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SOMMAIRE

Ce travail a portéd essentiellement surr  17étude du
comportement mécanique des matériaux A base d’anthracite.
Ces matériaux servent & la fabrication des blaocs cathodiques
des cuves d’électrolyse utilisées pour la production de
Ialumininm.

Le but de ce travaikz était de chercher des corrélations
entre les propriétés physiques, les propriédtés mécaniques et
la microstructure de ces matériaux de carbone, en vue
gventuellement de mieux prédire leurs camportements en
Usage.

Les prcopriétés mécaniques ont été édvaludes 4 partir des
mesures de la tenacité: facteur d’intensité de contrainte
et ¢&nergie de rupture. Les essais ont été sffectués sur des
épreouvettes de flexion trois points (SENB) et des
sprouvettas de traction confindée (CT).

les valeurs du facteur d’intensité de contrainte critique,
Kie sont des valeurs comprises entre .47 MPA m et .25 MFPA

m. les valeurs de 17énergie de rupture sont comprises
entre 72 J/m= et 18O J/m=.

I1 existe une corrélation entre les propriétés physiques

et les propriétsés mécaniques lorsgu‘elles sant
convenabhlement regroupées. tLa ténacitéd est fonction de
l’crientation particulidre des grains d’anthrancite. Une

granulanétrie bimodale par rapport & une granulaométrie

continue favorise une ténacité supérieure.



ABSTRACT

This work is essentially based on the study of the
mechanical behavicur of anthracite based materials. These
materials are used to make cathodic blocks in electrolytic
baths, themzelves used for the production of aluminium.

The goal of this wordk is to try to find some carrelation
between physical properties, mechanical properties and
microstructurse of these carbon based materials, and
aventually priedict theiv behaviowr in service.

The study of the mechanical properties are based on
toughness mesurement: stress—-intensity factor and work of
fracture. The +tssts are made o©on  three points flexion
specimens (8ENB) and traction confined specimens (CT).

The coritical stress intensity factor values (Kie) are
hetwesn 0.47 MPFA m and 0.95 MFA m. The work af fracturse
are hetwrean P2 J/M= and 1BO J/M=,

A correlation exists between the physical properties and
the mechanical properties when there are properly regrouped.
The toughness is fonction atf the orientation of the
anthracit= grains. A bimodal granulometry favor a superior

Loughne=ss then continue ane.
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CHAPITRE 1
Iotroduction géngrale

ye LES OBJECTIFS

Ce travail a &té amorcé dans le cadre d‘une entente entre
iz centre de recherche et de développement de la compagnie
Alcan Internaticonal Limitéde A Jonguidtres et le département
de génie métallurgique de 1’Ecole Polytechnique de Montréal.

L’objectif initial &tait de déterminer une re=lation entre
les caractéristigues mécanigques et les prapriétés physigues
convantionnelles des matsdriaux constituants les blocs
cathodigques servant dans les cuves d’électrol yse
d’aluminium.

L’intention était de chetrcher des corvélations entre les
propriétés physigues et mécaniques et la microstructure de
ces matériaux, en vue Sventusllement d expliquer leur
comportemsnt en service, sans entrer dans 1/identification
des causes précises de leur dégradation.

En fait, ce travail a consisté & mesurer quelgques—unss des
propriétés mécanigues sur  des petits échantillons préparés
en laboratoire ou découpés dans des blacs cathaodigues
industriels; principalement & mesurer la ténacité {(factsur
d’intensité, de caontrainte el énergie de rupture). Il
s’agissait 1A d’une initiative nouvelle en vue de mieux

caractériser ces matériaux avant usage.

Q]

. TRAVAIL EXFPERIMENTAL
L “hypothése & vérifier était de déterminer si la ténacité

gest une mesure plus discriminatoire que 1es autres mesures



de caractérisation, eafin de différencier les nuances de
matédriaux pour blocs cathodiques produits par les différents
manufactuwriers.

Pour cela, nous avons effectué des essais de rupture sur
des éprouvettes de flexian trois points entaillsas
{communément appelés SENB) =t des éprouveties de traction
canfinédes (CT} {(figure 1. Ce choix de géométrie découle
d’un travail préliminaire, présentéd a 1‘annexs I. Nous
avans mesuré le facteur d‘intensité de contrainte critique
EKre sur ces deux types d’éprouvettes. Nous avons aussi
mesureé lénergie de rupture sur les échantillions CT.

Les mesuires des propriétés physigues cont étd effectuédes
par Alcan. De plus, nous avons effectud une analyse aux
rayens X =t examiné la porosite. Nous avons développé une
nouvelle approche pour l/abservation de 1a porosité & partir

de lames minces.

S LES MAT£RIAUX

Ces manipulations ont été sffectudes sur sept  types de
blocs cathaodigques. Cing de ceux—ci sont des matériaux de
fabrication industrielle (SAVOIE, UNION EARBIDE, STEIN, NOK
et ELCA). les deux derniers sont produits en laborataoires
(TDM =t CON).

L’anthracite utilisée pour 1la Ffabrication des blocs
cathodigues s= composent de grappes de carbone araomatigue.
Des chaines aliphatiques tiesnnent les couronnss aramatigques
aux grappes voisines [1J. 0On retrouve les éléments sulvants

dans les compositions chimigues de 1‘anthracite [21:
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Figure 1: Eprouvettes employées pour I'étude
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CAREDONE HYDROG NE OxXYs NE AZOTE
F3.S 2.8 2.7 1.0 % paids

fes grains sant dfabord calecinés & haute température
(1800 C — 2000 L), broyés st tamisés. Partois,; du graphite
est ajouté & cette poudre dfanthracite. On contrsle la
granulométrie de 1a poudre car ce paramdgtre de fabrication
influence le comporitement du bloc. Une premiére caohésion
des matériaux s‘cbtient par 1‘ajout d’un liant aux grains
d‘anthracite. Ce liant plastigue est un composé organigue
{brai de goudron). 0On cbtient une p3te. CLCelle-ci est par
la gsuite mise =n Fforme. Les principales méthodes de
fabrication sont 1’extrusion, la vibration et le damage. Le
bloc est alors cuit (30 C — 1250 Cl. Durant 1a cuissony
des 1liens semblent sa= former entre les grains et ie liant,
assurant ainsi la cohésion finale des blocs.

tes grains dfanthracite nf‘ont pas une forme sphérigue mais
sont plutst aplatis. Cette forme se remarque principalement
sur les petits grains. Durant la fabrication, 1les grains
ont tendance & s’orienter sous l1'effaet combing des
cantraintes mécaniques et de l=urs formes géométrigues.
Ainsi, les agrains d’anthracite mis en forme par extrusion,
s’orientent perpendiculairement & la direction d’extrusion
Esule Galipeau [431 & proposé que les blocs +Formés par
vibration =t damage possadent une structure d’empilsment de
grains d’anthracite paralléle & la direction définie par le
mode de fabrication. I1 en résulte gue 1l1les blocs
cathodiguss possédent des caractéristigues anisotropes [41,

[5]. {es principales propriétés influencées par cette



anisotropie structurale sont le module d’Young, 1a
contrainte & 1la rupture, 18 cosfficient de dilatation
thermigue =t 1a conductivité dlectrique.

Ces matériaux possadent une porositéd de forme conplexea.
Flle se situs unigquement & l’interface des gains.

la nature du lien entre le liant et 1’anthracite nous est
inconnue. Mous avons observe que le liant nf‘englaobe  pas
completement les grains. De plus 1la microstructure du liant
apparait camme une organisation crystalline en feuwillet.
Precisaons cependant que ces dernieres cobservations n’‘ont

pues etres confirmeess pour tout les materiaux etudies.

3.1 Les matériaux de laboratoire

Le bloc CON & une granulamétrie continue alors que le bloc
ToM posséde une granulométrise bimodale. Les blocs CON et
TBM sont fabrigués par vibration. Il1s ont le m&me type et
la m&me guantiié de liant; soit 14% {(en poids) de brai. ils
sant composés d’anthracite de mEme source. Leur température
de cuisson est de 1100 CE. Les granulométries de ces blocs
sant illustrées & la Ffigure 2. On note que la teaille
maximale des grains se situs & 13 mm.

En posant comme hypocthése gue les grains d‘anthracite sont
de forme sphérigue, nous avons calculd gque le bioc CON & une
plus grande surtace de grain gue le bloe TDM. On note
cependant que I=s agrégats de plus petite taille
représentent plus de 70% de 1a surftace totale. La paorosite
de CON est légérement supérisurse a celle de TDM (20.3 et
17.9, tableau 4) et leur densité respective est sensiblement

équivalente (1.355Z2 et 1.514).



&

Ces matériaux sont Ffabrigués en petite guantité =2t non

saus forme d‘un bloc cathodique sntisr.

B Les matériaux industriels

Les parambéires de fabrication de ces matériaux nous sant
inconnus. Nous savons cependant gue les blocs SAVDIE et NDK
sont produits par extrusion,; les blocs UNION CARRIDE et ELCA
par damage et STEIN par vibration. I1 est bien de noter gus
la microstructure est fonction non seulement des matériaux
de base mais aussi des procédés de fabrication des blocs.

On a observé que la margue SAVOIE contient les plus gros
grains d‘anthracite, soit d’une taille de 15 mm. De plus,
le type UNION CAREIDE ne posséde aucun grain de plus de 4
mm. On a remargué aussi que le blﬁc STEIN a des pores de
dimensions trés supérisures & ceux agbservés sur les autres
blocs. Les échantilions regus proviennent de bloecs

cathodiguss entiers.

4. LA METHODOLOGIE DYENSEMBLE

La présentation de c=2 mémoire est scindée en trois
parties. Dans la premiére partie, on traite de 1’évaluation
du comportement mécanique selan les critéres de tenacité
{(chapitre 2, 3 et 4). La présentation des propriétés
physigues et des pbhservations gqualitatives das matériaux
constitue la deuxidgme partie. Elle se situe au chapiitre 3.
La derni are partie regroupe les interprétations de
1’ensenble des résultats an vue de déterminer des

corrélations (chapitre &).
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Figure 2: Granulométrie des échantillons CON et TDM



CHAPITRE 2

1 RAFFEL THEORIWUE DU COMFDRTEMENT MECANIRUE

Ls comportement mécanigue cd’un matériau se caractérise
généralement par une courbe FORCE-DEPLACEMENT (CONTRAINTE-
DEFORMATION) . la Figure 3 illustre une telle courbe en

fissuratiaon stable. Cette courbe psut Etre cbtenue & partie

d‘une éprouvette CT su SENE.

Figure 3: Coturbe force—-déplacement d’un matériaux cokéfié.

I1 est possible de caractériser cette courbe soit par la
ferce maximale supportée par 1’é&prouvette ou soit  par
l’énergie consammée pour la rupture tatale (surface de
l1’aire saous la courbe). Dans le premier cas, on calculera
le champs de contrainte en fond de fissure, alars gue dans

le deuxiéme, on examinera la ruptuwe en évaluant les



mécanismes de dissipation dfénergie.

i.1 Rappel de la mécanique linéaire de rupture

Les hypothéses de base de la théorie de la m#canigue
linédaire de rupture MLR) sont dfordre structursal. Le
matériauw est considéréd comme idéal. Clest—a—dire qu’il est
continu, homogéne et gu’il obéit & 1la loi de Hooks. 11 est
& noter que 1l application de la MLR aux matériaux céramigques
et particulidrement aux matériaux de carbone psut sembler
douteuse,;, car ces matériaux ne carrespondent pas  aux
exigences de la modeélisation [&3. Cependant, il est
généralement acecepté d'utiliser ce concept faute de meillsur
outil de caractérisation.

Selon 1s MLR, o©on modélise le champ de contrainte au

vaisinage du fond de fissure par ET1:z

Gz = i Fiw By ) (12
\Vrsl

ai g3 est le tenseur contrainte (MPA); Kk un facteur
d’intensité de contrainte (MFa — ¥ m) (celui-ci est 1ié & la
géométrie de 1’échantilion et & 1la force appligude suir
1 7éprouvettels; Fiw une Fonction dictant 1a distribution du
champ de contrainte dans 1l‘espace et 6, r sont les
coordonnédes  polaires. L’indice K représente 1le mode de
chargemant. Les trois modes de chargement sant: contrainte
normale, contrainte de cicailliement =2t moment de torsion.
Ces modes de chargement sont définis par rapport au front de

la fissure.



On définit comme critére de rupture la valeuwr de Ke gui
produit une fissuration. Cette valewur critigue  Eee St

considérée comme wune praprisgté intrinséque du matériad.

1.2 Rappel de 1’approche energétique
Lfénergie de fisswation est la quantiteé d’énergie gu’oen
doit Ffournir au matériau pour faire avancer une fissure. La

définition mathématigue de cette approche est dannée par

EFTIS [B1.
R = 2Y + &U" .
51
R =84 - §U- (37
81 &1

at R est 1’édnergie intrinstgue de fissuration qui pesut
Etre définie selon 17éguation 2 camme cdtant 17énergie de
surface du matériau {2Y? plus toutes les contributions des
mécanismes de dissipation d‘énergie non linéaires (SU"/EL).
En applicant 1e principe de conservation d’énergie, on peut
dégalement définir 1/ énergie de +fissuration (R} comme
1’énergie fournie au bloc (SW/S1) moins 1/énergie élastique
emmagasinge par celui-ci (U /81) (éguation 3). Ces
énergies sont normalisées par tapport a la surface fissurge.
La quantitd R a les unités de J/m=. Four déterminer R, il
faut s’assurer gque la fissuratien sait quasi-—-statigue afin

de négliger la contribution du terme cinétigue.
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1.3 Relation entre 1’approche énergétique et la mécanigue
linéaire de rupture
I1 est possible de calculer, & partir de l1a MLR un taux de

relaxkation d‘sgnergie Bk.

Bee = K2ke 7/ E {contrainte plane) {(4)

E: Madule de Young

Le paramétre B, représente iIa quantité d’énergie élastique
libérée par 1l’avancement de la fissure. Comme pour le
facteur d’internsité de contrainte; on définit un G
critigque; pour leguel il y a propagation de la fissure. Le
paramétre Gre 25t une propridété intrinségue du matériauv. Le
paramétre Gee est identigque & deux fois 17 é4nergis de surface

2t pour un matériauv idéal & 1‘énergie de fissuration R.

2. MESURE DES FROPRI£TES  M&CANIQUES DES MATERIAUX
FRAGILES
2.1 Mesure du facteur d’intensité de contraintes Kice

=

A partir de la MLR, an définit kie par 1‘égquation S
Fie = ¢ V 1a Y (3)
¢: Contrainte nominale (N/M=)

a: Longueur de la fissure (M)

Y: Facteur géomeétrigue

Kie peut Etre évalud (en se référant a la courbe force-—

déplacement}) s=lon MUNZ [?].



* & partir de la contrainte maximale 2t de la longueur
initiale de la fissure

¥ a partir de la contrainte maximale et de la longueur
réelle de la fissure {(la fissure se propags avant gue
la contrainte maximale ne soit atteintel

* A partir dune valeur quelcongue de la contrainte et
de la longueur de la fissure guli 1ul st associés
{apré&s le debut de la fissuration)

* & partir de l‘aire scus la courbe, U, st sachant gque:

{rc = )C—L—ﬁ 4]
VA

A: Burfacs= {fissuréz (M=)

La validité de cette derni&ére technique est  vérifige
seulement =i la fissuration se propage lentement (rupture
gquasi-statiqusl.

On recommands gu’une préfissure spit produite dans
l1/échantillon afin dfappliguer aver rigueur les netiaons de
la MLR. Cette démarche s’avére trés difficile & concrétiser

car la réalisation de cette fisswre n'‘est pas aisée et la

mesura de la longusur de celle—ci est ardue & sffectuer.
Une sclution & cette difficulté consiste & utilissr une
geéométr-ie d’dprouvette telle gue 1a dimension de la fissure
n‘intervient pas dans le calcul de Kic. Les grpouvettes a
entailles chevron répondent & cette exigence. Cependant,; il
est possible que l1a valeur de Kie soit fonctien de la

longueur de la Fissure et dans ce cas, il est inapproprié

d'utiliser des éprouvettes & entailless chevron [2].
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Généralement; on substitue la préfissure par une entaille.
La wvaleur de Kic dépend alors de 1la longusur et de la
géométrie de lfentaille et aussi de 1/é&tat de surface de
l’entaille. Ces effets sont diminués si le rayon en fond de
l‘’entaille est inférieur & S0 micrans. Le matériau et 1la
méthode da préparation de 1’/éprouvette entaillées influencent
cette valeur de 50 microns [&1.

la taille des échantillons doit Etre suffisante pour que
la microstructure du matériau apparaisses homogéne,; ceci afin
gue 1‘dprouvette spit 1Ie plus prés des exigences de 1la MLR.
Il a2 &té remarqué gue pour un échantillon SENB; la dimension
da celui—-ci influence peu les résultats de Kies Dans ce
cas, seule la microstructure dicte la déviation standard des
résnltats [P].

Indépendamment des remargues précédentes, 1’effet de la
friction et de 1’adhésion autuelle dez surfaces de 1a
Ffissure augmentent la valeur de Kie avec 1l’avancement de la
fissure. La fissuration secondaire affecte aussi de fagan
semblable la valeur de Kic.

Ainsi, les procédures expérimentales, le mantage et la
vitesse de propagation de la fissure influencent 1a valeur
de HKic. Les mEmes paramétres perturbent aussi la forme de
la courbe force—-déplacement.

Buite & tous ces commentaires, il n’apparait pas possibile
d’utilisar Kic pour prédire la contrainte & la ruptures
cependant, Kie peut €tre emplayé pour caractériser les
matériaux. Il est recommandé dutiliser 1‘approche
gnergétique pour 17s&tude des céramigques,; car celle—ci semble

plus appropridge L[&1.
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2.2 Mesure de 1'édnergie de fissuration

Les technigues expérimentales pour mesurer 17énergie de
fissuration se basent sur  1'&quation 3. Les techniques
visent & mesurer 1/énergie fournie pour la rupture du blaoc
ot & diminuer 1’7énargie élastigue résiduelle.

Fondamentalement, toutes les manipulations sont semblables
puisgu’il s’agit d’effectusr un essai de décohésion
mécanique tout en enregistrant la courbs force—déplacement.
Seulignons gque 1‘énergie fournie au syst2me "échantillion”
pour la&a fissuration correspand & 1 aire sous la courbe.

Tattaersall [102] & proposeé de fissurer dfune fagon stable

un échantillon SENE & entaille chevron. Il est nécessaire

gue la rupture soit complgte (la fissure traverse
entidrement le spéciment. L7avteur mesure 17aire sous la
courhs force—-déplacsment. La +orce représente 1’effort

transmis & lféchantillan et le déplacemsznt correspond & la
variation de position de 1‘appui responsable de 12ffort.
Il obtient une wvaleur de 1’énergie fournie au systéime SEME
et en naormalisant cette valeswr par la surface du triangle de
matériau rupturé, il en déduit 1l’énergie de fissuration.

Four sa part, BRADT [11] présente guatre méthodes
graphiques,; & partir de la courbe force—déformation peour
mesurer le param2irs R. 11 ne propose pas de forme spécilale
d’échantillon. La seule condition expérimentale nécessaire
gst 1z stabilité de la fissuration. Par ces méthodes, nous
pouvens évaluer le garameétre R & différentes longueurs de
fissure. La figure 4 se réfere & ces quatre méthodes.

Four la premiére méthode, BRADT propoase dfeffectuer des

relaxsations taotales de 1a contrainte durant 1la fissuration
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2,

{(ramener la valeur de la force transmizse 4 17échantillan &

z&ro)d . Par 1la méthode de compliance, sn identifie la
longueur de la fissure. finsi, & chague relaxation
correspond  une valsur du  paramdtrs R. e calgul de ce

paramétre est analogus & la méthode de Tattersall pour
mesurer l2 travail de fissuratiaon. Certaines erreurs
expérimentales se produlsent durant cette manipulation,
principalement durant 1la relaxaticn. Pour les matériaux
avec des faciés de rupture accidentés, 11 y a dissipation
d’énergie de Ffagon irréversible. Cela produit des courbes
d’'hysteérésis.

La deuxiéme méthode présuppose la mesure de 1la longueur de
la fissure durant la manipulation. En inversant la relation
{longueur de 1la fissure? — {(compliance?,; nous calculons la
compliance de 1‘éprouvette. On trace par la suite la courhbe
théorigus de relaxation. Ainsi, nous contournons les
difficultés relides aux caurbes d’hystérésis. Cependant, la
mesuire de la longueur de la fissure durant 1a manipulation
s’avére expérimentalement difficile.

lLa troicsidédme méthode ne nécessite pas de période de
relaxatiaon ni de mantage spécial pour 1a lecture de 1la
longueur de la Fissure. I1 s’agit de fissurer guelques
éprouvettes identigues dans les mEmes conditians
expérimentales. La seule différence entre ces éprouvettes
est la longueur de l’entaille. En comparant les énergies
fournies et 1es longueurs des sntailles, nous évaluons les

valeurs du paraméire R. Cetie méthode nécessite cependant

une plus grande guantité de matériau.



16

FORCE

l/

// ,”f .
b{fﬁ'\XZD “-~m§”\\\“§~“

DEFORMATICIN

/

FIGURE 4. Techniques experimentaless pour mesurer le
parametre R

L’aut2ur propose pour la guatriédme méthode un artifice
mathématigue pour simplifier la technigue expérimentale. I1
suggere de calculer la longueur de la fissure & partir de 1Ia
farce et de la valeur de ¥ic, puis de treuver la compliance
suite & cetbte valewwr de 1a langueuwr de la Fissurs. On
calcule par la suite la courbe théorigue de relaxation.
Specifions que cette méthode s’applique a tous les

matériaux.
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NMotons gue la valewr de 1l7aire de la surface de rupture
est indéterminége. La ruposité des facits de rupture rend
impossible la mesure de cette valeur. On concsidére comme
valeur de la surface Jissurée cells de 1a section de

1 7&chantillon.

3. BIBL IDGRAPHIE CONCERNANT LE COMFORTEMENT MECANIGDUE DU
GRAPHITE MNUCLEAIRE

Aucun article, dans la littérature portant sur le
compartement mécanique des blocs cathodigues n’'a pu EBtre
identifié. La littérature ne couvre gue le champ des
graphites utilisé dans les centrales nucléaires (graphite
nucléaire). C= type de= graphite a udne granulométrie
beaucoup plus fine, une pureté plus <&levée et une
température de cuisson plus haute gque les matériaux pour
blocs cathodigues. -

D’aprés dJenking [123, 1la courbe force—-déplacement du

graphite n'est linéaire gue  pour de tres faibles
déformations. Four de plus grandes déformations, des
deplacements irréversibles se produisent. Ce phénoméne

perturbe significativement le comportement des blocs durant
les cycles de amise éous contraintea. PDe plus; 1le module
d‘Young du graphite varie avec 1’intensité de la contrainte,
1l diminue lorsque la contrainte augmente.

Brocklehurst [13] considére que la rupture du graphite est

fragile. Durant les premiers instants de la décochésion, la
contrainte mécanigue supportée chute rapidement.
Slagle [141 et Anderson [1S] motent gu’il y a formation de

microfissures lors de la mise <sous contrainte. lLes pores
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(microfissures de Mrozomki) amorcent la propagation de ces
microfissures. La croissance de celles—ci est lige &
I ‘augmentation de la contrainte. Durant la rupture; les
microfisswres sont traversfes par la fissure principale. De
plus,; les microfissures situdes hors du tracéd de la rupture
ne se referment pas caomplétement aprés le passage de la
fissurs.

Jenking [101] et SBakai [17]1,; ({181 affirment gue ia friction
entre les faces de la fissure ralentit 1l/cuverture de celle-
Ci. La fissure se propage trans et intergranulairement.
Ainsi, le tracé de la fissuwre n‘est pas rectiligre mais
plutst tortusux.

Les valeuirs typigues de Hic st du ftravail de fissuration
pour des graphites nucléaires aont été regroupées au itablean
1he

Selen 1e test AETHM-C 365-83 [23]1; on acceptes gu’il y ait
une grande dispersion des résultats des essais de traction
avec des é&prouvettss de graphite. I1 est recommandé de
comparar les différents graphites selon la moyenne de leurs
résultats. L étude de Greenstrest [24] arrive aux memes
conclusions.

Brackliehurst L1313 a fait une excellenta revue
tiibliographique de 1a rupture du graphite. les p@propos
suivanis sont tirés de cette articls.

Dans les études gui ont £té conduites afin de véritier
l’application de 1la MLR au matériau graphite, on n‘’a pas
remargué de relation entre Eic 2t 1a longueur de 17entaille.
De plus, les entailles é¢taient toutes d’une certaine

longueur mininale, car il s‘ajoute toujours & celles—ci une
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camposante reliée aux défauts microstructuraux.

11 est a notsr gue plus le rayon en fond d’‘sntaille est
petit, plus le facteur diintenzité de contrainte critigue
augmente. L‘ampleur de cet effet varie inversement avec la
grosseur dies grains.

Les autesurs conviennant que pour caractériser ie
comportement mécanigue du graphite, on doit mentionner la
valewr de Hic et la dimension maximale des défauts.

Plusisurs auteurs ont noté gue la résistance mécanigqus du
graphite Kie et 1’£nergie de rupture, sont dépendants de la
lengueur de la fissure (bien gu’indépendants de la longueur
de 1‘’entaille). Troczynski [25]1 et Bakai [173, [181 ont
pbhservéd que la valeur de Kie diminue avec 1’avancement de la
fissure. VItavec [22]1 et Sakai [18]1 ont remarqué gque FKzc
calculé & partir de la force maximale est plus petit gue Kie

déterming a partir de l1‘énergie de fissuration.



GRAPHITES NUCLEAIRES | " ]™**
YAHR AND VALACHOVIC | 10! 0.8
MARSHALL AND PRIDDLE 00| 19
STEVENS 21 0.7
VITOVEC AND STACHURSKI 22 2.4

TABLEAU 1 Valeurs typigue de Kic =t de l’energie de rupture.



CHAPITRE 3
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1. INTRODUCTION

L approche expérimentale comprend une caractérisation de
la rupture par la mesure du facteur ‘intensité de
contrainte et par l17#nergie de fissuration. le facteur
d’intensité de contrainte (Kie? est mesuréd an tension
(dprouvette CT} et en flexian (éprouvaette SENB). On
détermine 1'énergie de fissuration & 17initiation {E.INI.)
et pour la rupture totale (E.TOT.) swr les éprouvettes LT
seulement.

A partir dfun seul essai de traction sur  une éprouveatte

CT, nous évaluons Kic E.INI. 2t E.TOT-

2. PREPARATION DES eCHANTILLONS
2.1 Eprouvette CT

la Figure 1 indigue les dimensions des éprouvettes. La
préparation des échantillons s‘effectue en plusieurs dtapes.
La premiére consiste & usiner des éprouvettes de 10 x 10 ¢ 4
cm@. Deux trous (de Z cm de diamétre) sont farés. Lemploi
d‘une meéche diamantéde sfavére justifié car la surface
intérieure des trous produits est pégulidére; 11 n'y & pas
d’éclat arraché. On conseille dfutiliser cet outil saus jet
d’eau & un haut taux de révolutions (2000 tours/minutel.

Far 1la suite, une entaille de .19 cm d’épaisseur est
produite & l’aide d’une lame diamantée. Lz fond de celie—
ci a 1a forme d7un demi—cercle de 025 cm de rayon. Le

ligament défini aprés entaille mesure 3 cm. L’‘opération de



taille n'a produit  aucun endommagement visible au matériaun
en fond d'entaille.

On effectue le dégagement au mboyen de l1la mEms lame. La
précision de toutes les étapes d’usinage est de .1 om paur
toutes 1les coordonndges. La précision des dimensions
extérieures des biocs est de mEme résolution.

larsgue toutes ces éitapes d’usinage sont termindes; on
nettoie 17échantililon et particuliérement 1entaille sous un
faible jet d’eau.

La dernidére étape de préparation est le positionnement des
supports de la jauge & déplacement. On colle les supports
métalliques sur les parpis du dégagement. Les supports saont
positionnés sur la droite imagineire gqui relie les deux
points d’appui de la charge (segment supérieur st  inférieur
des trousl. Suite & une approximation linéaire, on estime
qu’une errseur de positionnement de plus de .1 em entraine
une évaluation esrronde des déplacements de plus de 10% {voir
section S5 srreurs expérimentales).

Etant donné 1‘anisotropie structurale du matériau,
1‘orisntation de celui-ci doit €tre considéré. Four tous
les édchantillons, la direction principale de la
microstructure défini= durant 1"étape de fabrication
{(direction d‘extrusion par exemple) est orientée selan 1/ase

de symétirie de 1 4chantillan.

2.2 Eprouvette SENB
La préparation des fchantillons est sommeire; il suffit
d'entaillier ces derniers. | ‘entaille se situe au centre de

1 7éprouvette. Cependant; il y a eu un écart de géométrie
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entrre les spécimens de marque STEIMN et SAVOIE et ceux des
margques ELCA, UCAR et WNDK. L‘’entaille de ces derniers est
de S cm de long., alors que celle des premiers est de & om.

le fond de 1°‘entaille est semblakle & celui du bloc CT-

3. DESCRIPTION DU M3WNTABE
St Eprouvette CT

On présente, & la Figure S, les appareils du montage
expérimental ainsi que leurs raccordements. Une machine de
traction & wvis transmat 1Ia contrainte mécanigue &
1’échantillon. Une cellule de charge réversible (2000 Kg
max.) indigque la force supporitée par le specimen. Une jauge
{C.0.D. # 2470} détermine la déformation. Les signaux de
ces deux  transducteurs ainsi gue ceux produits par la
technigue de détection de 1a longueur de la fissure {(voir
annexe II) sont analysés au moyen d’un systéme d’acgquisition
de données (MEITHLEY 53702}. Un micro—ordinatew (IBM PS/2)
contrgle ce systéme d'acguisition de donnges.

Nous considérons gque e bati et 1‘en=szemble du montage
possédent une compliance beaucoup plus élevée que celle des
édchantillons. ips mors et l1a cellule de charge sont
suffisamment rigides pouwr supportsar cetie hypothése. Cela
nous permet de fissurer les échantillons sous conditiones de
rupture contrglée car il y & peu dfénergis élastiqus
disponible pour une rupture fragile.

On branche en paralléle au systéme d’acquisition de
données une table tragante gqui permet de visualiser le
déroulement de 1'sxpérience. De plus; durant la

manipulation, 1 ‘ordinateur commande 1‘alimentation de la
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Figure 5: Schéma du montage expérimental des éprouvettes CT.
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table tragantse au moyen du systéme d’acqguisiticn, diun
paramétire proportionnel a la variation de la longusur de la
fissure (non indiguéd & la figure S5).

les données sxpérimentalas sont anregistrées sur
disgquettes (sous forme numérigue) et par la table tragante

{sous forme analogigue).

3.2 Eprouvette SENB

On Fissure les 4chantiilons SENB au moyen d’un montage
trolis points. Ce mantage est congu powr s’adapter & la
machine de traction et & la cellule de charge utilisées pour

les evassais sur &chantillons CT.

4. PROTOCOLE D‘ESSAI
4.1 Eprouvette CT

| fessai se déroule sur une période de 30 minutes. Durant
ce laps de temps;, on enregistre guelques 1100 données.
L ‘ordinateur commande la conversion des données & un tauwx de
0.3 H=. On suppose gque la fréguence dacgquisition est
suffisament rapide que ia ftissure rne change
significativement pas d &tat durant la périodse de conversion
gdune série de données.

La vitesse de déplacement de la tE&te responsable de 1la
tranzmission de la charge est de 6.05 em/min.

Four chague essai,; on affectue trois boucles de r=laxation
de la contrainte. Ces relaxations débutent lorsque la force
suppartée atteint 75; S0 et 25% de 1la Fforce maximale
suppor-téa  par 17éprouvetite. La copntrainte est diminué

jusgu’a 3% de la +Force maximale supportés. L "'essal se
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termine lorsgue 1échantillon ne supparte plus qua S% de 1a
force maximale. C’est 1 ‘ordinateur gul vérifis le
déroulement de la manipulation. De plus, ce dernier dicte
les gpérations & effectuer.

Avant de ranger l1‘échantillon fissuré, aon 1 identifie et

on note ses dimensions.

4.2 Eprouvette SENB

On soumet 1 ‘éprouvette a un taux de dé&formetion constant
{0.02 mm/min.} jusgu’a sa rupture caompléte. On enregisire &
tout instant, au moyen d’une table tragante; la charge

supportée par le bloe.

S. CALCUL DES R=SULTATS
5.1 Eprouvette CT

Nous caleulons la wvaleuwr de Kic a4 partir de 1la valeur
maximale de la force gus 1 éprouvette a supportée. La
longuesur de ls fissure est de 3 c©cm. Le factsur géométrigus
Y se détermine selon 1a norme ASTM 261 par 1’égquation
s=uivante:
Y = (2 + a/w) (0.8B&6 + 4.464 asw — 13.32 a=/w=2 + 14.72 aS/w™

— 9.4 a%t/w) /{1l — a/w)S/=

a‘w = 379
Y = 6.8
ch = (F/BM)Y

F = Force maximale (i)
B = Epaisseur du bloc (M)
W = Longuewr du bloc (M)

Longueur de 1‘entaille (M)

o
i
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Le calcul de l’énergie de rupture totale (E.TOT.)
s‘effectue en mesurant 1’aire sous 11la courbe force-
dépl acement. A partir des daonnédes expérimentales; an
applique la méthode mathématique du trapéze pour estimer
cette énprgie. On rapporte ce résultat & l1a surface du
ligament (& x 4 =2 5 = 40 cm=). De plus; nous évaluons
1 “énergis nécessaire a la propagation de la fissure sur les
premiers millimétres (E.IMIL? de fagon analogue au travail
de rupture. L énergie dissipge par 17éprouvettz durant le
premier cycls de charge-relaxation est calculée. Nous
divisons cette énergie par la surtace fissurée.

La surface fissurée s’obtient directement des courbes
force—longuewr de la fissure (c.f. Figwe &). 0On associe a

la valeuwr de la longuew de la Fissuwre utilisde pour les

]

calculs, celle du début de la relaxation.

Finalement,; nous calculons,; powwr chague margque de bloc, la
moyenna et 1 ‘édcard—-type normalisée des résultats. Cette
moyenne est la wvaleur de base utilisée dans la recherche de

corrélation.

5.2 Eprouvette SENB

Naus évaluons la valeur de Kiec par 1‘éguation proposée par
1°45THM [2&61. La valeuwr de la force vtilisée est la force
maximale gue le bloc a supportée. On présente la moyenne

des résultats des d#chantillons testés.

Y o= {afw)ris=2 (1.99 — {(asw} {1 — a/w) {i2.15 - 3.793 a/w +

3
2.7 a=/@=y/ (2 (1 + 2 a/m) (1 - a/m)y=/=>
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s Forece maximale (M)}
Sr's Distance entre les appuis (M)
B : Epaissew de 1 éprauvette (M)
W s Hautsur de 1‘éprouvetts (M)
a : Longueir de 17entaille (M)
&. ERREURS EXFPERIMENTALES
.1 Eprouvette CT
Les srreurs expérimentales introduites par les

fluctuations électraonigues des instruments, par la précision
de leur calibration et par 1la conversion des données en
valeurs numérigues sont négligées.

On considére gue les arreurs sur  les valeurs de Kie sont
dues principalement aux erreurs de mesure des dimensions et
d’usinage des éprouvettes. Le calcul d’erreur th2origus gui

en découle est celul-—-ciz

d{Kzc) dC{(F/7BW) Y]

H

dKre2 = dF + dif + dB + dY

{zc F W B Y
dyY = .5Z208 Y = 6.8 gY = 077
b
dF = SN F = 1000 N dFE = .003
F

dd = 1 mm W = 80 mm di = 9125
W
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L "erreur est donc de 12%.

Notons que 17incertitude est principalement dus au facteur
géometrique Y. Calui—-ci =st fonction de la longueur de
1 éprouvette et de la longueur de 1’entaille. De ces deusx
mesures, la longuswr de 1entaille est la meoins précise.
Rappellons gue tous les échantillens ont 28té taillsds &
partir du mEme appareillage. Cependant; la précision de
coupe de c= montage neous est inconnus. L’incertitude de ia
langueur de 1‘entaille est donc liée & la précision de notre
mesure.

NMous estimons gque la marge d’erreur sur la me2sure de
E.TOT. pravient du positionnement de la jauge de défarmation
{C.D.D0.) 2t de la wvaleur de la force. En effet, un écart de
la patte du C.2.0. (vair figure 7} de plus de .1 cm entraine
ung erveur  de mesure de plus de S%. Nous posons gue 1a
précision du positionnement du C.0.D. est de .1 cm. an
caonsidére gque le calcul de 17aire sous la courbe par la
méthode du trapéze est sans biais.

Nous croyons gue la guantité d’énergie & fournir A
17échantillon pour compléter 1a rupture tatale (apreés
l1’arrgt de 1’essai) est peu importante par rapport A
1’énergie cansammée par la fissure.

L’erreur expérimentasle de EJINI est composés de 1'erreur

de 1’6évaluation de 1°aire sous la courbe et de 1/'imprécision
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de 1‘estimation de la longuewr de la {fissure. Nous
considérons gque 1la marge d’incertitude de 1la mesure de
l17aire saous la courbe de la premiére boucle de relaxation
est de S%. De plus, 1la précisien de la valeur de 1a
languew de la Ffissure est de 1'crdre de 10% (voir annexe

IT). Nous estimanzs l1a variation totale de E.INI a 15%.

5.2 Eprouvette SENB

Dn concsidére seulement 17errsur expérimentale faite sur la
mesuwre des dimensions des éprouvettes. Les instruments
dlectroniques sont de gualité suffisante pour négliger les
.

pertwrbations gu‘ils produisent. Le positiaonnement de

1’8chantillon sur le montage et 1a détermination de la force

maximale sont des Sources d’‘incertitude tres bien
contral des. Malgré ces constatations; il est difficile
d’évaluer la marge d erreur sur les mesures de Kie sur les

eprouvettes SENB.

Ta JUSTIFICATION DE LA M&THODE EXFP£ERIMENTALE

Nous allons maintenant tenter d expliquer pourguoi il faut
utiliser la moyenne des mesuraes pour discriminer les blscs
cathodiques.

I1 faut souligner que la microstructure n’est pas
identigue sur tout le volume dut bloe.

Nous cherchons une variable gqui permet de caractériser 1e
bloc cathodigue dans son ensemble en copposition avec une
variable qui caraclérise seulement une petite région du
bloc.

Ainsi, pour caractériser le blec sans aucune ambiguité, 11
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faut tailler dans tout son volume une infinité
d’épraouvettes. Four résumer les mesures affectuées sur
toutes les éprouvettes,; on caractérise le bloc par la valeur
moyenne des mesures 2t on  indigue leurs variations dues aux
différentes régions du bloc par 17écart type. Notons que la
signification de la moyenne différe de 1la signification
d’une mesure. La movenne est une ve d’‘ensemble du blaoc
alors qu’une mesure identifie une propriété locale du bloc.
En réalité; on ne psat éitudier le bBloc dans son ensemble.
Nous caractérisons celui-ci & partir d‘un nombre +ini
d’éprouvettes. Il en résulte donc une imprécision sur 1a
moyenne. I1 est démontré [27T1 que 1l intervalle de confiance

a 79% de la moyenne est:

B = 5% 5 s +\5§

w = moyenne
5 = Ecart typ=
M = Nombre de mesure
Ceci est wvrai si N est supérisur & 30. Ce résultat est

indépendant de la distribution de la mesure.

Nous supposons que cet intervalle est fiable bien gque 1le
nombre de neos mesures ne soit pas suffisant pour appliguer
en toute rigusur ce résultat.

La moyenne est la mesure disponible la plus approprié pour
discriminer lss lpecs. Peux blocs sont différents =i
1 ‘gcart entre lewr moyenne est supérieuwr & la somme des
moitiés de leur intervalle de confiance (a 95%).

Si 1’on suppose gue la micrastructure d'une éprouvette est

hamogeéne, alors la précision des mesures de Kicey E.TOT st
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E.INI ne sont fonction gque de la méthode expérimsntale. Une
comparaison des #écarts—type normalisés de chacun de ces
trois mesures nous indique la méthode gui produit des

résultats les plus précis.



CHAPITRE 4

Résuliats expérimentau

Ihe OESERVATIONS QUAL ITATIVES

Des courbes force—déplacement des &chantillons CT  sont
présentédéms 4 1a Ffiguwe 8. HMous remarqguons que la rupture
n‘est pas fragile; il n‘y a pas de chute abrute de 1la force
supportée. Suite & 1‘examen de toutes les courbes, il
apparatt gue les margues SAVOIE =t NDK ont 1= taux de perte
de capacité mécanique (force supportée) le plus faible. La
margus ELCA surpasse les deux autres ({(ETEIN et UNION
CARBIDE) dans ce domains. Les déchantillons qui ont swbil les
plus grandes déplaczments s=ont dans 1’ordre décrpissants
NDE, SAVOIE,; UNION EAREIDE, STEIN et ELCA. Pour les blocs
de laboratcire; la diminution de la capacité mécanigues deo
TDM est plus lente gque celle de CON. De plus, TBM s’est
plus déformé que CON.

Nous avons remargué que les tracéds de fissuration sont non
rectilignes. be plus; 1irréguliarité des faciés n‘est pas
semblable pour chacune des marques. Les deux types de bloc
provenant des 1aboratoires ont un tracé de Ffissuwration
globalement droit, les types UNION CARBIDE, STEIN =t ELCA
ant une Ffissuration glcbalement droite avec une leégére

variation de 1 orientation du tracé {inférieur & 7.5 3 et
les margues NDK et SAVOIE possédent un traceé gqui subit ane
variation majeure de 1’orientation (entre 7.5 et 15 ).

‘augmentation de la surface Tissurde dus 4 cette variation
du tracé est faible: 2%, cependant ce comportement favorise
la friction entre le=s surfaces de la rupture.

Neus avons obssrvé gue les mécanismes de dissipation
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dfénergie sont la friction; 12 branchement secondaire de la
fisswre et la microfissuration.

On remargue gque pour tous les blaocs, la force maxkimale ne
carrespond pas a la force dfinitiation de la propagatiocn de
la Ffissure. La fissure s‘est propagée de 1 A 2 mm lorsque
la force maximale était atteinte.

Pour les essais sur éprouvetite S5ENE nous avans observé que
la rupture n’est pas stable. La rupture a un comportement
partisllement instable; la force chute brusguement au début
de la propagation,; puls diminue progressivament avec la

défarmation de 1’échantilion.

1.1 Obsarvation des faciés de rupture

De petits blocs (2.8 % 4 cm®) ont &té découpés 1e long de
la fissure. La surtace explorée correspond aux deux
premiers centimétres de 1’avancement de la fissure.

Frécisons qufaucune diftférence de relief n‘est notée entre
les +Faciés de ruptwre d’initiation =t de propagation.
L7initiation de la fissure correspond & la décohésion des
premiers milliméires 2t la propagation est associée & la
deécohésion gui suit I‘initiation. Ceci est wvral pour toutes
les éprouvettes cbhservaes.

On a remarqueé gque les gros grains sont plus fréguemment
clivés oau délaminés gque le=s plus petits. La Fissure se
propage majaritairement entre les grains.

Finalement,; soulignons gue la structure des matériaux est
trdg samblable. Seule la granulaumétrie différe d'un bloc &
l7avtre. 11 csemble gue plus les grains sont petits, plus la

ruptura se fait au niveau de linterface.
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2 RESUL TATS

2.1 Eprouvette CT

Le classement selon Kic est  trés semblable & celui selon
E.INI {(c.f. tableau 2}. Seules les positions des margues
EiChA =t BAVOIE sont interchangées. lLa comparaison des
classements selan E.IMI et E.TOT nous indigque gu’encore une
fois les positions des marques ELCA et SAVOIE sont
interchangées, mais aussi celles des marques STEIN et NDH.
I1 apparait selon tous les critéres gque 1la margue UNIDON
CARBIDE a les meillsurs résultats. On remargue aussi gque la
marque ELCA s2 situs au bas du classement. Le type SAVOIE
ne se détache pas significativement ds  la position occupée
par ELCA.

le classement des blocs de laboratoire st sans ambiguité.
Les trais ciritéres indiguent uwun @mEme classements: le
matériau TDM possede des propriétés mécaniques supérisures
au matériaw CON.

Les écarts—types normalisés sont relativement constants
pow le critére de Kie ainsi gue pour 1le critdre E.INI
(estception faite du bloc UNION CARBIDE), bien que pour ce
dernier test,; les écarts—types normalisés correspondent au
double de ceux de Kie- Pour 1les critére E.TO7. les écarts—
types normalisés subissent des fluctuations remarguables.
Le ©0.35 et 1e 0.27 des marques hNDE et S5AVOIE se détachent
des 0.07, 0.10 et Q.09 des trois autres marguess. De plus,
les dédcarts—type ds= ces derniers types de matériaux
correspondent aux valeurs obtenues pour Kic-

Les blocs de labaratoire ont une dispersion des dannées

semblable aux blecs industriels. Notons cependant que le



Kie # | S/X |EINL| # |S/X |ETOT| # |[S/X

MPA VI ki ¥
uca |.79 |12 | .09 145 |12 |[.46 |180 [12 |.09
sTE |70 |11 |10 Jose |11 |22 142 (11 |.10
NDK |55 |13 |12 |o72 |13 |26 |149 |13 |.35
ELc |47 [13 |12 Joe0 |13 |.25 |92 (13 |[.09
SAV |54 |9 17 ] 040 |9 29 |11 |8 27
TDM |95 |14 |.06 084 |14 |20 |139 [13 |.10
CON |74 |15 |.17 |o78 |14 |29 |122 (14 |.12

Tableau 2: Résultats des éprouvettes CT




type TDM a un compartement plus homagéns que le type CON.

Les résultats de E.INI sont les moins précis des traois
paramétres calculés (selon les dcart—-types normalisés). On
voit que l'’écart type normalisgé de la marque UNION CARBIDE
pour 1/ELINI est  supérieur & tous les autres blocs. Ceci
résulte de la bonne conductivité électrigque de ce matériau
(e qui entraThe une errewr expérimentale plus élevée, volir
annexe II).

On +remargue gque les wvaleurs obtenues par le critére ds
E.INI sont toutes approximativement six fois plus élevées

que les valeurs mesurées par le critére E.TOT.

2.2 Eprouvette SENB

Nous ‘avons testé trois éprouvettes de chaque margue
industrielle. Ces résultats (c.f. tableau 3) nous indiguent
que la margue ELCA est 1la plus résistarnce et gque le type
SAVOIE a la plus faible capacité résistance. 0On veit aussi
que les écarts entre les échantillons URNIDN CAREIDE, STEIN

et NDE ne sont pas prononcés.

sav | NDK | STE | uca | ELC

Kie 1057 |bs2 | 082 | 0.87 | 0.94
MPAVM

Tableau 3: Résultats des éprouvettes SENE



o cB) Comparaison des résuitats CT et SENB

On note que les résultats de Hic sur des édprouvettes S5ENE
sont plus élevés Qque sur des éprauvettes CT. De plus, les
différences des megsures entre les margques sont plus petites
sur les SENB que sur les CT.

Le classement des bhlocs selcn les deux types
d’échantillons est semblahble. Le seul désaccord est la
performance du bloc ELCA. 11 est possible que le test SENB
soit moins précis que le test CT ou qus 17échantillon ELCG

soit sous—évalué par la manipulation CT.

S5 DISCUSSION

Précisons que nous n‘avons examinég 1a résistance de=s blocs
que sselon une seule direction. Naus savans que le
microstructure de ces matériaux {(orientation des grains)
n‘est pas alédatoire mais résulte de 14étape de mise an forme
{extrusion; wvibration ou damage?. LYorientation des grains
sa référe aux directions paralléles ou perpendiculaires ac
sens de fabrication. Dans c= travail, nous avons mesurd la
tenacit selon la direction perpendiculaire au sens de
fabrication.

Une contradiction majeure des résultats apparait lorsgufon
examine le cas ELCA. La précision des essais CT est envireon
.12 MPa {deux écarts—typel. 8i on considare gue cette
incertitude s‘applique aussi aux essais SENB, on note que
les résultats des deux types dféprouvettes ne concordent
pas. De cette constatation, nous émettons 1‘hypothése gque
les échantillons CT ne proviennent pas de la mEme zone de

matérian du bloc cathodigue gue les dchantillons SENB et
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danc gue la zone dforigine des échantillens CT est plus
faible mécaniguement que la zane d origine des échantillons
SENMR.

Mous avons ramarqué que la fissure est de 1 4 2 mm lorsqgque
1’éprouvette CT supporte la force maximale. Cet effet
indigue: sgit gu’il ¥y a interaction entre les faces de
rupture, soit que le matériav a un caomportement margue pour
la croissance sous—critigus de la tissure.

On a chservé que 1l /énergie de fissuration & 1°initiation
est six fois plus édlevée gue 1'énergie de fissuration a la
propagation. Nous propasons dews situations pour éclaircir

ce point.-

[ R

Premidrement; 1la zone d’endommagement durant 1 initiation
de la rupture est beaucowp plus grande gque durant 1a
propagation.

Deuxiémement, le parcours de la fissure & l1’initiation est
différent de celui & la propagation. Viteonec [22] a obhservé
que l’effet de diriger la fissure au moyen d’entailless sur
les cotés de 1/&chantillaon auwgmente la valeur de 1‘énergie
de fissuration. Dans notre cas particulier, nous croyons
que le fond de 1l entaille guide le= parcours de la fissure
sur  quelques millimétres <sesulement. Nous observons alars
deux types de parcours sur nos  échantillons: guideé X
17initiation et non guidé durant 1a propagation.

On compare la résolutiaon des résultabts des éprouvettes CT
{K1e; E-.INI, E.TOT) selon les Ecarts—types normalisés.
L écart—type normalisd correspond & 17&cart—type divisé par
la moyenna des donnges. Précisons gque 1‘écart—type a powr

origine deux sources distincktes. La premiére est 1 /srreur
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expérimentale de la manipulation et la deuxiéme est la non-

haompgénéitéd des blocs cathodigques.

1-00' "

O —ger—sTe WK SRV ELC T TOW  CON |

Figure %: Intervalle de confiance & 95% de precbabilitsd de

présence de Kic des éprouvettes CT.

Nouws remarquons gue s best EJINI & des écarts—types
normalisés supérisurs aux deux autres tests. On associe ce
fait & la difficulté de déterminer avec précision 1la
longueur d= la fissure. Les écarts—types normalisés des
deux aubres tests saont dédgquivalents; cependant, pour 1la
mesure de E.TOT; l=2s échantillons NDK et SAVDIE ont un
compartement diffeérent des autre= marqgues. On suppase gqus=
cette augmentation de la dispersion est liége au traceé de
fissure plus ou moins tortueux pour les échantillons NDKE et
SAVDIE. On constate donc gue 1le test de mesure de Kie est

le plus précis des trois essais de caractérisatiaon de la
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tenacita.

Nous avons tracéd & 1la Ffigure 2 les intervalles de
confiance des resultats de Kie des échantillans CT.
L'intervalle de confiance est & 99% de praobabilité de
présence. I1 apparait gue les blocs se classent selan trois
groupes: premier groupe TDM, deuxiéme groupe CON, UNION
CARRIDE et STEIN, troisieme groupe NPK, SAVOIE =t ELCA.
Nous allons faire guelgues spéculations afin de justifier
ces regroupements.

On rappelle gue selon l2 mode de mise en forme; les
normales des swfaces planes des particules d’enthracite
s’orientent soit parallélement au sens de fabricatian, soit
perpendicul ai rement.

On rappelle aussi que les échantillons sont fissurés selon
le sens de fabricatian.

Ainsi, nous définissone trois modes de déplacement relatif
des particules lors de la rupture; en mode I, le déplacement
est suivant la normale des surfaces planes, en mode II, il
est paralléle aux surfaces planes et en made III, 1le
déplacement =st un mouvement de rotation dans le plan des
surfaces planes (vocir figure 103.

51 la rupture ne se produit gu’a la surface des grains,
alorse les blaocs dont les particules sont ogrientédes selgn le
sens de fabrication se délaminent seleon le mode II, tandis
gue les bleocs dont les particules sant dirigées
perpendiculairement au sens de Ffabrication s& fissurent
s2lon le made I ou 1= mode III.

Bn associe aux ruptures en mode II et mode III, une

dissipation d’/énergie supplémentaire qui est occasiaonnge par
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— [
—--""/
+ + A 4
MMAODE I MODE 1II MODE III
FIGURE 10. Definition des mouvements ralatifs das

particules. bLa direction principale de la microstructure des
materiaux est indiguee par 1a fleche.

la Friction des particules entres ellies. Alors, leg
grhantillons dont les technigues de mise en forme favorisent
l’prizntation des particules perpendiculairement au sens de
fabrication devraient avcir des kKie inférieurs aux autres
échantillons car les particules qui se déplacent selon le
mode I opposent moins de résistance gque les particules qui
se déplacent selon 1le mode II ou III. tes échantillons
produits par extrusion sont dans cette situation; ce sont
les blocs SAVOIE =t NDE.

Ca ralcsonnement explique 1a distinction entre les deusx
premiers groupes et le troisiéme (en supposant que 1le blac
ELCA =st mal représenté).

En dernier lieu, la camparaison des résultats de Kie des
gprouvettes CT st des éprouvettes SENB  précise gque le
classement des blocs cathodiques de carbone est plus aisé a

effectuer par un test CT gu’un test SENB.



CHAPITRE S

o~ 18 = \s

i PROPRIETES MESUREES FPAR LES LABORATOIRES ALCAN

les propridtés physigques conventionnelles retenues par
Alcan sont: la densité; la porosité; la résistivité
dlectrigue, la conduction thermigue, la perméabiliteée a 17air
et la dilatation thermigue. L’Alcan a aussi mesurd la
résistance en compression, la résistance en Flexion et le
module de flexion, gue pous classons comme propriétés
mécaniques.

Buitse 4 un examen des valsurs de ces propridétés {(tableau
4}, nous remparguons gue tous les blocs sont semblables quant
A la densité. La mEme remargque s’‘spplique  aussi & 1a
porcsité ouverte car les valeurs de celle—ci sont comprises
dans un faible intervalle, si ce n‘est du cas particulier de
la marque UNIOW CARBIDE. En oppositicn, les valeurs de la
résistivité édlectrique ainsi gue la perméabiliteé & 1'air se
situent sur une gamme étendue de valeurs. Le coefficient de
dilatation thermigue 2t la conductivité thermigque fluctuent
quelque peu diun échiantillon & 1‘autre. La résistance en
compression permet de distinguer des variations entre les
matériaws. La résistance en flexion et le module de flexion
nous font également observer des différences entre les
blocs. Cependant, les résultats de ces +trocis derniéres
propriédtés ne se confirment pas mutuellement,; i.=. que le
classement des matériaux n’‘est pas le mEme pour les trois
propriétés.

De ces résultats; retenons gqu’il est trés difficile de



STEIN SAVOIE ELCA UCAR NDK' CON TDM
Densite apparente Mg/m® 1.514 1.475 1.554 1.572 1.537 1.514 1.552
Porosite y4 177 l9.:1 20.3 29.2 19.1 203 17.9
Resistivite electrique nicro ohn n| 50 61 36 1l 47 49 47
Permeabllite a lalr cm®/s | 19 79 4 79 27 29 3
Caoefficlent d‘expansion thermique X 10° °C | ase 392 418 4.00 3.76 4.38 4.08
Conduction thernique w/neC | 7.07 4.49 8.30 > 10 6.30 ,4.82 4.96
Resistance en compression MPa | 25.2 20.1 17.4 18.6 1.6 271 27.4
Resistance en flexion MPa | 5.58 3.89 6.24 7.09 6.40 753 7.73
Module de Fflexlon GPa | 6.20 4.93 8.96 4.40 8.36 9.70 10.14
Rayon X 004 degres | .45 S5 3 o 4 65 S5
Rayon X 110 degres S3 1.9 .35 3 45 .45 45

Tableau 4:

Propri€tés physiques et mécaniques des blocs cathodiques.
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corréler directement une propriété & la microstructure et
qu'il est encore plus ardu de considérer simultanément
toutes les deonnées des propriétés afin df’en interpréter la
microstructure. Ici; le terme microstructure se réfeére 4 la
granclométrie des agrégats, & 1a quantite de liant et a

l’orientation des grains.

2. ANALYSES AUX RAYONS-—-X

Nous avons ajoutéd aux propriétés mesurdes une analyse par
diffraction de rayons X. L'analyse R-X nous permet de
camparer la structure cristalline des blocs. La gualité ds
la structure cristalline se mesure par 1 intensité des pics
de diffiraction. Suinier [ZB81 affirme que 1‘intensité des
pics de diffraction est propartionnelle & la régularité du
réseau 2t & la dimension des cristaux. I1 est démontreé gque
plus un cristal est ordonné,; plus hauts et étroits sant les
pics de diffraction. I1 =2st prouvé aussi gue plus la taille
des cristaux irradidés est grande,; plus accentués sont les
pics. Le terme degré de cristallisaticon est associé

simultanément & ces notions de régularité et de dimension.

2.1 Expérimentation

On produit des pouderas & analyser par broyage
d’échantillon CT déijd fissuré. La dimension des poudres est
diminuée davantage sous 1‘faction d’un  pilon. On compare
visuellement le praduit obtenu avec wune poudre standard afin
de vérifier si 1la dimension des particules correspond a la
taille désirée. Nous estimons gue la dimension finale des

poudres & quelgques dizaines de microns. Lfappareil utilisé
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fonctianne A 1’aide d'un goniomeétre et d‘un  compteur

propertionnel. On obtient ainsi 1’intensité du pic da
diffraction sslon l’angle d’incidence des tayons—X.

Nouz comparons les résultats selon la mesure de la largeur
& mi—-hauteur des pics. Cette approche est préconisés par
Guinier [281. L/’identification des pics de diffraction
z=eion la fiche ASTM du graphite est présentéde au tabhleau S.
De tous ces pics; deux retiennent notre attention; le pic

004 et le pic 110. Ceux-ci sant suffisament dévelaoppés pour

permettre une analyse comparative des blocs (voir figurs

11).
d L]
3.3 | ney | 203 | 3.3 | ¢ ]
AT T 10 50 100 Carbon Graphlte
Rad, Cuka A L5418 - Filier NI Dia. 57,3 rm dA_f W] bkl dA VL] bk
Cut oll 171y visual /1 cor. .| 3.36 100 002
lef. Ferguson, Berry and Thompson Geol. Soc. Amer. Meam.,| 2.13 10 100
_B5 23 (1962) : 2,03 S0 101
1.800
Sys. llezaganal S.G. P6y/mac (194) 1.678 ng ;g:
20 2,463 o o 6.714 ' 1S4 [ 1o | s
o 4 L 22| s | 10
Ref. Ibld, ¢
1.158 | so 12
1.138 s Jos
. oY) ey Sign 1.120 | 20 006
A n mp Color Black 1.054 s | 201
Rel. Ibld. n.99¢ | €0 | 114,106
841 | 10 004
Sample [rom Ceylon 829 40 1164
.601 s 211

Tableau S5: Fiche ASTM de diffraction X du graphite

Nous remarquons que la plupart des bilocs ont un degré de

cristallisatian différent les uns des autres {voir table=au
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Figure 11: Courbe de diffraction R-X du bloc NDK
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4Y. Ainsi, UNION CARBIDE, ELCA, WNDE,; STEINM, SAVOIE, TDM et
CON sont dans 1‘ordre décroissant de cristallisation pour le
pic 004 et pour le pic 110: UNION CARBIDE, ELCA, NDK, TDM,
CON, STEIN et SAVOIE respectivement. Frécisons qgue 1la
ré=olution des pics 110 est moins bonne que celle des pics
Q4. Les classements selon les deux pics sont  trés

sembl ables.

2.3 Discussion des résultats

te pic 004 se répére & la cristallisation selon 17axe "CH
et le pic 110 informe de la structure selon le plan basal.
Ces deux pics sont complémentaires. I1 apparatft alars gus
les matsériauwd ont des structures cristallines développées
dans les trois dimensions.

Nous pouvons interpréter 1le=s résuitats selon deux voies.
Premiérement, en considérant ague seule ia gualité de
ciristallisation de 1’anthracité apparait sur les diagrammes
de diffraction. Deuxigmemsenty en posant gue sesule la
quantité de graphite ajoutée différencie 1a structurs
cristalline des blocs.

Nous savons que l1a cristallisation du carbone en graphite
se  produit vers 2000 C. Cette température n’'est pas
atteinte durant la cuisscn des blocs. la structure des
graine est donec dictée a une étape praécédantes de productian.
Soulignons que les types TDM et CON sont fabrigués a partir
de la mEme anthracite calcinge. Nous abservans cependant
que les pics de diffraction ne sont pas identique. On en
conclut gque 1a résolution de 1 analyse aux rayons—X est

d’environ 0.05 degré.
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Mous croyons que le graphite ajoutbté posséde une structurs
beaucoup plus ordonnée gquese 1’anthracite. les pics de
diffiraction du graphite sont donc plus accentués agque les
plcs de 1‘anthracite. Nous supposons alors que 1’sffet
d‘une faible preportion de graphite dans un bloc devrait
Eire remarguée sur les diagrammes de diffraction et de plus
que la comparaison des pics des différents blaocs indique le
rapport de proportion de graphite ajouté. Cette méthode de
caractérisation de la quantité relative de agraphite ajoutée
est iimitée par 1a résolution des mesures. En effet, 1les
deux blocs TDM et CON n’ont aucune fractieon de graphite
ajouté et cependant les diagrammes indiguent un écart de 0.1
degré entre ces deux échantillans. ta résolutian de 1i=s
mesure est donc de 0.05 degré.
Bn déduit de ces deux approches gue UNION CARBIDE =t ELCA
sont les mieur crictallisés ou ceux qul pnt une plus haute
praportion de graphite ajoutd; suivi de NRK et STEIN, puis

en dernier de SAVOIE, TDM et CON.

= OBSERVATIONM DE LA POROSITE

Nous avens sxaming directement 1la micrastructure des
d4chantillans par  une observatian de leuwr porosité.
Plusieurs techniques expérimentales ont &té utilisées atin
d‘observer directement la porosité. Nous avons obtenu les
mellleures résultats suite & 1/emploi de lame mince. FPour
réftérence, 11 faubt spécifisr gue les essais de polissage de
petits blocs se sont avérés infructusux car i1 é&tait
impnssible d’éviter l’arvachement du matériel de la surface

& observer. lLa technigue d’infiltration dun liquide
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contenant en suspensiocon de 1'alumine a aussi été abandonnée
car elle était inefficace pour de petits pores. Malgrd un
bon contraste (alumine blanmc, matériaux noiri,; aon a observé

que de nombreux petits pores n’étaient pas imbibés.

3.1 Expérimentation

Une lame mince st une Fine couche de matériel (30

microns) protégée par deux lames de verres. Cette fine
couches a les dimensions d’uns lane de microscope.
L ‘observation se fait par lumi®re transmiss. e matériel

étant opagus,; les seuls rayons de lumigre qui traversent 1la
lame le font par les interstices des pores. Ainsi,; les
pores apparaissent blancs et l2 matériau noir. Ces lames
sant fabrigquées par la section de polissage du département
de géglogie.

Une série de quatorze lames a £2té réalisde; soit deux par
type de bloc. Pour chague bloc, une lame a étd taillé selan
la direction de fabrication (lamz A) et 1fautre selaon la
direction perpendiculaire {(lam= B).

Le grossissement utilisé est de SO Nous avons évalud
l‘aire de la porosité par une technique dfanalyse d'image.
On a détermingd 1la iongueuwr relative des segments
interceptant la porosité. Cette mesure s’est effectué selon

deux directions perpendiculaires.

i e Observation
TDM. 11 <semble gue.ce matériau posséde une distribution
anistropiquse de pores. Les pores de la lame A sont plus

nombreux gue ceux de la lame B (voir tableau 6). Les petits



uca | ELc | NDK | STE | sav TDM | coN

A 7% 6 2 7 73] 6 10 3

B Z 4 2 4 10 8.5 3 3.5

TABLEAU &. Porosites obhserveses sur les lames minces

pores sont <sphériques alors que 1les plus gros sont plus

allongés.

CON. Aucun effet d’anisotropie n’est remargud pour ce
hloc—ci. Glohalement,; les pores du bloc CCOM  sornt plus
petits gue ceuwr du bloc  TDM. Cette comparaison est

pertinents Jdans l1a mesure ol les pores ont une farme
géométrigque éguivalente.

UChH. Les pores du bloc UCA sont plus allongés que ceux
des deux  mabtderiaw:  précédents. I1 sont de dimensions
semblables & COM.

ELE. Ces pores sont nettement plus allongés que ceux de
CON, TDM et UCA. La prapoartion de petits pores est aussi
plus grande.

NOK. Le&s pores du bloc NDE sent encore plus allongés qu=
ceuy de ELC. La praporiticn de pores édtendus est  aussi plus
grande (cela est possiblement di & un regroupement de petits
pores) .

saV. La dimension des pores du bloc BAV est plus petite
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que ceux de NDHE. Cependant,; ils sont peu éloignés les uns
des autres. Vu leur nambre, nous pensons que la disposition
des pores du bloc 88V est trés semblable 4 celle du blec
WDKK, =i €2 n’sst des ponts de liant qui coupent les pares &
quelgues endroits.

STE. L‘anisoctropie structurale due au processus de
fabrication n’'apparait pas dans la distribution de pores
sous le matériau STE. Celui-ci a la poreosité la plus grosse
=t une absence presque totale de petits pores. Ces pores

sant approximativement sphériques.

3.3 Discussion des résultats

le principal reproche de cetite technigue est guielle ne
nous mantre qu’une  vue de coupe, 1a structure dans 1‘espace
de la porosité ncus est inconnue. DPe plus, cette méthode ne
permet que 1‘cbssrvation de pores de 30 microns et plus..
Cotte technigque est la seule pourtant qui permet une
ohservation de 1la porosité, uns cbservation directe de la
forme et de la quantité.

I1 est aisé d'affirmer gue le matérian STEIN posséde une
potrasité diftférente des autres types de matériauvx. ta
différenciation des autres matériaux est plus ardus ot
arbitraire.

Les résultats des mesures de la swface des pores ne
correspandent  pas aux mesuras de la porosité ocuverte et de
la perméabilité & 17air. LCela souligne soit 1’importance
des petits pores {(inférieuwrs a4 30 microns) dans la mesure
des proprigtés physiques pu =soit 1/imprécision des résultats

des propriétés physiques.
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Il est pertinent de noter gue la porosité se situe aux
joints de grains et gu’‘elle caractérise en partie
1 interface. DNMNous croyons que la porosité de petite taille
est contrslée par le 1liant alorse gue celle de forkte

dimension est contrilée par la granulaoméirie.

4. AUTRES ESSAIS DE CARACTERISATION DE LA MICROSTRUCTURE

NMous avans tenté dfidentifier l1a granulométrie des blocs
commair-cl auK . Nous décrirons ici les technigues que nous
avans employédes pour atteindre ce but. Aucune des méthodes
n’a prodult de résultat fructusux.

On a pali un échantillon de 25 mim % 23 mm. Celui-—ci a &lé
axaminé sous microscope optique. Cet sxamen s’'est effectué
sous conditian de aible et grand agrandissement, sous
gclairage normales et polariséd.

A partir de ces manipulations; nous n‘avons pu distinguer
les agrégats. L7échantillon apparaissait comme étant forms
dun miliew cantind.

FParallglement aur essais précédant une étude des facids de
;

rupture  =sous microscope électronique & balayage n'a  pas

permis d’identifier la granulométrie des hlocs.
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iiys FACTEUR DE M&ERITE

Nous allons maintenant tenter de déterminer des relations
entre les propriétés mécanigues et les propriétés physiques
des blocs cathodiques.

Nous caractsérisons chague marque de bloc par deux facteurs

de mérite. Le premier est associé aux propriétés physiques

et l2 second est 1ié aux proprigtés mécanigues. Ces
facteurs de mérite Rous permettent de corréler le
comportement mécanigque =t 1le comportement physique. Les

facteurse de mérite (F.M.) sant calculsés suivant 1/é&quation:

N
F-P'f- = tPi_j - P}/(Pi * P‘!)
1=1
M
Py = Pag /M
i=i

oll 1‘indice j correspond aux margues de blocs; 17indice i
indigue les propridétés physiques ou mécanique et Piy est la
valewr de la propriétéd i pour le bloc j. Le nombre de
oropridtés testées st N et 1e nombre de blocs sst M.

On évalue les facteurs de mérite en se servant des données

du ablzau 4 et du +tableau Z. Spulignons qu‘on veut un

rt

paramétre qui caractérise un ensemble de proprifdté. Comme
ce paramftre est une additicn algébrigue de paraméetre
partiel, i1l Ffaut s‘assurer de la compatibilité de ces
paramétires partiels. Cette compatibilité est vérifié si on

choisit des unités convenables pour chagque propriété. Les
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unités sont canvenables si la valeur de la prapridété est
prapoar-tionnelle aux taux de cristallisation du matériau.
C’est—a—dire que plus le bloc est parfait {(porosité nulle et
graphitisation compléte) plus grandes sont les valeurs des
gropridtés. Ainsi on deit transformer certaines prapriétés
physiques afin de les rendre caompatibles avec 1‘ensemble des
propriétés, Far sexemple, les valauwrs de résistance
dlectriqgus sont converties 2n valeurs de conduction
electrique. Les inverses multiplicatifs de la perméabhilité
et de la porosité sont évaluéds at utilisés pour las calculs
de F.M.

On considére gque les résultats de 17analyse aux rayons X
ne sont pas assez précis  powr Bire ajoutés aux  autres
résultats des prapriétés physigues.

Nous éwvaluans des F.M. pour 1l‘ensemble des six propriétés
physigues et pour 17encseinble des six progridtése mécanigues
{les trois mesurées par Alcan et les treois qgue nous avons
mesuréesl. On calcules aussi deux F.M. pour 1es sous—
ensembles gui composent les propriétés mécanigues (mesures
Alcan et mesures Polyl). LCes calculs sont effectuéds sur les
résultats prodults par les sept margques de biliocs. Les FoM.
des résultats des mesures de Kie sur éprouvette CT et sur
éprouvette SENR sont Evalués pou les cing blocs

industriels.

2. CORRELATICNE PROPOSEES
Les corrélations entre 1les F.M. sont présentees aux
figures 12, 13 et i4. On distingue une relatian entre les

proprigteés physiques et mécaniques. Cette relation apparast
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sur toutes les figures. Le bloc ELCA est 17échantillon qui
s’ajuste 1le moins & la corrélation identifiée. tes
résultats des bloecs de laboratoire ne sont pas élaignés de
ceux des blecs industriels. Tous les résultats se situent
prés de 1l‘origine, ce gui signifie que las écarts—types des
propriégtés ne sont pas trés prononcés. On note aussi gqgue
les paints expériméntaux sant aussi prés de 1‘axe vertical
que de 1’axe horizontal des graphigues.

On constate, & partir de la Jigure 12, que la marque ELCA
ne se comporte pas comme les autres types de blocs. On
remarque aussi gu’il est possible de regrouper les blacs en
trois ensembles. le premier sst d&fini par le fait gue les
éléments qui  Ie composent ant les ameilleurs résultats des
propriétés mécanigues et physigues (ils s2 situent dans le
premier cadran du graphiguel. Le deuxi2me ensemble regraupe
deux genres de blocs: les blocs gui ont un bon comportement
mécanique (au dessus de la mayenns) =t les blocs qui ont le
comnpartement inverse (bleocs dua cadran deux et guatre du
graphiquel . le troisidéme ensemble camprend les blocs qui
ont les plus faibles résultats des propriétés mécaniques ot
physigues {(2chantillens du troisiéme cadran). On retrouve
dans 1l premier groupe les blocs TDM =t UNIDN CARBIDE; dans
le deusieme2, les blocs COM, ETEIN =t ELCA et dans le
troisieme, les bloecs NDK et SAVDIE.

Da la figure 13; nous pouvons mettre en opposition le
araphique obtenu par lez mesures des propriétés mécanigues
fait par l1‘Alcan avec le graphigue pravenant des mesures des
proprigtés mécanigques gque nous avons mesurdes. I1 semble

gus les points expérimentauvs du graphigus des mesures Alcan
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sont plus épars que ceux de l1’autre graphigue. On remargue
gue le=s F.M. des mesures Alcan sont moins édtalés que ceux

eftectuéss. Il apparait donc que

i

des masures gue nous avon
nos mesures distinguent migux les biocs que les mesures de
l1’Alcan.

lLes meswres de 1’Alcan mettent en évidence gue le bloc
ELCA peut =’intégrer & 13 corrélation identifide. De plus,
nous vayons que les blocs de laboratoire ont des propriétés
mecaniques supfriewrss & tous les autres blocs, selan les
mecsures de 17Alcan.

Des deux graphigues (figure 143 prédsentant la mesure de
Ficy on note gque les mesures prises sur éprouvettes SENB
sont plus alignéess que celles grises sur épraouwvette CT
{principalement di au fait que 1= bloc ELLCA sn éprouvette CT
a produit de faibles résultatsy. On apergoit  gue
1’éprouvette CT est supérieure & 17éprouvetts SENB pour la
précision des mesures car les F.M. du premier sont plus

gtendus gue ceux du second.

3. DISCUSSION

Un F.M. partiel représente 17écart a la moyenne d’un blec
pour une proprifté donnée. Cet édcart est normalisé a la
meyenne. bLe F.M. d’un bloc est alors la moyenne de tous ses
F.M. partiels. Par 1les F.M. de=s blocs; an  compare les
gcarts—types des propriétés. FPlus les F.M. sont élevés (=n
valeur absolue), plus grandes est la dispersion des donnges
donc meilleure est la caractérisation. Notons que les F.i.
da la Ffigure 12 représsntent 1'effelt global des propriétés

shysigques et mécaniques respechtivement.
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Les F.M. sant des wvaleurs ralatives, ils sont lidés au
groupe de= blocs testés. les F.M. sont uwun mode de
classement, seul Ie classement est important; non les
valeurs des F.M. La comparaison de F.i. de deux blocs est
de faible signification.

Nous avons mis en relation toutes les propriétés physigues
=t mécanigues (unm= propriété physique VS une propriété
mécaniguel. Nous n’avons cbservé aucunes corrélation. Buite
& cette caonstatation, nous avons défini les F.bl.

Nous cobservons gue les biocs de lzboratocire se comportent
de fagen similaire aux  blocs  industriels. I1 est alors
possible de comparer directement les résultats des blocs de
lzboratoire aux bloes industrisls, i.2. gue 1‘étude des
Blocs cathodigues de carbone peut s‘effectusr & partir de
blocs de labaoratoire.

Nous observons que les F.M. mécaniques ne sont pas plus
élpignés de 1’origine gue les F.M. physiques. Nous
cancluons alors que les tests mécaniques sont aussi valables
que les tests physigques pour le cantrigle de qualité.

On croit que 1= hloc ELCA en échantillon CT est scus—
évalud mécaniguement car celui-ci ne cadre pas avec les
récsultats des autres blocs. Ce mEme bloc, sous géomstrie
SENB s’intégre trés bien & la corrélation identifide.

n remarque que les trois ensembles de blocs identifiés
par la figure 1Z correspondent aux modes de fabrication. Le
premier graupe de bloc est produit par vibration, le second
par damage (et wvibration pow CON} et le dernisr par
extru=ziosn. Ceci sexpligque l1a Joritz= 2analeogie entre cs

raegroupement et celui identifié par la mesure de Kie-
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Toutefols, il est ess=ntiel de rappeler gu’en plus du mode
de mise =n forme, 11 est paossible gque la granulomédtrie 2t la
guantité de liant influencent les praprietés d'ensemble.

Nous craoyons gue la principale ditféresnce entre 1les
propriétés mécanigques mesurées par 178lcan et celles gue
nous avons mesurees est que nos mesuwres caractérissnt la
qualité du lien des grains entres sux alors que les essais

de 1’Alcan caractérissnt la qualité du lien et la taille des

défauts. On comprend alors gque 1l1es blaocs fabriqués en
laboiratoire ant des défauts moins importants ug les blocs
industriels (voir figure 13}. Etant donné que les

proprigtés mécanigues que nous avons mesuréges sont  moins
dispersés gque celles de 1°Alcan, nous croyons que les
piropridétés physigques sont plus sensibles & la ‘qualité du

liant entre les grains gu’'a la taille des défauts.

4. CONCLUSION

Au moyen de factesurs de mérite; nous avons démontréd gu’il
existe une relation entre les praopriétés physiques et les
proprittés mécaniques.

Suitse & nos résultats, npus affirmons gque le critaére de
rupture Mie est plus approprig  pour mesurer la tenacité gue
lg critére d’énergie de fissuration.

Le classement des blocs selon la tenacité Kie se divise en
trois groupes. Le premier, le plus tenace, est composé du
bloc TDM; les blocs CON, UNION CARBIDE =2t STEIN font partis
du deuxiéme grouvpes st les blocs les moins  tenaces ui
constituent le troisiéme groupe sont NDK, SEAVOIE et ELCA.

MNous crovons que les blocs NDK et SAVOIE sont moins
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particulisdre des grains

d’anthracite résultant de 1a mise n forme par extrusion.

Des blocs TDM

bimodal par rapport a
une tenacité supérisure.
Les
les propridgtés
nuancaes de bhlocs
nous

Précisons que

ceanditions normales

chimigus nulliel.

effectude scus contrainte tharmigue

d’élaborer une

et CON,;

une granulométris

propristés mécaniques
physigues,
cathodigues
avans
température

Une étenduse

théaria de la prévision

on ohserve gqu‘une granulométrie

continue favorise

sont auvtant discriminantes gue

au Ffait de différencier les

de carbone.

analysé les bloes dans des

ambiants=, contrainte

des propriégtés mécanigues
serait & envisager afin

du comportement des

blocs cathodigues en usage.

RECOMMANDAT ION

Suite & ce travail, on recommande de poursuivre

comper-temant

partir d’échantillons produits an

miepux contriler
de cette étude,
méthade

la de mise en

valeurs mesurées de Hie

]

vérifigr 1la validité de 1

mérite. Par 11la suite,

recommander camme

mécanique des blocs

la microstructure des

forme sur

mesures de contrdle de

1’étude de

cathodiques de carbone &

laboratoire {(ceci afin de

gchantillaonsl. Lors

il szrait pertinent d'etudier l/influence de

l1‘anisotiropie et sur les

et des énergies de fissuration et de

‘approche utilisant les facteurs de

il serait peut—&tre possible de

qualité la mesure

des Kie et des énergies de fissurations totale.
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ANNEXE I
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Nous avaons effectud une analyse empirigue de la forme
géométrigue des échantillons afin de déterminer celle qui
est la plus appropriée pouwr 1la caractérisation de 1la
tenacité des blocs cathodigues de carbons.

Nous avons examiné trois types de géométrie: CT de 100 x
160G % 40 cm™, SENE de 400 x 100 2 TO cm= =t CTEC (compact A
entaille chevron) 100 x 80 » B2 cm™.

On juge 125 performances des échantillaons seleon les
notions de fissuration contrslée; de itracé de rupture
rectiligne st de résultats numérigues reproductibles. Une.
fissuration contrdlée s'identifie par une caourbe force-—
déplacement. La Ffissuration est contrglée s’il n’apparait
pas sur la courbe une chute brusque de la force. Le tracé
de fissuration rectiligne est repirédsentéd par une décohdésion
s’effectuant en ligne droite. Guant aux résultats
appraximativement reproductibles, ils se fondent sur la
comparalsan entre les intervalles des mesures constatées,
i.=. la +Force maximale supportée pour chague type

d’échantillon.

2 EXFP£RIMENTATION

Le m&@me matériau est employée pour la fabrication des trois
types d’échantillans. Les échantillons sont taillés selon
une orientation précise afin gque la fissure sea propage selon

l1a directiaon de fahrication du matériaun. Les différentes
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étapes d’usinage sont semblables & celles 17atude
nt

"

principale. De méme,; les montagss expérimentaux CT et SENE

sont aussi identigques & ceux de 17étude principale. Nous
1[

hantillon CTEC au montage CT en  1lui

s

PA

N

avons adapté
apposant deur plagues meétalligques permettant ainsi  de
solliciter le matériau en bout de fissur=, en chargement
mode I. Nous avons fissuré guatre spécimen de chague type

d’échantillon.

& RESULTATS

Le tableau 1.1 présente les forces maximales supportées
par les ¢échantillons CT =t 5ENB. I! apparatt que les
échantillons CT sont stables dans tous les cas alors que les
échantillons SEMB ne le =ont pas. hNotons gque deux spécimens
CT ont 2té endommagés lor-s de 1’usinage. En conséguence,
ils se sont cassé durant la manipulatian, aw point d/appul
de la charge.

Quant aw: ¢échantillons CTEC, 1ils se <=ont cassé  avec un
tracé de fissuration nen—-rectilignes. En effet; lorsgue la
fissure avait parcouru la mi—-distance, i1 y avait alors
bifurcation de son orientation de 90 ; et ceci pow tous les

spdcimens testés.

& DISCUSSION

Dans un premier temps, on constate que la guantitéd des
dannées est insuffisante pour tirer des conclusiang
définitives. La géoaméirie CT semble meilleurs gue 1la
géamétrie SENE selaon les critéres précédemment définis.

Il sembis possible de mesurer la force maximale supportée



2
avec la géamétris CT ou SENR. De plus, 1a stabilité de 1a
ruptwre du  spécimen CT  permet df’obtenir des valeurs de
l1/énergie consaommés durant la fissuration.

Enfin, 2tant donné les conditions expérimentales
utilisdes, i.e. la vitesse de charge, 1l’usinage spécifique
ainsi gqgue la dureté des montages,; il apparaitt plus simple

d'employer la géomdtrie COT.



FORCE FISSURATION
MAXIMALE <ND
CT 1280 STABLE
1240 STABLE
SENB 2500 STABLE
2630 INSTABLE
2730 STABLE
3070 INSTABLE

Tableau I.1:

Résultats de I’étude de la forme géométrique des échantillons
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Nous vgulions mesurer 1a longueur de la fissure, durant
l1’es=ai de rupture pour ainsi suivee 1“é&valution de
1/éprouvette sous contrainte critigue.

La méthode appropridée gui a étéd choisie pouwr effectusr ce
type de mesure st la technique de perte de potentiel.
Plusieurs auteurs ont déja utilisd cetite méthode sur des

échantillons de graphite [1173.

2. THEORIE
La mesure de la longueur de la fissure se réaliss au moyen
de la méthode “perte de potentiel (“"drop potentiel®™). Four

cela, on intégre 1’échantillon comme élémaent passif dans un

circuit glectrigue. Ce circuit masure la résistance
glectrique de 17échantillon. La résistance gu’oppose
17échantillan au passage d‘un  courant électrioue est

fonctiaon de =sa résistivité intrinseque 2t de sa farme
géométrigque.

On idinclut dans 1a notion de forme géomeétrique les

dimensions de 1‘échantillaon, a position des dSlectrodes et
la longueur de la fissure. Comme la Fissure st le ssul
paramétre gui & la possibilité de varier, la fluctuation de
la résistance é¢lectrique de 1’échantilion est uniguement
liéa & celle-ci. Connaissant la relation entre ie longueur

de la fissure et la résistance électrique de 1’échantilion,

nous identifions la premidre par la mesure de la seconde.



TS

I1 est théoriguement possible de déterminer la relation
entre la longueur de la fissure et la résistance électrique
de 1‘é&chantillon. Cette approche demande cepsndant une
analyse mathématigue avancée.

ta relation recherché peut aussi Eire estimée par une
étude smpiriqgque. Cette &tude se résume & meEsurer 1a
résistance d’un echantillan dont aon connazt la longueur da
l1a fissure. Nous avaons utilisé cette derniare approche.

Pour simplifier 1la procaédurs sxpérimentale, nous avons
employé comme échantillon wne cuve électrolytigues remplie
dfeau. Nous avons simuléd la fissure par un didlectrigue.

Le montage gliectrigue nécessaire auv bon déroulement de
cette manipulaticon consiste en un géndrateuwr de courant
éiectrique; un mpodulateur et inverseur ainsi gu/un volimétra
d’application géophysigue. Ce montage est cangu pour
empEcher l1les concentrations de charges aux surfaces des
tlectrodes. Ce mantage a été wtilisdé avec la permission du
laboratoire dee géophysique de la section de géclogie du
département de génie mindral. Les résultats abtenus suite a
la manipulation sont présentés & la figure II.1.

Soulignons qu’il est possible de considérer la perte de
potentiel aux bornes de 17échantillion comme équivalente & la
résistance électrique =i le caurant circulant dans le
circuit est constant.

Deux séries de mesures ont &td effectuéss. Le deus
séries de données ont &td obtenuses sous des conditians
expérimentales identigues.

La pramifre observation guant aux relations entre les

variations de potentiel et les variations de la longueur da
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Figure II.1 Relation empirigue entre la résistance

électrigue 2t la longueur de la fissure d’un fchamtiilaon CT.

la fissure st gque cette fonction semble Eire lindaire sur
plus de 70% de 1a longueur du bloc. La relatian
'.'

mathématique décrivarnt le comportement de la courbe sur 1la

partie lindaire est estimé par l‘égquation suivante:

Y =hAr _& + 1 (1)
Va 110
ald

5 voltage mesuré

Va: voltage mesuré¢ avant la fissuration
an longueur de la fisswe (plus entaille)

A factew de proparticnnalité
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Soulignens gue cette relation mathématigue est
indépendante de la résistivité intrinsegue du matériau
testé.

I1 sst nécessaire de transformer cette dguation afin de
cansidérer les cas oh il y a une fissure au  début de la
manipulation.

Y=y Vo = A _(Sasziin) + i {23
V& Vo VS A {§a6/7110)y + 1

Apr-ts réarrangement et manipulatian de 1’équation 2, nous

obtenons:

¥ oA (§adhs/11d)) + ¥ = A (ga/sii0) + i (3
Va Vd

{(V/VH—-1)Y (A + §3a/110 = (&a — §as) /110 {4)

Cette foramule est facilement utilisable powr identifier la
variation de la longusur de 1la fissure par une mesure  de
potentiel & condition que le parametre "A" soit déterminé.

Ce paramétre est estimé auv moyen de la courbe de la figure
IT.1 et de l‘emplei de 1/éqguation T (qui nfest qu’une

modification de 1‘éguation 4).
A= (1 — YWV (fa — §ady /110 - (Sas1100 (35)
Certains points de la courbe sont Employés pour le calcul

du paramttre "AY, Ceux—ci sont indigués sur la figure IT.1.

calcu

]
[l

Les résultats de ce ls sant présentés auw tableanr II.1.



COURBE

#1 #2

P - P | 0.08 0.13
P. = P | 014 0.05
P - PR | 008 0.14
R - P | 008 0.1

moyenne 0.095  0.103

A = 0.1

Tableau II.1: Calcul du facteur de proportionnalitsg "A"

Cette éguatian est wvalide seulement si la longueur de la
fissure est inférieure & TO% de la longueur du bloc. Pour
l'emploi de 1 é&guaticon &, il est nécessaire de caonnaitre la
longueur initiale de la fissure et l1a valewur de la perte d=
potentiel lide &4 celle—ci. 11 est important de spécifier
que 1 amplitude du courant circulent & travers le spécimen

doit &tre constanmte ou bien alars mesuréde tout le long de

1l 'expérience.
Vrva - 1) (0.1 + §aB/100) 100 = Sa — §ad (46)

&5 MONTAGE

La mesure de la langueur de la Ffissure se Fait par 1e
biais de la résistance électrique.

I1 est plus aisd de construire un circuit électrique qui
indique 1’intensité du courant parcourant un dispositif que

de monte:r  un appareiliage permettant d’imposer la



circulation d’un courant & amplitude constante. A partir de
cettea constatation; on substitue dans 17&guation 6 le
rappart des voltages pgar le rapport des résistances. On
identifie ies rédsistances suite A une mesure de perte de
potentiel et d’intensité de courant. L‘intensité du courant
est mesurée aux bprnes de la résistance de calibration.

La figure I1.2 représente le circuit &lectrique éguivalent
de 1‘appareillage empliové. le voltmetre utilisé pour la
lecture des différents cignaur n’‘est pas représenté. Les
éléments de ce schéma sont une sourcese de courant (HP. #
6216E), 1’échantillicon, un amplificateur opérationnel gui
multiplie 1la valewr du voltage (au borne de la fissure par

1000}, une résistance de 1 0OHM 5 HWATTS et un sscond

amplificateur op#raticonnel de gain de 10. Les diagrammes
volt—temps apparalissant indiquent gualitativement le
comportement du voltage & la sortie des amplificateurs. On

relie le circuit au spécimen par quatre pointes plaquées
d’or. Une faibls pression mécanigqus les maintient en place.

La Figure II.3 indigue la position des électrodes sur
1/échantillon. La précision de 1 smplacement des électrodes
est de Z mm. La rugosité de 1la suwurface du bloc ne permet
pas uns meilleure précision.

Précisans que ls couwt-circuit produit par le Jauge de
déplacement (C.0.D.) n‘apparait pas au diagramme de 1la
figure II.Z2. Cette Jjauge relie électriguement les deux

c5tés de la fissure. Cependant, la résistance de la jauge

2 la

L

est égale & 2 chms; ce gui est baauvcoup plus dlevés g
valsur du spécimen {(environ Q.01 cohmy. C’est pour cela gque
&

ré& commz un

ot

a présence de ce caurt-circuit est consid
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circuit ouvert. I1 Ffaut aussi signaler que 17échantillon
est isglé électriquement des machoires par 1 ajout de ruban

adhési+ tout autour des cylindres caonstituant les supports.

4. CONDITIONS EXFERIMENTALES

Pour tous les essais, 1 intensité du courant est d’enviran
0.4 ampére. Le rdle du vboltmétre est tenu par le systéme
d’acquisition. Une intégration sur 50 valeurs est effectude
au signal provenant du bleoc. La valeur de la résistance est
identifiés & toutes les 3.3 secondes. On identifie 1la

longuewr de la fissure par la formule 6.

=i ReESULTATS

Mous avens préssnté une courbe force longueur de  1a
figsure & la figure 6. On wvoit que csur les premiers
milimetres de la rupture; les résultats semblent pertinents.
Caux—ci sant de plus en plus erronés avec la progression de

1 fissure. On remargue aussi qua les interférences

fu

¢lectromagnétigues ne sont pas négligeables (Fluxuation de

la courbel.

2 DISCUSSION

(6]

On associe 1’imptécision de la méthode A trois facteurs:
un tracéd de rupture plus ou moins rectiligne, un front de

fissure non rectiligne &t swtout & l1a friction entre les

3,

faces de rupture. e premier fachtsur est A& négliger, parce

que son gffet a #t& pondéré durant 1l°essai de simulat

b
]

ONw

fein

été dtudié. Maus considéreons cependant

[

Le deuxidme n’a pa

que la mesure est la valesur meyvenne de la longueuwr de la



Potentiel de contoact
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+
source de courant

Figure II.2: Montage de détection de la longueur de la fissure
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fissure (parce gue la relation 1 est lindaire).

La friction doit €tre interprétée comme des points de
contact électrigue entre les cgétés de la fissure. Ces
points de contact sont autant de chemins de court—circuit
gui breouille la détectian. Au début de la manipulation,; ces
caurts—circuits sont peu nombresux,; mails leurs nombres
augmentent avec la progression de la fisswe. On remargue
que la longueur apparente de la fissure diminue durant 1la
relaxation de la contrainte. En sffet, lorsgus la fissure
se forme, le& nombre de points de contact augmente ce qui
diminue la résistance électrigue.

De plus, la microfissuration perturbe la mesures, elle
augmente la valeuwr de la résistance de 1‘/échantillon.

Four la premiére boucle de charge—-relaxation, on considére
I‘exactitude des résultats & 10%. Cette précisiaon peut Etre
améliorée par quealgues modifications simples de

I17échantillon.
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Figure II.3: Position des €lectrodes sur I’échantillon CT
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