. Nous obtenons :
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a) sans la torche : f = 84,5 kHz L=236uH
R =35,5mQ
C=15puF

ce qui ramené a 3 MHz (C = 2500 pF) donne :
Z3vuz = 4462 Q

b) avec la torche : f = 87 kHz L=223uH
R =42 mQ
C=15pF

soit Z3ampz = 3616 Q

Les évolutions de R et L en présence de la torche confirment la théorie du transformateur (R.
ERNST) ou la tension aux bornes de 1'inducteur et l'intensité qui y circule sont liés par :

K .
Ui =R +N@g)? R L +jo [L1 - N @’ L y

ol - Ry, Lj : résistance et inductance de I'inducteur
- Rg, L : résistance et inductance de la torche
- K1, K : coefficient de Nagahoka de I'inducteur et la torche

Ki=1+0442!

- I spires
- N secteurs

Ce résultat étant obtenu dans le cas d'un creuset droit et d'un inducteur de hauteurs
comparables, sans tenir compte des amenées, nous nous contenterons ici de comparer des
tendances.

Inducteur coaxial (photo n°=2): les données géométriques sont reportées sur
la figure II. Les spires ont un diamétre de 102 mm.

a) sans la torche : f =92 kHz L=1,98 uH
R =352 mQ
C=15uF

soit  Zamuz = 3520 Q
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Photo n°=1 : inducteur EXTRAMET.

Photo n°=2 : inducteur coaxial.

Photo n°=3 : inducteur avec plaques de compensation.




b) avec la torche : f = 96,2 kHz L=182uH
R =40 mQ
C=15uF

soit  Z3vHz = 3259Q

Plaques de compensation (photo n°=3) : en reprenant le principe du premier
inducteur mais en diminuant fortement I'espace interplaque (6 mm) et pour un inducteur de

diameétre 93 mm :

f=107,1 kHz L=147uH
R = 38,7 mQ
C=15uF

soit  Z3mpz =2870Q  avec la torche.

Ce résultat tend 2 montrer I'importance fondamentale a apporter aux choix technologiques et

géométriques dans une installation d'induction.

LR

N = [TOTAL DISCHARGE POWER/REACTIVE POWER

Figure II-13 : évolution du rendement avec le coefficient de couplage

- 110 -



L'évolution sensible entre les deux inducteurs ( n°= 1 et 3 de méme conception) se

justifie par :

- la distance nettement diminuée entre les plaques de compensation (la valeur de la
self des amenées est directement proportionnelle 2 cette grandeur),

- un diameétre d'inducteur également revu a la baisse afin de bénéficier d'un meilleur
couplage. Cette donnée a également une influence directe sur le rendement de I'installation
(fig. II-13 d'aprées MENSING).

I1-2-4 - Mise en oeuvre des inducteurs

Chacun des inducteurs étudiés précédemment a été monté sur l'installation afin
d'observer le comportement, d'un point de vue adaptation €électrique, du générateur.

Nous avons pour cela reporté sur le graphique de la figure II-14, I'évolution de
I'intensité en fonction de la tension appliquée. Ces valeurs sont celles lues sur le pupitre de
commande et correspondent aux grandeurs U et I aux bornes de la triode (partie haute tension
du générateur).

Les faibles valeurs de l'intensité avec la chute brutale de celle-ci correspondent a
l'allumage du plasma en dépression (U =3 a 4 kV) et I'obtention d'un plasma thermique vers
- 0,5 a - 0,7 atm. En effet, cette transition -trés rapide- s'accompagne d'une chute importante
de la résistivité du plasma. Vue du générateur, la résistance du plasma s'écrit (théorie du
transformateur) :

M2@2
Rindwit=———R
induit R241 202

ol M : mutelle inductance de la charge et de la torche,
R : résistance du plasma,
L : valeur de I'inductance du plasma.

Dans le cas de charges métalliques ot la résistance de la charge est petite devant

L, I'expression précédente se réduit a :

M2
Rinduit = 12 R

directement proportionnelle a ‘\[;( R = pL/3h).
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7 8 9
figure II-14 : évolution du courant en fonction de la tension appliquée
aux bornes de la triode pour différents inducteurs.

En revanche, pour la fusion des verres, de fortes résistivités, réalisée dans des

conditions de grandes épaisseurs de peau ( est de 1'ordre de grandeur du rayon) :

M202
Rinduit =~

qui varie comme 1/R donc comme 1/p (la notion d'épaisseur de peau n'existe plus)

Ces deux résultats expriment l'importance relative de 1'augmentation de la résistivité du
matériau considéré :

- augmentation dela résistance de la charge;

- augmentation de I'épaisseur de peau électromagnétique qui tend a faire diminuer
cette résistance (augmentation de la section de passage du courant).

Ainsi, I'évolution de l'intensité observé au cours de la transition plasma froid-plasma thermi-
que nous conduirait a rapprocher le comportement d'un plasma de celui d'un métal puisque
aux bornes du circuit oscillant, nous avons :

La diminution d'intensité est lié a la chute de la résistance de 1'induit qui varierait
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donc comme \/;
La modélisation du dispositif par la méthode du transformateur (figure II-15) nous

a montré que le plasma se comportait en fait comme un verre (partie droite de la courbe) aux
faibles températures tandis qu'il suivait 1'évolution des charges métalliques a 1'état plasma

thermique.

Il s'ensuit que la diminution de résistance n'est pas directe mais passe par un
maximum pour décroitre ensuite vers une valeur inférieure 2 la précédente.

800
8000 K

700 \

10500 K

500
J 14000 K 6500 K

) S

300

RESISTANCE (mohm)

6000 K

|
1.0 103 2.5 103 5.01073 7.5 103 1.010-2
RESISTIVITE (ohm.m)

II-15 : évolution de la résistance du plasma (vue du générateur)
en fonction de sa résistivité

Les résultats obtenus nous ont confortés dans le choix d'un inducteur avec plaques de
compensation. Une plaque en Téflon intermédiaire permet 1l'isolement électrique des deux
plaques. L'ajout d'un vernis isolant 4 également été nécessaire pour fonctionner aux

puissances maximales du générateur.
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I1-3- CONCLUSIONS

La compréhension des mécanismes de fonctionnement d'un générateur 2 triode et de
l'influence de ses périphériques (circuit oscillant) ont permis 1'optimisation du comportement
€lectrique de 1'installation.

Nous avons mis en évidence, par la méthode du décrément logarithmique, l'existence de
deux fréquences de résonance :

- la premiére 2 1 MHz, créée par le circuit série RLC paralléle au circuit
oscillant
-la seconde a 3-3,5 MHz (circuit oscillant) sur laquelle fonctionne le

générateur.

Des calculs ont montré que dans ce cas, le circuit oscillant ne fonctionne pas 2a sa
propre fréquence de résonance : il y a déplacement des fréquences d'oscillation, abaissant le
rendement global de I'installation.

Enfin, nous n'avons pas cherché a optimiser le couplage électromagnétique entre
l'inducteur et le plasma (figure II-13), la conception méme de I'installation avec un tube de
quartz pour isoler la torche de I'atmosphere extérieure nous limitant pour diminuer le diametre
des spires. L'utilisation de matériaux moins cassants et plus souples que la silice permettra

I'amélioration de ce facteur.

Enfin, nous avons dfi effectuer une étude bibliographique importante sur les arcs
électriques afin d'en mieux appréhender le phénomeéne et définir les remedes les plus adaptés
a notre configuration. Cela est revenu en fait a décrire une liste de matériaux adaptés au
procédé plasma, c'est a dire aptes a travailler dans des conditions thermiques extrémes sous
des champs €lectriques intenses.

ITT - PHENOMENES ELECTROSTATIQUES ET DIELECTRIQUES

L' objectif que nous fixons ici est la description sommaire des phénomenes électrostatiques
auxquels nous avons été confrontés lors de la mise au point du procédé plasma :

- arc électrique (phénomene disruptif) ;

- notion de diélectrique ;

- choix de matériaux a propriété€s adaptées.
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III-1 - PHENOMENE DE L'ARC ELECTRIQUE

Ce que I'on appelle communément arc €lectrique est en fait la succession de plusieurs
phénomeénes physiques (qui se réalisent dans des conditions bien définies), difficiles a
appréhender du fait de leur extréme rapidité : génération d'électrons, avalanche d'électrons
avec effets secondaires et enfin claquage (PAPOULARD, ABDEL-SALAM) .

III-1-1 - Phénomeénes d'ionisation dans les gaz

1-1-1 - Production de charges

Considérons le cas idéal de deux plaques planes paralléles et distantes de d. Une
différence de potentiel (DDP) V appliquée entre ces plaques va donner naissance a un champ
€lectrique qui va accélérer les électrons vers l'anode.

Pour une faible DDP, il y a collection sans multiplication. Les ions de chaque
espece sont attirés vers l'electrode de signe opposé et il y a compétition avec le phénomene de
recombinaison. Le courant circulant entre les deux plaques croit linéairement avec la tension
jusqu'a une valeur maximale dite de saturation, ou tous les ions de méme type sont captés par
I'électrode de signe opposé au fur et 2 mesure qu'il sont créés.

Pour V assez grand, le courant croit a nouveau. C'est le phénomene de multipli-

cation des charges : chaque électrons peut réitérer le phénomene. Il est pratique de définir
un coefficient macroscopique o, qui représente le nombre moyen de paires d'ions formées

par un €lectron sur un pacours moyen de 1 cm : o est appelé premier coefficient de Townsend.
Ainsi, a une distance x de la cathode, le nombre d'électrons nx vérifie la relation

(dans un champ uniforme) :

dnx = o nxdx
soit nx =Ngexp (ox )

Ces équations rigoureuses n'ont en fait qu'un caractére statistique et o ne
représente qu'une valeur moyenne du nombre d'ionisations par unité de longueur d'un électron
emporté par le champ. En fait, on peut montrer ( RAETNER,1964 ) que la taille d'une
avalanche obtenue a partir d'un seul électron suit la distribution exponentielle :
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Pr(n):% exp (%)

ol Pr (n) est la probabilité d'apparition d'une avalanche de taille n.
i =e 0d est ]a taille moyenne d'une avalanche et d la longueur de la cavité ol

se produit celle-ci.

La solution d'une telle avalanche est décrite par la figure III-1 : La téte est
composée d'électrons tandis que la queue est formée d'ions positifs.

1-1-2 - Multiplication des charges avec effets secondaires

Le processus "d'avalanche primaire" est terminé lorsque les ions ont atteint la
cathode. Cependant, si l'amplitude de l'avalanche - quantifiée par la grandeur e ®d - est
suffisante, la probabilité que de nouveaux €lectrons soient créés par un mécanisme secondaire
augmente, et ces électrons peuvent a leur tour créer de nouvelles avalanches. Ces seconds
agents ionisants (ions positifs, atomes excités, photons) sont représentés par un coefficient
défini comme le nombre moyen d'électrons secondaires produits a la cathode par une collision
ionisante. Yy est le second coefficient de Townsend. 11 dépend comme o de E/p mais a un degré

moindre ( figure III-2 ).

Electrons

Ions positifs

= Cathode

Figure III-1 : stucture d'une avalanche €lectronique entre 2 électrodes planes.
Les champs E; vérifient : E;>E ; Eo<E ; E3>E.
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Le nombre d'électrons secondaires produits 2 la cathode pendant la premiére
avalanche est donné par :

B=Y(e®.1)ng.

La succession de ces avalanches crée une charge d'espace d'ions positifs qui augmente
localement le champ électrique entre les électrodes, d'od une rapide augmentation du courant
conduisant au claquage.

wL L NG
1T 3 1 3 w3

E/p(Vem Tore-")

Figure ITI-2 : évolution du premier critére de Townsend avec E/p.

III-1-2 - Claquage dans un champs uniforme

Nous n'aborderons ici que le mécanisme du claquage de Townsend.

1-2-1 - Mécanisme de Townsend

Expérimentalement, Townsend observa le comportement I[V] décrit par la figure
III-2, et correspondant aux phénomeénes décrits précédemment.
Pour une gamme de tension appliquée ( 0 - V1 ), le courant augmente de fagon linéaire jusqu'a
un plateau ( I ) correspondant au courant photoélectrique produit 2 la cathode par les sources
d'excitation externes. L'augmentation du courant entre V5 et V3 est due 2 I'ionisation par col-
lisions €lectroniques tandis que la région V3 -V est liée aux mécanismes secondaires (7 ),
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Vs représentant la tension de claquage.

Claquage

COURANT

-q----qw--“-

<
)

<
w

s
w

TENSION
Figure I-3 : évolution expérimentale du courant circulant entre deux électrodes
planes paralleles en fonction de la tension appliquée.

1-2-2 - Critére de Townsend

La détermination de I'équation régissant la croissance du courant conduit 4 définir
le critere de claquage de Townsend.

Soit  n"g=ng+n'p

n"g nombre total d'électrons quittant la cathode,

no : €lectrons produits 2 la cathode pour les sources externes
de radiation,

ng nombre d'électrons secondaires produits a la cathode.

Chaque électron quittant la cathode produit en moyenne ( e®d - 1) collisions dans l'espace

inter-électrode d'ou
n'o=Yn"o(e®-1) par définition
Soit n"g= =0
1-y@Eod-1)
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Remarque : ce mécanisme suppose que tous les électrons secondaires sont attribués aux ions
positifs.

Le nombre d'électrons atteignant 1'anode est:

od
ng=n"ge0d=— 0%
1-Ye®d-1)

Ainsi, en régime établi, le courant circulant entre les 2 électrodes est donné par :
e IO e od
1-y(ed-1)

Le claquage intervient lorsque I— oo ( en fait I n'est plus limité que par la résistance interne

Rt de 1a source de tension ):
yed.1)=1

Habituellement e2d» 1 et le crirére de Townsend se réduit a:
e d=1

Ainsi pour d donnée, le claquage intervient quand o et Y prennent les valeurs critiques

vérifiant la relation précédente.
1-2-3 - Loi de Paschen

Cette loi donne I'évolution de la tension de claquage Vs en fonction du produit pd
( fig II1-4 ). Les courbes expérimentales obtenues accusent un net minimum qui s'explique de
la fagon suivante (pour d fixé) :

- aux basses pressions, le libre parcour moyen des électrons sont trés longs donc

les probabilités de collision d'autant plus faibles que la pression est basse.
- en revanche, aux fortes pressions, le libre parcour moyen sont trop courts pour

que les €lectrons acquierent une grande énergie entre 2 collisions.

Le tableau ITI-1 donne les valeurs minimales de Vg et les valeurs correspondantes de pd.
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Produit pd (kPa.m)
Figure I11-4 : loi de Paschen
Gaz Vs (V) pd & Vs (Pa.m)
Air 327 0,754
Argon 137 1,197
Hj 273 1,530
Hélium 156 5,320
CO, 420 0,678
N2 251 0,891
N20 418 0,665
(e)) 450 0,931
SO, 457 0,439
H,S 414 0,798

Tableau III-1 : valeurs des coordonnées du minimum de Paschen.
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Par ailleurs, certains auteurs ont proposé des relations empiriques pour calculer
la tension de claquage a la pression atmosphérique dans un champ uniforme et dans I'air
(Alston, 1968).

Vs =2440d + 61Vd (kV)

Ainsi dans notre configuration d'inducteur avec le tube de quartz, si I'un et 'autre sont distants
de 1 mm, nous avons :

Vs =4,36kV
qui est de l'ordre de grandeur des tensions de travail (5 a 7 kV).
L'influence de la haute fréquence abaisse encore cette valeur comme le montre le paragraphe
suivant..
III-1-3. Claquage a haute fréquence

Supposons que le champ dans la cavité de dimension d ol est appliquée la
tension V soit de la forme :

% sin 2mft

Alors, la distance maximale que peut parcourir chaque ion pendant un demi cycle est :

1

2nf
[ v ™Y
= — sin 2rnftdt =
Lmax d nfd
0

oll kp est la mobilité des ions positifs.

Pour d > Lmax, la quasi-totalité des ions ne peuvent atteindre la cathode. Il existe donc une
fréquence critique fc pour laquelle chaque ion positif créé a 1'anode peut traverser la cavité

jusqu'a la cathode :
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En reprenant la configuration précédemment citée :

M a: = 1,3 cm?/ V.(FELICI)
d=0,1cm
V = 7000 V

soit fc = (0,28 Mhz

Remarque : La mobilité des ions ( respectivement des électrons ) est une

grandeur qui relie la vitesse de dérive de ces particules au champ électrique
appliqué (P.SEGUR)
W= l_lE

On utilise fréquemment la grandeur réduite E/N o :
N =pNo

avec p: pression du gaz (en Torr)
No (m-3) densité des molécules du gaz a P = 1 Torr

Ainsi la littérature donne classiquement I'évolution du champ électrique
réduit E/N en fonction de la mobilité réduite peN des particules (fig ITI-5)

ueNten 0 mt v st
]

1 g s aaaal A 2 1 121l

P it 2132l

1 L] LA B B A | L] L AR AR R Al | ¥ LA B B I B

. 0 ° ” 0°

E/N ten 0 V.m?)

Figure III-5 : variation de la mobilité réduite LN des électrons en
fonction du champ électrique réduit E/N.
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Les conditions de claquage pour f < fc sont similaires a celles obtenues en champ continu.
Pour f > f¢, 1a charge d'espace créée par les nuages d'ions positifs prend de 1'ampleur au fur et
a mesure des avalanches électroniques et déforme le champ électrique ; l'instabilité qui en
résulte abaisse la tension de claquage par rapport au cas continu jusqu'a une valeur
correspondant 2 la fréquence critique des €lectrons :

HeV
nd2

fce —

ol e est la mobilité des électrons (de l'ordre de 10 2 & 10 3 fois supérieur 2 pip).

Au dela de cette fréquence, les €lectrons oscillent entre les deux électrodes et favorisent les
recombinaisons avec les ions positifs donc diminue la probabilité de claquage: la valeur de la
tension disruptive augmente, jusqu'a une nouvelle valeur correspondant 2 une nouvelle
fréquence critique fco.

A

! Claquage contrdlé ‘ Claquage contrdlé
par la mobilité par la diffusion

e
o
T

el .

[o—y

-

[—
1
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e
o
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| 1 | .
feo Fréquence f(Hz)

O L L T Ty ——

Tension de claquage haute fréquence
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0’7 | |
f f
104 €100 106 €107 108
Figure ITI-6 : évolution du rapport entre la tension disruptive en H.F.
et en continu avec la fréquence.

Au dela de f¢o, les particules oscillent dans la cavité et les électrons sont perdus par
diffusion : les électrodes n'interviennent plus dans le phénomeéne de claquage et la tension
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disruptive chute brutalement.

On peut donc distinguer deux types de régime pour les phénomenes de claquage (fig.II- 6)

f < feo : le claquage est contrdlé par la mobilité des électrons;

f> fco : régime de diffusion

III-1-4 - Conclusion

Cette étude nous a permis d'appréhender certains phénomenes électrostatiques et
de définir les conditions d'apparition du phénomene descriptif appelé claquage.
L'estimation de certains parameétres correspondant aux données de notre installation montre
que:

- la tension appliquée aux bornes de I'inducteur est de 1'ordre de grandeur de la
tension de claquage dans 1'air pour une cavité de 1 mm.

- la fréquence de 3 MHz est un facteur aggravant et abaisse fortement la valeur
de la tension de claquage par rapport au cas continu.

Nous n'avons pas traité ici l'influence de certains parameétres :

- forme des électrodes,

- nature du matériau composant les électrodes,
- température,

- non-uniformité du champ,

- forme de I'impulsion de la tension...

Les modifications que chacun apporte au phénoméne disruptif sont détaillées dans les
ouvrages cités en référence.

L'étude précédente débouche naturellement sur les moyens de protection contre les
phénomenes de claquage, pour aboutir a la notion de diélectrique.

III-2 - MATERIAUX ISOLANTS - DIELECTRIQUES

Nous abordons ici d'un point de vue macroscopique le comportement électrique des
isolants appelés diélectriques. Les diélectriques sont essentiellement caractérisés par leurs
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propriétés physiques :

- constante diélectrique,

- résistivité électrique,

- rigidité diélectrique,

- coefficient de dissipation ou angle de perte.

II1-2-1 - Propriétés électriques d'un isolant.

Toutes les propriétés €lectriques des isolants peuvent s'interpréter, a 1'échelle
macroscopique, par l'apparition dans tout volume initiallement neutre d'un moment dipolaire
électrique : c'est le phénomene de polarisation. En effet, sous I'action d'un champ électrique,
dans tout élément de volume, le barycentre des charges positives et celui des charges
négatives se séparent, formant un dipdle électrique.

On définit alors un vecteur polarisation (ou densité de moment dipolaire) P.

Le potentiel €électrostatique créé dans le diélectrique est analogue a une

distribution macroscopique de charges ayant une densité en volume pp et une densité
superficielle op

pp='diV§> Gp=_l;>.;)

T étant le vecteur normal 2 le surface de l'isolant.
2-1-2 - Permittivité relative.
Dans un milieu isotrope et pour des champs pas trop intenses, la relation entre P et
E est décrite par la relation :

P=€o%eE

Le coefficient e est appelé susceptibilité du matériau (nombre sans dimension).

On définit alors le vecteur induction électrique I_)) par

D=gE+P
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D=go(1+X)E=€0& E=£tE

€ est appelé permittivité du matériau et € = £/€o permittivité relative ou constante
diélectrique.

Cette grandeur quantifie la réponse du diélectrique 2 un champ électrique imposé et on peut
montrer que 1'énergie stockée par unité de volume est 1/2 £ €r E2. Ces considérations sont
de premiére importance dans la fabrication des condensateurs.

Champ a l'intérieur d'une cavité.

La perforation des diélectriques par ionisation des vacuoles présentes dans le
matériau est a l'origine de la plupart des accidents qui se produisent au bout d'un certain
temps de service en courant alternatif.

ABDEL-SALAM montre que le champ dans une cavité sphérique d'un diélectrique soumis a

un champ ? est:

o2+

3 E

Et

La forme de la cavité est un facteur important puisque si on considére une cavité ayant
I'aspect d'un disque plat, normal au champ, on obtient :

Et=8r E.

Or, pour les diélectriques courants : 5 < €r < 10. Ainsi, méme si la tension appliquée au
diélectrique est inférieure a la valeur critique de claquage, il peut y avoir ionisation de I'air a
I'intérieur de ces cavités d'oil des phénomenes d'échauffement qui conduisent au claquage.

2-1-2 - La rigidité diélectrique

C'est le champ électrique maximum que peut supporter le di€lectrique : au dela, il
y a perforation. L'isolant est alors détruit sur le trajet de I'étincelle, qui crée un canal
conducteur permanent : dans un diélectrique organique c'est du carbone. Cet exemple est a
rapprocher de nos problémes de claquage via le joint carboné placé entre le tube de quartz et
la platine qui supporte la torche.
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Il n'existe pas une valeur de champ pour un diélectrique donné : celle-ci dépend
de la maniere dont il est appliqué. S'il s'agit de chocs électriques répétés, le diélectrique se
perce pour une tension souvent trés faible si les chocs sont trés nombreux.

D'une fagon générale, c'est pour la tension continue constante que les isolants se

comportent le mieux.

2-1-2 - L'angle de perte

Si nous plagons un diélectrique dans un champ électrique sinusoidal, la
polarisation P(t) et le champ Ep créés sont eux aussi sinusoidaux :

E(t) = Eo cos wt
Si les variations du champ E sont rapides, la polarisation induite suit ces

variations avec un certain retard, la polarisation nécessitant le déplacement d'électrons,
d'ions... Expérimentalement, on peut observer un déphasage ¢ entre Pet E :

P(t) = €0 X Eg cos (0t - 0)
ou P(t) = €0 (X cos ot X" sin wt) Egy
De méme pour D=€oP + P :

D(t) = (€' cos cot + £" sin cot) Eg

avec £'(0) =€o [1 +X ()], £"(0)=EoX (@)

X et X" sont les susceptibilités complexes dont nous détaillons I'utilisation plus loin.

Le déphasage 8(w) entre D et E peut étre explicité :

D(t) = (€2 + £"2)2 cos (wt - 8) Eg
tgd(w) =£" /€'

d(w) est I'angle de perte et caractérise les pertes par hysteresis (fig. III.7). Sa connaissance est

essentielle en alternatif, d'autant plus que la fréquence est élevée. En basse fréquence, on ne
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doit s'en préoccuper que pour les condensateurs, cables... ol le champ est élevé.

D

fig III-7 : cycle d'hystérésis parcouru par D(E). L'aire de la surface
décrite correspond a I'énergie stockée dans le diélectrique

Aspect énergétique

Considérons un condenstaeur plan et un di€lectrique homogeéne et isotrope.
L'énergie recu par le diélectrique par unité de volume au cours d'un cycle est :

We = § E.dD= § E dP (aire du cycle de la fig. III-7)

soit We = te" (E0)2 en reprenant les expressions de E et D citées précédemment.

Ainsi, la puissance €lectrique moyenne absorbée au cours du temps s'obtient en multipliant

We par la fréquence f = =

27
E"
Pe=@ —(2E°)2
' 2
ou Pe=wtgd %9)— directement proportionnelle a tgd.

Cette puissance est a l'origine d'un échauffement du diélectrique et comme I'angle de perte
augmente généralement avec la température, il augmente de plus en plus avec 1'échauffement
et le risque de claquage est augmenté.

Si la puissance est élevée, il se produit un échauffement qui peut aller jusqu'a la fusion ou la

- 128 -



destruction de l'isolant. Nous avons observé ce phénoméne sur l'installation en utilisant du
plexiglass pour isoler les plaques de compensation des amenées de l'inducteur : pour une
valeur de la puissance appliquée relativement faible, celui-ci chauffait de fagon intense.
En alternatif, il est commode de définir des grandeurs complexes :
E(t) =Re (E(t)  avec Eqt) = €o el
P(t) = Re (Pu(1))
La relation entre polarisation et champ complexe devient
Pe(t) = €0 X() Eax(t)
qui nous ameéne a définir une susceptibilité complexe
X(w) =X (o) +iX (@)
et une permittivité électrique complexe :
E(=¢€)+it&"(w)
ainsi qu'une constante di€lectrique complexe € (©) = &(w) /€o
Lorsqu'on applique un champ électrique a un diélectrique, la polarisation qui apparait atteint

une valeur finale au bout d'un certain temps de relaxation T. On distingue alors deux valeurs
P, et P (fig III-8) qui correspondent respectivement aux polarisations électronique-ionique

et d'orientation (création d'une orientation moléculaire moyenne, sensible dans les liquides).
Ce résultat ameéne la définition de deux permittivités relatives €rg et Eroco.

Sachant P(t) = Po-o = (Poo =P 0) exp (£ )
%
P - Pl + jP" er — erl +j8r“
On montre que :

Ere - €10

Tear 750

€r' = Eroo -
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Figure III-8 : évolution de la polarisation d'un diélectrique
soumis a un champ €lectrique E.

dont les variations en fonction de la fréquence sont représentées sur la figure II-9 et od on
peut distinguer les différents types de polarisation : électronique, ionique et d'orientation.
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Figure III-9 : évolution de la permittivité complexe avec la fréquence.

III-2-2 - Choix des matériaux adaptés

L'étude du paragraphe précédent nous a permis de définir les grandeurs
caractéristiques d'un di€lectrique et I'influence des valeurs qu'elles prennent respectivement :

- constante diélectrique : sa valeur revét une importance dans le cadre de la
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technologie des condensateurs. Pour notre part, nous chercherons plutét une valeur assez
basse pour limiter le phénomeéne d'ionisation d'éventuelles cavités présentes dans le
diélectrique,

- rigidité diélectrique : bien entendu, sa valeur devra étre maximale,

- angle de perte : une forte valeur peut étre a l'origine de la destruction de I'isolant par
échauffement. Etant donnée la fréquence a laquelle nous travaillons (3 a 3,5 MHz) nous ne
devons pas excéder une valeur de I'ordre de 10-2 pour tgd.

Le tableau III.2 donne quelques valeurs pour différents matériaux susceptibles de nous

intéresser.

Les matériaux que nous choisissons devront en outre supporter de hautes températures (dans
l'enceinte) et avoir une bonne résistance mécanique. Leur mise en forme sera aisée et peu

cofiteuse.

Finalement, divers matériaux ont été sélectionnés pour des utilisations distinctes sur
I'installation

- silice vitreuse : c'est le matériau constitutif du tube sur lequel repose la torche et qui
permet l'isolation de l'enceinte vis a vis de I'atmosphére extérieur. Cette piece doit présenter
des états de surface relativement propres pour assurer 1'étanchéité ;

- Téflon : ne supportant pas les hautes températures mais d'une bonne flexibilité, le
Teflon a été choisi comme isolant entre les plaques de compensation des amenées de
l'inducteur;

- Mica : pour les piéces soumises a des hautes températures (on se reportera a la partie
I pour visualiser les différents éléments) ;

- Kapton : pour isoler la torche du tube de quartz extérieur ;

- enfin, I'inducteur a été enrobé d'une résine a propriétés diélectriques.

Outre leurs bonnes qualités vis & vis des champs €lectriques €levés, et pour certains,
leur excellent comportement aux hautes températures, ces matériaux ont une durée de vie
(tant au niveau de leur tenue mécanique que de leurs propriétés intrinséques) intéressante
dans le cadre d'un dispositif industriel pouvant fonctionner plusieurs heures en continu.
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Matériaux £ tans Résistivité Rigidité
1 MHz transversale  diélectrique
Qe kV/mm
Thermoplastiques
PVC 3,3a4,5 41023 1011 3 1015 12240
1,4.10°1
PMMA 2,7a3,2 2.10-2 3 3.10-2 1015 3 1016 15220
Polystyréne 2,426 4.10-4 3 10°3 1017 25230
PTFE (Téflon) 2,0 1.104 2 2.10-4 1018 3 1019 20
Isolants naturels
Caoutchouc 2,7 5.10-422.10-3 1015 3 1017 202 25
Ebonite 2,8 51034102 1014 3 1016 18225
Papier pour 15228*  9510421,7.103*  5.1015 (sec) 27466
condensateur (sec)
Isolants minéraux
Alumine 45284 21042102 101131016 8a12
Mica phlogopite 50260 103 2 102 101321014
Mica muscovite 6,02 8,0 5.10-422.10°3 10153 1016
Quartz 6,0 a 8,0** 3,5.10-342.10-2 1013 2 1015 16
Silice vitreuse 3,8 9.10-4 >1011 (20 °C)
5.1011 (250°C)
Caoutchoucs et élastomeéres synthétiques
Caout. nitrile 39210 3.10-225.10°2 10123 1015 15220
Caout. silicone 3,1242 7104 32.10°3 3.101322.1015 15220
Film thermoplastique
Polyimide (Kapton) 3,9%* 1,8.10-3** 1014 220
(*) valeurs 2 50 ou 60 Hz

(#*) valeurs 2 1 kHz

Tableau II-1 : valeurs des grandeurs électriques pour différents diélectriques usuels.
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III-3- CONCLUSION

Cette étude nous a permis de définir les causes des problémes électrostatiques auxquels
nous étions confrontés dans la premiere phase de mise au point d'un dispositif de plasma
inductif de forte puissance en cage froide.

Nous avons été amenés a définir des matériaux adaptés aux conditions particuliéres de
fonctionnement d'un tel systéme :

- fortes températures,
- rayonnement intense,
- champ électrique élevé,

auxquels ces piéces sont soumises sur des échelles de temps de 1'ordre de quelque heures.

Ces matériaux sont, pour la plupart, issus du domaine de I'électrotechnique ou les
tensions appliquées, en régime continu ou alternatif, sont également trés importantes mais

dans des conditions thermiques moins contraignantes.

Les matériaux que nous utilisons offrent en outre une excellente stabilité chimique qui
évite toute pollution des poudres que nous traitons ou bien encore de I'organisme humain.

Leur bon comportement mécanique les rend facilement usinables et permet une
manutention aisée.
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CHAPITRE IV

MISE EN OEUVRE DU PROCEDE
PLASMA INDUCTIF






I - PURIFICATION ET SPHEROIDISATION D'EPONGES DE TITANE

L'intérét de cette opération réside dans I'obtention d'une poudre de titane de qualité
métallurgique directement a partir d'éponges de titane a forte teneur en impuretés (notamment
en chlore et en oxygéne).

Outre I'évolution des teneurs en impuretés, nous avons étudié l'effet de la flamme
plasma sur l'aspect général de la poudre et plus précisément sur sa répartition
granulométrique, pour mettre en évidence l'importance a porter 2 la taille des particules en
fonction du résultat souhaité : fusion partielle ou au contraire vaporisation compléte, simple
sphéroidisation ou obtention de poudre submicronique...

Nous nous sommes également intéressés a la modélisation de la fusion de particules
dans un plasma d'argon pour contrdler 1'état physique de la poudre en fonction de parametres
tels que la granulométrie ou le rayonnement du matériau en fusion.

I-1- DISPOSITIF EXPERIMENTAL ET CONDITIONS OPERATOIRES

L'introduction des particules au coeur de la flamme plasma est rendue possible par
l'utilisation de l'injecteur, relié a un distributeur de poudre (Metco) qui véhicule celle-ci par lit
fluidisé (figure I-1). Nous avons d'ailleurs di modifier ce distributeur pour pouvoir travailler
sous atmosphére contrdlée (argon) et éliminer les impuretés des échantillons.

Les parametres du distributeur (débit de gaz vecteur et pression dans la trémie) sont
réglés a l'avance en fonction du débit de poudre souhaité (30 a 50 g/mn en général) puis le
plasma est amorcé jusqu'a la pression atmosphérique pour une puissance de 'ordre de 60 a 80
kW au réseau, soit environ 25 kW dans le plasma. Le débit total du gaz est de 120 1/mn,
équitablement réparti entre les gaz annulaire et central.

La présence de particules métalliques dans la flamme ne provoque aucune perturbation
d'ordre €lectrique (la vaporisation se produit en aval de I'inducteur) ou bien hydrodynamique.
Seule la pression a l'intérieur de l'enceinte est un parameétre sensible, qui influe directement
sur le débit de poudre. En effet celui-ci est contr6lé dans la trémie par une différence de
pression amont-aval, technique trés efficace dans le cadre de projection a pression
atmosphérique mais inadaptée a notre configuration.

La poudre est récupérée en sortie de flamme dans un entonnoir en acier inoxidable
refroidi qui la canalise vers un récipient posé au fond de l'enceinte. Nous considérons qu'il n'y
a aucun effet de trempe dans cette procédure et que les particules se solidifient au contact des
gaz chauds de l'enceinte (150 a 200 °C).
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I-2- RESULTATS EXPERIMENTAUX

Deux types de résultats sont considérés :
- aspect granulométrique et géométrique ;
- effet purificateur de la flamme plasma.

I-2-1- Poudre de titane de 120 um

Des enregistrements réalisés sur granulomeétre laser (Mastersizer de chez
Malvern) nous ont permis d'établir un diagnostic des phénomeénes dans la flamme plasma en
fonction des parametres taille initiale de particule et débit de poudre.

La sphéroidisation de la poudre introduite est réalisée avec un taux de 100 %
(photos I.1). Cela montre qu'il y a eu au moins fusion compléte de celle ci jusqu'au coeur.
L'obtention de poudre sphéroidisée est d'un grand intérét dans les domaines de la métallurgie
des poudres et de la projection plasma, ol une bonne coulabilité du matériau est

indispensable.
TREMIE

VALVE

—

CIRCUIT DE GAZ DE LA TREMIE

DECHAPPEMENT

Figure I-1 : principe de fonctionnement du distributeur de poudre METCO.
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Photos I-1 : évolution de I'aspect de la poudre avant et apres traitement.

Une granulométrie réalisée sur les échantillons avant et aprés passage dans le
plasma met en évidence (figure I-2a et b) :

- la disparition des plus fines particules (d < 10 um) : vaporisées, elles se
sont condensées sous forme submicronique. Collées sur les parois de I'enceinte elles n'ont pu
étre recueillies et prise en compte dans la ré”partition granulométrique;

- I'apparition d'une classe prépondérante centrée sur 20 pm et constituée des
anciennes particules de taille comprise entre 30 et 50 um qui se sont vaporisées lors de la
fusion ;

- les grains de diameétre supérieur a 50 pm ont été simplement fondus et leur

répartition granulométrique est pratiquement inchangée.

Ces résultats sont trés intéressants pour l'utilisation optimale de notre installation :
en fonction de la puissance plasma dont nous disposons, nous pouvons déterminer la classe
granulométrique idéale pour obtenir soit une simple sphéroidisation des particules, soit une
vaporisation compléte pour I'élaboration de particules submicroniques.
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Les résultats de purification (tableau I.1) montrent I'efficacité du procédé pour des
impuretés tels que le chlore (dosé par précipitatation d'’AgCl aprés dissolution de 1'échantillon
dans un mélange HF+HNO3) ou l'azote (teneur mesurée par détection catharométrique . En ce
qui concerne 'oxygene (dosée par une cellule infrarouge sous forme de CO3), on observe une
augmentation de la teneur qui est d'autant plus sensible que la taille des particules est faible.
En effet, pour évaluer l'influence du parameétre taille de particule, 1a poudre de départ a été
tamisée et trois classes granulométriques ont été définies : 50-80 pm, 80-125 um et >125 pum.

L'aspect noiratre de la poudre la plus fine apres traitement et son caractére
pyrophorique (inflammation spontannée a l'air) nous laissait penser qu'elle présentait le taux
en oxygene le plus faible mais les analyses chimiques ont montré le contraire. La vaporisation
compléte du matériau favorise donc la pollution en oxygene dans le cas ou l'atmosphere de
confinement ne présente pas une teneur 0 dans cet élément. Le diagramme d'Ellingham
montre en effet la trés forte affinité du titane pour cet élément (figure I-3).

Ce résultat est a mettre a la charge du distributeur de poudre dont les spécificités

ne sont pas adaptées a un travail sous atmosphére controlée.
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Figure I-3 : diagramme d'Ellingham. Plus on est bas dans le graphe et plus
I'affinité de I'élément pour l'oxygéne est forte.
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Echantillons Cl (ppm) O3 (ppm) N> (ppm)
POUDRE 1 - 120 pm
P1 initiale 1320 695 43
50-80 initiale 1130 780 28
P1 traitée 290 1200 7
50-80 traitée 360 1685 20
80-125 traitée 220 1013 2sd
>125 traitée 210 842 12
POUDRE 2 - 50 pm
P2 initiale 810 2150 20
P2 - 16g/mn 250 4346 64
P2 - 24 g/mn 350 3562 35

Tableau 1.1 - évolution de la teneur (ppm) en oxygene, azote et chlore
dans la poudre avant et apres traitement plasma.

Les particules de taille supérieure a 125 pm présentent une teneur deux fois moins
élevée en oxygene que les particules de 50 pm. Ce résultat s'explique non seulement par une
surface spécifique nettement inférieure (grossierement dans un rapport de l'ordre de 6,25)
mais aussi par le fait qu'elles ne soient pas vaporisées dans la flamme plasma.

I-2-2- Poudre de titane de 50 pm

L'évolution de la répartition granulométrique de ces poudres est représentée sur la
figure ITI-4, pour deux débits de poudre différents (16 et 24 g/mn).
On constate :
- la sphéroidisation compléte de la poudre ;
- comme précédemment, la disparition d'une classe granulométrique, plus
marquée dans le cas du faible débit ainsi que l'apparition d'une classe prépondérante (en
nombre) ;
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- une nette diminution de la taille moyenne des particules :
16 g/mn : 50 — 20 pm 24 g/mn : 50 — 40 pm.
- une augmentation de la teneur en oxygene qui va dans le sens des observa-
tions réalisées sur la premiére poudre : la plus forte teneur est obtenue dans le cas du débit le
plus faible, ou le phénomene de vaporisation est favorisé.

I-2-3- Conclusions

Cette étude a confirmé 1'impossibilité d'éliminer 1'oxygeéne du titane par simple
fusion du matériau. L'ajout d'un réducteur est indispensable pour obtenir des concentrations
inférieures a une centaine de ppm.

En revanche le contrdle de la fusion des particules doit permettre de ne pas
augmenter la teneur de la poudre de départ tout en diminuant de facon sensible celle d'autres
éléments comme le chlore et I'azote.

Deux parameétres prépondérants se dégagent pour maitriser les caractéristiques de
notre matériau en sortie de torche :
- répartition granulométrique initiale ;
- débit d'injection de la poudre ;

Tous deux conditionnent les phénomenes se déroulant au coeur de la flamme
plasma, notamment 1'état physique de la poudre (liquide ou vapeur). Cela nous permet donc
de définir un cahier des charges du matériau de départ en fonction du produit demandé :
poudres sphériques, particules submicroniques , teneur en oxygéne contrdlée, ...

Il nous resterait a vérifier la part que prend I'évolution de la géométrie des
particules (sphéroidisation) dans les modifications constatées sur la granulométrie. En effet,
I'appareil de mesure, dont le principe repose sur la diffraction d'un rayon laser par les
particules, considére des sphéres pour estimer leur volume : la photo I-1 montre I'inexactitude
de cette approximation pour la poudre initiale.

Enfin, il nous semblait intéressant de modéliser la fusion de particules dans un
plasma et de comparer nos résultats a ceux obtenus expérimentalement.
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I-3- MODELISATION DE LA FUSION DE PARTICULES

Un logiciel aux éléments finis mis au point au laboratoire MADYLAM (Y. DU
TERRAIL) a été exploité pour modéliser la fusion de particules de différents matériaux dans
le plasma. Il est réalisé par discrétisation de 1'équation de la chaleur par la méthode des
différences finies en coordonnées axisymétriques et permet d'envisager plusieurs cas de
modélisations possibles (réactions de dissolutions, sources de chaleur interne ...). Destin€ a la
simulation de la fusion d'un fil fourré trempé dans un bain a température constante, il a du
étre adapté a notre cas de figure (L. GROS) :

- passage en coordonnées sphériques ;
- température variable au cours du temps ;
- changement de phase liquide-vapeur.

Nous avons affecté une histoire thermique aux particules en utilisant les résultats de la
littérature (figure I-5).

Les hypotheses de calculs sont :

- la particule est placée dans un plasma infini et ne subit pas l'influence des particules
voisines ;

- on considére que I'échange de chaleur entre le plasma et la particule se fait par
conduction gazeuse ;

- il n'y a pas de réactions chimiques 2a l'intérieur du matériau ;

- I'effet Knudsen n'est pas pris en compte ;

- on considere qu'il n'y a pas de transformations allotropiques (a-B pour le titane) ;

- lorsque la particule est fondue, on admet que le mouvement de convection dans la
phase liquide est négligeable ;

- par rapport aux résultats de BOULOS, on prendra les mémes températures, mais les
valeurs des vitesses seront multipliées par 3 en raison du débit plus important dans notre
cas (60 /mn).

- la géométrie de la torche est similaire a celle utilisée dans la modélisation numérique
mais simplifiée a 1'extréme (rayon de 50 mm pour une longueur de 200 mm) ;

- on admet que les particules suivent une trajectoire verticale.
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Figure I-5 : températures, vitesses et lignes de champs dans un plasma d'argon

(d'apres BOULOS).

I-3-1- Aspect numérique

La température du bain n'étant plus une constante comme dans le logiciel initial il

est indispensable de déterminer un polynéme permettant de calculer la température rencontrée
par la particule en fonction du temps de séjour.

Détermination de T=f{(t).

Les cartographies de vitesse V=f(z) et de températures T=f{z) (BOULOS) ont

constitué notre point de départ, et nous ont permis de déterminer I'évolution de la température
en fonction du temps .

En effet, la courbe des isovitesses permet de déterminer une vitesse moyenne de la
particule dans le plasma, d'otl un temps de séjour 2 I'intérieur du réacteur :
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Ce temps permet de calculer z=f{t) d'ou T=f{t) qui sera utilisé dans le programme.

La modélisation effectuée prend en compte les transferts de chaleur entre une
particule et le plasma qui I'entoure. Il est donc nécessaire de résoudre I'équation de la chaleur
qui nous permettra de déterminer le temps de séjour des particules nécessaire pour un
changement de phase. Ceci nous permettra ensuite d'obtenir les fronts de fusion et de
vaporisation du titane.

On considere que c'est la conduction qui régit le transfert de chaleur a l'intérieur
de la particule, et qu'il s'établit un profil de température li€ au coefficient de conductivité
thermique du matériau. Si ce dernier est un bon conducteur la particule sera considérée
isotherme, sinon un front de fusion apparaitra. Cette différence est caractérisée par la valeur
du nombre de Biot (Bi). Si ce nombre est inférieur a 0.2 la particule peut étre assimilée a un
grain isotherme.

Le nombre de Biot est défini par (BOURDIN) :

.k

Bi=gs
: -1 s
ou: k=mTL ko(T)dT

Ts : température a la surface de la particule ;
Too : température du pasma ;

k; : conductivité thermique du gaz ;

ks : conductivité thermique de la particule.

A titre indicatif, pour un plasma d'argon a2 8000 K :
BiTi= 0.0085 BiALO; = 0.022

Ces résultats analytiques sont confirmés plus loin par la modélisation de la fusion de
particules de ces matériaux.

En ce qui concerne la puissance regue par la particule, nous avons supposé que
I'échange de chaleur plasma-particule se fait par conduction gazeuse a l'intérieur de la couche
limite cinématique provoquée par la descente de la particule dans le réacteur. Cette couche
limite, dont 1'épaisseur a été prise égale a 6 fois le diamétre (FAVRE-MARINET) :
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est prise initialement égale a une température constante de 25°C.
Equation de la chaleur

L'équation de la chaleur s'écrit en coordonnées sphériques :
dT 1 9 k2 dJT

Cp— = —5=—
Poa P o
Le bilan de flux a l'interface liquide-solide est donné quant a lui par la relation :

oT oT or
k) (g) = kS(Er—) = PAHf('é;)

kj : conductivité thermique de la phase liquide ;
ks : conductivité thermique de la phase solide.

Conditions aux limites :

Sg;iace

La chaleur regue par la particule sert a son chauffage et a sa vaporisation. On ne tient
pas compte dans ce cas des pertes par rayonnement. Le bilan de puissance s'écrit donc :

Qplasma = Qcond + Qvap

Qplasma : puissance fournie par le plasma
Qcond : puissance servant au chauffage par conduction de la particule

Qvap  : puissance nécessaire a la vaporisation
Phase solide
-r= $=0
- I=1f T=Tfusion
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Figure I-6a : front de fusion et de vaporisation d'une particule de titane de 50 pm.

I-3-2- Résultats

Nous avons porté sur les figures I-6a et b les résultats de la modélisation d'une
particule de titane de 50 pm.

La figure I-6a représente les fronts de fusion et de vaporisation a l'intérieur de la
torche ( I'échelle sur le rayon est dilatée pour une meilleure lisibilité ).

Ainsi, on observe que les particules rejetées a la périphérie de la torche ne seraient
pas vaporisées, phénomene critique dans le cadre d'obtention de poudre submicronique dont
le principe repose sur la trempe de la phase vapeur du matériau trait€. En revanche,
indépendamment de leur trajectoire, elles sont toutes fondues donc sphéroidisées.

Comme le laissait présager le nombre de Biot, les particules de titane sont isothermes
(figure I-6b). Les temps de fusion et vaporisation obtenus, de l'ordre de quelques
millisecondes, sont comparables a ceux de la littérature (BOURDIN).
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Figure I-7 : fronts de fusion et de vaporisation pour des particules
de titane de 50 et 100 pm.
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Influence du parameétre taille de particule

Les poudres introduites dans un plasma sont rarement monodisperses, ce qui pose
le probléme de I'homogénéité des produits obtenus en fonction des tailles de particules. I
nous a donc semblé intéressant de comparer les fronts de fusion et de vaporisation de
particules de 50 et 100 wm, diametres comparables a ceux des poudres que nous utilisons

expérimentalement.

Le résultat obtenu (figure I-7) est trés intéressant car il met en évidence la
cohabitation des phases vapeur et solide, propre a favoriser la croissance de grains.

Ainsi, on peut imaginer un procédé d'enrobage de particules par un matériau
différent en choissisant des granulométries permettant ce cas de figure. Cependant, le manque
de souplesse d'une telle application et la faible marge de manoeuvre qu'elle offre a I'utilisateur

la rend peu applicable d'un point de vue industriel.

Il faut surtout tenir compte de ce phénomeéne pour le choix des caractéristiques
granulométriques du matériau de départ qui vont conditionner les produits de sortie. Le
tamisage peut ainsi se révéler une étape indispensable et déterminante pour la mise en oeuvre
d'un procédé qui nécessite par exemple la vaporisation compléte de la poudre. On I'a vu
précédemment (partie I-1), la taille des particules ne doit pas excéder 80 pm pour un plasma

d'argon d'une trentaine de kW.

Influence du rayonnement
Les calculs précédents ont été menés sans prendre en compte les pertes par

rayonnement de la particule en fusion.
Dans le cas contraire, la condition 2 la surface d'une particule devient :

Qplasma = Qcond + Qvap+ Qray

ol Qray représente la puissance perdue par rayonnement :

Qray =£.0.T§
avec & :émissivité du matériau,
G :constante de Stéphan Boltzman (= 5.669.10-8 W/m2.K),
Ts : température de surface de la particule (K).
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Figure I-8a : fronts de fusion et vaporisation d'une particule de titane
de 50 um avec et sans perte par rayonnement thermique.

Nous prenons par défaut € = 1, une recherche bibliographique n'ayant pas permis
de trouver la valeur réelle. Ainsi, les résultats obtenus constituent une majoration de ce que
I'on pourrait observer expérimentalement (0 <eg<1).

Comme le montre BOURDIN, les pertes par rayonnement sont généralement
négligeables devant les flux de chaleur transmis & la particule par le plasma pour des
températures inférieures a2 2000 K. En effet, le front de fusion d'une particule n'est pas
modifié par le paramétre rayonnement (figure I-8a) mais le temps de vaporisation 2 partir de
la phase liquide est augmenté de 30% (figure I-8b). Le front de vaporisation s'en trouve
déplacé vers le bas de la torche sans pour autant remettre en cause 1'efficacité du traitement
pour cette taille de particule (50 pum).

-152 -



3500 +—————F————

L e )

'.\
V]
3
i
3
i

3000 4

2000 -} /_//

1500 7

1000 /
500 -

0 1 2 3 4 5
TEMPS (ms)

T (K)

T
T |

Figure I-8b : augmentation du temps de vaporisation d'une particule
de titane en tenant compte du rayonnement .

2500 T N0 S B RN o TN T C A S NN ot e TN S o Co L SN e s B Bk T O G ram e

2000 = 1
R=R, 7~ ]
1500 / /'> l‘\R=0 :

T(C)

1000 / /,"

500

AT AN T WA S AT MY ST 1 [V SRS VU TR UMY TR SNY (ST T SUONN AN [P CA VIR SN TS S (N |

0 0.5 1 1.5 2 25 3 3.5
TEMPS (ms)

Figure I-9 : fusion comparée de particules de titane et d'alumine (50 pm).
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Figure I-10 : front de fusion de particules de titane, d'alumine,
d'oxyde de titane et de zirconne (50 um).

Influence des propriétés physiques

Nous avons comparé dans un premier temps la fusion du titane et de 1'alumine,
matériau connu pour son caractére réfractaire (figure I-9).

Le temps de fusion de 1'alumine est deux fois plus important que celui du titane et
une différence de température de 1'ordre de 80 K est observée entre le coeur et la surface de la
particule. Ceci confirme la forte valeur du nombre de Biot calculé précédemment.

Enfin, les fronts de fusion de Ti, TiO7, Al0O3 et ZrO; ont été portés sur la figure
I-10 et montrent des écarts trés sensibles pour ces différents matériaux. Deux groupes se
dessinent cependant qui distinguent les matériaux a caractére réfractaire (AlpO3 et ZrO3) des
autres. A la vue de ces résultats, il semble peu probable que de tels matériaux puissent étre
vaporisés dans un plasma inductif d'argon. Il faudrait envisager l'utilisation de gaz
plasmagénes de meilleure conductivité thermique (Hp, N2) ou bien se limiter au traitement de
particules d'un diameétre de I'ordre du micron. En revanche, on peut tout a fait envisager le
traitement thermique de ce type de poudre (sphéroidisation, changement de phase, ...)
destinée a des applications de projection ou de métallurgie des poudres.
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I-4- CONCLUSION

L'étude menée ici a permis de mettre en évidence l'influence de certains paramétres sur
I'efficacité du procédé plasma inductif pour le traitement de poudres.

La granulométrie initiale conditionne fortement la nature des modifications apportées :
des grains de faible taille (< 50pm) seront complétement vaporisés pour se condenser en
particules de taille inférieure et correspondant a un rayon critique de germination tandis que
les plus gros grains (80 200 pm) seront simplement fondus et sphéroidisés. Ainsi, partant
d'une poudre homogene et a répartition granulométrique de type gaussienne, nous pouvons
obtenir en sortie de torche un matériau totalement inexploitable pour la projection ou dans le
domaine de la métallurgie des poudres.

L'effet purificateur du plasma dépend également de la taille des grains, pour les mémes
raisons que celles citées précédemment. Dans la configuration actuelle de notre installation ot
I'abscence totale d'oxygene ne peut €tre assurée dans le circuit de distribution des poudres, les
particules qui ont ét€ vaporisées dans la flamme plasma présentent une teneur en oxygeéne
importante, due a I'augmentation de la surface spécifique au cours du traitement.

En revanche, les autres impuretés (chlore, azote) sont éliminées de fagon satisfaisante
dans tous les autres cas.

Il apparait donc que les matériaux traités par plasma inductif, aux puissances
considérées, doivent présenter un granulométrie relativement monodisperse afin d'obtenir un
traitement homogene. Le débit permet quant lui de définir la nature de ce traitement : fusion
ou vaporisation.

La modélisation de la fusion de particules constitue pour nous un outil prédictif qui doit
aider a la définition des caractéristiques d'une poudre 2 traiter. En effet, la prise en compte des
propriétés physiques permet de calculer une taille de grain critique au dela de laquelle il n'y
aura pas fusion ou vaporisation.

Elle nous a également montré la possibilité de coexistence des phases solide et vapeur
d'un méme matériaux, phénomeéne qui débouche sur certaines applications comme la
croissance de particules ou bien encore l'enrobage.
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II- COUPLAGE TORCHE PLASMA-CREUSET FROID DE TIRAGE

Mis au point au laboratoire MADYLAM dans le cadre d'une étude de faisabilité intéressant la
société Extramet, ce projet a été finalisé au sein de la société Agyl grice aux modifications
apportées au dispositif plasma. En effet, seule la défaillance de ce dernier, notamment pour
l'alimentation continue de poudre, n'avait pu permettre le tirage d'un lingot dans les conditions
souhaitées.

Nous rappelons que 1'intérét d'un tel dispositif est la possibilité d'obtenir directement un lingot
de matériau réfractaire de haute pureté a partir de matiére premiére de basse qualité.

II-1- DESCRIPTION DE L'INSTALLATION

Elle était constituée (photo II-1)
- du dispositif torche a2 plasma et de son environnement (notamment le générateur
CFEIl) ;
- du dispositif de tirage en creuset froid (creuset @ 60, inducteur a 4 spires de diamétre
76 mm, coffret de capacités pour I'adaptation, générateur de puissance).

Un écran dit "thermo-magnétique” est interposé€ entre la torche et le creuset. Il joue un
triple rdle :

- écrantage des ondes électromagnétiques de chacun des deux procédés (Mhz / kHz),

- protection thermique de l'inducteur (enrobé d'un matériau isolant) et de la partie
supérieure du creuset froid (brasure des secteurs) contre la flamme plasma,

- écoulement des gaz plasmagenes périphériques.

Constitué de cuivre et refroidi par circulation d'eau, il repose sur le creuset par
l'intermédiaire d'une piéce torique, constituée d'un matériau isolant ayant une bonne résistance
thermique (permali ou samicanite).

Dans le cadre d'essais prospectifs, la distance séparant la torche et le creuset devait
pouvoir étre modifiée, donc la position de l'inducteur également. Un montage a ainsi été
imaginé sur la bride extérieure de passage de I'inducteur. Il permet un débattement de 50 mm
(figure II-1). Le matériau utilisé est également du permali (bonne usinabilité, isolant

électrique, bonnes propri€tés mécaniques).

Les décréments logarithmiques effectués sur le creuset dans différentes configurations
donnent :
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Photo II-1 : dispositif de tirage de lingots de métaux réfractaires en
associant les technologies plasma inductif et creuset froid de tirage.
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Figure II-1 : montage pour l'inducteur mobile.
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- creuset froid seul : f=16,7khz C =36 uF
R =272mQ
L=25uH

soit Zco=2,56Q

- creuset froid et écran thermo-magnétique :
f=18,0khz C=36 uF

R =29,7 mQ
L=2,165uH
soit Zco=2,025Q

- enfin, avec l'amorce de titane (TA6V) :
f=18,38 khz C =36 uF

R = 43,6 mQ
L=2,08 uH
soit Zco=1,326Q

Remarque : I'amorce cylindrique de titane a une hauteur totale de 100 mm et présente deux
diametres (59 mm et 58 mm en partie supérieure) afin de limiter les pertes thermiques vers la
paroi du creuset au démarrage de la fusion.

II-2- LES ESSAIS "EXTRAMET"

Outre les problémes d'arcs électriques et de détérioration des matériaux en cours de
tirage, nous n'avons pu a I'époque alimenter de fagon correcte en poudre de titane, notamment
a cause d'obturations intempestives de la canne d'injection, provoquées par des arcs
électriques locaux qui fondaient la poudre en sortie. Ce phénoméne a été totalement éliminé
par la suite, en donnant une forme sphérique a l'extrémité de l'injecteur (suppression des
angles vifs).

Un lingot a été obtenu (hauteur de tirage : 3,8 cm) en réalisant trois alimentations
successives par fusion d'un tube de titane rempli de tournures (fig. II-2) :
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figure II-2 : procédé d'alimentation par barreau tranversal.

La torche et le creuset froid étaient distants de 50 mm.
Les conditions électriques de fonctionnement étaient les suivantes :

Torche plasma : =9 kV Creuset froid : fusion et obtention du déme 2 35kW
I=64A puis tirage a 25/ 26 kW
P=45kW
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Les résultats d'analyse chimique (tableau II-1) montrent 1'élimination d'impuretés telles que le
chlore et le sodium sans contamination en azote. La teneur en oxygéne reste forte sans
augmentation significative.

Ces résultats sont cependant a considérer avec précaution étant données les conditions
opératoires (alimentations successives, ...) d'obtention de I'échantillon et la faible longueur de
tirage.

Eléments Avant Apres
Traitement | Traitement
Oxygene 800-1500 1300-1600
Azote 10-30 10-30
Chlore 800-1200 <10
Sodium 800-1200 <5

Tableau II-1 : teneurs en impuretés du lingot de titane
obtenu par alimentation transversale.

Ainsi, bien que non concluants, ces résultats étaient toutefois trés prometteurs :

- la compatibilité €lectromagnétique des deux générateurs en fonctionnement
simultané était montrée ;

- les interactions entre la torche et le creuset (d'un point de vue magnétique ou
thermique) sont résolues ;

- I'action purificatrice du procédé est montrée ;

- seul le fonctionnement de la torche constitue une étape limitante.

C'est pourquoi, la mise en oeuvre du procédé de couplage avec une torche plasma
opérationnelle s'est faite dans de bonnes conditions.

II-3- PROCEDE DE TIRAGE FINAL

Par rapport au cas précédent, l'ensemble torche-creuset est placé trop haut dans
I'enceinte pour permettre 1'observation des phénomeénes dans le creuset. Ainsi, la vitesse de
tirage fut réglée en se basant sur la valeur de la fréquence du courant circulant dans I'inducteur
du creuset froid : celle-ci est fortement sensible 2 la position de la charge dans le creuset,
comme nous le verrons plus loin.
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Le débit de poudre est fixé a 30 g/mn et le rendement en poudre traitée est calculé par :

- AMlingot
AMpoudre

r

ou AM]lingot représente 'augmentation de la masse du lingot avant et aprés tirage;
AMpoudre représente la diminution de la masse de poudre contenue dans la trémie.

Différentes configurations ont été testées, notamment pour différentes positions
relatives de la charge et de l'inducteur par rapport au creuset, dans le but d'éliminer le
phénomene suivant : apreés un certain temps de fonctionnement (de quelques minutes a une
heure), des "pétales" d'infondus se formaient dans le creuset, sur lesquels venait s'agglomérer
la poudre en fusion. Le phénomene était rarement réversible et son interprétation difficile du
fait du manque de visibilité.

Les puissances des deux procédés étaient fixées :

Pplasma = 40 kW Pcreuset = 30 2 40 kW

Une position optimale a finalement été trouvée (figure II-3 et tableau II-2) permettant
de fonctionner pendant une heure et de tirer un lingot de 10 cm.
La position du dome était contrdlée par la valeur de la fréquence (Af = 0,1 khz pour
Ah=0,5cm)

Comme nous pouvions nous y attendre, I'éloignement des deux procédés (50 a 100 mm)
diminue le rendement en poudre, tel que nous 1'avons défini précédemment.

De plus, a faible distance du creuset, le plasma semble canalisé par ce dernier : il est
parfaitement centré par rapport a 1'écran thermo-magnétique et les pertes périphériques en
particules de titane se trouvent réduites.

Les parameétres géométriques (a,b,c) jouent un role prépondérant dans la réussite d'un
essai de tirage, tandis que la puissance permet l'ajustement des conditions optimales
d'alimentation.

La position 4 est la plus favorable car l'inducteur est en position haute par rapport a la
charge : cela limite la formation de titane solide dans la partie supérieure du creuset qui peut
se coller sur 1'écran refroidi (effet de trempe) ol aucune puissance n'est injectée. Le lingot
obtenu est représenté sur la photo II-2 : l'excroissance constatée aurait pu facilement se
résorber par augmentation de la puissance dans le creuset, mais il aurait fallu pour cela
contrdler la forme et la position du déme de fagon visuelle.

La hauteur de tirage correspond 2 la partie du lingot située au dessus du trait noir ; son
diameétre est de 60 mm.
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Figure II-3 : description des parameétres de I'étude.

Configuration Valeur des parametres Résultats
Tirages successifs pendant 50' avec
a=>55 mm apparition de démes de poudre qui se
1 b =40 mm résorbent par arrét de I'alimentation.
¢ =10 mm AM = 360 g ; Ah = 90 mm.
r=97,6 %.
Apparition d'un ddme de poudre apreés
a=97,5mm 23' d'alimentation. Le débit de poudre a
2 b =40 mm évolué de 30 a 50 g/mn.
¢=10mm AM = 1140 g ; Ah = 25,9 mm.
r=90 %.
a=97,5 mm
3 b =20 mm Comparables a 2.
¢ =10 mm
Tirage pendant 1h17' avec apparition
a=>55mm d'un dome de poudre qui se résorbe en
4 b =65 mm augmentant la puissance plasma.
c=35mm

Ah = 100 mm en continu.
r=97.4 %.

Tableau II-2 : valeurs des différents parameétres décrits sur la figure II-5
et résultats expérimentaux.
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II-4- RESULTATS D'ANALYSE

Des échantillons ont ét€é découpés dans le lingot afin d'en analyser la teneur en azote,
chlore et oxygene. La position de ces échantillons est décrite par le tableau II-2.

Photo II-2 : lingot de titane obtenu par tirage

Nous considérons deux parameétres influencant la propreté du lingot tiré :
- position longitudinale : la partie inférieure de la hauteur tirée est composée
d'un mélange de poudre apportée par le plasma et de 'amorce pour initier la fusion ;
- position radiale : au moment de la solidification, la partie centrale est moins
sensible a 1'oxygéne présent dans 1'atmosphére de confinement.

Les résultats d'analyse reportés dans le tableau II-3 confirment cette interprétation : on
observe un facteur trois entre valeurs extrémes pour la teneur en oxygene (figure I1-6). Ces
valeurs correspondent respectivement aux positions favorable (partie supérieure centrale) et
défavorable (partie inférieure périphérique) au sens ol nous le décrivons ci-dessus.

La teneur en oxygene est moins importante que dans le cas de la poudre (cf.I). Ce
phénomeéne est li€ée a la diminution considérable de la surface spécifique lors de la
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solidification : en effet, les particules de titane sont encore en fusion lorsqu'elles arrivent dans
le creuset et c'est a I'état de lingot que se produit la transformation de phase.

- 1 échantillon destiné a 1'étude structurale:
aucune modification par rapport a un tirage

classique
3 10 mm . " g
- - 6 échantillons pour I'analyse chimique :
E TI2C : partie centrale de 1'échantillon 2 ;
w TI2P : partie périphérique de 1'échantillon 2 ;
& TI4C : partie centrale de 1'échantillon 4 ;

TI4P : partie périphérique de I'échantillon 4 ;
TI4Cl : échantillon pour analyse du chlore ;
100 mm TI7C : partie centrale de 1'échantillon 7 ;
TI7P : partie périphérique de I'échantillon 7.

A

Tableau II-2 : description des échantillons analysés.

Echantillon | Oxygéne (ppm) | Azote (ppm) | Chlore (ppm)
Poudre 700 - -
TI2C 752 45 -
TI2P 1034 117 -
TI4C 964 126 -
TI4P 1230 82 -
T17C 1287 190 -
TI7P 1783 360 -
TI4Cl - g 66

Tableau II-3 : teneurs en oxygene, azote et chlore des différents
échantillons décrits dans le tableau II-2.
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Figure II-4 : évolution de la teneur en oxygene dans le lingot en
fonction des positions radiale et longitudinale.
I1I-5- CONCLUSION

Le travail réalisé ici constitue une premiére approche vers la mise au point d'un procédé
a caractere industriel. La relative facilité de mise en oeuvre du procédé ainsi que I'obtention
d'un régime stable de fonctionnement malgré des conditions expérimentales défavorables
(aucun contrble visuel de la charge en fusion) mettent en €vidence la souplesse et la
robustesse de cette technique.

De nombreux parameétres restent cependant a définir :
- position optimale du creuset par rapport a la torche ;
- débit de poudre maximal ;
- couple puissance plasma / puissance creuset froid pour un rendement maximum ;
- essai sur d'autres matériaux.

Enfin, il faut modifier I'installation expérimentale afin d'avoir un contrdle visuel de la
charge (montage d'un endoscope sur l'installation actuelle, modification de l'enceinte de

confinement).
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III- ENROBAGE DE POUDRE PAR PLASMA INDUCTIF

CONFIDENTIEL
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IV- BILANS CALORIMETRIQUES

Nous décrivons ici une méthode de diagnostic couramment utilisée dans les procédés
d'élaboration par induction. Elle repose sur le suivi de la température de l'eau de
refroidissement des différents éléments de 1'installation.

IV-1 PRINCIPE

Au cours du fonctionnement d'une torche a plasma inductive, la puissance est définie en
appliquant une tension aux bornes de la triode. Les cadrans du pupitre de commande
indiquent un courant IA et une tension Up qui donne la puissance consommée par le

générateur
P=UpIa
Cette puissance va se répartir entre les différents éléments de l'installation :

- la triode elle-méme,
- le circuit oscillant,
- le plasma.

Ainsi, de fagon simplifiée, on peut écrire :
P = Pggné + Prorche + Pthe
ol : P : puissance fournie par le générateur
Pg¢ne : puissance perdue dans le générateur

Ptorche : puissance récupérée dans la torche
Pthe : puissance perdue par le plasma (rayonnement,...)

La puissance récupérée dans la torche peut étre subdivisée :

Ptorche = Pjoule + Pplasma

Pjoule : puissance Joule dissipée dans le creuset
Pplasma : échauffement du creuset dii essentiellement au rayonnement du
plasma.

Dans le cas de fusion de charges métalliques (COLPO) la distinction entre ces deux
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puissances est possible. En effet, la conductivité thermique du cuivre étant trés élevée, le
temps de montée en température du creuset est quasi-instantanné. Etudions cela a I'aide du
nombre de Fourier :

o : diffusité thermique du cuivre (= 1,1.10~4 m2/s),
t :temps de transit caractéristique,
e :épaisseur du cuivre (= 2.10-3m).

En posant Fg= 1, nous obtenons :
t=3,6.102s

En revanche, dans le cas d'un plasma, deux phénoménes propres au procédé nous
obligent & considérer Piorche globalement :

- il existe deux régimes différents (plasma froid, plasma chaud) dans la phase de
démarrage

- le rayonnement du plasma est quasi instantanné (contrairement a la montée en
température d'une charge métallique) dés I'application de la puissance.

Une possibilité pour déterminer Pjoyle serait d'appliquer une puissance donnée a une charge
factice (graphite sectorisé€), tout en respectant I'adaptation du générateur lorsqu'il fonctionne
avec un plasma, ceci afin de faire passer le méme courant, pour une tension donnée, dans

I'épaisseur de peau €lectromagnétique du cuivre.
La puissance véhiculée dans I'eau de refroidissement est calculée selon :
P =p.Cp.D.AT
p :masse volumique de I'eau (= 1000 kg/m3),
Cp : capacité calorifique de I'eau (= 4,18 J/ K. kg),
D : débit de l'eau de refroidissement,

AT : variation de température.

Soit : P = 0.07.Dymn.ATec
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IV-2 DESCRIPTION DU DISPOSITIF EXPERIMENTAL
Deux types de mesure sont réalisées :

- les débits : on utilise pour cela des débitmetres a fréquence, fréquence qui est ensuite
convertie en tension dans un transducteur ;

- les températures : elles sont mesurées a l'aide de thermistances qui fournissent une
valeur en tension (un courant donné traverse une résistance dont la valeur évolue avec la
température).

Trois températures sont suivies sur l'installation (figure IV-1) :
- les pertes thermiques par rayonnement et échauffement des gaz,

- le générateur,
- la torche.

BRIDE

ENCEINTE ——ECHANGEUR _<
< i ' gl
RECUPERATEUR
3

—— TRIODE

t J GENERATEUR —— CIRCUIT OSCILLANT ————

—— ECHANGEUR

N TORCHE

CIRCUIT SURPRESSE
SYSTEME

D'ACQUISITION

Figure IV-1 : dispositif expérimental d'acquisition de températures.
Les valeurs sont enregistrées sur une centrale d'acquisition Hewlett Packard a une

fréquence de 12 mesures par minute. Ces données sont ensuite récupérées sur Macintosh afin
d'étre traitées et mises en forme (logiciel Kaléidagraph).
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De nombreux problémes de perturbations électromagnétiques HF nous ont empéché de
travailler dans des conditions optimales. Seul 1'éloignement de la centrale d'acquisition du
dispositif plasma a permis 'obtention de graphes exploitables. D'autres méthodes, comme
I'utilisation d'une cage de Faraday ou la mise & la terre des différents éléments, se sont

révélées inefficaces.

IV-3 LES RESULTATS

Les premiéres acquisitions (fig.IV-2) ont montré la parfaite fiabilité€ d'un tel systéme de

diagnostic.
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Figure IV-2 : températures mesurées pours diférents paliers de puissance.

Nous avons observé différents paliers de puissance correspondant a des tensions de 10,
8 et 6 kV, paliers que nous retrouvons au niveau du bilan calorimétrique.

Pour la torche, la premiére partie de la courbe représente la phase d'allumage du plasma
(t < 1'30) et la chute brutale s'explique par 1'ajout de gaz annulaire qui isole la torche de la
flamme (ce qui se traduit au pupitre par une diminution de la valeur de I'intensité, donc une
chute de la puissance générateur).
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Il faut noter l'inertie thermique de I'enceinte, fabriquée en acier inoxydable, matériau de
diffusivité thermique de faible valeur (o= 3,95.10-6 m2 /) soit 104 fois plus faible que pour
le cuivre.

De plus, une partie de I'enceinte n'est chauffée que par les gaz sortant de la torche et
I'équilibre thermique est plus long a s'établir. Ainsi, dans le cas du premier palier, 6 a 7
minutes sont nécessaires pour atteindre une température d'équilibre. Il sera donc difficile de
tirer des renseignements de cette mesure, surtout dans le cadre de phénoménes assez rapides,
comme l'injection de poudres.
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Figure IV-3 : évolution de la puissance évacuée dans l'eau de refroidissement
en fonction de la puissance imposée aux bornes de la triode.

Nous avons reporté sur la figure IV-3 les différentes puissances mesurées et leur
somme, en fonction de la puissance lue sur le pupitre de commande du générateur. On note :

- une évolution globalement linéaire par rapport a la diagonale (cas parfait ot on
récupérait toute la puissance injectée dans le systéme par le générateur)

- une différence constante de 7 a 8 kW par rapport au cas idéal, qui s'explique par la non
prise en compte dans la puissance mesurée sur le pupitre de commande, de la partie haute
tension du générateur en amont de la triode. En effet, la simple mise en route du générateur
sans appliquer de puissance provoque une montée de la température de AT =1,5°C soit :

P=007x70x1,5=7,35kW
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du méme ordre de grandeur que la différence observée sur les acquisitions.

Ainsi, la puissance consommée par l'installation est répertoriée dans le bilan calorimé-
trique mis en place.

Puissance (KW)

P=U.I (kW)

Figure IV-4 : répartition de la puissance dans le dispositif.

La figure IV-4 donne la répartition (%) de la puissance dans les différents éléments de
I'installation en fonction de la puissance appliquée. On notera une relative stabilité de celle ci
avec cependant une légeére augmentation de la part de Pyorche vers les hautes puissances. Cette
évolution s'explique par le caractére fortement non linéaire du rayonnement d'un plasma
d'argon jusqu'a des valeurs de la température de 1'ordre de 12000 K (figure II-2e du chapitre
"Modélisation par la méthode des éléments finis d'une torche a plasma inductif™).

Dans la configuration que nous présentons ici, nous ne pouvons malheureusement pas

accéder a un rendement de l'installation. Il faudrait pour cela définir une puissance utile, qui
se partage entre Pyorche (majoritairement) et Pepceinte-

-172 -



Une premiére fagon d'estimer cette grandeur serait d'isoler la puissance perdue par
effets Joule dans la torche (Pjoule). Alors la quantite [Prorche - Pjoule + Penceinte] pourrait étre
considérée comme la puissance disponible dans le plasma (sous forme de gaz chaud ou de

rayonnement).

Les débits en gaz central et annulaire ont une grande influence sur le régime de
fonctionnement du dispositif ainsi que 1'introduction de poudre comme le montrent la figure
IV-5 et le tableau IV-1. Ces mesures ont été réalisées a tension constante aux bornes de la
triode mais dans des conditions expérimentales différentes :

- régime 1 : fonctionnement stable de la torche ;

- régime 2 : introduction de poudre ;

- régime 3 : forte augmentation du gaz annulaire ;

- régime 4 : augmentation du débit de gaz central ;

- régime 5 : forte diminution du débit de gaz central ;
- régime 6 : nouvelle répartition des deux gaz ;

- régime 7 : retour au régime 1.
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Figure IV-5 : effet de différents paramétres sur la température
de I'eau de refroidissement.
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régimes de gaz annulaire | débit central P3 Py P P1+P2+P3 | P=V.I
fonctionnement (I/mn) (/mn) (kW) (kW) (kW) (kW) (kW)

1 45 55 19.95 30.43 18.3 68.68 68

2 40 55 23.66 31.7 18.3 73.66 68

3 78 35 12.82 29.17 18.3 60.29 60

4 73 73 11.37 279 19.68 58.95 58

3 70 30 17.58 31.7 21.05 70.33 68

6 50 48 18.37 317 19.68 69.75 66

74 40 55 21.02 32.55 20.13 737 68

Tableau I'V-1 : valeurs des débits gazeux et des répartitions de puissance pour le bilan

calorimétrique reporté sur la figure IV-5.

L'augmentation de la puissance "évacuée" dans la torche lors de l'injection de poudre

peut s'expliquer de deux fagons :

- augmentation du rayonnement due 2 la vaporisation de la poudre. ESOLTANI

montre en effet qu'une faible concentration en vapeurs métalliques dans un plasma peut

augmenter considérablement I'émission de rayonnement thermique (fig.IV-6) ;

- dépdt de particules de titane en fusion sur la partie interne de la torche.

Nous privilégierons la premiére hypothése car nous retrouverons ce phénomene plus

loin (fig. IV-7) méme lorsque aucune particule ne se dépose sur la torche (gainage avec le gaz

annulaire).
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Figure IV-6 : évolution du rayonnement thermique d'un plasma d'argon
en présence de vapeurs métalliques (d'aprés ESSOLTANI).
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Les meilleurs rendements sont obtenus pour des débits de gaz annulaire faibles : pour
un volume de gaz injecté dans la torche identique (100 I/min pour les régimes 1 et 5), on
constate une diminution de I'ordre de 13 % de 1'énergie récupérée dans la torche pour le cas 5,
ou le gaz annulaire est prépondérant. Ce phénomene est essentiellement li€ a la diminution du
diametre du plasma qui entraine :

- une diminution du rayonnement ;
- un coefficient de couplage plus faible, donc une quantité d'énergie fournie au
plasma moins importante pour une méme puissance générateur.

De plus, la proportion d'énergie dissipée dans le générateur est en légére augmentation
pour le régime 5, traduisant une évolution positive de la part générateur dans la
consommation totale d'énergie.

Enfin, de forts débits de gaz grévent sensiblement 1'énergie disponible au plasma (chute
de 40 % de Piorche pour le régime 4 oul diota) = 140 I/min), pour les mémes raisons que celles
citées précédemment

IV-4 CONCLUSIONS

Le bilan calorimétrique de I'installation plasma inductif permet un diagnostic complet
du dispositif.

Nous avons observé l'influence de certains parameétres sur les répartitions de puissance :
- puissance fournie par le générateur ;
- débit total de gaz injecté ;
- proportion gaz central / gaz annulaire ;
- injection de poudre.

Comme nous pouvions nous y attendre, le rendement d'une torche a plasma inductif est
fortement affecté par un débit important de gaz annulaire qui diminue de fagcon conséquente le
coefficient de couplage entre le plasma et 1'inducteur.

L'injection de poudre - du titane dans notre cas - provoque pour les faibles débits une
augmentation du rayonnement thermique due a la présence de vapeurs métalliques. Ce
phénomeéne s'inverse pour des quantités plus importantes de particules qui écrantent alors le
rayonnement de la flamme plasma (il y a simplement fusion du matériau).

Cette observation nous fournit un paramétre de contrdle sur I'état physique de la poudre
traitée au coeur du plasma. On peut observer cette évolution (ainsi que l'influence d'autres
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parametres) sur la figure IV-7 ou est portée la température d'eau de refroidissement de la
torche en fonction du temps. La diminution constante de la température malgré un régime
stable s'explique par les variations de la température 2 1'entrée du réacteur.

35

i . Vaporisation de la poudre
- /’\‘\’l/ (augmentation du rayonnement)

IR N
s I

20 i Augmentation du débit de poudre
L (fusion de la poudre)

Augmentation du débit / \
= \ tgiglgaz annulaire / \
Phase de I i | ARRET |
10 démarrage
0 4 8 12 16 20
TEMPS (mn)

Figure IV-7 : évolution de la température du réacteur avec introduction de poudre.

Nous avons donc la possibilité de calculer le rendement de I'installation a I'aide de ce
montage, mais un effort doit étre porté sur la définition de la puissance utile disponible dans
le plasma. Une premiére étape consisterait a isoler la puissance Joule dissipée dans la torche
(circulation des courants de Foucault), non négligeable aux fréquences auxquelles nous
travaillons.

Avec les notations précédentes

Pplasma = Ptorche - Pjoulet Penceinte

serait une bonne approximation de la grandeur désirée et nous pourrions définir le rendement
par :

- Pglasma
Pgéné + Prorche + Penceinte

Dans l'état actuel des choses (et dans la configuration de notre installation), nous
pouvons simplement affirmer :

n<50%
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CONCLUSION GENERALE






Le travail réalisé au cours de cette thése a débouché sur la mise au point d'un procédé
plasma inductif & vocation industrielle.

Partant d'une installation dont la conception ne permettait pas d'exploiter totalement le
potentiel du dispositif, a savoir :

- flamme de haute enthalpie,

- procédé non polluant,

- fonctionnement stable pendant plusieurs heures,
- introduction de matériaux au coeur du plasma,

nous lui avons apporté les modifications nécessaires.

Dans un premier temps, le passage de l'inducteur a l'extérieur de l'enceinte de
confinement nous a affranchi des risques de claquages destructifs entre l'inducteur et la torche.
Pour cela, une recherche bibliographique sur les phénomeénes disruptifs a permis la
détermination des paramétres prépondérants qui limitaient la montée en tension :

- échauffement des différents éléments soumis 2 la haute tension,
- emploi de matériaux chargés en carbone,

- nature des di€lectriques (isolants) utilisés,

- distances minimales de claquage.

Ainsi, un certain nombre de matériaux ont été définis, qui répondent a des exigences
d'isolation électrique (téflon, verre epoxyi, silice) mais qui offrent également une bonne tenue au
rayonnement thermique et aux hautes températures (mica).

Par ailleurs,grace a la compréhension du mode de fonctionnement du générateur nous
avons optimisé le circuit RLC constitué des capacités internes au générateur, de I'inducteur, de
la torche et du plasma. L'installation présente ainsi une adaptation électrique optimale propre a
favoriser les hauts rendements.

Menée parallelement, la modélisation d'une torche a plasma inductif par la méthode des
éléments finis nous a mis en évidence :

- une zone tourbillonnaire au niveau de l'inducteur qui, associée aux fortes
viscosités du plasma ne permettraient pas l'introduction de poudre a coeur,

- I'effet bénéfique de 1'utilisation d'une canne d'injection dont le positionnement
définitif n'a pas été déterminé.
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L'absence de recoupement avec des données expérimentales pourrait apparaitre comme
une grave lacune de ce travail, mais les valeurs des grandeurs physiques considérées,
notamment la température, rendent obsoléte toute technique d'investigation classique. Ainsi,
une modélisation de type global (réacteur chimique) serait un choix plus judicieux de ce point de
vue et permettrait la prise en compte de phénomenes comme I'introduction de poudre. Nous
disposerions alors d'un véritable diagnostic du procédé qui, associé a un plan d'expérience,
constituerait un véritable outil prédictif en fonction des matériaux introduits dans le plasma et du
traitement thermique que nous souhaitons leur appliquer.

Enfin, le procédé mis au point a été exploité :

- I'enregistrement de la température de 1'eau de refroidissement en différents
points de I'installation (générateur, torche, enceinte) a permis d'établir un bilan énergétique de
l'installation. Le fonctionnement a forte puissance favorise la part énergétique de la torche aux
dépends de celle du générateur tandis que le débit total et relatif des différents gaz
(central/annulaire) influence fortement le rendement. De plus, cette technique calorimétrique
peut constituer un suivi en ligne du fonctionnement, notamment dans le cas d'introduction de
poudre ;

- la mise en oeuvre du procédé dans le cadre de contrats entre la Société Agyl et
ses partenaires industriels a débouché sur des applications innovantes du plasma inductif,
comme l'enrobage de poudre. L'étude détaillée de la fusion de poudre de titane et la description
des différentes modifications, observées aux niveaux granulométrique et chimique, nous ont
aidé dans la compréhension des phénomeénes physiques se déroulant au coeur de la flamme
plasma. Il apparait que le débit de poudre et la granulométrie initiale sont les deux parameétres
principaux qui conditionnent le traitement des particules. Enfin, le procédé de tirage continu de
matériaux réfractaires ultra-purs, objectif et sujet initial de la these, a été finalisé pour le titane.
Si différents parametres restent a régler, nous avons cependant montré les potentialités
industrielles d'un tel dispositif : stabilité et robustesse de fonctionnement, résultat intéressant

d'un point de vue chimique.

Les perspectives qui se présentent a nous dans la continuité de ce travail concernent tout
ce qui se rattache au développement du procédé plasma, notamment dans l'utilisation de
nouveaux gaz plasmagenes : l'azote et l'argon hydrogéné donnent une flamme réactive
(nitruration d'espéces) ou trés enthalpique tandis que l'utilisation d'air pur, lorsque l'application
le permet, abaisse considérablement les cofits de traitement.
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Cette évolution est étroitement liée a la souplesse de fonctionnement du générateur mais
nous devrons certainement revoir la géométrie de I'ensemble inducteur-torche : la littérature
montre en effet 1'étroitesse des plages de fonctionnement de I'installation pour un gaz donné
(diametre, fréquence, puissance).

L'application de puissances de quelques centaines de kW passera par une augmentation
du diamétre de notre torche donc une forte diminution de la fréquence de travail. Nous pourrons
alors nous tourner vers l'utilisation d'un générateur de puissance a transistors qui offre des
plages de fréquence beaucoup plus étendues et qui présente un rendement bien supérieur a celui
des générateurs a triode (90 contre 70 %). Une étude de marché devra préciser si cette évolution
est intéressante d'un point de vue économique.

La technologie plasma inductif est donc amenée a connaitre dans les prochaines années
une forte maturation ol vont se dessiner les applications les plus prometteuses d'un point de
vue technique (gaz plasmagenes, taille de I'installation, puissance développée) et économique
(petite production a forte valeur ajoutée ou au contraire capacité annuelle de plusieurs tonnes

pour des matériaux moins nobles).
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ANNEXE 1:
PROPRIETES PHYSIQUES






TITANE (Ti)

Propriétés Valeurs
Température de fusion (°C) 1668
Température d'ébullition (°C) 3260
Chaleur latente de fusion (kJ/kg) 440
Chaleur latente de vaporisation (kJ/kg) 9830
[ Titane solide
Masse volumique (kg/m3) 4507
Conductivité thermique (W/m.K) 21.9
Chaleur spécifique (J/kg.K) 669-0.037188.T - M
Titane liquide )
Masse volumique (kg/m3) 4110
Conductivité thermique (W/m.K) 17
Chaleur spécifique (J/kg.K) 850
_ OXYDE DE ZIRCONIUM (Zr02)
Propriétes Valeurs
Température de fusion (°C) 2700
Température d'ébullition (°C) 4300
Chaleur latente de fusion (kJ/kg) 710
Masse volumique (kg/m3) 5850
Conductivité thermique (W/m.K) 1.72100 °C
2.121300°C
Chaleur spécifique (cal/°C.mol)
asleslas cp =11,62+10,46.107T - ——1’7-;7;05
298<T<1800 K 3 5.2
cp =16,64+1,80.107°T-3,36.10°T
T>1800 K

cp =17,80




OXYDE DE TITANE (TiO2)

Propriétés Valeurs
Température de fusion (°C) 1857
Température d'ébullition (°C) 2700
Chaleur latente de fusion (kJ/kg) 837
Masse volumique (kg/m3) 4270
Conductivité thermique (W/m.K) 12.9
Chaleur spécifique (J/kg.K) 687
~ ALUMINE (A1203)
Proprietes Valeurs
Température de fusion (°C) 2053
Chaleur latente de fusion (kJ/kg) 1000
Masse volumique (kg/m3) 4000
Conductivité thermique (W/m.K) 6.3
Chaleur spécifique (J/kg.K) 1242
_ COBALT (Co)
Propriétes Valeurs
Température de fusion (°C) 1495
Température d'ébullition (°C) 2967
Chaleur latente de fusion (kJ/kg) 259
Chaleur latente de vaporisation (kJ/kg) 6475
Masse volumique (kg/m3) 8862
Conductivité thermique (W/m.K) 100
419

Chaleur spécifique (J/kg.K)
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