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Frittage par micro-ondes

Anthony Thuault

Laboratoire des Matériaux Céramiques et Procédés Associés (LMCPA) — Maubeuge

Université de Valenciennes et du Hainaut Cambrésis (UVHC)

[ J
.
p— I4MateriaNova
. L A F 5 | & K & , }
PY I
UNIVERSITE DE VALENCIENNES
member of ET DU HAINAUT - CAMBRESIS
H -
m m Grand zst
E a rlke Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij ra n - s
DE L'IDEE AU MARCHE Oost-Vlaanderen ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE

K

\/ AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL

el

Centre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie

N NAN
"o
/ N, A /
/ e ““‘i ;
ARDENNES e
Conseil Départemental Wallonie



wnterreg
France-Wallonie-Vlaanderen Zioristne

PRINCIPE DU CHAUFFAGE PAR MICRO-ONDES
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Principe du chauffage par micro-ondes
" |Le rayonnement micro-ondes

* Rayonnement électromagnétique caractérise par une longueur d'onde et une
frequence

300 MHz<v<300GHzet1 mm<A<1lm
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AN U

KMz  MHz GHz
Rayonnements non ionisants
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Principe du chauffage par micro-ondes

= |nteraction micro-ondes / matiére

Comportement

O

A

Conducteur metallique
Opaque sl (Cu, Ag, Au)
o >10°Sm™

Pertes diélectriques et/ou
Absorbant s> magnétiques élevées
(Zn0O, ferrite)

107°Sm <o <10°Sm™

VUL

Pertes diélectriques et/ou

Transparent —f=—"> magnétiques faibles ou

nulles (Al,O,, MgTiO,)
o <10°Sm™”

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014
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Principe du chauffage par micro-ondes

= |nteraction micro-ondes / matiére

Chauffage Indirect

Matériau a traiter

MO

Suscepteur

TA

Chauffage Direct Chauffage Hybride

Matériau a traiter

MO

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014
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Dispositif micro-ondes
=  EqQuipement Sairem
* Mode TE105

Fenétre quartz

s ; 2
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Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014 7
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Dispositif micro-ondes
=  Equipement Sairem
e Générateur 2 kW, 2,45 GHz

e Cavité monomode résonante

Pyromeétre

Cavité Adaptateur
d’'impédance

_ Magnétron
Iris

Piston de
court-circuit

Circulateur

Générateur
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Dispositif micro-ondes I

=  EqQuipement Sairem Chauffage direct IIRradiation
* Chauffage direct / hybride

Coupling iris

Short circuit

o | PRI

Insulating box

piston

TE,q, cavity

Chauffage hybride

Dimensions maximales des piéces :
30 mm de diameétre, 12 mm de hauteur

A. Thuault et al., Improvement of the
hydroxyapatite mechanical properties by direct
microwave sintering in single mode cavity, Journal
of the European Ceramic Society, 2014

Insulation box Fiberfrax

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014 9
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EXEMPLE D’APPLICATION A 'ECHELLE
LABORATOIRE :
HYDROXYAPATITE
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Matériau
= Hydroxyapatite Ca,y(PO,)s(OH),
e Composition proche de celle de 'os
* Applications comme substituts osseux

e Bonne absorption des micro-ondes

Contexte

= Augmentation des proprietés mécaniques en vue d’utiliser I’hydroxyapatite pour
des applications structurales

= Détermination des effets de l'utilisation du chauffage par micro-ondes sur les
proprietés microstructurales et mécaniques

11
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Pourquoi utiliser le chauffage par micro-ondes ?

* Temps de traitements thermiques courts

Faible consommation énergétique

Microstructure fine

Hautes propriétés mécaniques

Traitement de pieces de formes complexes

Couplage possible avec les techniques de fabrication additive

= Obtention de substituts osseux personnalisés en quelques heures

12
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Parametres du cycle thermique
e Echantillons massifs de 7 mm de diametre mis en forme par coulage
* Chauffage direct
* 5 températures de frittages : 1190, 1210, 1230, 1250 et 1270°C
* 3 temps de palier: 5, 10 et 15 minutes

1200

e 250 W durant 5 minutes pour
initier le chauffage (350°C)

e 300/320 W pour atteindre la
_ _ température de frittage en 5
. 1 minutes

1000

800

600 —

temperature (°C)

i 1 e Descente a 350°C en 5 minutes

= Cycles thermiques tres courts : 20 a 30 minutes
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Etude microstructurale

Frittage MO

1280

. . \ o . . \ [o)
=  Deux poudres : ~80 um (calcination a 800°C) et ~200 um (calcination a 900°C)
100 l T l i | l T I T 3.0 T I T l T l T I
A e i 1 —®— calcinated 800°C, 05 min dwell time
99 ) = LA 5 —® | 1 @ calcinated 800°C, 15 min dwell time 1
o & s - —4A— calcinated 800°C, 30 min dwell time
1 e ° R N 2.5 - --®-- calcinated 900°C, 05 min dwell time -
98 - Y L R \ : = @ calcinated 900°C, 15 min dwell time
- A | ~—# - calcinated 900°C, 30 min dwell time i
J . 4
97 - 2 = T .
A “A £ 20+ = _
- - 1 = L ,
96 @ — (0] 4 y . ) i
N v
95 _ % 1.5+ o 4 —
1 B calcinated 800°C, 5 minutes dwell time i O L - B o il .
94 —@— calcinated 800°C, 15 minutes dwell time - T e
J —4&— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time i 1.0 4 & s ‘ N
--®-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time ' A ol -
93 + --®-- calcinated 900°C, 15 minutes dwell time o e
| --A-- calcinated 900°C, 30 minutes dwell time | 1 . =<l 7
92 T T ¥ T v T v 0.5 . i T T T T T T
1180 1200 1220 1240 1260 128 1180 1200 1220 1240 1260
temperature (°C) Temperature (°C)
|

Obtention de pieces denses (>99%) a microstructure fine (~1 um)
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Etude microstructurale

1190°C 1270°C

5 min

&
> AN _ e A - .

| 1 pm* EHT = 4.00 kV Signal A = InLens 1 pm* EHT = 4.00 kv Signal A = InLens |
| Mag= 7.50 . = 7.

i 29 L |—| WD = 3.7mm Aperture Size =30.00 pm ) | Mag= 7.50 KX |—| WD = 2.9 mm Aperture Size = 30.00 pm |

30 min

2 pm* EHT Signal InLens

| Mag= 750KX y ) _ 2 pm* EHT = 4.00 kv Signal A = InLens
| 29 — WD = 3.3mm Aperture Size = 30.00 pm ! Mag= 7.50KX — WD = 3.2mm Aperture Size = 30.00 um 1 5
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Propriétés mécaniques

" |ndentation instrumentée

160 . 13 ' ' . ' . . .
g - 1 E ] = calcinated 800°C, 5 minutes dwell time i
150 < t I I . 12 | —® calcinated 800°C, 15 minutes dwell time _
i o ‘»\_‘ﬂ e i i —4A— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time
- 1 = """jf‘;u — 1 --=-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time T
140 ~ B ' ! 1 . 114 e calcinated 900°C, 15 minutes dwell time ]
4 T ! 4 1 A  calcinated 900°C, 30 minutes dwell time 1
130 I il ; o 10 + .
] ‘ e ] g i T ~ j
120 - 2 - ] [ e i » )| ]
sy o+ P - E T *—
© E . _ " - i 1 * -
% 110 : g ° ¢ L
g 1 * i € 74 il o b
— - i o ~ 7 4 A - A& A -
W 400 4 i = L - | |
. l ®-— calcinated 800°C, 5 minutes dwell time . 6 i ) s L G - T
90 / @ calcinated 800°C, 15 minutes dwell time - 1 3 = ; ! & A i 1
| —A— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time | 5 T A 1 . T
®-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time g ’ A-- ' -A A E
80 @ calcinated 900°C, 15 minutes dwell time T 4 = = 1 ]
. A calcinated 900°C, 30 minutes dwell time E i | i
70 4 - 3 A i
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
1160 1180 1200 1220 1240 1260 1280 1300 1180 1200 1220 1240 1260 1280
Temperature (°C) Temperature (°C)

= Augmentation du module d’élasticite et de |la dureté si comparaison avec
valeurs obtenues en conventionnel 16
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Comparaison des propriétés micro-ondes / conventionnel

Densité relative (%) 97,3 99,6
Taille de grain (um) 2,6 1,0
Module d’élasticité (GPa) 122 143
Dureté (GPa) 6,1 9,6
Contrainte a rupture en compression (MPa) 430 531
Ténacité (MPa.m/2) 0,92 1,12

=  Optimisation des propriétés mecaniques
=  Diminution du temps d’élaboration

17
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Frittage par micro-ondes de pieces de formes complexes
= Macroporeux (squelette PMMA)
* Chauffage hybride (déliantage)
« 80a380W
e 1230°C durant 15 minutes
e Pas de déliantage preéalable

frittage

1400 T T T T T T T T

+—>

1200

1000 4

8007 déliantage

600 -

Temperature (°C)

400

o T T T T T T T T T T T T
(0] 20 40 60 80 100 120
Time (minutes)

= Densité des parois 98,7 %
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Temperature (°C)

Frittage par micro-ondes de pieces de formes complexes

= Fabrication additive (stéréolithographie)

* Chauffage hybride (déliantage)
« 80a380W

e 1230°C durant 15 minutes

e Pas de déliantage preéalable

frittage

1400

+—>
12004  déliantage .

1000 1

800 -

600 1

400

200 -

:l i
I Q »'
\“" 'Hi
\
|

BSE1

Time (minutes)

= Densité des parois 98,2 %
19
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CONCLUSIONS
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Conclusions

" |ntéréts

Réduction du temps d’élaboration

Diminution de I’énergie consommee

Ameélioration des propriétés mécaniques

Possibilité de densifier des pieces de formes complexes

= |imitations

e Cadence de production (batch)
* Taille des pieces

Frittage MO

21
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