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Introduction

Introduction

L’industrie sidérurgique nécessite des matériawdcigues capables de répondre a un
certain nombre d’exigences parmi lesquelles unendaaptitude a résister aux sollicitations
mécaniques et thermiques répétées. En effet, le&riaa ainsi sollicités sont susceptibles de ce
dégrader prématurément et, donc, de conduire @ira des structures en service, entrainant des
risques importants pour les opérateurs et despdegroduction significatives. Pour améliorer
les performances de ces matériaux, il est impédaifoir une bonne vision de I'évolution de
leurs propriétés thermomeécaniques. Cette évolypieumt résulter de leur état microstructural,

lequel est nécessairement évolutif dans les camditile service.

La conception des structures réfractaires doiterdter 'adéquation entre les types de
sollicitations subies en un lieu précis et la mnatdu matériau a utiliser. L’amélioration des
performances des structures passe donc par leoggeshent de matériaux optimisés et par une
bonne connaissance de leur comportement en sertae.dégradation des réfractaires
(endommagement, écaillage, rupture, etc.) provigmtéralement des chocs thermiques et de

I'effet de la corrosion par les milieux environnant

Les méthodes de conception modernes des structfrastaires font largement appel a
une démarche de modélisation numérique. Malheunserse les outils utilisés prennent
généralement mal en compte les comportements spéxsf des réfractaires, en particulier a
haute température, et la connaissance des paramasthgents sur le plan thermomécanique

releve encore trop souvent de I'empirisme (appre&ssai-erreur).

Le travail présenté ici a été effectué en margeprhgramme national de recherche
PROMETHEREF qui regroupait trois partenaires indeist et cinq laboratoires de recherche
publique. L'objet de notre étude porte sur le cortggoent thermomécanique de bétons

réfractaires silico-alumineux et sur l'influenceldenature des agrégats.

Ce mémoire s’articule autour de cing chapitres. ptemier chapitre est une revue
bibliographique. Nous exposerons le contexte imgistde ['étude et présenterons les
comportements mécaniques types observés pour ¢ésana. La place des produits réfractaires

dans l'industrie et le développement de ces matérisera présentée. Ensuite, les aspects
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physico-chimiques et microstructuraux intervenans d’'un traitement thermique seront abordés.
Les comportements meécaniques types a températubeamkte et a haute température seront

également décrits.

Le deuxieme chapitre porte sur la présentation des matériaux étudiésleetieurs
caracteéristiqgues physico-chimiques, ainsi que esitéchniques expérimentales mises en oeuvre.
Pour l'étude du comportement mécanique, un nouveayen d'essai de traction a haute
température a été spécifiquement développé. Ceitie pconstitue un point particulierement
important de ce travail compte tenu des difficugpérimentales inhérentes a ce type d’essai.

Le troisieme chapitre est consacré aux évolutions microstructurales tfomcde la
température, en relation avec les différentes toamsmtions de phases intervenant au sein des
matériaux. Dans un premier temps, les évolutiors mtepriétés d’élasticité des deux bétons,
déterminées par la méthode ultrasonore lors dérdifts cycles thermiques et issues d’un travalil
précédent, seront résumées. Le comportement endgeaima des deux bétons sera ensuite
présenté. Dans en deuxiéme temps, une étude solelspécifique des agrégats d’andalousite

dans le comportement endommageable du béton dusitd sera développée.

Le quatriéme chapitre est essentiellement consacré a I'étude du comperte
mécanique en traction & température ambiante desli#ons réfractaires traités préalablement a
différentes températures. Aprés une présentatignrégultats obtenus en traction, une analyse
quantitative de ces derniers sera réalisée sunse des évolutions des propriétés d’élasticité
déterminées par la méthode ultrasonore lors dé&relitts cycles thermiques en relation avec les

évolutions des microstructures observées.

Le cinquieme et dernier chapitre de ce mémoire porte enfin sur I'étude des lois de
comportement en traction déterminées a haute teypér Les résultats seront ici également
analysés en corrélation avec les évolutions du heodi¥oung obtenues par la technique

d’échographie ultrasonore a haute température.
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1.1 Matériaux réfractaires

1.1.1 Définition

D'un point de vue littéral, le mot réfractaire sfgn "refuser de se soumettre".
Réfractaire pour un matériau indique qu'il peutistés a de hautes températures. Cette
aptitude pour un matériau peut-étre caractérisésgaesistance pyroscopique, c'est a dire la
température a laquelle un échantillon du produituinsis & une élévation graduelle de
température dans des conditions normalisées, sellitaet s'affaisse sous son propre poids.
Sur cette base, la norme AFNOR NFB40-QQ]L définit les matériaux réfractaires comme
étant des matiéeres et produits, autres que desumnéth alliages, dont la résistance

pyroscopique est supérieure au égale a 1500°C.

Dans la pratique, ces produits réfractaires somilde souvent composés d’oxydes
(SiO,, AlLO3, Cal, MgO, GIOs, ZrO,, etc.) et/ou de non oxydes (SiC3N\gj, BN, etc.), avec
ou sans ajout de carbone. Ces matériaux sont esksment utilisés dans les "industries du
feu" mettant en ceuvre des procédés impliquant dewpédratures élevées : sidérurgie,
cimenterie, verrerie, production d'énergie, inciti@n des déchefg-4].

1.1.2 Matériaux réfractaires non-fagconnées (monigltes)

Compte tenu de l'extréme variété des matériauxactires disponibles, leur
classification permet, dans une certaine mesurdaciiter les échanges client-fournisseur.
Cette classification peut étre faite sur la baskedenature chimique et minérale (réfractaires
acides, basiques ou spéciaux), de leur compacit@ds denses ou isolants), de leur
technologie de fabrication (produits frittés oucélefondus) ou de leur forme a la livraison

(produits fagconnés ou non-fagconnfs)6].

Les produits fagonnés se présentent sous la foéfieittve dans laquelle ils seront
mis en ceuvre (briqgues ou piéces de forme). Leuboédion fait que le produit a
généralement vu un premier traitement thermiquantad@tre mis en ceuvre. Par contre, les
produits non faconnés, le plus souvent livrés dotume de mélange de matiéres premieres
séches, different des briques du fait que leur mistorme est réalisée in-situ et, donc, que le

produit n'a vu aucun traitement thermique avamreaniére utilisation.
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L'avantage des réfractaires monolithiques résides d@conomie d'énergie résultant
de I'absence de cuisson initiale des produits res tharapidité de mise en ceuvre permettant de
limiter le temps d'immobilisation des outils de quotion lors des opérations de réfection. En
outre, les produits non-fagconnés permettent laisa@sdn de garnissages réfractaires sans
joints (point généralement critique d'un garnis}afif. Méme si, par le passé, les
performances des produits monolithiques étaientesdunférieures aux produits équivalents
faconnés, les progrés réalisés au cours des qdezeeres années permettent aujourd'hui
l'obtention de performances équivalentes, voireésapres. Les réfractaires non-faconnés ont
ainsi eu, durant la derniére décennie, une fordéssance au sein des produits réfractaires.
Aujourd’hui, de plus en plus dapplications indisltes utilisent ce type de produits.
D'ailleurs, pour les pays développés, ils représgractuellement entre 40 et 50% de la masse

totale des réfractairgg, 8J.

Le remplacement par des réfractaires non-fagconaégachissages traditionnellement
réalisés en produits fagconnés se traduit par "onwelle facon de concevoir et de construire”.
Elle obéit a des impératifs économiques tels gag#ns de main d’ceuvre a la réalisation, la
réduction du temps d’immobilisation lors de la domstion (simplification pour les
garnissages complexes) ou, encore, une plus gemgi#esse concernant les délais de mise a
disposition des non-faconnés (délais beaucoupqalugs pour ces produits en regard de ceux

des faconnés ou chaque commande est un cas partiéiil.

1.1.3 Place des produits réfractaires dans I'indust

La fonction principale des matériaux réfractaires de permettre la production
d'autres matériaux, tels que les métaux, les veesgroduits pétrochimiques ou encore les
ciments. lls sont utilisés pour leur propriété dsistance a haute température depuis I'age de
bronze[10]. Sans réfractaires, la plupart des développensanstifiques et technologiques

des cent dernieres années n'auraient pas eu lieu.

L'industrie réfractaire, par nécessité, a été dfpEde en réponse aux demandes des
industries, en particulier a celles du secteurrsiggque qui, comme le montre la figure 1-1,

utilisent actuellement de l'ordre de 70% des rédiises commercialis§41].
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a

a- Steel 70%, b- cement and lime 7%, c- Ceramicsdb%lass 3-49
e- Chim. Ind. 4%, f- Non-ferrous met. 2-3%, g- Qth&%

Figure 1-1 : Principaux secteurs utilisateurs de migriaux réfractaires [11].

La consommation de produits réfractaires résultecttment de la durée de vie des

pieces qui est, elle-méme, directement liée auxlitons d'utilisation des matériaux, souvent

trés critiques en sidérurgie. Ainsi, la durée de en service de certaines pieces peut étre

tantét tres courte (moins d’'une heure en coulédirnom de I'acier), ou tantdt tres longue

(plusieurs dizaines d’années en batterie de foaoka)[2].

Compte tenu du poids de la sidérurgie dans la comsdion de produits réfractaires,

la demande mondiale est évidement étroitementaiée production d'acier. Alors que cette

derniere est restée relativement stable, autoaiO@emillions de tonnes par an entre 1974 et

1994, le marché s'est développé rapidement depttis date pour atteindre 1129 millions de

tonnes en 2005 (cf. Figure 1-2a), ceci principalenen raison de l'activité économique en

Asie[12-14]
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Figure 1-2 : Evolution de la consommation de prods réfractaires associée a la production d'acier jeet a
la production de ciment (b)[14].
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D’un autre coté, une plus grande maitrise techngleydes produits réfractaires a
permis d'accroitre régulierement leur durée de daes les systemes industriels, ce qui a
permis, dans la méme période, de réduire la constimmspécifique de réfractaires de 21,6
kg par tonne d'acier produite en 1994 a 14,5 end2@xrxs valeurs moyennes mondiales
recouvrent évidement une grande disparité seloiviau technologique des pays considérés.
A titre d'illustration, la Chine se situe aujourdita environ 22 kg/t d’acier produite alors que
le Japon et la plupart des pays occidentaux sengita moins de 10 kg/t (cf. Fig. 1-3).
Finalement, la demande mondiale en matériaux r@iras pour le secteur sidérurgique est
relativement stable aux environs de 15Mt/an (cf). B-2a). De la méme fagon, l'industrie
cimentiere a présenté une forte augmentation deuptimn sur la méme période (cf. Fig.1-
2b). La réduction de la consommation spécifiqueé&ectaires également observée dans ce
secteur (d’environ 1 kg/t de ciment produite en4l8D,79 kg/t en 2004) ne permet toutefois
pas de compenser la progression de la demandesgongant a 'augmentation globale de la
production de ciment. En définitive, la demande diale en matériaux réfractaires pour le
secteur cimentiére est en progression dans un maetdtivement faible représentant environ
de 1,6Mt/an (cf. Fig. 1-2b). Globalement, I'enseeldle la consommation mondiale de
matériaux réfractaires est estimée a 22Mt/an dansarché relativement stable en volume.
Par contre, le contenu technologique des prodéitisaataires progresse rapidement pour
satisfaire des demandes de plus en plus pointeesidiché mondial est estimé a 12 milliards
€/ an[14].

kgt

60
- world
% refractory consumption
=
9 25kg/t, 700x108t
8
Q
E]é countries 11kg/t, 350x1065t
@ 10
Years _
1950 1960 1970 1980 1990 2000

Figure 1-3 : Consommation de réfractaires dans l'idustrie sidérurgique [15].
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1.1.4 Démarche d’optimisation des structures

Par définition, les piéces ou structures réfraegitravaillent dans des conditions
extrémes faisant le plus souvent intervenir destdsauempératures, des contraintes
mécaniques, des gradients de température, dessciotgmiques, de la corrosion, de
I'érosion, etc. En outre, les matériaux ont eux-regnfréquemment une microstructure

évolutive qui implique des variations de propriéa@scours de leurs utilisations.

Dans de telles conditions, I'optimisation des auitidustriels, bien que fondée sur des
bases scientifiques sérieuses (thermochimie emthreécanique entre autres) s’est aussi
souvent appuyée sur une démarche empirique deesgag-erreur. Méme si cette démarche
de type itérative a, par le passé, permis des @sogrcontestables, elle est aujourd’hui
devenue inacceptable dans un marché fortement wentiel car elle implique des temps de
réponse tres longs (de plusieurs mois a plusiewées) et, souvent, un risque industriel non
négligeable. En effet, les répercussions d’'une @ot@n mal adaptée peuvent s’avérer un

gouffre financier en cas de défaillance.

Dans une logique de maitrise technique et finaacies utilisateurs souhaitent donc,
de plus en plus, que les étapes de mise en ceuerd poecédées par une démarche plus
prédictive. Les outils de simulation numérique piamt ainsi, depuis quelques années, une
place de plus en plus importante dans I'optimisaties pieces et structures réfractaires. Le

développement du calcul numérique résulte des Ipibsxs qu’il offre en termes de :

- description compléte de la situation analysée obtention des champs spatio-
temporels de température, de contraintes, de déf@mns au sein de I'ensemble des systemes
étudiés. Ceci est un avantage car, en conditiodsstinielles, il est rarement possible
d’accéder a I'ensemble de ces différents champsplDg la connaissance des évolutions
temporelles permet une meilleure analyse des phé&nesnexistants en facilitant notamment

la liaison causes-consequences;

- modifications, améliorations et innovations potentlles : la simulation du
comportement en fonctionnement d’une nouvelle ppag en effet étre effectuée sans avoir
a la fabriquer. Il est ainsi possible de modifisséanent et autant que nécessaire, la géométrie,
les conditions d’utilisation ainsi que I'ensembéss gharametres matériaux pouvant influencer

le comportement des différents éléments concernés;
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- limitation du codt des études: une fois le premier modéle générique construit e
validé a partir de l'existant (modéle décrivant demportement des pieces déja en
fonctionnement), l'influence des différents paras®envisagés pour I'optimisation peut étre

guantifiée trés rapidement pour un codt réduit;

- réduction des risques industriels le test numérique préalable du comportement de
pieces en developpement limite fortement les risqlimcidents matériels et humains. Ceci
est tres appréciable, surtout dans des industtigsrdest pas possible d'éliminer tout risque

d'accident, compte tenu du procédé et des conditpgratoires appliquées.

Toutefois, I'obtention de résultats réalistes emusation numérique nécessite de
nombreuses caractérisations afin d’alimenter emées fiables les codes de calcul. En effet,
les matériaux réfractaires présentent souvent ai@partements mécanique et thermique bien
spécifiques :

- comportement mécanique non linéaire;
- forte dépendance des propriétés a la température;

- transformations de phases en fonctionnement, etc.

1.2 Physico-chimie des bétons réfractaires

1.2.1 Principaux constituants

Les bétons réfractaires sont constitués d'un mélafapgrégats réfractaires de grande
taille (pouvant atteindre plusieurs millimetresg goudres fines (de taille micronique a
submicronique), et d'un liant hydraulique. Le lidntdraulique, généralement un ciment
alumineux, assure la tenue mécanique des matéi&aid. Lors de la premiere utilisation du
produit en température, cette liaison est progvessgnt remplacée par celles issues du

frittage de I'ensemble des poudres fines (matrice).

1.2.1.1 Ciment alumineux

Les ciments Portland constituent le premier grodpesysteme CaO-ADs-SiO, (cf.

Fig. 1-4). Ce sont les ciments utilisés largemengeénie civil. Leur composition ¢S, GS,

10
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CsA, C,AF Y empéche toute utilisation & des températuresrigsupés & 500°C (diminution

des propriétés mécaniques).

Le diagramme de phase prévoit, par contre, quedegosés d’aluminate de calcium
(sous-systeme CaO-ADs) sont plus appropriés pour des applications htartgérature que
les composés du sous-systeme CaO,SE@s ciments alumineux, ou encore ciments a haute

teneur en alumine (HTA), furent introduits en Fraet aux Etats-Unis dans les années 1920

[6].

Au sein de cette famille de produits, une premamaposition, résultant de la fusion
de bauxite et de calcaire, constitue le groupeciments fondus. Malgré une teneur en silice
encore élevée, ils peuvent, en raison d'une geamtiportante d'alumine, étre utilisés pour

des applications réfractaires (jusqu'a 1400°C).

5i0,

2/ t
Cristobalite /¢!
. . 4
& ﬁ R
-
- =2 Thdymites”
= v,cﬁk/ -
~ g

. Pseudo- 3
S Wollastonite

N "
N NS

s,

SCa03Al0, CaOALOD,  Calz2Alm,

3Ca0/Al0, CabEALD,

Diagramme Si0,-Al,0,-Ca0 AlLo,

Figure 1-4 : Diagramme ternaire CaO-A}O5-SiO, [16].

Introduits dans les années 1960, les ciments diahiende calcium a haute pureté
résultent du frittage a haute température de chetud'alumine. Ces ciments contiennent

typiqguement moins de 1% en masse d'impuretés en, Mg, SiG et FeOs.

1 Notation cimentiére: C=CaO, A= A3 S= SiQ, F= Fe0;

11
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Parmi les différents aluminates de calcium existéntplus grande réfractarité des
phases riches en alumine (cf. figure 1-4) condugales privilégier pour des applications
hautes températures. Cependant, leur réactivit€ deau (cinétique d’hydratation) est
d’autant plus grande que la teneur en chaux eseeélécf. tableau 1-1). Le compromis
souvent adopté consiste a favoriser la formatiomdnoaluminate de calcium (CA) lors de la

fabrication du cimenitL7].

Cette phase posséde un point de fusion relativernaat (1600°C) et permet le
développement de bonnes propriétés mécaniques mdedamps d’hydratation relativement
court disponible lors de la mise ceuvre des bétéfraataires. Bien que moins réfractaire, la
phase (en faible quantité);£; est malgré tout souhaitée pour accélérer la ptisest
également intéressant de noter que la présencégep€u réactif lui méme dans le mélange,

permet d’augmenter la cinétiqgue d’hydratation du[C#.

Phases
cimentaires CA Ci2hs CA CA CAs
C/A 3 1,7 1 0,5 0,2
Réactivité Trés . .
3 20°C rapide Rapide Lent Tres lent Aucun

Tableau 1-1 : Réactivité avec I'eau des différentgshases d’aluminate de calcium, d'aprégL9].

Non hydratable, CA n’offre aucun intérét dans la composition d'un eirh Par
contre, la présence d’alumine permet, lors du peerycle thermique, de former du €At

du CAg a partir de @A; et de CA et donc de rendre finalement le produi péfractaire.

1.2.1.2 Agrégats

Composant la plus «grosse» partie d'un béton rfirac les agrégats constituent par
leur taille (jusqu’a plusieurs millimétres) et paur quantité (de I'ordre de 70% en masse), le
squelette du produit. lls conférent au béton I'eisede ses propriétés physiques (mécanique,

thermique) et chimiques (corrosion).

Ces agrégats peuvent étre d'origine naturelle,catrinés (andalousite ou zircon), ou
calcinés (cyanite, bauxite, dolomie ou encore mgighéCependant, afin de s’affranchir des
impuretés inévitablement présentes dans ces nmtipremiéres, pour l'obtention de
meilleures propriétés a haute température, desgatgréd'origine synthétique peuvent
également étre utilisés. Il s'agit d'alumine taipejad'alumine électrofondue (corindon blanc

ou brun), de mullite synthétique, de spinelle ocoga de carbure de siliciufg0, 21}

12
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Par leur rigidité relativement élevée, les agrégatsivernent le comportement
meécanique des produits réfractaires dans lesqglselstérviennent (propriétés d'élasticité, loi
de comportement, contrainte a rupture) et, par &g faible surface spécifique liée a leur
taille grossiére, ils assurent une moindre réaétivis a vis du milieu environnent (souvent
corrosif). Le choix de la nature de ces agrégats da béton résulte d'un "savant compromis"
entre les propriétés physiques requises (rigiddigatation, conduction thermique), la
thermostabilité avec leur environnement (moindracti€ité avec d'autres phases en
présence), le caractere néfaste de certaines itdgufteujours plus ou moins présentes) et le

co(t tolérable sur le marché (fonction des perforcea attendues).

Une porosité (du béton) réduite étant garante di®npeances accrues, l'obtention de
bonnes propriétés mécaniques nécessite le chone duanulométrie réfléchie pour les
agrégat$22, 23] Par le passé, les bétons réfractaires converisnavec des granulométries
d'agrégats non optimisées, devaient étre mis emeoawec une proportion élevée de ciment
(15 a 35% en masse) et une quantité importante deagachage. Dans de telles conditions,
'eau, servant principalement a combler les iniegst entre agrégats, est génératrice d’'une
guantité importante de porosité et la phase deydéatation du ciment, lors de la premiéere
utilisation en température, conduit & un effondnetmes propriétés mecaniques entre 300 et
800°C [7]. En outre, a haute température, la proportion é&dede chaux, en générant

beaucoup de phase vitreuse avec les impuretégoagass, diminue la réfractarité du produit.

1.2.1.3 Matrice

La formulation de bétons réfractaires a haute perdoce passe également par la
conception d’'une matrice (classe granulométriqpégtyement inférieure a 200um) adéquate
autour des agrégaf24]. Elle complete I'empilement granulaire des agregins la partie
fine et est le lieu de I'essentiel des évolutiomygico-chimiques du béton, de la mise en

ceuvre a la premiere montée en température.

Les démarches d’optimisation de I'empilement grainal s’appuient principalement
sur les modéles proposés par Furnas en [Z&)0et Andreasen en 19326], puis revus par
Funk et Dinger en 199R27]. Ces modeles analytiques, qui visent a obtenir aomepacité
maximale d'un mélange de poudres, conduisent a élinition d'un coefficient q,
caractéristique de la distribution granulométriqgaj doit alors, dans la version la plus

récente, suivre I'expression suivante :

13



Chapitre 1 : Etude bibliographique

DY - Ds!

CPFT(%) =100 — 25
(%) DI% - Ds

Equation 1-1
avec CPFT exprimant le pourcentage volumique cutiiidla particules plus fines que
le diamétre D, Ds et DI les dimensions de la pletitg et de la plus grande particule,

respectivement.

Des simulations numériques ont montré que le maxinde compacité du systeme
était atteint pour une valeur théorique de 0,3takfficient g. En pratique, une valeur plus
faible, correspondant a une plus grande proportierpetites particules, est généralement
nécessaire pour une augmenter la mobilité au seliechpilement granulaire (comportement
rhéologique du mélange). Ainsi, un coefficient gitpiement compris entre 0,21 et 0,31 est

généralement choisi pour I'élaboration des bétéfraataires.

Dans cet objectif d’optimisation de la compacits brogrés ont, dans un premier
temps, consisté a remplacer une partie du cimentdpa particules ultrafines d'argile,
d'alumine ou de microsilicd16, 28] D’'un point de vue rhéologique, les propriétés
exceptionnelles de cette microsilice (particulesonsigroniques de forme sphérique),
permettent, dans une certaine mesure, de la sudyséiti'eau pour assurer une bonne viscosité
du mélangg29]. Par ailleurs, une adjuvantation tres appropriégaement permis d'abaisser

considérablement la demande en eau de gachagesaiéegsour la mise en ceuvre.

Depuis les années 1970, les progres ainsi réatisesonduit au développement de
nouvelles générations de bétons réfractaires, taisés par une faible teneur en ciment et
une faible demande en eau. Par convention, la tén&ale en CaO contenue dans le béton
permet de les classer comme $8d] : les bétons dits a basse teneur en ciment (BEGe(Ir
en CaO de 1 a 2,5%) et les bétons dits a ultraeltasgur en ciment (UBTC) (teneur en CaO
de 0,2 a 1%)31, 32]

1.2.2 Mécanismes d’hydratation

En présence d’eau, le phénomene de prise des cm@lemineux résulte de la capacité
d'hydratation des phases CA, £8t G,A; pour produire graduellement différentes phases
hydratéeq33]. L’hydratation du ciment alumineux a fait I'objde nombreux travaux de

recherchd34-37]. Méme si CA et G A7 sont actifs dans ce phénomene de prise, celui-Ci

14
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résulte principalement de [I'hydratation du monoahate de calcium (CA) présent
majoritairement au sein du cimgB8, 39]

L'hydratation de CA est régie par un mécanisme idsotlition-précipitation. Trois
étapes distinctes peuvent étre identifiées : Isotlision des grains anhydres, la nucléation des
germes hydratés et la précipitation des hydratagoremiére étape de dissolution se traduit
par une augmentation importante de la concentratmoions calcium et aluminium dans I'eau
jusqu'a ce qu'un point de saturation soit attedpires cette phase, il s’en suit une période
d'induction (nucléation) pendant laquelle les gey@meignent une taille et quantité critiques
pour ensuite précipitgd0, 41].

La température et le temps sont des parameétrestamp® qui influent directement sur
le degré d'hydratation des phases anhydres ea swatlire des produits obterfd€]. Ainsi, a
basse température (<15°C), CAtest la principale phase obtens, 44] Entre 15°C et
30°C, CAHy est précipité avec les phasesABg et AH; sous forme amorphpl5]. Au-
dessus de 30°C,,8Hg et AH; sont formés ensemble et sont rapidement convantiAHg
et en gibbsite (Ab) cristallisée. La transformation des phases neftéet CAH, et GAHg
en hydrates stablesg@&Hg et AHs, fonction soit de la température, soit du tempsrespond
au phénomene de conversidi]. Cette étape est généralement assurée, au laberatr un

étuvage a 110°C des échantillons a étudier afiesstabiliser.

1.2.3 Evolution en température

Pour comprendre le réle du ciment alumineux dasshiétons réfractaires, il est
d'abord nécessaire de considérer les réactionsntprviennent lors du premier traitement
thermique, notamment pendant le processus de deghiydn, puis de relier ces réactions aux

propriétés physiques du bétfas, 47]

La figure 1-5 présente I'évolution des phases ciaiegs en fonction de la température
de traitement thermique. Dans un premier tempss tms hydrates formés pendant
I'hydratation des phases cimentaires sont convertisiydrates stabless&Hg et AHs, seuls
présents aprés 48h a 110°C. Puis, entre 250 eC3WdYibbsite et ¢AHg sont convertis en
phases anhydres, notamment epA¢ [33]. Généralement, la limite d'utilisation du béton a
base de ciment alumineux est la perte de rigidighsdle domaine de température

intermédiaire allant de 300°C a 900°C. Dans ce doede lien hydraulique est détruit et la
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liaison céramique n'est pas encore développéepimwmiétés mécaniques sont réduites au
minimum dans cette gamns, 49]

La cristallisation de la phase CA intervient a 9D0&t réagit ensuite avec l'alumine
libre pour former CA a partir de 1100°C. A des températures supérieule0°C, CA peut
se former en présence d'une quantité importanturdiae, généralement introduite sous

forme fine dans la matrice des bét¢s3].

D’apres le systeme ternaire C-A-S, la présenceilide gst également susceptible de
générer des phases a bas point de fusion de hgrehie CAS, ou gehlenite @AS entre
1400°C et 1500°(51, 52}

Alumina
Tempseratura {°C) H,O CA cement aggregate

Unhydrated
camant

100

B00-1000

1000-1300
1400-1550 f

Figure 1-5 : Diagramme schématique de I'hydratatioret de la déshydratation du ciment alumineux50].

Par ailleurs, les agrégats eux-mémes peuventelieul de différentes transformations
effectives influencant, parfois a maniére positie, comportement meécanique a haute
température des bétons. L'andalousite, par exerspléransforme a partir de 1250°C en un
composite constitué d’environ de 20% d'un verréngien silice et 80% de mullite, qui

contribue a I'amélioration du comportement des pitsch haute température.
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1.3 Comportement mécanique

1.3.1 Introduction

La caractérisation mécanique des matériaux réfrastaloit étre effectuée sur des
éprouvettes de grandes dimensions représentativgwratiuit, ceci en raison de la taille

millimétrique des hétérogenéités.

En outre, il est également primordial de connai&e propriétés a la température
d'utilisation. Cependant, les données généralementionnées sur les fiches techniques des
fournisseurs ne concernent, bien souvent, quertgsiptés mesurées a température ambiante,
aprés traitement thermique. Les caractérisationsamgues a chaud sont en effet tres
difficiles a mettre en ceuvre. Nous nous proposacis,dans cette partie introductive,
d'énumérer les propriétés mécaniques issues dess egtlisés couramment par les

réfractoristes, essais faisant appel a des proesdurmaliséeb3].

- La contrainte a rupture en flexion (modulus of rupture M.O.R.) est la propriété
mécanique la plus caractérisée chez les réframsriCette grandeur est généralement
déterminée par la rupture d'une éprouvette pagail@éédique lors d'un essai de flexion trois
points. Ce test peut étre adapté pour la caraatiénisa haute température, ce qui permet de
définir la contrainte a rupture en flexion a chadud matériau (hot modulus of rupture,
H.M.O.R.) selon la norme ASTM C-357.

- La contrainte a rupture en compression(crushing strength, ASTM C-133). Cette
grandeur est déterminée par la rupture d'une épttmugylindrique ou cubique lors d'un essai

de compression uniaxiale.

- La température d'affaissement sous chargecaractérise la température pour
laquelle le matériau s’est déformé de 0,5% au cdunse montée en température sous une

contrainte constante de compression de 0,2 MPa.

- Une autre grandeur meécanique également largemaligéet estle module
d'élasticité du matériau. Différentes méthodes permettent étca cette grandeur : des
meéthodes dites "statiques”, par chargement mécanejudes méthodes dites "dynamiques”,
par mesure de vitesse de propagation d'ondes antiess ou encore par résonance

(Grindosonic).
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Le comportement mécanique des matériaux réfrastageuvent disponible qu'a
température ambiante, résulte ainsi généralemessdis de flexion trois points et de tests de
compression. Cependant, le recours de plus enfriigaents aux calculs par élément finis
pour modéliser le comportement thermomécaniqueateg dans les conditions d’utilisation,
nécessite aujourd’hui la connaissance préciseempédrature, des propriétés d’élasticité et
des lois de comportement mécanique des matériaux lps intégrer dans les codes de

calculs.

De plus, le caractére tres hétérogene de ces matérassocié a des liaisons
matricielles relativement faibles, donne souveeu,liméme a basse température, a un
comportement mécanique fortement non linéaire evesat négligé dans la modélisation par
manque de données expérimentales. En effet, I'aa&s lois de comportement complexes
requiert des moyens d’essais sous sollicitatioaxiale (traction ou compression) difficiles a
mettre en ceuvre de fagon "propre” (sans flexioag®) et disposant d’'une instrumentation

tres précise pour réaliser les mesures de défaimg@ixtrémement faibles).

1.3.2 Compression instrumentée

Compte tenu des faibles résistances mécaniquesaetioh (typiquement quelques
MPa) généralement observées sur les matériauxctaifies, la conception des outils dans
lesquels ils interviennent vise généralement ailpgier des sollicitations en compression.
Les essais de compression uniaxiale tiennent dome place importante dans la

caractérisation mécanique de ce type de produits.

1.3.2.1 Difficultés expérimentales

L’obtention d’'une sollicitation purement uniaxial@pose un alignement parfait de
I'éprouvette avec l'effort appliqué ainsi qu’un Ieanent uniforme et maximal dans la partie
utile de I'éprouvett¢s4]. L’essai de compression nécessite un bon pasatiélides faces des
plateaux avec celles de I'échantillon. La minimimatde la résistance au frottement sur les

faces d’appui conduit souvent, par ailleurs, aragker un lubrifiant.

1.3.2.2 Comportement type a température ambiante

Un travail sur le comportement mécanique en conspyesde bétons réfractaires a été
réalisé dans le cadre du programme PROMETHEREFRiguae 1-6 illustre le résultat d’'un

essai de compression sous charge cyclique surtan k&ractaire a base de bauXhig].
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On peut distinguer les différentes phases du coramant du béton. Tout d'abord, la
contrainte augmente linéairement par rapport &farthation, représentant le comportement
élastique du matériau. Ensuite, la contrainte megg de facon non linéaire par rapport a la
déformation jusqu'au pic. Lors de cette phase,aseau de microfissures commence a se

développer parallelement a la sollicitation de coespion.

Au-delda du maximum de contraintda courbe présente une phase post-pic
correspondant & un comportement de type adoucidigamtu développement de fissures

macroscopiques.

-0,05 -0.04 0,03 -002 -0,01 L]

+ 34BOI1-FS 2604049
54BOI1-FS 26040413
» 54BO1-FS 26040414

G (MPa)

Figure 1-6 : Courbes relatives au comportement cyicjue d’'un béton réfractaire
a base bauxite en compression simp[85].

1.3.2.3 Influence de la température

Avec la température, la microstructure du bétonitsdiimportantes modifications
physico-chimiques qui influencent son comportememdécanique. Il apparait que ces
modifications ont un caractere irréversible enaaigle la nature irremédiable des réactions

chimiques (déshydratation) et microstructurellepture de cohésion) se produisgig, 57].

La figure 1-7 présente le comportement mécaniqueoemression d’'un béton a base
de bauxite a différentes températures. Pour lesesast moyennes températures (jusqu’a
800°C), le béton présente un comportement mécadiqséique endommageable semblable a

celui obtenu a température ambiante.
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Figure 1-7 : Comportement mécanique en compressiandifférentes températures pour un béton
réfractaire & base de bauxitg55].

Pour les hautes températures, ici au dessus deC908°matériau présente une
transition vers un comportement plastique. Les ng#farésentent un comportement élasto-
visco-plastique prononcé avec des déformations qeentes importantes et des valeurs de
module d’élasticité et de résistance mécaniqueguvent étre dépendantes de la vitesse de la
sollicitation[58, 59]

1.3.3 Traction instrumentée

L’essentiel des ouvrages réfractaires, comme peuxk @e génie civil, sont congus
afin de privilégier des sollicitations de compressi Néanmoins, pour le domaine
d’application nous concernant, les gradients thgues (transitoires ou stationnaires) peuvent
générer des sollicitations de traction non néghtgsa La caractérisation des matériaux
réfractaires en traction devient de plus en pluessaire, dans la mesure ou leur rupture en

traction intervient pour des niveaux de contrabdaucoup plus faibles qu’en compression.

1.3.3.1 Difficultés expérimentales

Comme pour I'essai de compression, un alignemerfaipde I'éprouvette avec l'effort
appligué est requis. Ce point est ici, par comqthas critique, dans la mesure ou les niveaux de
contraintes a rupture sont beaucoup plus faif#8% Le trés bas niveau de déformation a
rupture constaté pour ces matériaux nécessiteaiflaurs, une trées grande précision des
extensometres, ou plus généralement des capteudeplacement utilisés (optique, laser,
etc.).
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Une autre problématique de la mesure réside dapasiéion relative entre les points
de contact de chacun des extensometres et la soleealisation de la déformation. Si cette
derniére intervient entre les points de mesures,ebdensometres enregistrent alors une
déeformation apparente rendant compte du comporterngoyen du matériau. Si la
localisation se produit en dehors de la zone de,Ués mesures extensométriques peuvent

par contre devenir tres délicates a interpréter.

Enfin, le comportement post-pic s’avere toujouffiaie & observer compte tenu de la
localisation de I'endommagement et du développentéume macrofissure généralement

instable, menant a la rupture brutale du matériau.

1.3.3.2 Comportement type a température ambiante

Le comportement mécanique des bétons réfractairesaetion uniaxiale a été peu
étudié. Simonin et aJ57] ont observé un comportement non linéaites résultats de
Marzagui[61], dans le cadre du programme PROMETHEREH, ont mis en évidence, sur
deux bétons alumineux, un comportement linéairedéput de chargement, suivi par un
comportement non-linéaire avec endommagement jasagyture. La figure 1-8 présente les
résultats obtenus lors d’'un essai de traction ualievsur un béton a base d’andalousite traité
préalablement a différentes températures. L'endogema&nt en traction passe par deux
étapes : un endommagement diffus au début de lalinéarité suivi par un effet de
localisation.

Contrainte (MPa)

o040 : : : :

0,00% 0,02% 0,04% 0,06% 0,08% 0,10%
Déformation

Figure 1-8 : Courbes contrainte-déformation en tration d'un béton réfractaire a base
d’andalousite obtenues aprés traitement thermique igalable a différentes températureg61].

21



Chapitre 1 : Etude bibliographique

Les cycles de charge-décharge permettent d'obskemdommagement progressif du
matériau, lequel se traduit par une diminution geepriétés d'élasticité et par des
déformations résiduelles dues a la non re-fermadase microfissure§63, 64] On observe
egalement le développement de boucles d’hystéréss.phénomene peut étre lié au
frottement entre lévres des microfissures au cdaerta fermeture puis de la réouverture de
celles-ci[63, 65]

Dans d’autres étudg$0, 52] la déshydratation est considérée comme la premiér
source d’endommagement due au traitement thermid@ae.figure 1-9 présente une
comparaison du comportement meécanique du bétoneetadmatrice avant et apres
déshydratation pour un béton alumind6s]. Entre 110°C et 450°C une chute du module
d'élasticité est observée et le comportement ind@lue vers un comportement non linéaire

endommageable.

4 A
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»
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Figure 1-9 : Comportements en traction du béton ede la matrice (béton alumineux) pour deux
températures différentes de traitement thermique a) 110°C, b) 450°J66].

On peut noter ici que I'étape de déshydratation plases cimentaires affecte

beaucoup plus les propriétés mécaniques du bémoailes de la matrice seli&y-69].

1.3.3.3 Influence de la température

Une des caractéristiques des bétons réfractairesleas forte sensibilité aux
traitements thermiques. On est alors conduit actaiaer ces matériaux aprés différents
cycles de traitement thermique. La figure 1-8 men caractere linéaire élastique du
comportement du matériau traité a basse températureiste sur une évolution fortement

non linéaire de ce comportement en fonction derdgrature de traitement thermique.
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La comparaison des courbes obtenues en traction pobéton réfractaire traité a
1300°C et testé a température ambiante et celle mi@&me béton testé a 1300°C (cf. Fig. 1-
10), présente une différence de comportement tng®ritante. Pour I'essai réalisé a haute
température, la déformation au pic est nettemep€rseure et le matériau présente un
comportement plastique. Ce type de comportemenigestia présence de phases vitreuses de
faible viscosité, associées ici a d’autres phénaséle déformation tels que la diffusion sous
contrainte entre particules fines et a I'endommag@mbDeux phénoménes mécaniques,
endommagement et viscoplasticité se produisergretent le comportement des réfractaires
dépendant du temps7]
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Figure 1-10 : Comparaison du comportement en tractin obtenu a température ambiante (a froid) aprés
traitement thermique & 1300°C et a haute températwe (1300°C) pour un béton alumineux57].

1.3.4 Propriétés d'élasticité

Dans le cas des réfractaires hétérogenes, méme Isi$ de comportement mécanique
sont souvent plus complexes que celles de I'élstiméaire, la connaissance des modules
d’élasticité est néanmoins nécessaire lorsqu’dimste a des sollicitations n’'induisant que de
faibles déformations. De plus, les calculs effestdé haute température impliquent la
détermination des parametres d’élasticité dane oeéime gamme de températures.

Les différentes grandeurs caractérisant [I'élasticd’'un matériau a I'échelle
macroscopique sont généralement déterminées a partiétude du comportement d’'une
éprouvette soumise a une contrainte de tractiodeotompression uniforme, ou a un essai de

cisaillement simple suivant des directions bienrdés$[70].
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Les modules d'élasticité (le module d'Young E etmedule de cisaillement G),
permettent de décrire le comportement macroscopdjue matériau homogene isotrope

soumis a une sollicitation mécanique sinple, 72}

Dans le cas d'un matériau isotrope soumis a ungamauniforme dans la direction 1
(par exemple), le module d'Young E est le rappertadcontrainte de traction imposée sur la

déformation résultante dans la méme direction :

E=—= Equation 1-2

Dans le cas d'un échantillon soumis a un cisaillgmeniforme, le module de
cisaillement G est le rapport de la contrainte dmilement imposée sur la déformation

angulaire résultante :

G=—= Equation 1-3

La connaissance de ces deux modules d'élastiaibéepele déterminer le coefficient

de Poissoi? :

E

n=——--1
2G

Equation 1-4

Ce coefficient de Poisson correspond a l'opposeéplport de contraction transversale
(22 0U e33) a la déformation longitudinale;; dans le cas d'un échantillon soumis a une

contrainte de traction uniforns .
€ 3
n=--—-%= Equation 1-5
€

Dans le cas des réfractaires hétérogénes, objedtde étude, les modules d’élasticité
sont une combinaison extrémement complexe de pitssparametres. Ceci est dU au fait que
ces matériaux se composent habituellement de phssighases différentes, cristallines et
vitreuses, ainsi que de nombreux pores et micuokss Calculer une valeur moyenne fiable
de ces modules devient extrémement difficile, centphu des différentes contributions de
chacune des phases solides, des pores, et dedissicres, et de la superposition des effets

[73]. Plusieurs méthodes d’estimation des propriétés dhatériau hétérogene a partir de
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celles de ses constituants existent et sont solasdtes sur des considérations géométriques
simplifiées.

1.3.4.1 Différentes techniques de mesure

Le module d’élasticité (E) peut étre mesuré statmgent ou dynamiquement. Les trois
techniques les plus communes pour mesurer statiepteoe parameétre sont les essais de
traction, de compression et de flexion. Les deushn@ues, basées sur la méthode
dynamique, sont la mesure de la vitesse de prapagdiondes ultrasonores et la mesure de

la fréquence de résonance.

Le module d’Young "statique" est déterminé a pade la pente des courbes
contrainte-déformation. Dans le cas des matériaigrbgenes, I'évaluation de ce module,
pour de faibles niveaux de charge, est renduectificar elle est tributaire d’'une bonne
appréciation du pied de courp&]. De plus, dans le cas des réfractaires, la dissigrses
comportements en traction et en compression rdfidildiI'évaluation du module d’Young a

partir d’essais de flexiofy5, 76].

En conséquence, les résultats présentent souverdisersion dans les valeurs de ce
module, évalués a partir de plusieurs essais mgwasistatiques, en traction, compression et
en flexion[77, 78]

Pour un matériau homogeéne, la partie linéaire dmlabe contrainte-déformation est
facilement identifiable et on peut aisément calcldgemodule d’élasticité initial grace a la
pente de cette partie linéaire. Cependant, il paet plus difficile de caractériser cette partie
linéaire pour un matériau hétérogéne tel qu’unmé@n considére parfois comme le module
d’élasticité statique, soit le module d’élastic#&cant (E), défini comme pente de la ligne
reliant l'origine et un point donné (a 1/3 ou 1é&tld valeur de la résistance a rupture) sur la
courbe de contrainte-déformation, soit le modukdasticité tangent ¢k défini comme pente

d'une tangente a la courbe contrainte-déformatiochaque point.

L’application des deux autres techniques dynamiquessure de la vitesse de
propagation d’'ondes ultrasonores et mesure de dquémce de résonance, a progressé
significativement depuis plusieurs décennies. liecgre de la mesure de la vitesse des ondes
ultrasonores est basé sur la propagation d’ondesmges longitudinales ou transversales
afin de déterminer directement E et G.
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En échographie ultrasonore, I'onde qui se propages de matériau correspond a une
sollicitation induisant des niveaux de déformaties faibles. Le module d'élasticité
"ultrasonore" correspond donc a celui qui est m&eswr pied de la courbe de comportement
mécanique, dans la partie linéaire, lorsque lard&ton subie par le matériau est encore
faible.

Dans le cadre de mesures réalisées "propremesntValkeurs de module d’élasticité
déterminées par technique ultrasonore et a paessdi de traction ou de compression sont
généralement proch¢g9]. Par ailleurs, la vitesse de sollicitation pediuier sur la valeur du
module d’élasticité mesuré. Compte tenu de cefpemt#ance a la vitesse de sollicitation, les
valeurs du module, souvent plus faibles en fleXmnen traction), correspondent en fait a des
"modules apparent80]. Elles sont donc frequemment inférieures a ceiegds de mesures

ultrasonoreg81] et encore plus a haute température lorsque desopteres de visco-
plasticité intervienneriB2, 83].

Padgett (cf. Fig. 1-11) a comparé le module d’'@&rst dynamique au module
d’élasticité statique pour trois types différengsliques a base d’alumine (HAJA; et HAg)
[84].
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Figure 1-11 : Comparaison de I'évolution du modulel’Young déterminé par deux méthodes
différentes (statique et dynamique) pour trois briqies a base d’alumingd4].

A titre dillustration, les modules d’élasticitéasiques, mesurés ici a température
ambiante et a haute température, représentaigrgateeement environ le tiers et le dixieme

de ceux mesurés dynamiquement.
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1.3.4.2 Intéréts et limites des mesures de pra@wid€lasticité

BN

La "prédiction" a terme des lois de comportementané&ue a haute température, a
partir des seules évolutions du module d’élasticiEessitera d’établir des corrélations avec
les lois de comportement mécanique a haute temypérah traction et en compression. De
plus, la détermination des évolutions de moduleeerpérature présente un grand intérét pour

la compréhension des évolutions microstructuradssndatériaux réfractaires en service.

La mesure du module d’élasticité, qu’elle soit esside techniques statiques ou
dynamiques, est importante pour mieux appréhenelesomportement des réfractaires et
notamment en température. Toutefois, cette seutrimelu module n'est pas suffisante pour
rendre compte, de la maniére la plus précise pessiln comportement complexe et non
linéaire de ces matériaux qui peuvent évoluer daomportement élastique vers un

comportement élasto-plastique puis élasto-viscetjgjae en fonction de la température.

1.3.5 Endommagement

L’endommagement, présent initialement aprés lestetnents thermiques, se
développe également sous chargement mécaniquandagant une augmentation de la non
linéarité sur la courbe contrainte-déformation. dbst d’abord caractérisé par une
microfissuration diffuse, essentiellement a l'ifidee matrice-agrégats (zone la plus faible du
matériau), mais aussi dans la matrice. Il est lgbque 'endommagement soit initialement
distribué de maniere homogene, puis se localise das zones plus grande densité de défauts
[59]. Ainsi, les microfissures coalescent et menent #oteation d'une macrofissure qui

gouverne la rupture du matériggb, 86]

1.3.5.1 Aspect phénoménologique

Il a été constaté précédemment que 'endommageisgnt’un essai de traction dans
un béton réfractaire se développe d’abord de faliffuse au début de la non linéarité, et se
localise ensuite sous la forme d’'une macrofissues résultats d’Hicham Marzagif1l]
montrent la localisation des déformations par ¢hmegue de stéréo-corrélation lors de ce type
d’essai. Les figures 1-12 et 1-13 présentent lemgaaphies de deux champs de déformation

pour deux niveaux différents de contraintes apgkgu

A faible niveau de contrainte (cf. Fig. 1-12a),répartition des valeurs au sein du

champ de déformation est relativement homogené-igf.1-12b).
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a b

Figure 1-12 : a) Courbe contrainte-déformation enraction d’'un béton a base d’andalousite
traité a 700°C, b) champ de déformation associé vialisé par stéréo-corrélation a la surface
d’'une éprouvette en début de chargemens(» 0,27 MPa)[61].

Peu avant la rupture (cf. Fig. 1-13a), la distiitmitdu champ de déformation n’est
plus homogene, le phénoméne de localisation deddmmagement apparait avec le
développement d’'une macrofissure (cf. Fig. 1-13b).

Contrainte (MPa)

0,00% 0,01% 002% 0,03% 0,00% 0,08%

Dé&formation
a b

Figure 1-13 : a) Courbe contrainte-déformation enraction d’'un béton a base d'andalousite
traité a 700°C, b) champ de déformation associé wialisé par stéréo-corrélation a la surface
d’'une éprouvette en fin de chargements(» 3,6 MPa)[61].

1.3.5.2 Quantification

Afin de modéliser le comportement élastique endogeable des matériaux,

Kachanov introduit la notion de variable d’'endomeragnt D et de contrainte effective
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[87]. La variable d’endommagement D traduit la décroissatte rigidité qui résulte de la
présence d’'un réseau de défauts au sein du maf@épu

E=E(1-D) Equation 1-6
Ou K est le module d’élasticité du matériau sain, E telate d’élasticité du matériau

endommagé et D la variation d’endommagement qué\de 0 (matériau sain) a 1 (matériau

completement endommagé). La notation de contraifrfmetiveg, traduit elle, la contrainte
rapportée a la section résistant effectivementedforts appliqués pour un méme niveau de
déformation89].

s
(1- D)

5= Equation 1-7

1.3.5.3 Energie de rupture

Pour prédire la propagation de fissures, Griffittappuie sur des principes
thermodynamiquef90]. Il stipule gu'un défaut préexistant peut se pggyades lors que la
réduction d’énergie de déformation consécutive prtgpagation de la fissure est au moins

égale a l'augmentation d’énergie engendrée par r@ation de nouvelles surfaces
de défauf91, 92]

L’énergie nécessaire a la propagation de fissuresekgivement faible (de I'ordre de
10J/nf) dans les matériaux fragiles.

Afin de contrebalancer ces faibles valeurs, il @sts généralement souhaitable de

favoriser le développement des trés grandes surideeéfaut.

L’énergie finalement nécessaire pour atteindreufature est souvent quantifiée par
I'aire sous la courbe charge-déplacement, puis alisge par la surface de rupture (seule

mesurable). Le travail ou I'énergie de rupture ptame donc par I'équation 1-8 :

p.du
2A

Travail & rupture W= Equation 1-8

Ou p est la charge, u le déplacement et A estrfacide rupture. Généralement, les
valeurs du travail a rupture des réfractaires warinviron d’environ 10J/m(réseau de
microfissures trés peu développé) a plus de 150(#seau de microfissures trés étendu)
[93].
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1.4 Conclusion

L'utilisation des réfractaires monolithiques dansedses industries (sidérurgie,
cimentaire, etc.) augmente régulierement depuisvilegt dernieres années. Les matériaux
réfractaires sont soumis a différentes sollicitadiod’origines chimique, thermique et
mécanique, dont il faut tenir compte afin de préveasure en service. La connaissance du
comportement de ces matériaux sous de tellesisailins est nécessaire, pour une meilleure

compréhension des mécanismes susceptibles de pienagruine prématurée des structures.

Les propriétés physiques et mécaniques d'un béébractaire sont fortement
dépendantes de la température. Ceci est provoquecigalement par les effets
microstructuraux associés aux différentes transdtions physico-chimiqgues comme, par
exemple, la déshydratation du ciment alumineux gmésLe béton a un comportement
complexe, difficile a représenter par une seulariacroscopique homogene. Cette difficulté
vient notamment de sa forte hétérogénéité d'unt pgrd’autre part, d'un aspect composite
dd a l'existence des agrégats, et d’autres coastisucontenus dans la matrice (ciment,

microsilice, etc.).

Parmi les différents essais mécaniques, la tractenrere essentielle pour accéder aux
lois de comportement sous sollicitation uniaxiakcessaires a la mise en ceuvre d'une
modélisation numérique pour l'optimisation du dirse@mnement des piéces et structures

réfractaires.
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2.1 Introduction

Dans une premiére partie de ce chapitre, nous mqgse les matériaux réfractaires
étudiés et leurs caractéristiques physico-chimiguesious ont été fournies par le fabricant
(société TRB). Dans le cadre du programme PROMETHEERIeux bétons réfractaires ont
été caractérisés. Le premier, a basse teneur eamteha base d’andalousite et I'autre, a ultra
basse teneur en ciment et & base de bauxite.

Une deuxieme partie sera ensuite dédiée a la pedsen des techniques
expérimentales mises en ceuvre pour les caracténsathimiques, thermigues et mécaniques
de ces matériaux En particulier, un nouveau moyessdi mécanique en traction a haute

température, développé dans le cadre de ce traesd,présenté.

2.2 Matériaux

L’étude a été menée sur deux familles de bétomaatéires silico-alumineux, a basse
et a ultra basse teneur en ciment. Ces matériank destinés a la sidérurgie, et plus
particulierement a la poche d’acier comme, par gtenta couche de durée qui est constituée
d’une structure monolithique réfractaire de 100niépdisseur en béton ultra basse teneur en
ciment a base d’andalousite ou de baupdty. Les deux bétons étudiés dans ce travail sont :
un béton réfractaire a base d’andalousite et selb@s®ur en ciment (And-BTC) et un béton
réfractaire & base de bauxite et a ultra bassertemeciment (Bau-UBTC).

2.2.1 Caractéristiques physico-chimiques des matigmemiéres
Les bétons étudiés se composent d’un ciment aluiaede différents agrégats dont

nous présenterons quelques caractéristiques phgisicoques.

2.2.1.1 Ciment
Le ciment utilisé dans nos bétons réfractaireseeSecar 71. Il est commercialisé par
la société Kerneos Aluminates. Une compositiongypiest donnée dans le tableau 2-1 :

Composition| CA CA A C1oA7

% Massique 56 38 6 <1
Tableau 2-1 : Composition typique du ciment SécarI7[95].

2.2.1.2. Agrégats de bauxite
La bauxite est une roche d’origine sédimentairke &lété découverte pour la premiéere

fois par Pierre BERTHIER en 1821 prés du villages @aux de Provence (proche de
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Marseille) d’'ou son nom. Elle est le minerai le plutilisé pour obtenir de I'aluminium.
Actuellement, les principaux producteurs de baugdset la Chine, la France (Guyane) et le
Brésil[96, 97]

Cet important minerai d’aluminium est compose, é'ypart, d’'oxydes d’aluminium
hydratés (40 a 60%) que sont la boehmite (monokydtalumine, AJOs. H,0), la gibbsite
(tri hydrate d’alumine, AlO3.3H,0) et la diaspore, et, d’autre part, d'impuretdeseque le
quartz, la kaolinite, I'anatase ou le rutile etxjde de ferf98]. La bauxite et I'industrie des
réfractaires ont une histoire commune qui remori836.

Cette matiére premiere est généralement calciréute température (1550-1800°C)
avant utilisation. La calcination permet de deesifies grains et de faire disparaitre les
eléments volatils (la perte au feu est estiméeviran 30%), la teneur en alumine pouvant
alors atteindre 85%. Les agrégats ont une morplobrgondie et trés poreuse (cf. Fig. 2-1).

La bauxite calcinée est essentiellement composéeodadon (alpha-AlO;), de
mullite (3Al,03.2SiQ,) et d'une phase vitreu$@9].

a b c

Figure 2-1 : Morphologie d’agrégats de bauxite : agjrains spongieux,
b) structure poreuse, c) grains polycristallins deorindon.
La bauxite, utilisée dans le béton Bau-UBTC, caontiégalement en impuretés de
I'oxyde de titane et du quartz.
La figure 2-2 présente le spectre de diffractios dg/ons X des agrégats de bauxite. Il
révele bien la présence d’oxyde de titane ¢Ji®ous formes de rutile et tialite ¢&AIOs), qui

peut influencer le comportement mécanique du reiaca haute températye0].
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Figure 2-2 : Spectre de diffraction des rayons X sules agrégats de bauxite broyés.

2.2.1.3 Agrégats d’andalousite

Contrairement a la bauxite, I'andalousite est umardi d’origine métamorphique
disponible industriellement en grains monocristalli

L’andalousite est un minéral de la famille descatiés d’alumine. De composition
chimique AbOs-SIO,, elle présente la particularité de se transforememullite par traitement
thermique. L’andalousite se transforme en mullitere silice au-dela d’'une température de
1250°C. La mullite est réputée dans le domaine rdateriaux réfractaires pour sa bonne
réfractarité, sa haute résistance au fluage etchags thermiques. Les impuretés ont un réle
tres important sur le comportement thermomécanilgseréfractaires.

La figure 2-3 compare la teneur en impuretes@g€TiO,+CaO+MgO+NaO+K;0)
et en alumine de I'andalousite avec celle de I'aha@rpure et des autres aluminosilicates.
L’andalousite, composée a 60% d’alumine, est domauboup moins riche en oxyde
d’aluminium que la bauxite calcinée.

Cependant, la teneur en impuretés, parametre ngarg le comportement a haute
température, est plus faible dans l'andalousite daes la bauxite ou dans d’autres
aluminosilicates. La présence d’impuretés fondanteles que F£; et TiO, (avec une
teneur» 4% dans la bauxite), favorise la formation d'urteage vitreuse a température
relativement bassg01]. Les différences de comportement, notamment 2ehaatpérature,
entre l'andalousite et les autres matériaux aluminsont trés probablement liees a la

différence observée concernant la microstructutesatompositions minéralogiques.

35



Chapitre 2 : Matériaux et technigues expérimentales

La figure 2-4 compare I'affaissement sous chargéastelalousite KKB utilisée dans
le béton And-BTC et celui de la bauxite utiliséaslée béton Bau-UBTC. A partir de 800°C,
on observe un retrait important sur les agrégatsadeite attribué a la présence d’'impuretés

en grange quantité.

Figure 2-3 : Différences de composition chimique é¢re I'andalousite et les autres aluminosilicate§102].

Figure 2-4 : Comparaison de l'affaissement sous chge entre I'andalousite KKB et la bauxite
utilisées comme agrégats dans les bétons And-BTCExu-UBTC, respectivement[103].

Un des deux bétons réfractaires que nous avongéstadntient donc des agrégats
d’andalousite francgaise (Kerphalite KB, gisemerrG¢l, société DAMREC, France).

Cependant, en raison de la faible taille des anstie cette andalousite (de I'ordre de
guelques millimetres), I'étude sur I'anisotropiesd@opriétés a été réalisée sur des cristaux
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d’andalousite iranienne (gisement Hamedan, sod&ANITE, Iran), qui ont I'avantage
d’étre beaucoup plus gros (de l'ordre de quelquetimetres, cf. Fig. 2-5). Ces deux

andalousites ont, par ailleurs, une compositiomdaue assez proche (cf. Tab. 2-2).

a : Andalousite francaise b : Andalousite iranienne

Figure 2-5 : Cristaux d’andalousite : a) francaisep) iranienne.

Al 203 SIOZ FGZO:), CaOo TIQ MgO NaO K>O
Andalousitg
francaise | 54,1 | 42,2 1,36/ 0,11 0,25 0,21 0,12 0,5
% massique
Andalousitg
iranienne | 57-59| 37-40| 0.7 0,11 - 0,2 0,1 0,8
%massique

Tableau 2-2 : Composition chimique des andalousitdsancaise et iranienne.

La plus grande quantité de ,® dans l'andalousite iranienne par rapport a

I'andalousite francaise (Kerphalite KB) (cf. Tab2Présulte de la présence de muscovite (cf.
Fig. 2-6).
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Figure 2-6 : Spectres de diffraction des rayons Xeab agrégats d’andalousite francaise et iranienne.

2.2.2 Bétons étudiés

Les bétons réfractaires sont constitués, d’'une pagrégats naturels (pour certains
non calcinés) et, d'autre part, de phases cimastdiydratées (cf. Fig. 2-7). Sur cette figure,
on observe des agrégats de tailles pouvant aleguja 5 mm, noyés dans la matrice

cimentaire.

a b
Figure 2-7 : Microstructure des bétons réfractairesde I'étude : a) Bau-UBTC, b) And-BTC.

Les agrégats de grande taille vont plutdt contribaue renforcement mécanique du
matériau alors que les particules les plus fineatenues dans les matrices des bétons, vont

jouer un réle important notamment dans les réastadrysico-chimiques.
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Dans le cas du béton And-BTC, en raison de ladddille des cristaux d’andalousite
KKB (0.3-1.6 mm), des grains de bauxite et de chtanmpmplétent les grades supérieurs de
la distribution granulométriqgue. Quelques carastigpies physiques et autres résultats
d’analyse chimique sont présentés pour les dewnbétans le tableau 2-3.

Matériaux Bau-UBTC And-BTC
. . . | Andalousite, chamotte
. Bauxite, cyanite, alumine X .
Constituants de base A alumine calcinée,
calcinée, ciment : . .
bauxite, cyanite, ciment
Eau de gachage (%) 4.2-5.2 4.5-5.5
Dimension maximale des
: 5 5
grains (mm)
Masse volumique
apparente (kg/f) 2970 2600
Porosité ouverte (%) 10 6
Module Young (GPa) 93-100 63-73
Al ;03 (% massique) 85 58
SiO; (% massique) 10 375
CaO (% massique) 1.1 2.3
Fe03 (% massique) 1 0.9

Tableau 2.3 : Caractéristiques des bétons réfractads étudies[104].

On observe, par ailleurs, une rigidité plus grapoder le béton a base de bauxite. Cette
valeur supérieure est a attribuer a la différereendsse volumique et trés probablement aux
propriétés d’élasticité supérieures des agrégatmdrite (teneur supérieure en alumine). Les
deux matrices sont constituées de ciment alumingexmicrosilice et de corindon dans des
proportions différentes. La taille maximale de grdans les matrices est limitée a 200um. La
matrice représente respectivement 35% et 37.5% debse des bétons a base andalousite et
a base bauxite. Le tableau 2-4 présente des castqifes complémentaires concernant les

matrices des bétons a base d’andalousite et détdaux

Matériaux Bau-UBTC And-BTC
Ciment Secar 71: 8 % Ciment Secar 71 : 20 %
Matrice Al,Os3 calcinée: 40 % Al,O3 calcinée : 20 %
Diameétre maximum = microsilice: 10 % microsilice: 12.5 %
200 pm bauxite : 32 % Kerphalite : 40 %
cyanite : 10 % cyanite : 7.5 %
Autres adjuvants adjuvants

Tableau 2-4 : Caractéristiqgues des matrices Bau-UBT et And-BTC [104].
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L’examen de ce tableau permet de souligner queldifé&rences intéressantes. La
matrice du béton Bau-UBTC est deux fois plus riehealumine calcinée que la matrice du
béton And-BTC (40% contre 20%). Par contre, cettmiére posséde 2,5 fois plus de ciment
qgue la matrice du béton Bau-UBTC. Dans le cas danb&nd-BTC, des particules fines de

bauxite et de cyanite ont été observées.

2.3 Techniques expérimentales "conventionnelles”

2.3.1 Dilatométrie

L’action de la température sur un matériau provoguegeneéral, des variations de son
volume apparent. La connaissance de ces variapensiet de caractériser de nombreux
phénomenes physiques qui interviennent au sein diatériau au cours d’un traitement
thermique donné. Le principe général de la mesilagothétrique consiste a déterminer les
variations de longueur avec un appareillage apprpet ce, suivant un cycle thermique
donné. Les essais dilatométriqgues ont été réaljisize a un dilatometre ADAMEL DI. Les
échantillons couramment utilisés sont de dimendi6ns' 5 mn?. Les échantillons de la
matrice du béton ont été élaborés par coulageseédbantillons d'agrégats (granulométrie
inférieure  a 200um), ont été élaborés par pressages cycles thermique
(chauffage/refroidissement) des essais de dilatiénént été effectués avec une rampe de
5°C/min.

2.3.2 Microscopie électronique a balayage

Les analyses et observations microstructuralesi ajne la détermination de la
composition chimique des phases présentes dagshastillons analysés ont eté effectuées a
I'aide de deux microscopes électroniques a balgyagappareil Hitachi 2500 et un appareil
STEREOSCAN 260 (Leica-Cambridge Instruments) eqdipé détecteur PGT Prism pour la
spectrométrie par dispersion d'énergie (EDS). Bhartillons ont été observés sous forme de
poudre ou sous forme massive. Dans ce dernierdeassurfaces polies, pour le suivi de la
microstructure et l'analyse chimique qualitativeale (EDS) d’'une part, et des faciés de

rupture d’autre part, ont été analysés a la s@tiéedsai de traction.

2.3.3 Diffraction des rayons X
Les diagrammes ont été obtenus a l'aide d'un merdagdiffraction des rayons X,

destiné a la caractérisation d'échantillons plagcpistallins et équipé d'un détecteur courbe
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a localisation de type INEL CPS120. L'acquisitiopuaétre ainsi réalisée simultanément sur

une large plage angulaire (120°).

2.3.4 Technique ultrasonore

La technique d'échographie a haute températurecifspéement développée au
laboratoire pour le suivi in-situ de I'évolution denodules d’élasticité (longitudinal et de
cisaillement) en fonction de la température, esteébasur la détermination de la vitesse de
propagation des ultrasons en mode barre longusvart un matériau. Le principe consiste a
générer des ondes ultrasonores par un transdueteurdes guider dans le matériau. Cette
technique permet de calculer directement le modii¥oung. La figure 2-8 donne une

représentation schématique du systeme expérimental.

LIGNE ULTRASONORE

transducteur _ _ four
- arreau guide d'onde alumine \ \
ferromagnétique
———————————————— .~ -~ k. — - — -
longueur : 1m 50 1 /] échantillon
vitesse de propagation : 10070 m/s

temps nécessaire pour un aller-retour

dans le guide en alumine

Figure 2-8 : Principe de I'essai pour la déterminion des modules d’élasticité par échographie
ultrasonore en mode « barre longue ».

L'impulsion ultrasonore est transmise du transductdémetteur-récepteur) a
I'échantillon par un guide d’onde. La réflexion Hienpulsion a l'interface entre le guide
d'onde et de I'échantillon donne le premier échq)(At la réflexion a I'extrémité de
I'échantillon donne le second §A La mesure du temps de vdl) (entre les deux échos
successifs dans I'échantillon nous permet de caidal vitesse de propagation des ondes
longitudinales de barre longue et d’obtenir la ualdu module d’Young par I'équation

suivante :

E= (2L/ )2 Equation 2-1

ou L et sont respectivement la longueur et la masse voluende I'échantillon
[105, 106].
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2.4 Developpement spécifique d’'un essai de traction
a haute température

Les investigations concernant la connaissance dupocdement mécanique des
réfractaires ont évolué vers une démarche de siibnldhermomécanique et de calcul
numérique afin de mieux définir les matériaux disgi. Pour mettre en ceuvre cette
démarche, il est indispensable de disposer daliomportement fiables, afin de rendre les
calculs encore plus précis. L'intérét des essaidraigion est de compléter le savoir déja
acquis sur les propriétés mécaniques par I'obtenties lois de comportemest= f(e),
intégrant le caractere non-linéaire du matériau.

La difficulté principale de l'essai traction résidians la réalisation d’'une mesure
précise. De ce fait, le respect de certaines egggeaxpérimentales est primordial afin que les
résultats soient valides, notamment en ce qui corcéhétérogénéité de la réponse, la
suppression de flexions parasites (en alignanurggsement le montage et I'éprouvette avec
la ligne de charge) ou encore, la minimisation@®gentrations de contrainté®].

Les essais de traction ont été réalisés sur unehineacd'essai universelle
électromécanique (INSTRON 8862). La figure 2-9 éspnte un schéma du systeme d’essai.

L’éprouvette est maintenue a ses deux extrémitédgaax mors a serrage hydraulique.

Mors hydrauliques
avec systéme
d'alignement I

Extensometres
1600°C >

Echantillon avec partie utile

Lo=25 mmf=18m
Figure 2-9 : Schema du dlSpOSItIf d’ essal de traain.

Le mors supérieur est fixe. Le mors inférieur egilidaire dun veérin
électromécanique. L'éprouvette étant fixée, la ghaappliquée a cette derniere est imposée

par l'intermédiaire du déplacement vertical du morgrieur. Cette machine est équipée
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d’'une cellule de force de capacité 5 kN pour laumesle I'effort, et de deux extensometres

pour la mesure des déformations.

2.4.1 Géomeétrie des éprouvettes

Les échantillons pour I'essai de traction sontrediques afin éviter les arétes vives et
mieux maitriser la géométrie. Pour obtenir des iiians utilisables lors des essais, le bloc
de béton doit étre usiné. Des parallélépipédeséttenb(16040 40 mnT) nous ont donc été
fournis par le fabricant (société TRB), les éprdtegede traction (L=160 mnfi, 20 mm) ont
été carottées dans ces volumes, puis mises ad'é@dl & 110°C pour séchage. Apres cette
premiere étape d’usinage, quelques échantillongténtraités a 250°C, 500°C, 700°C, 900°C
et 1100°C. Ces températures ont été fixées afiefiiter celles appliguées aux matériaux en
service. Les cycles thermiques sont caractérisésupachauffage et un refroidissement
effectué avec une rampe de 5°C/min et par un pdéesh a la température maximum. Des
manchons métalliques sont ensuite collés aux ekérdes éprouvettes afin de faciliter la
prise dans les mors. Pour obtenir un alignementgdegratrices le plus parfait possible
(manchons et éprouvette), ceci afin de limiterriggures au serrage, 'ensemble (manchons
et éprouvette) est rectifié puis finalement sechd2C pendant 72 heures. La figure 2-10

résume le protocole d’obtention et d’équipementa@suvettes.

Figure 2-10 : Protocole de préparation des éprouveds de traction.

2.4.2 Systéme d’alignement
Les essais de traction se doivent de soumettigplerivettes a une sollicitation la plus

homogene possible. Ceci n’est effectif que si iEfauats de positionnement entre I'éprouvette
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et les mors (concentricité et angularité, cf. Rid.1a et 2-11b) sont réduits au minimum. Pour
ce faire, un dispositif, situé au dessus du mopgiseur, permet le réglage de ce dernier pour
obtenir au final un alignement parfait de la ligiteecharge. La validation est obtenue grace a
une éprouvette instrumentée de douze jauges sitlarestrois plans différents (cf. Fig. 2-

11c). La procédure d’alignement ainsi que les daletfectués sont rassemblésagmexe 1

R ——

a b c

Figure 2-11 : Schémas des défauts possibles de fosnement des mors : a) défaut de
concentricité, b) défaut d’angularité, c) éprouveté d'alignement.

2.4.3 Extensométrie

Les mesures de déformation sont effectuées a ldéddeux extensometres équipés
chacun d’un capteur capacitif relié a deux tigesabure de silicium pour les essais a hautes
températures. Ces tiges, plaquées sur la générateid’éprouvette, permettent, grace a un
systéme mécanique basé sur le principe du brasuikr,l de transmette le déplacement au

capteur capacitif (cf. Fig.2-12), lui méme couplé ua systeme électronique (ADE
technologies).
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Figure 2-12 : Schéma d’un des deux extensométreslises[107].

La longueur de jauge (longueur de référence emges)t des extensomeétres est de
25mm avec un déplacement possible de +0,5mm. Li#dedavaleurs constatées des
allongements a rupture pour ces matériaux (3-5urhpécessité une tres bonne maitrise de la
stabilité thermique des extensomeétres (la sengibile I'extensométre étant de I'ordre de
0,05um).

En effet, une trés faible variation de températavevoisinage des extensometres
influence de maniére significative les résultatteenbs en déformation (cf. Fig. 2-13). Ceci
résulte d’une différence inopportune de coefficeatilatation thermique entre les matériaux
utilisés dans la fabrication des différentes pietegextensometre (acier inox pour le capteur
capacitif, aluminium pour le cadre support).

Il est donc essentiel de limiter la dérive thermaigies extensometres afin de fiabiliser

les résultats.
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Figure 2-13 : lllustration de la dérive thermigue onstatée sur un extensomeétre.

La stabilisation de I'environnement proche des msienetres a été assurée par des
cloches régulées thermiquement (environ 0,1°C masicillation).

En outre, les données extensométriques sont cesiigEpres essai, sur la base de
mesures précises de I'évolution de la températa® ektensometres au cours du temps

(cf. annexe 2.

Figure 2-14 : Corrélation entre les valeurs d’'allogement mesurées et simulées.
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Par ailleurs, les premiers essais nous ont aussirénqu’il était préférable d’attendre
la stabilisation de I'électronique (5h) pour dérearles essais. La figure 2-14 présente la
bonne corrélation obtenue entre les valeurs d’'ghament mesurées (sans correction) et
simulées analytiguement sur la base de la mesutengigerature (valeurs simulées utilisées

par la suite pour nos corrections).

2.4.4 Four haute température

Pour les essais a haute température, un four &tinduA.E.T technologies) pouvant
atteindre 1600°C, a été défini et installé (cf..F2g15). Le chauffage est assuré par un
inducteur (en cuivre) couplé a un suscepteur esilidiure de molybdéne (Mo%i pour
travailler sous air et en graphite pour les essais argon. La régulation en température du
four est assurée par l'intermédiaire d’'un therm@beude type S, situé au niveau du
suscepteur.

Pour chaque essai, un thermocouple supplémentstiiestallé sur I'éprouvette pour
le contréle de la température réelle d’essai.

Les mors sont refroidis en continu par une cir¢olat’eau de sorte que seule la partie

utile de I'éprouvette soit a haute température.

Figure 2.15 : Photographie et schéma d’ensemble dour haute température.

L’éprouvette est ainsi soumise a un gradient elesetétes et la partie centrale. Un
profil thermique selon I'axe du four a été réalis€aide d’'une éprouvette équipée de sept
thermocouples (cf. Fig. 2-16).

La vitesse de montée en température est de 5°@mliessai est lancé apres un palier

de 30 minutes a la température d’essai.
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Figure 2-16 : Eprouvette instrumentée avec des therocouples
et profil associé de température dans le four.

2.4.5 Validation de I'essai de traction

2.4.5.1 A température ambiante
Pour contrdler le réglage issu a la fois de I'atigrent des mors avec la ligne de
charge et de la stabilisation thermique des extaptes, des essais sont régulierement
effectués sur une éprouvette alliage d’aluminiunU4&) présentant des caractéristiqgues
d’élasticité proches de nos produits réfractaires.
La similitude des résultats obtenus sur les deutensometres, I'absence de
déformation résiduelle ainsi que la cohérence deleur de E pour un alliage d’aluminium

atteste de la bonne qualité des différents réglaffestués (cf. Fig. 2-17).
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Figure 2-17 : Validation de I'essai de traction agmpérature ambiante sur une éprouvette alliage
d’aluminium.

2.4.5.2 A haute température
Lors d'un essai a haute température, la mesureegEnsometres peut se trouver
perturbée par le champ thermique environnant. Ailascomparaison entre la réponse des
extensometres au cours d’'un cycle thermique sunatériau réfractaire (ici And-BTC) avec
les résultats dilatométriques obtenus, par ailledagss les mémes conditions, peut constituer

également un critére de validation (cf. Fig. 2-18).

Figure 2-18 : Comparaison des résultats obtenus paxtensométrie et dilatométrie sur le béton And-BTC
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Compte tenu des différences importantes de taitl&chantillons (échantillon
cylindrique de longueur 15mm et de diametre 7mnr pessai de dilatométrie, et échantillon
cylindriqgue de longueur 25mm et de diamétre 18mmr pessai de traction), les résultats
présentés en figure 2-18 apparaissent ici comrseattéeptables.

Souhaitant, par ailleurs, valider les valeurs duppété d’élasticité mesurées a haute
température, nous avons poussé plus avant lacatiiin de la qualité de nos essais. Ceci a
été réalisé sur un matériau présentant a la fagpdepriétés d’élasticité proches de celles des
réfractaires étudiés et ayant un faible coefficidéatdilatation thermique afin minimiser les
effets dilatométriques dus a I'échantillon.

La silice vitreuse (Zyarock, Société VESUVIUS, Fean a donc été choisie. Les
mesures de E ont été réalisées a partir de trolsxge charge-déplacement avec des niveaux
de contrainte n’excédant pas 0,6MPa (cf. Fig. 2-19a

Ces mesures ont été effectuées a 20°C, 500°C, 7€0900°C apres 30 minutes de

palier a la température d’essai. Le méme échantéki utilisé pour tous les essais.

a b

Figure 2-19 : Essais mécaniques réalisés sur laicd vitreuse : a) cycles de chargement appliqués),
comparaison de I'évolution du module d'Young obtenipar deux techniques différentes (essai de traction
et échographie ultrasonore).

Les résultats obtenus sont comparés avec ceux desosesures ultrasonores a haute
température réalisées sur le méme matériau (cf2F@b). Une trés bonne corrélation de ces
résultats est observée, méme si, de fagcon surgegras valeurs issues de la traction sont ici

légerement supérieures a celles obtenues par égifogrultrasonore.
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2.5 Conclusion

Dans la mesure ou le travail ici présenté s’inattine part de facon périphérique a
ceux réalisés antérieurement dans le cadre dugroge PROMETHEREF, et se focalise,
d’autre part, sur I'obtention des lois de compoeainen traction a haute température des
bétons réfractaires étudiés dans ce programmehagite a permis de rappeler quelques
éléments relatifs aux matériaux étudiés et de lthtdds aspects expérimentaux du montage
de traction développé.

Les caractéristiques principales (composition, meatdes agrégats, etc.) des deux
matériaux étudiés, a savoir un béton a basse tameagiment et a base d’andalousite (And-
BTC) et I'autre, a ultra basse teneur en cimest lease de bauxite (Bau-UBTC), ont, dans un
premier temps, été présentées. Les résultats jpaunci concernant les évolutions
microstructurales de ces matériaux en fonctionadeempérature, déja disponibles en début
d’étude, seront rappelés dans le chapitre suivant.

Une part importante du travail a été consacréa ild mise au point d’'un nouveau
dispositif expérimental de traction a haute temjpéea La démarche adoptée pour résoudre
les difficultés majeures inhérentes a ce type diesotamment des problemes d’alignement
de la ligne de charge et de précision des mesntessomeétriques, a été détaillée.

Des essais de validation, conduits sur des matepagsédant des caractéristiques
proches de celles des matériaux de I'étude, cogfitrta bonne qualité des résultats obtenus,

a la fois a 'ambiante et a haute température,ggééce nouveau dispositif.
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Chapitre 3 : Evolutions microstructurales

3.1 Introduction

Ce chapitre présente quelques rappels concerragitdutions microstructurales des
deux bétons réfractaires étudiés. Nous présentedams la premiére partie de ce chapitre,
I'évolution du module d’Young des deux bétons Iduspremier cycle thermique, déterminée
par la méthode ultrasonore (travaux réalisés paidgedYEUGO FOGAING [109]).

Ces résultats constituent, en effet, une base taper nécessaire pour étayer
I'interprétation de nos propres résultats concdrt@mromportement mécanique en traction.
Afin de préciser le role spécifique de I'andaloesitins le comportement endommageable du
béton And-BTC, nous nous attacherons, dans la dmeipartie, a décrire I'incidence du
caractére monocristallin de ces agrégats et desftranations structurales intervenant lors de

premier cycle thermique.

3.2 Synthese des résultats antérieurs

3.2.1 Transformations microstructurales lors d’'vale
thermique jusqu’a 1500°C

Comme nous l'avons déja décrit auparavant, lesngétéfractaires sont constitués
d'agrégats naturels et de phases cimentaires I@dgdratDe nombreuses évolutions
microstructurales, associées a des phénomeénescpigfsmiques bien connus, peuvent

intervenir lors d’'une premiére cuisson.

On peut citer, par exemple et de maniere non exiausles réactions chimiques
intervenant au sein de la phase cimentaire (déatatibn du ciment, cristallisation des
phases CA, CAet etc.), les transformations physico-chimiqueasd matrice, frittage,
mullitisation, mais aussi au sein des agrégats.t@esformations affectent trés souvent les

propriétés mécaniques d’'un béton lors de sa premi@ntée en température.

Nous présenterons, dans un premier temps, lestatsubbtenus a température
ambiante puis, a travers des cycles thermiquestafie jusqu’a 1500°C, nous observerons

I'effet des différentes transformations microstwrates sur le module dYoung.

Le module d’Young du béton And-BTC a températurebiamte est plus faible que
celui du béton Bau-UBTC. Lors de la premiere momt@éeempérature, la déshydratation des

phases cimentaires, entre 150°C et 350°C, indagsajuement un retrait observable sur la
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courbe dilatométrique associé a une chute desiptéprd’élasticité (cf. Figs. 3-1 et 3-2) en
relation avec les teneurs en ciment des bétonse(/3% respectivement pour les bétons And-
BTC et Bau-UBTC).

Module.

Dilato

Figure 3-1 : Variation du module d’élasticité et diatation thermique au cours
d’'un cycle thermique jusqu’a 1500°C pour le béton Ad-BTC [104]

Figure 3-2 : Variation du module d’élasticité et diatation thermique au cours
d’'un cycle thermique jusqu’a 1500°C pour le béton Bu-UBTC [104]

Peu d'évolutions de la microstructure interviennentre 350°C et 900°C. On peut
toutefois noter une légere inflexion sur I'évolutidlu module d’Young et sur la courbe
dilatométrique du béton And-BTC autour de 600°C Faf). 3-1), liee a la présence de quartz
comme impureté dans les agrégats d’andalousit&ifef3-3).
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Figure 3-3 : Anomalie dilatométrique liée a la présnce de quartz dans les agrégats d’andalousite.

L'augmentation du module observée pour les dewnbétntre 900°C et 1200°C est
attribuée, d’'une part, a la cristallisation du GAla formation des di-aluminate de calcium
(CA,) et du di-silicoaluminate de calcium (CASet, d’autre part, a des mécanismes de
frittage qui se manifestent par un léger retraik alentours de 900°C sur les courbes

dilatométriques des figures 3-1 et 3-2.

La présence de phases vitreuses au-dessus de 120@f#hdre une diminution
marquée du module d’Young pour les deux matéridise draduit par un frittage a partir de
1200°C dans le cas du béton Bau-UBTC.

Ces phases vitreuses sont d'ailleurs responsalle® dorte atténuation des ondes
rendant difficiles les mesures ultrasonores a mpddi 1300°C La formation de mullite, a
partir des différents constituants présents, stuitgar une forte expansion perceptible au-
dela de 1350°C. L’amplitude de I'expansion liéeaariullitisation est alors plus importante
que celle du retrait lié au frittage. Dans le cashdton And-BTC, la mullitisation intervient
essentiellement au sein des agrégats d’andaloid#es le cas du béton Bau-UBTC, la
mullitisation n’intervient que dans la matrice eand les agrégats de cyanite (en faible
guantité). Par conséquent, I'amplitude de I'expamdiée a la mullitisation est moindre pour

ce dernier.

Au début du refroidissement, une augmentation foge du module d’élasticité est
observée (jusqu’a plus de trois fois de sa valamegistrée a la fin du chauffage). Ce premier

accroissement, noté sur les deux bétons entre €5@0°%nviron 1100°C, est associé au
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phénomene de rigidification de la phase vitreuseefwidissement. Cette forte variation est
suivie d’'une seconde plus modérée et graduellqujas800°C dans le cas du béton And-BTC
(cf. Fig. 3-1). Cette observation tend a montree,qidans cet intervalle de température, le
matériau est stable et ne subit globalement pasadsformation. Un comportement identique
est observable pour le béton Bau-UBTC jusqu’a wrapérature beaucoup plus basse
(330°C) (cf. Fig. 3-2). Au-dessous de ces tempégafues deux matériaux présentent une
diminution marquée du module d’élasticité liée &valoppement de plus en plus important
d’'un endommagement issu du différentiel de dilatathermique existant entre les différentes

phases.

Cet endommagement se présente sous la forme dbeé&ismas matrice-agrégats et de
microfissures dans la matrice, phénomenes qui séaogement illustrés dans la suite de ce
chapitre. Si 'on compare le comportement des dettens au refroidissement, on remarque
que la décroissance du module est observée a alis lempérature (800°C) pour le béton
And-BTC que pour le béton Bau-UBTC (330°C). De plkemplitude de la chute de cette
propriété d'élasticité est également beaucoup iphpeortante pour le béton And-BTC (53%)
gue pour Bau-UBTC (14%). Ces effets sont attribauds propriétés différentes des agrégats.
Au retour a la température ambiante, le béton AlM@GE perdu plus de 35% de la valeur
initiale de son module d’Young, tandis que le béRau-UBTC présente plutdét un gain

d’environ 20%.

3.2.2 Endommagement associé au type d’agrégats

L’hétérogénéité de la microstructure ainsi que dé&rentes variations subies au
cours du premier traitement thermique peuvent crdans le matériau, des dégradations
irréversibles. La juxtaposition d’'une phase plutable (les agrégats) d’'une part, et d'une
phase tres évolutive (la matrice) d’autre part, @ssceptible de développer un état de
microfissuration antérieure a tout chargeni@éog]. Cet endommagement, issu de traitement
thermique (endommagement thermique), se matériales par une diminution du module

d'élasticité du béton.

L’endommagement thermique peut donc étre obseryp@rgmentalement par des
mesures de propriétés d’'élasticité qui autorisardi d& suivi des évolutions de microstructure
provenant des différentiels de dilatation entre dé&rentes phases des matériaux. Nous

allons ici comparer, de ce point de vue, le congoéent des deux bétons de notre étude.
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3.2.2.1 Cas du béton a base de bauxite (Bau-UBTC)

La figure 3-4 présente les variations du moduleodiiyg au cours de différents cycles

thermiques jusqu’a 700°C, 900°C et 1100°C avecaliepde 5h a la température maximale.

Figure 3-4 : Evolution du module d’élasticité en faction de la température
obtenue par échographie ultrasonore pour le béton &-UBTC [104].

Dans le cas de ce béton, le comportement a 1108°@pproche de celui observé
précédemment a 1500°C. De facon similaire poutrtes cycles, une forte décroissance du
module d’élasticité résulte de la déshydratatios pleases cimentaires entre 150°C et 350°C.
Pour le cycle a basse température (700°C), l'iatiégr de cette chute est conservée aprés
retour a I'ambiante. Une légere décroissance soppiéaire est méme observée en dessous
250°C au cours du refroidissement. Pour les cy&lpkis haute température, les mécanismes
de frittage au sein de la matrice permettent derb&s I'endommagement issu de la
déshydratation. La valeur du module constatée agtésir a 'ambiante sera alors d’autant
plus élevée que la température de palier sera hate ces deux cycles (900°C et 1100°C),
une légeére inflexion de la courbe de module esteégent visible a partir de 250°C au
refroidissement. Cette légére chute du module, épyastiquement observée au
refroidissement, traduit I'émergence d’'un endommagya issu des différentiels de dilatation

(faible pour ce béton) entre matrice et agrégdts-(g. 3-5).
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a b

Figure 3-5: Endommagement créé dans le béton Bau-UBTC apres
traitement a différentes températures : a) 700°C, h900°C[104].

3.2.2.2 Cas du béton a base d’andalousite (And-BTC)
De la méme fagon que pour le béton Bau-UBTC, laré®-6 présente les variations du

module d’Young au cours de différents cycles thguas jusqu’a 700°C, 900°C et 1100°C

avec un palier de 5h a la température maximale.

Figure 3-6 : Evolution du module d’élasticité en faction de la température
obtenue par échographie ultrasonore pour le béton #d-BTC [104].

Comme dans le cas précédent, la déshydratatiophdesses cimentaires entre 150°C et
350°C entraine une chute similaire du module pesittriois cycles. Par contre, dans le cas du

béton And-BTC, cette chute de module n’est pasrbésopar le passage a haute température.
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En outre, une tres forte décroissance du moduleuhy est systématiquement enregistrée au
cours des refroidissements a partir de 700°C-800°C.
Cette tres forte décroissance atteste d’'un endommegt trés important issu du

différentiel de dilatation existant entre matriteagrégats (cf. Fig. 3-7).

Il est donc intéressant de noter la tres grandé&rdiice de comportement au
refroidissement entre les deux bétons de cetteeéfddrs que le béton Bau-UBTC présente
un endommagement par différentiel de dilatationitéhqui commence vers 330°C au
refroidissement, ce méme endommagement est tréstimmp dans le cas du béton And-BTC
et commence des 700°C-800°C.

a b

Figure 3-7 : Endommagement créé dans le béton Andi& apres traitement thermique
effectué a différentes températures : a) 700°C, I900°C[104].

Ces différences de comportement conduisent a noigsesser de maniere plus
spécifigue aux agrégats d’andalousite. En pargcula l'incidence de leur caractere

anisotrope (agrégats monocristallin) sur I'évolntie I'endommagement du béton.
3.3 Etude spécifique sur I'andalousite

3.3.1 Présentation détaillée

3.3.1.1 Structure cristalline de 'andalousite

Possédant une composition équimolaire en sili@neatlumine, le minéral ASiOs se

présente dans la nature sous la forme de troismuiyheqg109]:

61



Chapitre 3 : Evolutions microstructurales

- la silimanite, aussi appelée fibrolite,
- la cyanite, aussi connue sous I'appellation @iséh

- 'andalousite, dont deux variétés sont connuass de nom de chiastolite et de
viridine, different par la nature de leurs impusetéu fer et du manganése pour la viridine,
caractérisée par une couleur vert fofit®0] et des inclusions a base de carbone, de quartz,
d’ilménite (FeTiQ), d’anorthite (Ca0.Al0s.2.SiG%), de micas (muscovite, biotite et
paragonite) et de pyrite (Fg$our la chiastolite.

Figure 3-8 : Diagramme de formation des polymorphe#\l,SiOs en fonction
de la température, de la pression et de la profonde de genésd111].

D’un point de vue minéralogique, la genese de amaae ces variétés correspond a
des conditions de pression et de température spéesf Dans le cas de I'andalousite, la

genése est obtenue a des températures moyennegassodes basses pressions (cf. Fig.3-
8). La structure cristalline de I'andalousite esttgpe orthorhombiqueé(1 bic,a=b= g=

90°), avec les parametres de maille suivlig]:
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Figure 3-9 : Paramétres de maille de I'andalousitéstructure orthorhombique).

Dans le cas de la chiastolite (forme minérale las dréquente), les inclusions se
présentent sous la forme caractéristigue d’'unexajoi évolue vers une géométrie carrée le
long du monocristal. Habituellement, ces impuret@sconcentrent également dans la croix
centrale (cf. Fig. 3-10).

Figure 3-10 : lllustration d’'une chiastolite iranienne se présentant
sous la forme d’un cristal allongé :a) vue générald) coupe transversale.

Selon les conditions particulieres (températureesgon, impuretés en présence)
gouvernant la genese des minéraux, la nature das@tés et la taille des chiastolites peuvent
largement varier selon le gisement. Ainsi, alore qur le site de Glomel (France), on trouve
plutét des cristaux de dimension moyenne avoisitigdrinm, ils sont plus grands en Afrique
de sud (jusqu’a 8 mm) et beaucoup plus grand @lusicentimétres) dans les gisements

iraniens.
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Les propriétés spécifiques (cristal anhydre sesfoamant en mullite facilement a
basse température, etc.) font de I'andalousite maiére premiere intéressante pour la

production des matériaux réfractaif@éd3, 102].

Le caractere anisotrope du monocristal d’andaleusiété étudié a la fois sur le plan
des propriétés d’élasticité et également en ditatahermique. Nous nous concentrerons ici

sur le caractere anisotrope de ce matériau obserdéatation thermique.

3.3.1.2 Anisotropie de dilatation

Pour un monocristal, le coefficient de dilatatibierimique linéairea correspond a la
variation relative des paramétres de maille papaoépa la variation de température, ceci dans
la direction considérée. D’'une facon générale dasssilicates d’aluminium, alors que les
octaedres d’aluminium présentent une expansion fi@pe avec la température, les
tétraédres d’aluminium ou de silicium présentent, aine dilatation beaucoup plus faible
[114].

Par ailleurs, dans le cas de I'andalousite, lord@lieminium est en coordinance cing,
les quatre liaisons les plus courtes restent velatént inchangées, tandis que la cinquieéme,

plus longue, augmente de fagcon importdhfet].

Globalement, les tétraédres rigides d’aluminiundetsilicium, et les octaedres plus
souples d’aluminium gouvernent la dilatation thejog de la maille élémentaire de

I'andalousite.

Le tableau 3-1 présente les valeurs des coeffiiel@ dilatation dans les trois
directions de la maille cristalline, issus d'unetpde la littérature[114] et, d’autre part,
mesurés par nos soins sur une chiastolite iranjeamaccord avec le schéma de prélevement

donné en figure 3-11a.

Afin de s’affranchir des anomalies dilatométriquges interviennent au dela de 500°C
sur les courbes de la figure 3-11b, les valeursadent été calculées sur la plage de

température allant de 25°C a 450°C. Ces valeursesomaccord avec celles relevées dans la

littérature et mettent en évidence une trés fartsadropie de dilatationagz>ap>a. .

64



Chapitre 3 : Evolutions microstructurales

Figure 3-11 : Comportement dilatométrique du monocistal d’andalousite :
a) schéma d’extraction des échantillons monocristiths pour les essais dilatométriques

b) résultats obtenus dans les trois directions powne chiastolite iranienne

a b (7,90 C

(7,79 A) A) (5,55 A)
A ltiérature (25°c-a50°c{°C ) 12,82 9,71 2,16
A mesurés (25°C—450°C£°C_1) 12,20 9100 3100

Tableau 3-1 : Coefficients de dilatation thermiquemesurés
dans les trois directions du monocristal d’andalouse.

3.3.1.3 Effet dilatométrique associé au quartz

Des mesures dilatométriques ont également étéséeéali sur des échantillons
d’andalousite francaise (Kerphalite KB) qui, comfgieu de la taille disponible (1,6mm max.)

ont été élaborés par pressage et donc sont casstlitun assemblage polycristallin.

La courbe obtenue (cf. Fig. 3-12), présente une fogte expansion a 573°C en
relation avec la transition da-b (rhomboédrique-hexagonal) du quartz, présent ici en

impureteé.
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Figure 3-12 : Comportement dilatométrique du monocistal d’andalousite :
Courbes de la dilatation de I'andalousite naturellest pure, de I'andalousite
contenant environ 10% de quartz en impureté et dguartz pur.

L’amplitude de cette expansion ne semble cepenuien rapport avec la quantité de
quartz (5-10%) annoncée par le fournisseur de cedtttere premiére (DAMREC). En effet,
sur la base des valeurs moyenneg dextraites de la littérature pour I'andalousite pir4]
et de la courbe dilatométrique du qudft5], la figure 3-12 donne la courbe dilatométrique

attendue d’'une andalousite contenant 10% de quartz.

La confrontation de ces résultats de modélisatioaux obtenus sur la Kerphalite KB
montre une expansion exagérée par rapport a larteéelle en quartz. Nos résultats sur les

chiastolites iranienne (cf. Fig. 3-11b) montrerdr pilleurs, que les courbes dilatométriques

selon les directions et b ne sont pas réversibles.

Ceci pourrait étre lié a la localisation et a leoriation relative de cristaux de quartz
dans le grain d’andalousite. En effet, I'expandibermique des cristaux de quartz étant
fortement anisotrope, cette derniére peut alosuperposer a celle de I'andalousite et induire
un endommagement conduisant au non retour a zéla deurbe dilatométrique en fin de

cycle.
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3.3.2 Evolution de 'andalousite en fonction dedapérature

3.3.2.1 Généralités sur la mullitisation

Lors d’'une montée en température, les silicatefuniime ALSIOs se transforment

donc en mullite et silice selon la réaction suiedh09]:

3(Al,03.Si0) — S  3Ap05.2Si0+SIO; (Equation 3-1)
Silicate d’alumine Mullite 3:Zilice amorphe.

La mullite est le seul composé stable du systeraprtbdynamique binaire alumine-
silice. Cette phase est réputée dans le domainendé&riaux réfractaires pour I'obtention
d'une bonne réfractarité et de hautes résistancedlumge et aux chocs thermiques.
L’andalousite se transforme a partir de 1280°C edlit® et en verre riche en silice. La
répartition massique des phases est d’environ & %ullite et 17 % de verfé16]. Pour la
cyanite, cette transformation commence lentemens ViB10°C. La silimanite ne se
transforme en mullite qu'a partir de 1545°C. Cext®ns de mullitisation peuvent engendrer
une augmentation volumique pouvant aller jusquB% tlans le cas de la cyanite. Cependant,
les valeurs de ce parametre sont nettement inféseaour la silimanite et I'andalousite avec
8% et 4% d’expansion volumique respectivement. Famdalousite, la transformation en
mullite et silice se termine vers 1600°C. La figuBel3 présente le comportement

dilatométrique de l'andalousite pendant la mubitisn. Une expansion linéaire d’environ

1%, correspondant a la mullitisation, est obsestfeant I'axea de I'andalousite iranienne.

—

Figure 3-13 : Comportement dilatométrique du monocistal d’andalousite suivant I'axed .
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3.3.2.2 Mécanismes de mullitisation

Schneider et Majdi§117] ont rapporté qu'a basse température (<1400°Ckdation
est essentiellement réduite a la nucléation et @rédassance des germes sur les sites
énergiquement favorables (ex : joints de grainsplus haute température, la nucléation et la
croissance de la mullite et de la silice peuvertiraleu dans tout le volume des cristaux
d’andalousitg118].

La décomposition thermique de I'andalousite en iteukkt silice est un mécanisme
complexe avec préservation des octaedres, décotioposi réarrangement des autres entités
structurales. La transformation de I'andalousitenarilite le long de la direction [004]est
liée a la mobilité des atomes, tandis que poudilextions perpendiculaires, elle correspond a

un mécanisme de dissolution-précipitation.

La transformation le long de la direction [1Q@e produit deux fois plus rapidement
gue celle intervenant le long de la direction[Q1l@eci s’explique par la plus grande stabilité
de la face (01Q)en regard du processus de dissolution. Cetteftranation par dissolution-
précipitation est environ dix fois plus lente quetle intervenant par mobilité des atomes le
long de [001].

3.3.2.3 Relation structurale entre la mullite foena$ I'andalousite initiale.

L’andalousite et la mullite sont structurellemergst voisines et la transformation de
'une en l'autre se fait essentiellement par unrreF@yement des atomes de silicium et

d’aluminium [119]. Les deux composés ont des structures orthorhamebiget ce
réarrangement permet de conserver Ifaxmais induit par ailleurs, une permutation desaxe
a etb [120]. Cette transformation présente donc un carac@adctiqugl119]. Les cristaux

de mullite formés ont des directions cristallogiigpes 1égerement différentes de celles de
I'andalousite initiale : [10Q] // [010]}u, [010]a // [100}v, et [001} // [001} [121].

3.3.2.4 Cinétique de mullitisation

La figure 3-14 montre I'évolution de la transforimat de I'andalousite en mullite,
dans le domaine de température allant de 1250°@G08°C [118]. A 1300°C, de faibles
réactions de transformation se font a partir desueface des grains d’andalousite, mais

également a partir des fissures et des défautsaltiris tels que les zones inclusionnaires.
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Avec l'augmentation de la température, la vitesseé&hction augmente, et, a 1400°C,

plus de 90% de I'andalousite initiale a été tramsfme en mullite.

Figure 3-14 : Evolution de la transformation de I'andalousite
en mullite en fonction de la températurg120].

Schneider et Majdi¢118] ont également montré que la mullitisation des pesid
d’andalousite devient effective vers 1280° C, nmgc un taux de réaction lent, ce taux

augmentant significativement au-dessus de 1380°C.

Une étude menée par Bouchefbli6] a révélé que cette mullitisation peut intervenir a
des températures plus basses (48 h a 1100°C) psugreins de faible dimension (5um). La
cinétique de transformation dépend de la températie la taille de grain et de l'origine de

'andalousitg[116]. Elle est donc plus rapide pour les plus petigsngrd’andalousite.

3.3.2.5 Microstructure des grains d’andalousitelitmés

Les grains d’andalousite mullitisés possedent deactéristiques microstructurales
spécifiques. lls présentent une morphologie costila fois pour la mullite et pour la silice.
A l'issue de la transformation, les deux phases@mt un composite constitué de cristaux de
mullite, tous d’orientations similaires et vraisdatilement interconnectés. La silice, sous
forme vitreuse, remplit les interstices du réseau rdullite. La figure 3-15b illustre
'exsudation de la silice qui intervient lors de litisation sur la face d'un grain

d’andalousite. Une attaque a I'acide fluorhydrigpeéemet d’observer le réseau sous-jacent de
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mullite (cf. Fig. 3-15b). Cette microstructure efdvorable a I'obtention de bons

comportements mécaniqug2].

a b

Figure 3-15 : Micrographies d'un grain d’andalousite mullitisé a 1500°C pendant 30min : a) silice exdée
a la surface, (b) réseau de mullite formée au settu grain révélé par attaque a I'acide fluorhydrique (HF).

Si de l'alumine est disponible par ailleurs damnvironnement immédiat des grains
d’andalousite, la silice exsudée peut se combinec aelle-ci pour former de la mullite

secondaire qui se présente alors sous forme dii@gui'orientation aléatoire (cf. Fig. 3-16).

Figure 3-16 : Aiguilles de mullite secondaire situgs prés d’'un grain
d’andalousite mullitisé a 1500°C pendant 30min (Atique HF)
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3.3.2.6 Comportement dilatométrique du monocristihndalousite apres
mullitisation

Une étude du comportement en dilatation thermiquéaréalisée sur les agrégats
d’andalousite mullitisés. Les résultats montrenal&gent le comportement anisotrope en
dilatation aprés mullitisation (cf. Fig. 3-17).

Figure 3-17 : Courbes dilatométriques de I'andalouge mullitisée suivant les différentes directions
cristallographiques. NB : a, b et ¢ font référencaux axes cristallographiques de I'andalousite initile.

3.4 Contribution des agrégats a 'endommagement par
différentiel de dilatation

Un béton est un produit multiphasé ou chacune Hasgs présente des changements
de volume différents au cours du traitement thea@idCes changements de volume peuvent

étre une source de contraintes internes.

lIs peuvent résulter des transformations physidaitjues telle que la déshydratation
des phases cimentaires ou la mullitisation, mass eféets ont été déja largement détaillés
dans d’autres étud¢se, 104, 123].

lls peuvent aussi résulter de la dilatation diffdielle susceptible d’exister entre les
agrégats et la matrice. Ici, nous nous intéresseprs particulierement a ce dernier effet en
comparant, de ce point de vue, le comportementétionba base d’andalousite avec celui du

béton a base de bauxite.
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3.4.1 Généralités sur 'endommagement par diffézkde dilatation

dans un systéme polyphasé

Dans le cas de matériaux élaborés a haute tempgratas contraintes internes
provenant des différentiels de dilatation entre didéérentes phases apparaissent lors du
refroidissement et peuvent induire des fissuratidass la microstructure. Le niveau de ces
contraintes est d’autant plus élevé que I'on siFleide la température d’élaboration.

T

Température d'élaboration, TE

TC : Température de premiére cuisson II
Température ambiante, TA

TC |-

Figure 3-18 : Représentation schématique des cycl®rmiques a l'origine des contraintes internes qu
induisent un endommagement dans un bétofi04].

Les matériaux €laborés a température ambianteqisets les bétons peuvent étre
initialement considérés comme dépourvus de conésimternes. Par la suite, des contraintes
internes peuvent se développer au cours de la premiontée en température sous l'effet des
transformations microstructurales et des désacabla@®meétriques. A haute température, une
relaxation de ces contraintes est favorisée pardaence de phases vitreuses, mais lors du
refroidissement des contraintes internes peuvenhaleveau apparaitre et augmenter la
microfissuration (cf. Fig. 3-18). Par conséquengst pratiquement impossible d’élaborer un

matériau réfractaire, par essence hétérogene, éxkemgommagement.

Si I'on considere de facon caricaturale un matébmhaseé, constitué d’inclusions
sphériques dans une matrice homogene isotropenételooefficient de dilatation thermique

(am) est différent de celui des inclusionap), le type de contraintes susceptibles de se
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développer autour des particules ainsi que le tigpedommagement qui pourrait en découler

sont représentés sur la figure 3-DRAE am- ap).

Da<0 Da=0 Da>0
Srad=Sorth = 0

¢s ac Particule Xs ac

¢5 rac Matrice XS rac

® e

(@) (b) ()

Figure 3-19 : Etat de contrainte autour d’une partcule sphérique noyée dans une matrice sous I'effé¢
désaccords dilatométriques au cours d’'un refroidissment : a)Da<0, b) Da=0, c)Da>0[104].

Lorsque le coefficient de dilatation de la matrest inférieur a celui de la particule
(cf. Fig. 3-19a), le refroidissement engendre dastraintes de traction radials {g et de
compression orthoradiales 41,). Il en résulte, le plus souvent, des fissuratioisrfaciales

(décohésions).

En l'absence de désaccord dilatométrique, aucumrenthgement ne devrait étre
observé (cf. Fig. 3-19 b). Si la particule possadecoefficient de dilatation plus faible (cf.
Fig. 3-19 c), le refroidissement impose cette @@s contraintes de compression radiale et de

traction orthoradiale, et il en résulte une fisdoraradiale.

Suivant les propriétés de I'une et de I'autre phBsedommagement se présente donc,
soit sous la forme de décohésions a l'interfacé, ssus la forme de microfissures dans la

particule ou dans la matrice.
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3.4.2 Cas du béton Bau-UBTC

Les résultats du comportement en dilatation theumidu béton Bau-UBTC montrent
gue la valeur du coefficient de dilatation obtepoer les agrégats de bauxite est identique a
la montée et a la descente en température et porrgsa celle de I'alumine. Du fait de la
pré-calcination des agrégats de bauxite, on n'ekspas de modification importante sur la
courbe dilatométrique de ce matériau. Un retrgtdir de 900°C est cependant marqué, en
raison de la formation de phase vitreuse. Au rdissement, la courbe présente un
comportement trés linéaire qui permet de calcutecaeefficient de dilatation de l'ordre de
9,0.10°°C™ (cf. Fig.3-20).

Figure 3-20 : Comparaison du comportement dilatométque
des agrégats de bauxite avec la matrice du béton 8&BTC.

Au cours d’'un cycle thermique jusqu’a 1200°C, latnwea du béton Bau-UBTC subit

plusieurs transformations correspondant aux phasemntaires.

Le retour a température ambiante est linéaire eh@iede calculer un coefficient de
dilatation de I'ordre de 7,6.179C™. Le schéma précédemment exposé (cf. Fig. 3-1@jfre
aux contraintes et a I'endommagement résultantt @xe généralisé a tout matériau

hétérogéne contenant des inclusions isotropes.

Dans le cas, par exemple, d’agrégats de bauxitesi@é&és comme isotropes) dans la
matrice du béton Bau-UBTC, le schéma de la figw#98& devrait s’appliquer, si I'on
considére les valeurs des coefficients de dilatatles constituants (9,0.10C™ pour les

agrégats de bauxite et 7,6°%C™ pour la matrice).
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Finalement, on observe une différence entre lesuvaldes coefficients de la matrice
Bau-UBTC et des agrégats de bauxite. Ce résulteselapenser que lorigine de
'endommagement observé dans le béton Bau-UBTCtegdlun différentiel de dilatation

entre ces deux phases.

3.4.3 Cas du béton And-BTC

Comme vu dans le paragraphe 3.2.2.2, le béton Ard4Bésente une diminution tres
importante du module d’élasticité lors du refrosgisment pendant les cycles thermiques. Les
premiers résultats, obtenus sur les échantillonlycpstallins d’'agrégats d’andalousite,
montrent une trés faible différence entre les valeles coefficients de dilatation thermique de
la matrice And-BTC 7,6 16°C™* et des agrégats d’andalousite 7,8 10 (cf. annexe 3.

a b

Figure 3-21 : Comparaison du comportement dilatométque de I'andalousite dans les
trois directions avec la matrice du béton And-BTC :a) avant mullitisation, b) aprés mullitisation.

Ce résultat surprenant, obtenu dans un premiergesys des agrégats d’andalousite
polycristallins, laissait penser que l'origine ¢sndommagement observé dans le béton And-
BTC ne provenait pas d’'un différentiel de dilatatentre ces deux phases. Ces résultats nous
ont conduits a engager I'étude spécifique préseptéeédemment sur les monocristaux
d’andalousite. Nous avons réalisé nos propres ragdlifatométriques sur des échantillons
prélevés dans différentes directions d’'une chibloiranienne, présentant une tres forte
anisotropie de dilatation. L’'ensemble de ces résultomparés avec les valeurs obtenues pour

la matrice est rassemblé dans le tableau 3-2.
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Coefficient de dilatation thermique mesuré entre 90°C et 450°C (16°C™)

) Monocristal d’andalousite avant mullitisation
Matrice =
a b
7.6 12,9 9,6 3,1
Monocristal d’'andalousite aprés mullitisation
7.6 11,2 6,4 3,4

Tableau 3-2 : Coefficients de dilatation sur agréga d’andalousite monocristallin et sur la matrice

Ces valeurs mettent en évidence de tres fortegrdifEtes entre les coefficients de

dilatation thermique de la matrice et ceux mesde#ss les directiona et ¢ des cristaux pris

individuellement. Dans le cas de matériaux hétéregeontenant des inclusions présentant
une anisotropie de dilatation (par exemple desiquées d’andalousite plus ou moins

mullitisées), une autre hypothése sur le mécandenfissuration est nécessaire. Le type de
contraintes développées autour d’'une particuleapprocherait des cas exposés en figure 3-
19, avec des effets amplifiés suivant les direstion le différentiel de dilatation entre la

matrice et la particule est plus élevé. Dans lepaaiculier ou le coefficient de dilatation de

la matrice serait compris entre ceux de la pasiculivant deux directions données (dans une
configuration bidimensionnelle), les contrainteduites au refroidissement créeraient le type
d’endommagement schématisé sur la figure 3-22t-a'elire des décohésions et des fissures
dans la matrice. La figure 3-22 en présente upstithtion dans le béton a base d’andalousite.
Si I'on considére plusieurs particules anisotropes méme type dans une matrice, leur
proximité induirait, en outre, des contraintes @ailement au niveau des interfaces, ce qui

justifie la présence de contournements de grainkepdissures ou les décohésions.

Figure 3-22: Etat de contrainte autour d’'une partiaule anisotrope noyée dans une matrice sous l'effdée

a,~am~>a
rac Particule
//,Mg\orth —
S rac ‘I ) S rac ‘
S arth lorth
Sonth»5€~ _ —
¢s e Matrice

désaccords dilatométriques au cours d’'un refroidissment[104].

76



Chapitre 3 : Evolutions microstructurales

Les fissurations observées au sein des grains alamsite dans le béton And-BTC
proviennent probablement d’'une propagation desifessou des décohésions amorcées aux
interfaces matrice/agrégats a travers les fissui@a existantes dans les grains bruts

d’andalousite.

3.5 Conclusion

Les bétons réfractaires a base d'agrégats d'arsitalmont unanimement reconnus au
niveau industriel pour avoir une trés bonne teruwe @hocs thermiques. Les études menées
précédemment dans le cadre du programme PROMETHHRE&F 55, 61]ont mis en
évidence que ce type de béton présentait un coempertt spécifique lors de cycles
thermiques. D'importants effets de module ont étéves et associés a un différentiel de
dilatation entre phases, engendrant une microfsisur au refroidissement des cycles, sans
pour autant que celle-ci ait été clairement ide¥gif En effet, les échantillons polycristallins
étudiés alors, et mentionnés ici, présentaientagificient de dilatation tres proche de celui

des autres constituants du matériau, en particuleela matrice.

La mise a disposition de monocristaux de taille antgnte nous a ici permis de
préciser le comportement dilatométrique, avanpetamullitisation, selon les différents axes
cristallographiques des agrégats d'andalousitdotdrdifférentiel de dilatation a pu ainsi étre
identifié dans ces agrégats sous leur forme natiaés aussi sous leur forme mullitisée,

compte tenu du caractére topotactique de cetteftamation.

Par conséquent, cette forte anisotropie de ditatagist vraisemblablement a l'origine
de I'endommagement trés marqué lors des cyclemitnees imposés a ce type de béton.
L'affaiblissement des propriétés d'élasticité, itésti de ces mécanismes microstructuraux,
constitue un avantage indéniable pour la tenuechoxs thermiques. Le chapitre suivant va
nous permettre de caractériser le comportement mgga en traction associé a

'endommagement, de toute évidence différent, dassleux matériaux.
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Comportement mecanique a température ambiante
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4.1 Introduction

Les matériaux réfractaires sont soumis a diffésers@licitations dont il faut tenir
compte afin de prévenir l'usure en service. La @ssance du comportement de ces
matériaux sous de telles sollicitations est nédesgour une meilleure compréhension des

mécanismes susceptibles de provoquer la ruine puédeades structures.

Cette partie est consacrée a I'étude du comportemeértanique en traction a
température ambiante des deux bétons réfractaaiédsta differentes températures, couvrant
'étendue du gradient thermique établi au sein dfractaire en service. Les résultats
précédents ont mis en évidence le fait que lesrigtés d’élasticité, mesurées a température
ambiante, pouvaient étre fortement influencées yrattraitement thermique préalable des
matériaux. L'intérét des essais de traction estpdeavoir compléter ces données par
I'obtention des lois de comportement intégrant deactere non linéaire du comportement

mécanique du matériau.

L'objectif de ce chapitre est de présenter le comgmeent endommageable de ces
matériaux, ainsi que la méthodologie d’'analyse desiltats de traction. On s’attachera
particulierement a comparer les valeurs numérigiueshodule d’Young obtenues en traction

avec celles déterminées par E.Yeugo-FogHifg] grace a I'échographie ultrasonore.

4.2 Caractérisation des matériaux apres stabdisatil10°C

En début de chargement, les deux matériaux, dams d&@t stabilisé a 110°C,
présentent un comportement linéaire élastique. ABns’affranchir de 'endommagement
pouvant intervenir pour des faibles niveaux de i@onte, les modules d’élasticité seront
estimés a partir de la pente initiale de la coudoatrainte-déformation, calculée par
régression linéaire (sur une quarantaine de pogrse 0 et 0,6MPa, correspondant a un

déplacement vrai de I'ordre de 0,2um. lls seromé 1.

Cette mesure en pied de courbe permet de garamtamt que faire se peut, la fiabilité
des valeurs obtenues. La figure 4-1 illustre unmgde type de détermination du module
d’Young lors d'un essai réalisé sur un béton And=Biraité a 110°C, en configuration
charge/décharge. Pendant le premier cycle de dll@aearge, le comportement est élastique
linéaire. Lorsque la charge augmente, un domaimelinéaire apparait. Cette partie est due

au processus d’endommagement du matériau par sgucdtion.
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Figure 4-1 : Exemple de détermination du module d"6ung en pied de courbe contrainte-déformation
(Eo).Essai de traction a température ambiante dans leas du béton And-BTC stabilisé a 110°C.

La figure 4-2 présente la différence de comportémetanique notée, de ce point de
vue, entre les deux bétons. On observe notammentigidité plus grande pour le béton a
base de bauxite (Bau-UBTC). Cette valeur supériestattribuée aux propriétés des agrégats

et a la masse volumique plus élevée de ce béton.

Figure 4-2 : Comparaison des résultats des essais ttaction réalisés a température ambiante pour les
deux bétons (And-BTC et Bau-UBTC) apres stabilisatin & 110°C.

Le tableau 4-1 présente les valeurs du modulestiélg des deux bétons déterminées
a température ambiante par traction et par échbgrapltrasonore[104]. Pour chaque

méthode, au moins cing éprouvettes ont été tedt@es.un méme béton, les deux techniques
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donnent des résultats trés voisins. Ce tableatemrddse également la contrainte et la

déformation au pic, correspondant aux valeurs preae sommet de la courbe contrainte-

déformation de I'essai de traction.

Béton étudié E(GPa) Spic (MPa) epic (%)
Traction Echographie Traction Traction
ultrasonore
And-BTC 70+5 66 + 4 96+1,5 0,018 + 0,0002
Bau-UBTC 955+4.5 975+25 10,4+1,5 0,0110002

Tableau 4-1 : Propriétés mécaniques des deux bétoétudiés obtenues a température ambiante par les
deux méthodes d’essai différentes (traction et écmaphie ultrasonore).

4.3 Influence du traitement thermique préalable

Les essais de traction a température ambiante ont @té effectués sur des
éprouvettes ayant été traitées 5h a différentepdeatures (110°C, 250°C, 500°C, 700°C,
900°C, 1100°C). Pour chaque température, au moiis @ssais ont été réalisés afin de
s’assurer de la reproductibilité des résultats.

4.3.1 Cas du béton a base de bauxite (Bau-UBTC)

La figure 4-3 illustre le comportement mécanique léton Bau-UBTC aprés
traitement thermique et présente les valeurs duufeadlYoung obtenues aprés calcul de la

pente en pied de courbe contrainte-déformation.

Figure 4-3 : Comportement du béton Bau-UBTC en tration
a température ambiante apres traitement thermique aifférentes températures.
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Si I'on observe ces courbes dans leur globalitécamstate que, dans le cas de ce
béton, le comportement non-linéaire est peu dépélopSi l'on s’intéresse plus
particulierement aux valeurs de E extraites decoesbes, une décroissance significative de
ce parametre est observée jusqu’a 700°C (chuteridden17%, cf. Fig. 4-5). Cette perte de
rigidité est associée a une légeére non-linéaritécamportement (cf. Fig. 4-3) et a une
augmentation de la déformation au pic: 0,016% sapr@tement a 700°C contre 0,011%

apres traitement a 110°C (cf. Tab. 4-2 et Fig..4-5)

Pour des traitements supérieurs a 700°C, les @tégrid’élasticité ont tendance a
augmenter nettement, passant de 80GPa apres c@isgob°C, a 105GPa aprés cuisson a
1100°C (gain d’environ 30%).

Cette augmentation du module peut étre attribukefarmation a haute température

d’'une phase vitreuse de faible viscosité facilitarftittage (cf. Fig. 4-4).

110°C 250°C 500°C

700°C 900°C 1100°C
Figure 4-4 : Micrographies du béton Bau-UBTC réaliges apres traitement préalable
a différentes températures montrant I'apparition d’'une phase vitreuse
dans la microstructure a partir de 900°C.
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Le tableau 4-2 résume les résultats obtenus dugtn Bau-UBTC en fonction de la

température de cuisson. Les résultats de moduleoutily, obtenus par la technique

ultrasonore et par I'essai de traction, sont lierréés pour les différentes températures de

traitement thermique.

s

Température E(GPa) Spic (MPa) epic (%)
Traction E?t?gsgéi%?ée Traction Traction
110°C 955 975+25 104+ 1,5 0,011 + 0,002
250°C 93+2,5 - 8,85+0,8 0,012 + 0,0014
500°C 90+ 2,5 - 9,43+25 0,013 + 0,0025
700°C 80+8 74+1 85+0,5 0,016+ 0,0003
900°C 100 £ 8 95+1 109+25 0,015 + 0,007
1100°C 105+ 11 112+ 2,5 11,31 0,014 + 0,002

D

Tableau 4-2 : Evolution des propriétés mécaniquesucbéton Bau-UBTC obtenues

par les deux techniques (traction et échographie tuasonore)
en fonction de la température de traitement thermige.

Figure 4-5 : Evolution du module d’élasticité inital (Ey) et de la déformation au pic @ijc)
en fonction de la température de traitement préalale pour le béton Bau-UBTC.

4.3.2 Cas du béton a base d’andalousite (And-BTC)

La figure 4-6 présente les courbes de tractionmlee a température ambiante pour le

béton And-BTC traité aux mémes températures qbétien Bau-UBTC.
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Figure 4-6: Comportement du béton And-BTC en tracton a température ambiante
aprés traitement thermique a différentes températues.

L’ensemble de ces courbes montre que le béton Ard-@résente un comportement
élastique endommageable qui évolue en fonctioraderhpérature de traitement thermique.
On remarque également que le module d'Young infi&) diminue avec la température de
traitement préalable (de 68GPa apres traitemeh0&Cla 13GPa apres traitement a 1100°C).
Dans le méme temps, la déformation au pig) est multipliée par 4 (de 0,018% a 0,074%

cf. Fig. 4-7).

Ces résultats montrent la capacité de ce matéridévalopper un endommagement
significatif avant rupture. Le comportement du Ibétédnd-BTC devient donc plus

endommageable lorsqu’il a été traité a haute teatpé.

Ce béton présente donc a la fois une diminutianitrortante du module d’élasticité
et un comportement non-lin€aire trés développé&auiion en fonction de la température de
traitement thermique. La comparaison du comportémetanique du béton And-BTC traité
a deux températures tres différentes (110°C et X0)0@vele bien I'évolution des propriétés

mécaniques de ce matériau.

Pour les hautes températures, les cycles chardplidfe montrent un comportement
endommageable, avec un module d’élasticité déenaisst des déformations résiduelles
croissantes. Dans le cas du béton And-BTC, le dppelment du comportement non linéaire

est d0 aux mécanismes de microfissuration interwy@nécédemment (cf. chapitre 3) pendant
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le refroidissement. La comparaison de ces courbet en évidence les évolutions du

comportement de ce matériau en fonction de la testy@ de traitement thermique.

Ces reésultats, rassemblés dans le tableau 4-3mpeés les évolutions du module
d’élasticité et des déformations au pic obtenuestraction pour le béton And-BTC en

fonction de la température de cuisson. Il révéleldaroissance du module d’Young initial

(Eo) et I'accroissement progressif de la déformatiompia (Epic).

Température E(GPa) Spic (MPa) epic (%0)
Traction Echographie Traction Traction
ultrasonore
110°C 68+ 3 66+ 4 95+2 0,018 + 0,003
250°C 50+1,5 - 6,7+ 0,6 0,02 + 0,0034
500°C 44 + 2 - 75+0,9 0,027 + 0,0055
700°C 39+3,5 225+25 6,6 +0,2 0,034 + 0,007
900°C 21+3 155+1,5 4,6 +£0,2 0,051 + 0,011
1100°C 13+4 125+2,5 3,5+0,4 0,074 + 0,008

Tableau 4-3 : Evolution des propriétés mécaniquesucbéton And-BTC
obtenues par les deux techniques (traction et échagphie ultrasonore)
en fonction de la température de traitement thermige.

Figure 4-7 : Evolution du module d’élasticité initial (Ey) et de la déformation au pic @ic)
en fonction de la température de traitement préalake pour le béton And-BTC.

4.3.3 Facies de rupture

Les observations au microscope optique des fa@éastures montrent (cf. Fig. 4-8)

gue les zones de faible résistance sont situéese gart, dans la matrice et, d'autre part, a
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l'interface matrice-agrégats, ces deux zones ayamatrésistance mécanique inférieure a celle
des agregatd 23].

Pendant la phase de chargement mécanique en mradti® fissures s’amorcent
vraisemblablement a l'interface matrice-agrégais ge propagent dans la matrice et ménent

finalement a la rupture macroscopique de I'échiamtil

N / ,\.\\

2mm 2mm

S
@

2mm 2mm

N o
RN

C d
Figure 4-8: Faciés de rupture aprés essai a température ambige
pour des deux bétons étudiés et pour différentesrtgératures de traitement thermique préalable:
a) Bau-UBTC 500°C, b) Bau-UBTC 1100°C, c) And-BTC@0°C, d) And-BTC 1100°C

L'observation des faciés de rupture du béton Bau-OBévéle que les ruptures
interviennent de facon intergranulaire apres tnaétet a basse température, et de fagon
transgranulaire pour les échantillons traités pidament a haute température
(cf. Fig. 4-8a et b). Ceci confirme, qu’au dela 8D0la présence de phase vitreuse de faible
viscosité génere par frittage une meilleure comedm matériau, se traduisant par un mode de
rupture plus fragile aprés retour a 'ambiaf@é, 124] L'arrachement des grains est illustré

sur la figure 4-8a et la rupture transgranulaire giains sur la figure 4-8b.
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L’observation des facies de rupture du béton An@&Biontre que la rupture est de
type intergranulaire pour toutes les températugesraitement préalable (cf. Fig. 4-8c et d).
L’arrachement des grains est révélé par la figuBr.4La figure 4-8d fait apparaitre des

microfissures au sein de la matrice.

Il aurait été intéressant de mettre en oeuvre madyse quantitative des surfaces de

rupture par stéréographie, mais ceci n’a pas éireléns le cadre de ce travail.

4.4 Analyse quantitative des résultats de traction

Les paragraphes précédents nous ont essentiell@senis de décrire séparément les
comportements mécaniques des deux bétons au tdegrarametres comme, S pic et epic.
Nous allons maintenant établir une comparaison guastitative de ces parametres et nous
allons nous attacher a exploiter, de maniére plésige, les lois de comportement au travers
de nouveaux parametres. La figure 4-9 présente waiesioi de comportement type a partir de

laquelle on peut définir :

s 'max: contrainte maximum atteinte lors d{iScycle.
€es: déformation résiduelle a lissue dificycle.

E's: module d'élasticité (mesuré sur une plage deviB®) au début de

décharge du®cycle.

E'.: module d'élasticité (mesuré sur une plage deMB&) au début du
rechargement a l'issue dif'fcycle.

W', : énergie dissipée au sein de matériau entredaadée de cycle «i » et la

charge de cycle « i+1 ».

S uit : contrainte au moment de la rupture (différents@g dans le cas d’'un

comportement adoucissant).

eur . déformation au moment de la rupture (différeategl. dans le cas d’un

comportement adoucissant).
WE: énergie consommeée par la rupture compléte de éertte.

Les paramétres énergétiques'{Vét WE) peuvent, soit étre normalisés au volume de

la zone utile de I'éprouvette délimité par les sigies extensometres, soit normalisés a la
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surface de rupture de I'éprouvette. Dans le cak dapture de matériaux fragiles, I'énergie

est traditionnellement ramenée a la surface deregiréée.

Cependant, I'existence d’un endommagement diffassde cas de bétons réfractaires,
peut conduire a une surestimation du rappogft/ \Burface rupture, alors fortement dépendant
du volume de I'éprouvette. Néanmoins, par soucicdBérence avec les données déja
existantes dans la littérature, les valeurs geoW ici été normalisées a la surface de rupture.

L’énergie d’hystérésis Wsera elle normalisée au volume de la zone utile.

Selon la présence, ou non, d'un comportement postigs valeurs de I'énergie de
rupture W, peuvent largement varier typiquement dans unadpge 1 & 10 d’'un essai a
'autre. Pour les essais réalisés a températuréaaielh ce comportement post-pic n‘ayant été

gue marginalement observé,s\8kra calculée pour tous les essays, en considguanta

rupture est intervenue au maximum de contra®e)(

Pour les essais réalisés a haute température ijpgésegans le chapitre suivant), ce

comportement post-pic ayant été systématiguemesered, W sera alors calculée en

considérant les contraintes jusq8'a:.

Figure 4-9 : Les différents paramétres extraits desourbes de traction.
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4.4.1 Module d’élasticite initial (¥

L'évolution du module d’Young, en fonction de lanfgérature de traitement préalable,
est présentée dans la figure 4-10 pour les dewnbéll a déja été dit que, apres traitement a
110°C, le matériau a base de bauxite (Bau-UBTCheaticoup plus rigide (96GPa) que celui
a base d’'andalousite (And-BTC) (68GPa), du fait plexpriétés différentes des agrégats et

d’'une masse volumique plus importante.

Figure 4-10 : Evolution du module d’élasticité inital (Eq) en fonction de la
température de traitement préalable pour les deux étons étudiés.

Lors du premier cycle thermique, des transformationcrostructurales importantes
ont lieu dans la matrice cimentaire des bétonsacé&dires. La déshydratation du ciment
entraine une chute importante du module d’élaétiitccroissement de la porosité) des
bétons. Cette chute du module d’Young, observée @rit0°C et 300°C, peut atteindre 25%
dans le cas de And-BTC et se limite & 5% dansdaleaBau-UBTC.

Les deux produits présentent une évolution physiiotique des phases cimentaires
assez similaire entre 350°C et 700°C. Ceci se irgmu une décroissance progressive du

module d’Young relevée de maniére identique posidkux bétons.

Au dela de 700°C, bien que I'évolution physico-ciyjue reste semblable pour les
deux matériaux, leurs modules d'Young, aprés retodiambiante, suivent une tendance
opposée. Dans le cas du béton Bau-UBTC, I'augmentde E traduit le frittage résultant du

passage a haute température. Dans le cas du béidrBPC, cette augmentation est
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contrebalancée par les phénomenes d’endommagementefeoidissement issus du

différentiel de dilatation existant entre les agit8get la matrice (cf. chapitre 3).

4.4.2 Contrainte au piSéid)

En cohérence avec les variations dg Ube chute deSpi. est observée a basse

température avec un effet plus marqué (30%) poa-BHC, que pour Bau-UBTC (14%).

Figure 4-11 : Evolution de la contrainte au pic$ric) en fonction de la température de traitement préalble
pour les deux bétons étudiés.

De la méme fagcon, une augmentationSdg est observée apres traitement a haute

température pour Bau-UBTC, en lien avec le frittaQet effet est cependant contrebalancé

dans le cas de And-BTC par 'endommagement auidisement, qui induit une diminution

deSpic pour ce matériau (cf. Fig. 4-11).

4.4.3 Déformation au pici)

La figure 4-12 présente I'évolution @p;c en fonction de la température de traitement

préalable. La forte rigidité du béton Bau-UBTC comda de faibles valeurs dep,

comparees a celles de And-BTC. En outre, ces \abamt tres peu affectées par le traitement

thermique préalable. Par contre, pour le béton BWm@, on observe une évolution trés

importante de la déformation au péif) en fonction de la température de traitement.
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Ces résultats montrent que 'endommagement ingehéré au sein de ce béton par le
traitement thermique préalable, augmente sa c&acisupporter des niveaux élevés de

déformations avant la rupture.

Figure 4-12 : Evolution de la déformation au pic €ic) en fonction
de la température de traitement préalable, pour lesleux bétons.

4.4.4 Caractére endommageable

Le chapitre précédent a permis de voir que, lomed'cuisson, les deux bétons
considérés sont caractérisés par des comporterdiigients concernant 'endommagement
d'origine thermique, notamment en raison de fod#&rences de comportement entre
matrice et agrégats. Les résultats obtenus gratessai de traction permettent de mieux
appréhender la capacité de déformation que pewamit de tels bétons aprés traitement
thermique, du fait du développement d'un endommageriffus qui vient se cumuler au

réseau de décohésions et de microfissures déjampradgant I'essai mécanique.

En plus de la non-linéarité de la courbe enveloppatrainte-déformation, les
évolutions des caractéristiques des cycles chaggkadge confirment le développement d'un
tel endommagement diffus, a la fois par la décamise des valeurs du module d'élasticité en
fin de décharge (B, par I'évolution des cycles en boucles d'hystgrésais aussi par

l'augmentation progressive de I'ouverture de ceslbs.

Afin de mieux comprendre le comportement endommizlgedes matériaux étudiés,

nous allons analyser et présenter I'évolution dé&mdints parametres en relation avec leur
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caractére endommageable. Ces paramétres sontadelend’élasticité de déchargemery, E

la déformation résiduell€ cset I'énergie d’hystérésis W

4.4.4.1 Evolution du module d'élasticité de déckangnt (&)

Afin de comparer 'endommagement a l'issue de chatharges'may la figure 4-13
présente I'évolution du module d'élasticité de ddgement (&) pour chacun des deux

bétons étudiés.

On notera que les valeurs présentées sur l'axeoddmnnées correspondent aux
modules initiaux (au départ de chargement) mesutéspérature ambiante aprés traitement
thermique préalable & différente températures @sop&r la suitéEg). A I'issue de chaque
chargement mécanique, la rigidité de matériau @gaur prendre une nouvelle valeur
quantifiée en début de déchargemdy (T caractérise la température de traitement pioésla

et i, le numeéro de cycle de chargement mécaniqusidéré).

b

Figure 4-13 : Evolution du module d’élasticité de dchargement [E'y), a différentes températures de
traitement préalable, pour les deux bétons étudiésa) Bau-UBTC, b) And-BTC
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C’est pour la température de traitement la pluséd$10°C) que I'on observe, pour

les deux bétons, la plus faible diminution'@ au cours des cycles charge/décharge.

La plus forte évolution de ce paramétre est obsepaur I'andalousite prétraitée a
1100°C.

L’évolution de"E'qau cours des cycles de chargement mécanique santgbée a la

diminution de la valeurs de&, résultant du prétraitement thermique.

En considérant la valeur d&°E, comme valeur de référence (matériau supposé
exempt d’endommagement), I'ensemble des valeurseptées sur la figure 4-13 permet de
calculer plusieurs parameétres d’endommagement &ubalse d’'un formalisme de type

Kachanov.

Un parametre d’endommagement relatif au traiterttermique peut ainsi étre défini
par I'’équation suivante :
Drh = 1-TEo / ™%, Equation 4-1
A lissue du traitement thermique, le chargement canégque génére un
endommagement supplémentaire qui conduit a définirparamétre d’endommagement
cumulé Bn+u de la forme :

Drhim = 1-'E'g / 7% Equation 4-2

Pour faciliter I'analyse de nos résultats, ceswaleseront calculées pour un niveau de
contrainte commun a tous les essais et égal a 4MPagure 4-14 présente, pour les deux
matériaux, I'évolution du parametre Py (endommagement d'origine thermique et
meécanique) en fonction derf{endommagement uniquement d’origine thermique).gkéala
différence de nature des agrégats, les points sforelant aux deux matériaux suivent une
méme tendance. La zone hachurée matérialise lalmaiin de 'endommagement d’origine
mécanique a I'endommagement total. De maniere tHpbda contribution de
'endommagement d’origine mécanique s’accroit deativeau d’endommagement d’origine
thermique, mais reste faible, en proportion. Enuttgs termes, 'endommagement des bétons
étudiés sollicités mécaniquement aprés traitemeertntigue est majoritairement d’origine

thermique.
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¢

Figure 4-14 : Evolution du parameétre B.v (endommagement d’origine thermique et mécanique)
en fonction de Gy, (endommagement uniquement d’origine thermique) poutes deux bétons traités
préalablement a différentes températures.

Dans le cas du béton a base d’andalousite (And-BTES)valeurs des parametres
d’endommagement augmentent avec la températureraienment préalable. La méme
tendance s’exprime pour le béton a base bauxite-(H&TC), ceci jusqu’a 700°C. Au dela de

cette température, la tendance s’inverse en raissphénomenes de frittage.

4.4.4.2 Déformation résiduell€

L'étude de I'évolution d€Ey a permis de mettre en évidence le développement de
'endommagement au cours des cycles charge-déchaggdissures créées lors de la charge
peuvent générer une déformation résiduelle en éndédchargement du fait de leur non

fermeture.

Cette non fermeture peut résulter de mécanismésdtits, d’'une part, la présence de
débris s'opposant a la remise en contact des l@agsdissures et, d'autre part, la relaxation
de contraintes internes issues des différentieldild&ation entre les phases au voisinage des

fissures.

La figure. 4-15 illustre I'évolution de cette défuation résiduelled,e) en fonction de
s'max pour les deux bétons aprés traitement & diffésetet@pératures. D’une facon générale,

ces résultats montrent que la déformation résieékll est beaucoup plus importante dans le

cas du béton a base d’andalousite (And-BTC).

96



Chapitre 4 : Comportement mécanique a températabgaate

a b

Figure 4-15 : Evolution de la déformation résiduek (@..) en fonction de la contrainte maximum

de chaque cycles'ray) pour les deux bétons aprés traitement
a différentes températures : a) Bau-UBTC, b) And-BT.

Les valeurs de déformation résiduelle étant vradablement corrélées a la
fissuration au sein des matériaux, la figure 4-1ésente les variations dg.ed*F® en

fonction du paramétre d’endommagement cumuig P

Figure 4-16: Evolution de la déformation résiduellg@.<*"*?) en fonction du paramétre
d’endommagement Qy.y pour les deux bétons aprés traitement a différenteempératures.
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De nouveaux, les points correspondants aux deuXri@ax s’inscrivent dans une

méme courbe. Par contre, dans le cas du béton AltEité a haute température (900°C et

1100°C),€*MP® augmente de fagon importante.

Le niveau élevé d’endommagement potentiellementisgibbe par ce béton traité a
haute température conduit vraisemblablement a dgedaouvertures de fissures lors du
chargement mécanique facilitant ainsi la chute dbrid qui ensuite, s'opposent a leur
refermeture lors du déchargement mécanique, et edainsi lieu a de plus grandes

déformations résiduelles.

4.4.4.3 Energie d'hystérésis ‘(v
Les cycles décharge-charge des figures 4-3 et dné dpparaitre un phénomeéne
d’hystérésis, lié a des mécanismes dissipatifsalgga. Cette énergie a été quantifiée pour
chaque cycle par le terme 'Met normalisée par rapport au volume de la zonle dé
I'éprouvette. La figure 4-17 présente I'évolutioe &V, en fonctions'ma pour les deux

matériaux traités a différentes températures.

a b

Figure 4-17 : Evolution de I'€énergie d’hystéresisW';,) en fonction de la contrainte maximum
de chaque cycles'max ) pour les deux bétons apres traitement
a différentes températures : a) Bau-UBTC, b) And-BT.

Les valeurs de W sont globalement plus grandes dans le cas du bétdrBTC.
L’énergie dissipée au cours des cycles déchargeiehétant vraisemblablement liée a la
surface de microfissures présentes dans les matéié, a été représentée sur la figure 4-18,
pour des niveaux de'max €égaux & 4MPa, en fonction du paramétre d’endommege

cumulé Gn+m. De nouveau, les points correspondant aux deugriaek s’inscrivent dans
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une méme tendance. Une tres forte corrélationeexishc entre I'énergie dissipée au cours
des cycles décharge-charge et le taux d’endommagepnésent dans le matériau. Cette
énergie dissipée traduit vraisemblablement des nigo@s de frottement entre les levres des
fissures. Il est donc parfaitement logique qug Stit directement liée & la surface de défauts

présents dans le matériau.

Figure 4-18: Evolution de I'énergie d’hystéresis (W*""?) en fonction du paramétre
d’endommagement cumulé By, pour les deux bétons aprés traitement a différenteempératures.

4.4.5 Energie de rupture @V

Dans le cas de la mécanique de la rupture des imatéragiles, la propagation de
fissures pré-existantes intervient lorsque I'éreagsociée a la création de nouvelles surfaces
(augmentation de la taille de la fissure) est gaible que I'énergie élastique restituée au
voisinage de la fissure lors de sa propagaffii. Lors d’'un essai mécanique, I'énergie
globalement fournie a une éprouvette pour atteifaneipture est généralement normalisée

par la surface de rupture associée.

La figure 4-19 présente I'énergie de rupture dWtenue sur les deux bétons pour des

essais réalisés apres traitement a différenteséenypes.
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Figure 4-19 : Evolution de I'’énergie de rupture (W) en fonction de
la température de traitement préalable pour les dexibétons étudiés.

Globalement les niveaux d'énergie de rupture oliserpour And-BTC sont
systématiquement supérieurs a ceux de Bau-UBTCte Qenhdance s’accentue avec la
température de traitement. De nouveau, il apparatessant de corréler les valeurs de W
avec celles du parametre d’endommagement thernguief. Fig.4-20). Cette figure met en
évidence, pour les deux matériaux, une relatiorsiquaportionnelle entre {3 (représentatif
de 'endommagement issu du traitement thermiqua)représentatif de I'énergie a fournir

pour rompre le matériau).

Figure 4-20: Evolution de W (énergie a fournir pour rompre le matériau) et D, (endommagement issu
de traitement thermique) pour les deux bétons étués, apres traitement a différentes températures.
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Dans la mesure ou les microfissures issues diertnaitt thermique préalable sont
autant de sites privilégiés pour la propagationnd’umicrofissuration diffuse lors du
chargement mécanique, il n'est pas anormal de atmstine forte relation entre les deux

parametres précites.

4.5 Conclusion

L’'obtention de résultats réalistes en simulatiormaétque, a partir des seules
évolutions de module d’élasticité, nécessiteraalbit des corrélations avec les lois de
comportement. En effet, 'accés a ces lois de catapwnt complexes requiért des moyens
d’essais sous sollicitation uniaxiale (tractionammpression) difficiles & mettre en ceuvre de
facon propre et disposant d’'une instrumentatios fygécise pour réaliser les mesures de

déformation (extrémement faibles).

Les matériaux quasi fragiles présentent une défiimma rupture trés faible et rendent
les essais mécaniques difficiles a effectuer. anshapitre, nous avons étudié a température
ambiante le comportement mécanique en traction disx bétons réfractaires traités
préalablement a différentes températures. Lestedsuinettent en évidence le fait que les
propriétés d’élasticité mesurées se trouvent é@reerhent influencées par un traitement
thermique préalable. Apres stabilisation a 11088 deux bétons présentent un comportement

endommageable plus ou moins marqué, en fonctidgmiud'agrégat utilisé.

Les courbes contrainte-déformation en traction aeaatérisent par un domaine
d’élasticité peu étendu en début de chargementi dine évolution non-linéaire jusqu’au
pic. L’étendue de ce domaine non linéaire est phaportante pour le béton a base
d’andalousite (And-BTC) que pour celui a base dexke (Bau-UBTC). Dans le cas du béton
a base d’andalousite (And-BTC), ce comportement-lmd@ire évolue fortement avec la

température de traitement préalable.

Il apparait que les cyclages thermiques réduisatattement la contrainte a rupture et
la rigidité de ce matériau et augmentent fortenmsentiéformation a rupture. Alors que les
agrégats de bauxite (coefficient de dilatation peode celui de la matrice) conduisent a un
faible niveau d'endommagement aprés traitementiigee induisant un comportement quasi
fragile, les agrégats d'andalousite (coefficientddatation différent de celui de la matrice)
donnent lieu a un endommagement tres marqué losst@ddements thermiques. Cette
évolution résulte d'effets microstructuraux liés aaractere monocristallin de ce type

d’agrégat qui s’accompagne d’'une tres forte aropaerde dilatation, accentuant le désaccord
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dilatométrique avec la matrice cimentaire. L'incide de cet effet microstructural sur la
souplesse du matériau et sur la déformation a megiaurrait expliquer la bonne tenue aux

chocs thermiques reconnue des bétons a base dasitizl

Une analyse poussée, basée sur des paramétresseadesacourbes de traction'E

Eres MPA Wi, (MPR) ot \WL) - a permis de faire apparaitre des analogieseisséntes entre les
deux matériaux. En particulier, il semble que leapgtre B, (quantifiant 'endommagement
issu du traitement thermique préalable) gouverneolaportement mécanique a rupture de
facon similaire pour les deux bétons. Il apparaieé endommagement des deux bétons
étudiés sollicitts mécaniquement apres traitemeatitique est majoritairement d’origine

thermique.
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5.1 Introduction

Le chapitre précédent a permis d'obtenir les lags cdmportement en traction a
température ambiante aprés un traitement thermpréalable. Toutefois, une meilleure
compréhension du comportement thermomécaniquedmatériaux nécessite également une

caractérisation a haute température correspondlamtigeurs conditions réelles d’utilisation.

Ce chapitre présente les lois de comportement &stidn des deux bétons pour
différentes températures d’essais. Les résultatmgedans un premier temps, corrélés aux
évolutions du module d’Young obtenues par la tegpmmid’échographie ultrasonofE04] a
haute température et déja présentées au chapiibars un deuxiéme temps, une analyse
détaillée de ces résultats, au travers des diff@rparametres introduits dans le chapitre
précédent, sera présentée. Enfin, d’autres essaitant notamment de linfluence de

I'histoire thermique sur le comportement de cesématix, seront commentés.

5.2 Influence de la température sur le comportem&tanique

Les essais de traction en température ont ététeffiecans les mémes conditions de
chargement que les essais a température ambiaiffierebtes températures d’essai ont été
considérées. On rappelle que la vitesse de moméenapérature est de 5°C/min et qu’un
palier de 30 minutes a systématiquement été respectr assurer la stabilisation thermique

avant I'essai. Pour chaque température, au mouns elgsais ont été réalises.

5.2.1Cas du béton Bau-UBTC
5.2.1.1 Résultats de traction

La figure 5-1 illustre le comportement mécaniquebéton Bau-UBTC a difféerentes
températures et présente les valeurs obtenues dulend’Young. On observe globalement,
dans le cas de ce béton, et pour les températiessad allant jusqu'a 800°C, que le
comportement non-linéaire peu marqué est finalerpenthe de celui relevé a température
ambiante. Les cycles charge-décharge révelent mipadement endommageable, avec un
module d’Young décroissant jusqu'a 800°C (chutendi®n 42% a 800°C par rapport a la
valeur a 20°C). Cette perte de rigidité est asgoai@ne augmentation de la déformation au
pic 0,011% a 20°C contre 0,057% a 800°C.
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Figure 5-1 : Courbes contrainte-déformation illustrant le comportement mécanique
du béton Bau-UBTC lors d’essais de traction en tengrature.

Au dela de 800°C, les lois contrainte-déformationléent vers un comportement de
type élasto-visco-plastique. Le module d’Young iatitcontinue a diminuer de 56GPa a
800°C a 21GPa a 1200°C. Des résultats, non présécitéindiquent, par ailleurs, une
sensibilité croissante a la vitesse de sollicita{iBkN/min correspondant 0.04mm/min) dans
ce domaine de température. Le fait le plus marquestt cependant la croissance tres
importante de la déformation, traduisant une cbatibn de plus en plus marquée d’un

comportement plastique. A 900°C, la déformatiomiattles limites de nos extensometres
(1,5%).

5.2.1.2 Corrélation avec les mesures a haute temypérissues
de I'échographie ultrasonore

La figure 5-2 compare les évolutions du module divg en fonction de la
température (a la montée) obtenues, soit de macétinue par la technique ultrasonore, soit
de maniére discréte grace aux essais de tractimmm@ déja vue au chapitre précédent, les

valeurs issues de deux techniques sont en pacfaitespondance a basse température (20°C
et 250°C).
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Figure 5-2 : Comparaison de I'évolution du module t¥oung en fonction de la température
pour le béton Bau-UBTC obtenue par échographie ulaisonore et par essai de traction.

A partir de 800°C, une divergence importante esistaiée. La forte sensibilité a la
vitesse de sollicitation, évoquée précédemmentjutral’existence d’'une contribution
croissante de la viscosité dans le comportemenimdteriau, rendant la mesure de E
dépendante de la vitesse de sollicitation. En desuermes, la vitesse de sollicitation élevée,
correspondant aux mesures ultrasonores, induitreiEment des valeurs de E plus
importantes qu’en traction. Méme si une légéereedifiice entre les résultats issus des deux
techniques est déja observable entre 400°C et 8@@t® différence s’accroit tres nettement
a 900°C. C’est diailleurs pour cette température986°C que l'apparition d’'une phase

vitreuse a été observée (cf. Fig. 4-4, chapitre 4).

5.2.1.3 Confrontation aux mesures issues des efsdiaction réalisées a
température ambiante apres traitentamtriique préalable

Bien que des essais réalisés en température neemtoBmidemment par la méme
information sur le matériau que les essais effactu20°C aprés traitement thermique, il est
cependant toujours intéressant de confronter cex deproches. La figure 5-3 présente
I'évolution de module d’élasticité en fonction detempérature d'essai et en fonction de la
température de traitement thermique préalable pessai réalisé a température ambiante. Si
les résultats sont tres proches a basse tempé(aa06°C), un écart important est observé a
partir de 800°C. En effet, le développement d’uhase vitreuse a faible viscosité a partir de
900°C (cf. Fig. 4-4, chapitre 4) affaiblit les pragiés mécaniques du matériau a haute
température, mais par ailleurs, favorise le fretagii accroit la rigidité a froid apres retour a

'ambiante.
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Figure 5-3 : Comparaison entre I'évolution du modué d'Young initial (Eo) en fonction
de la température d’essai et en fonction de la tendpature de traitement préalable,
pour les essais réalisés a température ambiante sBau-UBTC.

Ceci est parfaitement illustré par la figure 5-égantant des lois de comportement de
type élastique endommageable trés analogues a tmmspérature et une plasticité associée

dans le cas des essais réalisés a haute tempé&rait@@0°C).

a b
Figure 5-4 : Différence de comportement mécaniquendraction
du béton Bau-UBTC pour les deux conditions d’essaia) 500°C, b) 900°C.
Cette plasticité se traduit d’ailleurs par une figrte augmentation de la déformation

au pic €ric) a partir de 800°C sur la figure 5-5.

La diminution de€sic & 1200°C résulte en réalité d'une chute importaidela

contrainte au pis pic (cf. Fig. 5-1).
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Figure 5-5 : Comparaison entre I'évolution de la dfbrmation au pic (&;.) en fonction
de la température d’'essai et en fonction de la ten@pature de traitement
préalable, pour les essais réalisés a températurenhiante sur Bau-UBTC.

5.2.2 Cas du béton And-BTC

5.2.2.1 Résultats de traction

De la méme fagon que pour le béton Bau-UBTC, laréch-6 présente I'ensemble des
courbes contrainte-déformation du béton And-BTCfamction de la température d’essai.
Jusqu’a 800°C, le matériau présente, comme a tetypérambiante, un comportement
élastique endommageable. Le module d’élasticitBaln{Ey) décroit avec la température

d’essai (de 68GPa a 110°C a 31GPa a 800°C). Dam&mee temps, la déformation au pic
(&nic) passe de 0,018% a 0,061%.

Comme pour Bau-UBTC, les courbes contrainte-déftomadu béton And-BTC
évoluent, a partir de 800°C, vers un comportementygpe élasto-visco-plastique, ce qui
entraine une chute du module d’Young (de 31GPa&3Ba 11GPa a 1200°C) associée a une

forte augmentation des déformatiaset €pic.
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Figure 5-6 : Courbes contrainte-déformation illustrant le comportement mécanique
du béton And-BTC lors d’essais de traction en tempéture.

5.2.2.2 Corrélation avec les mesures a haute tetypér
issues de I'échographie ultrasonore

D’une maniére analogue a la figure 5-2 relativeauBBTC, la figure 5-7 compare
les résultats du module d’Young du béton And-BT€lissde I'échographie ultrasonore et des

essais de traction.

Figure 5-7 : Comparaison de I'évolution du module tfoung en fonction de la température
pour le béton And-BTC obtenue par échographie ultraonore et par essai de traction.
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Encore une fois, les résultats sont tres voisibasse température (jusqu’a 500°C) et
divergent de fagon importante a partir de 800°Crpauaison déja évoquée précédemment
(difféerence de vitesse de sollicitation), dés lopge le matériau présente une plasticité

développeée.

5.2.2.3 Confrontation aux mesures issues des edsaiaction réalisés
a température ambiante apres traitethentique préalable

La figure 5-8 présente I'évolution de module d’ékaeé initial (Ep) en fonction de la
température d'essai et de la température de traiteiermique pour les essais réalisés a
température ambiante. Comme pour le béton a bakaudete, les résultats sont trés voisins a
basse température, mais, de fagon surprenante,sietilitude reste ici valide pour les hautes

températures.

Figure 5-8 : Comparaison entre I'évolution du modué d'Young initial (E) en fonction
de la température d’'essai et en fonction de la ten@pature de traitement préalable
pour les essais réalisés a température ambiante sand-BTC.

Bien que les valeurs du module d’Young obtenueseeB00°C et 1200°C soient
effectivement trés proches, la décroissance desursmlmesurées a température ambiante
résulte de I'endommagement induit par le traitem@n@rmique préalable, alors que la
décroissance des valeurs mesurées a haute tenmmpéedulte plutét d’'une sensibilité accrue

a la vitesse de sollicitation en lien avec I'émexgede la plasticité.

Ce paralléle entre les effets de 'endommagemertydle thermique préalable pour

les essais a 'ambiante et de la plasticité posieksais a haute température, donne lieu a une

méme tendance po@hic sur la figure 5-9. Toutefois, la valeur &g. mesurée a 900°C est
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particulierement élevée et déconnectée de l'aljiobale de la courbe. Il semble que cette
température donne effectivement lieu a un compaterapecifique (que I'on retrouvera par

la suite cf. § 5.3.4), lié a I'apparition d’'une gkavitreuse, sans doute en périphérie des

agrégats d’andalousite (en lien avec les impumdg¢esette matiere premiere). Le retour a une

valeur plus faible deesic pour 1000°C et 1200°C pourrait s’expliquer par pbthése de

mécanismes de recristallisation intervenant datie ptage de température.

Figure 5-9 : Comparaison entre I'évolution de la dformation au pic (@;.) en fonction
de la température d’essai et en fonction de la tendpature de traitement
préalable pour les essais réalisés a température arante sur And-BTC.

5.3 Analyse comparative des résultats de tractesndgux bétons

Lors d'un cycle thermique, la microstructure destohé subit dimportantes
modifications physico-chimiques qui influencentrl@omportement mécanique. Il apparait
gue ces modifications ont un comportement irrébéesen raison du caractere irrémédiable
des réactions chimiques (ex: deéshydratation) et dwolutions microstructurales
(recristallisation, frittage et endommagement) spiiproduisent. L’objectif de cette partie est
de comparer I'évolution des propriétés mécaniqassbetons, en lien avec I'évolution de leur

microstructuré

1 NDLR : Cette analyse globale comparant les bétons ensgourrait ici faire apparaitre des interpréi
déja formulées pour chaque béton pris séparément.
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5.3.1 Module d’élasticité initial (§}

La figure 5-10 présente I'évolution du module d&iaté initial (&) des deux bétons
étudiés en fonction de la température d’essai. Cerdgja évoqué au chapitre 4, le béton
Bau-UBTC est beaucoup plus rigide que le béton Bm@ (96GPa contre 68GPa a 20°C).
Les deux bétons présentent la méme évolution d&saoie avec la température, en lien avec
la déshydratation des phases cimentaires a 25Qft& ghart, et 'émergence de la plasticité au
dela de 800°C d’autre part.

La chute plus importante observée a 250°C pougéterbAnd-BTC est parfaitement
en accord avec la teneur en ciment plus élevée d@abgton. Un resserrement des propriétés
d’élasticité est également constaté au dela de GB0Pfobablement en relation avec le

développement de la plasticité.

Figure 5-10 : Evolution du module d’élasticité
en fonction de la température d’essai pour les deuxétons étudiés.

5.3.2 Déformation résiduelle'()

La figure 5-11 présente I'évolution de la déforraatiésiduelle des bétond,§) avec

la température par rapport a la contrainte maxirappliquée des cycles'fa).
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a b

Figure 5-11 : Evolution de la déformation résiduet @) des bétons avec la température en fonction de la
contrainte maximum de cyclages'i.) pour différentes températures d’essai : a) Bau-UBC b) And-BTC.

Jusqu’a 800°C, les valeurs dgs sont trés faibles, associées au caractére oaagiefr
du comportement mécanique a basse températuresdettms. A 900°C, une augmentation
trés importante dees est observée pour les deux bétons, en lien aveévieloppement de la
plasticité. A cette température, la déformation deax bétons est telle que la capacité de
mesure des extensométres est dépassée. A plus temuperature, les valeurs oHes

décroissent de fagon importante pour And-BTC esdare moindre mesure pour Bau-UBTC.

5.3.3 Contrainte au pis §ic)

La figure 5-12 présente I'évolution de la contrairatu pic $pic) en fonction de la

température d’essai.

Figure 5-12 : Evolutions des contraintes au picsfic) et ultime (sy;) en fonction
de la température d’'essai pour les deux bétons étigs.
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Dans le domaine 20°C-800°C, lI'absence de comporierpest-pic pour les deux
matériaux nous a amené a considéey égale asy. A plus haute température, la
différenciation de ces deux caractéristiques deévpessible, compte tenu de I'émergence
d’'un comportement post-pic. Au dessous de 800°Cy#deurs depic sont plus élevées pour
le béton Bau-UBTC. Avec une teneur plus élevéeimemt, le béton And-BTC présente une
chute plus importante d&icau moment de la déshydratation. Pour les deux bgtore chute
trés marquée depic est observée a 900°C. A cette température, lesseagant d( étre
interrompus pour ne pas endommager les extensanétraupture effective n’'a alors pas pu
étre atteinte et les valeurs dg; ne sont donc pas présentées. Cependant, les @srnier
données de ces essais suggerent des valeurs unééri@ 1MPa. De 900°C a 1200°C, les
valeurs despic tendent a se stabiliser sur des niveaux relativermenlestes (de 2 a 3MPa).
Les déformations, beaucoup plus faibles dans ceamhmmde température, ont par ailleurs

autorisé la mesure des valeurssge

5.3.4 Déformation au pi®¢;)

La figure 5-13 montre I'évolution de la déformatian pic €pic) en fonction de la

température d’essai pour les deux bétons.

Figure 5-13 : Evolution de la déformation au pic &) en fonction
de la température d’essai pour les deux bétons étig.
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Jusqu’a 800°C, les valeurs dg. suivent une méme tendance pour les deux bétons.
De nouveau, 900°C apparait comme un point de transharqué pour lequ&hic augmente
de facon extrémement importante, notamment dacasele And-BTC. Au dela de 900°C, la

tendance s’inverse, méme si les deux bétons nergydas exactement la méme évolution.

5.3.5 Evolution de I'énergie a rupture §/Nén fonction de la température

La figure 5-14 présente I'évolution de I'énergie rd@ture (W : travail a la rupture)
en fonction de la température d’essai pour deuartséétudiés. Comme définies au chapitre 4,

nous rappelons que ces valeurs de &rrespondent a l'aire sous les courbes contrainte
déplacement (sur la longueur de jauge de extensesjatlevée jusqu’8y; et normalisée

par la surface de rupture de I'éprouvette (airend’section dans la zone utile).

Une nouvelle fois, les valeurs obtenues pour lgptaature de 900°C sont beaucoup
plus élevées et ne s’inscrivent pas dans la terdgénérale décrite pour les deux matériaux.
Aux vues des différents résultats exposés précédemmn semble que la température de
900°C soit une température singuliere pour laquédle deux bétons présentent un

comportement spécifique.

Figure 5-14 : Evolution du travail de rupture (Wg) en fonction
de la température d’essai pour les deux bétons étif.
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5.3.6 Analyse en relation avec la microstructure

Les différents résultats précédents sont syntt#8sé la figure 5-15 et peuvent étre
commentés par rapport aux évolutions microstrutgareatervenant dans chaque domaine de
température. L'analyse présentée ici se base ésdtmment sur des données microstructurales
issues des études réalisés par Hicham MarZégliet Edwige Yeugo-Fogaind04] dans le
cadre de ce méme programme de recherche (PROMETHERE

Figure 5-15 : Synthése des caractéristiques issu#ss essais de traction
en fonction de la température, pour les deux bétoritudiés.

Domaine 20°C-800°C :

Hormis la déshydratation des phases cimentaires) p&volutions de la
microstructure sont constatées dans cette plagendgérature. Le module décroit de facon

importante et la contrainte a ruptwg. est quasi stable.

Toutefois, pour le béton And-BTC, contenant plusciieent que le béton Bau-UBTC
(7% de ciment contre 3% respectivement), une cplute importante de st observée au

moment de la déshydratation se traduisant par aleaivplus faible depic a 250°C.
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Domaine 800°C-900°C :

Dans cette plage tres restreinte de températureggdortes eévolutions interviennent

pour les deux bétons : trés forte diminutiorsgg et tres fortes augmentations@g et We.

L'observation de I'ensemble de ces propriétés nmetéeidence I'apparition d’'un
comportement élasto-visco-plastique tres marqué08°®@. Ce comportement est tres
vraisemblablement lié a la présence de phase sédrale faible viscosité résultant de
I'association de la silice submicronique avec lawhdu ciment et d’autres oxydes présents
en tant qu'impuretési(O,, N&O, FeOs;) [125, 126].

a b
Figure 5-16 : Présence de phases vitreuses locadeservées au sein de la matrice
du béton And-BTC aprées un traitement thermique de & : a) 700°C, b) 900°C 104].

Des observations précédemment effect(i&@4], sur des matrices traitées 5h a 700°C
et 900°C (cf. Fig. 5-16), montrent, en effet, 'aoence a 900°C de phases vitreuses tres
localisées, résultant clairement de la silice sebomique utilisée dans la partie fine de
'empilement granulaire. Méme si cet effet existeiples deux bétons, il se manifeste par une
augmentation beaucoup plus marquéesgalans le cas de And-BTC, en lien avec une teneur

plus importante en microsilice (12,5% contre 10%rd®au-BTC).
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Domaine 900°C-1000°C :

Dans ce domaine, les valeurs élevéesgleassociées au comportement élasto-visco-
plastique, et devant logiquement croitre avec maptgrature, décroissent en réalité de facon
surprenante dans le cas de And-BTC. Pour Bau-UB@€ yvaleurs dessic restent stables.

Cette évolution du comportement est probablemdidiera des mécanismes de cristallisation

des phases vitreusgs9].

Une autre étud¢l27] a montré, pour des traitements thermiques de Braurée
(150h et 250h), effectués a plus basse tempérg@082C) sur des bétons du méme type, que
leur comportement élasto-visco-plastique pouvait brtement réduit en raison de la
cristallisation de la silice submicronique en ailite. Par ailleurs, une étude précédemment
réalisée au laboratoif@04] sur les mémes matériaux que les noétres, a égalenmriré que
la cristobalite pouvait étre présente (cf. Tab.®tdn)s le béton And-BTC, aprés un traitement
de 5h a une température Iégerement plus élevé@{TPO

V)

Phases 110°(
Andalousite| -
Alumine
Quartz

CsAHs ’
AH3 1)
CA ’ ’ . ’ ’
CA, ; > ; . — - -

Cyanite
Cristobalite
Anorthite ’ ’ :

Mullite i :
(1) phases non identifiées ici bien que devant égequtes
Tableau 5-1 : Phases identifiées a température anabite dans la matrice du béton And-BTC apres
traitements thermiques de 5h a différentes tempéraire [104].

300°C 5009C 800rC 1000°C 1200°C 1300°C 15p0°C

s ,

, , - , , s ’ ,

s s s ’, , , s

r”r rr rr rr

Pour Bau-UBTC, la présence de cristobalite n’esdy pontre, pas constatée
(cf. Tab. 5-2). Méme si cela n'apparait pas dagsdbleaux 5-1 et 5-2, la cristallisation de la
phase CA, (a partir de;€A\7), au sein des matrices des deux bétons aux endg@d0°C, est

également susceptible de modifier le comportemedamique.
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Phases | 110°C 300°C 5009C 800°C 1000°C 1200°C 1300°C 15p0°C
Alumine . ’ ’ : ’ : ’ ’
Quartz
CsAHg 1)
AH3 (1)
CA . g . .
CA, ; ; . . P -
Anorthite ‘ ’ ’

Mullite i i
(1) phases non identifiées ici bien que devant étregmtés

s s Ve s s s s s

Tableau 5-2 : Phases identifiées a température anabite dans la matrice du béton Bau-UBTC aprés
traitements thermiques de 5h a différentes températe [104].

Domaine 1000°C-1200°C :

Dans ce domaine de température, les variationg@mitstes despic observées pour les
deux bétons (pour And-BT&;. X et pour Bau-UBT(bpic\) peuvent s’expliquer par un
comportement different des agrégats. En effet, dbut de la mullitisation des agrégats
d’andalousite génere I'exsudation d’'une quantitpantante de phase vitreuse. Cette derniere,
localisée en périphérique des agrégats (cf. Fifj7)5eontribue vraisemblablement a une
plasticité accrue. Ceci n’est pas observé pouadedgats de bauxite.

a b

Figure 5-17 : Etat de surface des agrégats d’andaleite aprés
un traitement thermique de 5h : a) 1000°C, b) 120@ [104].

En outre, alors que la morphologie des agrégataddlausite, avec une surface
initialement tres lisse, peut faciliter le glissamda surface tres rugueuse des agrégats de

bauxite rend ce glissement sans doute plus déficil
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5.4 Résultats complémentaires

5.4.1 Comportement sous chargement cyclique

L’ensemble des résultats précédents montre quaekes bétons étudiés présentent un
comportement endommageable a basse températuésaue vers un comportement élasto-
visco-plastique a haute température. Dans l'objecfune part de mieux décrire cette
évolution de comportement avec la température (pouméme échantillon) et, d’autre part,
de se rapprocher le plus possible de sollicitatiomsosées au matériau lors des mesures
ultrasonores a haute température, un protocolesal apécifique a été ici utilisé. Il consiste a
imposer une contrainte alternée symeétrique avegivgau de sollicitation maximum le plus
faible possible. Ce maximum de contrainte a été &x0,6MPa pour avoir un rapport signal
sur bruit suffisant sur les réponses des extensemet ’analogie avec les mesures
ultrasonores aurait du nous conduire a choisir cgdes de chargement sinusoidaux.
Cependant, la limitation des capacités de pilotdgenotre moyen expérimental nous a

finalement amené a appliquer des cycles de chamganengulaire (cf. Fig. 5-18).

a b

Figure 5-18 : Cycles de pilotage utilisés pour leshargements alternés symétriques :
a) cycles programmeés, b) cycles réels obtenus.

Il aurait également été intéressant d’étudier Iliehce de la vitesse de sollicitation

mais une seule valeur a pu étre considérée ddemfes imparti a ce travail.

La méme vitesse de sollicitation que pour les sssatiques a été choisie et le nombre
de cycles a été fixé a trois. Bien qu’aucun palercharge n’ait été programmé, le temps de

réponse du vérin induit néanmoins un palier surclesrbes réelles (cf. Fig. 5-18b). Par
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ailleurs, ces cycles sont imposés aprés 30 mirdgepalier a la température d’essai afin
d’assurer I'équilibre thermique de I'échantillore méme échantillon est utilisé pour tous les

essais. Les figures 5-19 et 5-20 présentent ledtaéss =f (€) obtenus pour les deux bétons.

Figure 5-19 : Courbess =f (@ obtenues pour le béton Bau-UBTC
sous chargement alterné symétrique a différentesrgpératures.

Figure 5-20 : Courbess =f (@ obtenues pour le béton And-BTC
sous chargement alterné symétrique a différentesrgpératures.
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Pour les deux cas, des boucles d’hystérésis saeinades avec une inclinaison et une
ouverture de cycle variables avec la températugesdi. Alors que la pente traduit la rigidité
du matériau, I'ouverture des cycles caractérise®dpkn capacité a se déformer plastiquement.
Concernant la pente de cycles, la figure 5-21 ptéska comparaison, pour les deux bétons,
de I'évolution du module d'Young issu des mesurksasonores avec celui déterminé lors
des essais mécaniques sous chargement cycliquee (denf’ chargement). Ces résultats
confirment ceux déja observés et commentés préaaédamsur les figures 5-3 et 5-7.
L’ouverture des cycles d’hystérésis a été quasetifia travers du parametre énergétique W

(mesurée sur le¥icycle), analogue au parameétré,\W&fini précédemment au chapitre 4.

a b
Figure 5-21 : Comparaison de I'évolution du modulel’Young en fonction de la température
pour les deux bétons obtenue par échographie ultrasore et essais de traction:
a) Bau-UBTC, b) And-BTC.

L’évolution de ce parameétre en fonction de la terapge d'essai (cf. Fig. 5-22)
montre une nouvelle fois une singularité de congoent aux environs de 900°C.,\W
augmente significativement a cette température pesirdeux bétons, et ce de fagon trés
importante pour And-BTC.

L’allure des courbes de la figure 5-22 est treséée avec les variations a@pic
présentées en figure 5-13 du paragraphe 5.3.4. dBséquence, les interprétations sur

I'évolution de W, sont tout a fait similaires a celles déja formaléa paragraphe 5.3.6.
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Figure 5-22 : Evolution de I'énergie d’hystérésisW,,) en fonction
de la température d’essai pour les deux bétons étig.

5.4.2 Influence de l'histoire thermique

Un produit réfractaire non-faconne, étant par deédin un produit non cuit, la
microstructure, et par conséquent les propriétésam@ues, évoluent donc beaucoup lors de
la premiere utilisation en température. En outtendommagement par différentiel de

dilatation est également susceptible d’influercas propriétés.

Les lois de comportement en traction ont ici étéeméinées pour une température
intermédiaire de 800°C correspondant a différenpbases d’'un traitement thermique
comportant deux cycles jusqu’a 1200°C (palier de Bles différents essais sont matérialisés
sur la figure 5-23 par les points A, B, C et®.(Cps quatre points ont été définis sur la base
de I'évolution du module d'élasticité obtenu en @gtaphie ultrasonore lors d’'une étude

antérieure [109].
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Figure 5-23 : Points d'intérét A, B, C et D choispour I'essai mécanique correspondant & différentes
phases d’un traitement thermique comportant deux cgles jusqu’'a 1200°C.

Les deux matériaux ayant un module d’Young singlair800°C au refroidissement
pour deux cycles, un seul des deux points a étéidéme (point B). Les résultats de traction
pour les points A, B et C sont ici confrontés aaeurs du module E a 800°C issues des

mesures ultrasonores en relation avec I'histoieentiique subie par I'échantillon.
1.1.1.1 Cas du béton Bau-UBTC

Comme déja évoqué dans les chapitres 3 et 4, ligreeycle thermique engendre
une forte rigidification de ce béton par frittagd. (Fig. 5-24a). Le matériau passe d'un
comportement élastique endommageable (avec urte petitribution plastique) au point A a
un comportement beaucoup plus fragile au point Bmd si 'endommagement par
différentiel de dilatation est peu marqué au serce matériau, le deuxieme cycle thermique
(cf. Fig. 5-24a) laisse cependant apparaitre uti;eg@mucle d’hystérésis. L'essai de traction
réalisé au point C se traduit d’ailleurs par un portement sensiblement moins fragile avec
une contrainte a rupturesgi) plus faible. La légere divergence des valeursnthdule
d’élasticité relevée entre les deux techniquescgatémment observée sur la figure 5-2 a
partir de cette température de 800°C, n’empéchealpasoter une tres bonne corrélation des

évolutions de ce parametre entre les points At B, e
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a b
Figure 5-24 : a) Variation du module d’Young d’un &€hantillon du béton Bau-UBTC au cours de deux
cycles thermiques successifs jusqu’a 1200°C (paligrh), b) Comportement mécanique en traction de tiig
échantillons du béton Bau-UBTC possédant des histes thermiques différentes.

5.4.2.2 Cas du béton And-BTC

A l'inverse du béton Bau-UBTC, le premier cyclerth&ue se traduit, dans le cas de
And-BTC, par une tres forte baisse de rigidité ff. 5-25a). Malgré le début du frittage
(tres faible ici) observé a 1200°C, 'endommagenpantdifférentiel de dilatation est ici trés

marqué, mais n’intervient majoritairement qu’enstess de 800°C lors du refroidissement.

Ainsi, comme pour le béton Bau-UBTC, And-BTC padsm comportement élastique
endommageable (avec une petite contribution plas}iqu point A a un comportement plus
fragile au point B. Cette évolution est toutefais hbeaucoup moins marquéey(Rasse de
33GPa a 40GPa) et se matérialise surtout par umiewtion importante depic et despic. Le
niveau important d’endommagement cumulé a I'issu@rmier cycle thermique génere une

boucle d’hystérésis tres marquée lors de secorld ¢gic Fig. 5-25a).

a b
Figure 5-25 : @) : a) Variation du module dYoung dun échantillon du béton Bau-UBTC au cours de deux
cycles thermiques successifs jusqu’a 1200°C (palibrh), b) Comportement mécanique en traction de tiie
échantillons du béton And-BTC possédant des histas thermiques différentes.
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Le comportement en traction observé au point C K. 5-25b) révele ainsi une
rigidité inférieure (20GPa) et une recouvrance alactere elastigue endommageable avec un
epic atteignant une valeur plus importante (0,04%). @emiers résultats sur And-BTC

viennent confirmer d’autres résultats obtenus exidh dans les mémes conditions [61, 128].

5.5 Conclusion

Une modeélisation fiable par éléments finis de faugeen service de piéces réfractaires
requiert la connaissance précise des lois de cdempent a haute température des matériaux
constitutifs. Sur le plan expérimental, pour desaesréalisés a température intermédiaire
(typiguement dans le domaine 20°C-800°C), les aliffées rencontrées lors des essais a
'ambiante subsistent et sont, en outre, amplifpg@@des effets potentiels de dérive thermique
des moyens de mesure de la déformation. Ce prokdeété résolu, d'une part, grace a une
bonne maitrise de I'environnement thermique imnmétka extensometres, et d'autre part, a
l'aide d'une correction basée sur des mesuresng@tature de cet environnement. A plus
haute température (au dela de 800°C), les mesumes déformation deviennent

progressivement plus faciles avec le développeniefd plasticité.

Dans ce chapitre nous avons étudié le comportemeénanique en traction des deux
bétons réfractaires en fonction de la températtessdi, dans le domaine 20°C-1200°C. A
basse température (en dessous de 800°C), les datéxiamx conservent un comportement
élastique endommageable avec un module initigl Ecroissant restant proche des valeurs
issues des mesures ultrasonores. A plus haute tatupg une contribution plus importante
d'un comportement viscoplastique engendre une dépee significative des valeurs du
module d'élasticité a la vitesse de sollicitatientrainant une divergence de ces valeurs
mesurées par les deux techniques. Il apparaitegugdux bétons présentent un comportement
spécifique a 900°C avec des valeurs particulieréré@vées despic. Ceci a été relié a la
présence d'une phase vitreuse de faible viscosif@glus haute température, devient moins

visqueuse par cristallisation en cristobalite.

Les derniers résultats présentés dans ce chapibrdrent, par ailleurs, que le
comportement de ces matériaux, pour une tempérdtumeée (ici 800°C), peut étre fortement
dépendant de l'histoire thermique vécue. De cetpdén vue, des essais préalables par
échographie ultrasonore a haute température stav@meticulierement pertinents pour définir

les domaines de température a investiguer endracti
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En paralléle au programme national de recherche NPRIHEREF, visant a
caractériser les propriétés thermomecaniques dériauax réfractaires, I'objectif principal de
ce travail a consisté, dans un premier temps, &ldgper un dispositif expérimental de
traction a haute température puis, dans un deuxiém@s, a mettre en oeuvre ce moyen

d'essai pour caractériser les lois de comportemécanique de deux bétons réfractaires.

Concernant la mise au point de I'ensemble expétahate traction, une attention
particuliere a été portée sur la relative simpiaie réalisation de éprouvettes (cylindriques),
sur la maitrise de l'alignement de la ligne de ghawent et sur la précision des mesures
extensomeétriques (minimisation des effets de déttneemique). Des essais de validation,
conduits sur des matériaux posseédant des cardiciéeis proches de celles des bétons
étudiés, ont confirmé la bonne qualité des résutibtenus grace a ce nouveau dispositif, a la
fois a lI'ambiante et a haute température. Le caractres hétérogene des matériaux
réfractaires, associé a des liaisons matricietigtivement faibles, donne souvent lieu, méme
a basse température, a un comportement mécanigamémt non linéaire et souvent néglige,
dans la modélisation par éléments finis du compoeté thermomécanique des pieces
industrielles. Par une détermination plus préciseces lois de comportement, ce nouveau
moyen d’essai de traction va, dans l'avenir, noeismpttre de disposer de données plus
pertinentes sur les matériaux soumis a une saliioit uniaxiale (traction, voire
compression). Par exemple, les valeurs de mod¥leudg obtenues ici a la fois en traction
(pente en début de chargement) et en échographigsariore montrent que ces deux
techniques donnent des résultats trés voisins,a@tles matériaux considérés restent peu

sensibles a la vitesse de sollicitation.

Ce moyen d'essai a ensuite été mis en oeuvre paractériser les lois de
comportement mécanique de deux bétons réfractainedéton a basse teneur en ciment et a
base d’andalousite (And-BTC) et un béton a ultrssbdeneur en ciment et a base de bauxite
(Bau-UBTC). Ces lois de comportement ont été cée®l avec les évolutions
microstructurales de ces matériaux en fonction aléempérature, déja en grande partie

caractérisées par échographie ultrasonore danétude antérieure.

En premier lieu, le comportement mécanique enitnaates deux bétons réfractaires
traités préalablement a difféerentes températur@&téacaractérisé a température ambiante.
Apres stabilisation a 110°C, les deux bétons ptéseérun comportement endommageable

plus ou moins marqué en fonction du type d'agragdisé. Les courbes contrainte-
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déformation se caractérisent par un domaine diéi@speu étendu en début de chargement,
suivi d’une évolution non-linéaire jusqu’au picéténdue de ce domaine non linéaire est plus
importante pour le béton a base d’andalousite (BM@) que pour celui a base de bauxite
(Bau-UBTC). Dans le cas du béton a base d’andaw@asnd-BTC), ce comportement non-
linéaire évolue fortement avec la température @étement préalable. Cette forte non-
linéarité, dans le cas de And-BTC, a pu étre aésail'existence d'un important différentiel
de dilatation entre phases, engendrant une mistsfion notable lors du refroidissement
des cycles. En effet, la mise a notre disposit@madnocristaux d'andalousite de grande taille
a permis ici de préciser le comportement dilatoipéér de ces agrégats, avant et aprés
mullitisation, selon les différents axes cristatyghiques, et d'identifier un fort différentiel de
dilatation aussi bien sous leur forme native quassteur forme mullitisée. Cette forte
anisotropie de dilatation est vraisemblablemenrbrglne de I'endommagement trés marqué
lors des cycles thermiques imposés a ce type denbétaffaiblissement des propriétés
d'élasticité et l'augmentation de la déformatiorrugture, résultant de ces mécanismes
microstructuraux, constituent d'ailleurs un avaatagdéniable pour la tenue aux chocs
thermiques de ces produits. Par contre, les agrédmtbauxite, avec un coefficient de
dilatation proche de celui de la matrice cimentai®enduisent a un faible niveau
d'endommagement apres traitement thermique induisartomportement quasi fragile peu

affecté par un traitement thermique préalable.

En second lieu, la caractérisation en températureeamportement mécanique en
traction des deux bétons a été réalisée. JusquaCg8des deux matériaux présentent un
comportement non-linéaire peu marqué, finalemewiche de celui noté a température
ambiante. Au dela de 800°C, de tres fortes évaistiaterviennent de maniere similaire pour
les deux bétons, les lois contrainte-déformationlé®nt vers un comportement de type
élasto-visco-plastique avec le développement d'wmportement post-pic de type
adoucissant. Si, de 800 a 900°C, de tres fortesyanttions de la déformation au pésid) et
de I'énergie de rupture (Wsont observées, la tendance s'inverse curieusesmedela de
900°C. Ces effets ont pu étre attribués au dévelognt, & 900°C, de phases vitreuses de
faible viscosité, en lien avec la présence, au dgeina matrice, de silice submicronique

susceptible de cristalliser en cristobalite des02Q0

Enfin, I'histoire thermique subie par le matériafractaire influence fortement son

comportement mécanique. Pour les deux matériagXpie de comportement en traction ont
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ici été déterminées pour une température interrirédile 800°C correspondant a différentes
phases d'un traitement thermique comportant deuglesy jusqu’a 1200°C. Si un
endommagement important est susceptible d'étrer@drad différentiel de dilatation au sein
du matériau (cas de And-BTC), la loi de comporteimegievée a une température donnée,
peut étre profondément affectée par I'état de searé de défauts; réseau pouvant étre tres
étendu lors de la montée en température ou, auab@ttrés peu développé lors de la
descente. Selon la nature du probléme a traitdevilent alors primordial, pour la simulation
par éléments finis du comportement thermomécanapigieces industrielles, de ne plus
seulement considérer les lois contrainte-déformati# différentes températures, mais
d’intégrer également I'évolution de ces lois enctmm de I'histoire thermique effectivement

subie par les matériaux.

D’une facon générale, I'ensemble des résultateptés dans cette étude montre que,
dans un souci d'efficacité, la réalisation d'ess@saniques pertinents (ici en traction) passe
par une caractérisation préalable par échograpliasonore a haute température afin de
mieux définir les conditions d'expérience (tempématd'essai a considérer, cycle thermique

préalable).

En termes de perspectives et d'un point de vueriexgétal, I'expérience réecemment
acquise au laboratoire concernant la mise en oalevia technique d'émission acoustique a
haute température, pourrait étre avantageusemsetamrofit pour caractériser I'évolution de

I'endommagement diffus ou localisé lors des estatsaction.

La non linéarité du comportement mécanique desraateéréfractaires jouant un role
majeur dans leur tenue aux chocs thermiques,aitsatéressant de mieux comprendre ['effet
de la microstructure sur cette non linéarité. Lesultats de cette étude nous ont permis de
montrer le lien direct existant entre la capacitérthtériau a développer de 'endommagement
diffus lors d'un chargement mécanique avec I'endagement initialement présent par des
effets de microstructure. De ce point de vue, féédintiel de dilatation thermique existant
entre les différentes phases constituant le matgreut jouer un réle bénéfique. Ainsi, le
design (I'optimisation) de la microstructure pagsg un choix réfléchi des désaccords
dilatométriques entre phases, des anisotropieslaattbn, des orientations relatives et des
tailles de grains dans I'objectif de maximiserdseau de défauts sans pour autant réduire de

facon trop importante la contrainte a rupture duémau. Des études sur des matériaux a
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microstructures simplifiées proches de celles deactaires industriels constitueraient sans

doute une voie intéressante a investiguer.
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Annexe 1

Alignement de la ligne de chargement
Principe et procédure de réglage (d’apres le doatilhN&STRON)

1. Description du probléme
L’obtention d’une sollicitation purement uniaxiakest liee a la nécessité d'un
alignement parfait de I'éprouvette avec l'efforplaué et d’'un chargement uniforme et

maximal dans la partie utile de I'éprouvette.

Il'y a deux sources de désalignement et de déapbditionnement entre I'éprouvette
et les mors, les défauts de concentricité et d’migé (cf. Fig. 1). Ces problemes induisent

des contraintes parasites, principalement de flexdans I'éprouvette.

a b

Figure 1 : Schéma des défauts possibles de positiement des mors :
a) défaut de concentricité, b) défaut d’angularité.

2. Description du dispositif d’alignement

Dans notre étude, ces problémes ont été résoluse graun dispositif spécifique
permettant I'alignement précis et rapide de laubelide charge et des mors. La figure 2
présente le positionnement du systeme d'alignemergst situé entre la cellule de charge et

la traverse supérieure. Le montage se compose oie farties principales. Un anneau
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supérieur pour le réglage de I'angularité, uneiparéntrale (central housing) et un anneau

inférieur pour le réglage de la concentricité.

Figure 2: Installation typique du montage d'alignenent.

Le schéma 3 montre une vue en coupe de ce mortagfevis, quatre agissant sur
chaque anneau, sont disposées a intervalles regdiee90° autour de la circonférence de la
partie centrale. L’alignement est obtenu en chamgka position relative des anneaux par

rapport a la partie centrale, grace aux vis deaggg|

Figure 3 : Vue en coupe de montage d'alignement.

3. Procédure de réglage
Pour vérifier I'alignement de la ligne de chargel@lenachine, nous avons utilisé une
éprouvette instrumentée de jauges extensométripeisettant également de contréler les

déformations de flexion sur I'éprouvette.
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Il existe différentes maniéres de positionner Bsggs sur I'éprouvette. INSTRON
préconise, comme configuration minimum, d’utilibeit jauges réparties en deux groupes de
guatre disposées selon deux plans (supérieur @tignf) symétriques par rapport au plan

meédian de I'éprouvette (cf. Fig. 4).

Figure 4 : Position des jauges extensométriques sbidéprouvette
Le calcul de la déformation de flexion est détailEns la norme ASTM E 1012-99.

Toutefois, un résumé succinct présenté ci-aprémgiade mieux appréhender ce calcul. Dans
le cas d'une éprouvette cylindrique, la déformatiehative de flexion (pourcentage de

flexion : PB) est déterminée de la maniére suivante

En considérant les mesures issues des quatre jaitgéss dans un méme plan et
prisent rigoureusement dans l'ordre de leur nunaéicot, on obtient pour la déformation
axiale :

Déformation axiale, a = (e+ e+ e+ €)/4 Equation 1
Ou g, &, geteg sont les déformations mesurées sur les quatregadign méme plan.
Les déformations locales de flexion sont alorsrdé$i par :

b, =g-a
b, =e-a
b;=egra
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b,=era

et la déformation maximale de flexion est :

B = 1/\/(by - bg)? +(by - by)? Equation 2

On déduit ensuite le pourcentage de flexion :

PB = (B/a) x 100. Equation 3

Pour notre cas, le réglage de l'alignement s’efgtcefée sur la machine grace a un

dispositif dédié et fourni par la société INSTRON@mprenant :

- une éprouvette instrumentée avec 12 jauges, ®yrai nos soins (un groupe
supplémentaire de quatre jauges a été positionnélesplan médian de

I'éprouvette afin d’optimiser le réglage avec ALBno)
- Un systéme d’acquisition de mesure et d’interfaoec la partie informatique.
- Un ordinateur équipé du logiciel Align-Pro pernagittle calcul.

L’échantillon instrumenté (cf. Fig. 5) est été gedans les mors, puis mis en charge

jusqu’a 1 kN.

Figure 5 : Eprouvette instrumentée a 12 jauges (édhntillon avec liaison vers interface).
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Apres calcul, le logiciel permet la visualisatioesddéfauts (concentricité et angularité)

sur une interface graphique spécifique (Fig.6)

Figure 6 : Interface graphique (Align-Pro) pour la visualisation
des défauts de concentricité et d’angularité

Sur cette figure, les défauts d’angularité et deceatricité sont importants et

nécessité un réglage du dispositif mécanique @Hig.

Figure 7 : Réglages possibles en fonction des défagonstatés.

Pour un réajustement de I'angularité, on agit esrguatre vis situées en périphérie de

'anneau supérieur et, pour une correction de lcenotricité, on manceuvre les quatre vis
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situées en périphérie de I'anneau inférieur. Urie é@s réglages effectués, on obtient un

alignement précis (Fig. 8)

Figure 8 : Interface graphique présentant un faibleniveau de désalignement.
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Annexe 2

Dérive thermique des extensometres

Présentation du probleme et démarche corrective

1. Principe des extensometres

Pendant I'essai de traction, les variations deéfordnation sont mesurées par deux
extensometres équipés pour chacun, d’un capteacitép

L'extensomeétre est en contact en deux points dénératrice de la partie centrale du
spécimen, et mesure continuellement la longueurcelesegment a l'aide d’'un systéme
électronique a capteur capacitif (ADE technologiesl extensometres également équipés de
deux tiges en carbure de silicium (SiC) pour lesaissa haute température. Ces tiges,
plaguées sur la génératrice de I'éprouvette, peéemetgrace a un systeme mécanique basée

sur le principe de bras de levier, de transmettif@acement au capteur capacitif (cf. Fig.1).

Tige SiC

+— Cadre support

Capteur capacitif

Figure 1 : Schéma d’'un des deux extensometres usids.

2. lllustration des effets de la dérive thermique

Les variations de température sur I'environnementmédiat des extensometres
influence de maniére significative les résultatsenbs en déformation. Ceci résulte d'une
différence de coefficient de dilatation thermiguetre les matériaux utilisés dans la
fabrication des différentes pieces de I'extensométrest donc essentiel de limiter la dérive
thermique des extensometres afin de fiabiliserdssitats. La figure 2 présente I'effet de la

dérive thermique sur les résultats obtenus lorssdlis mécanique en traction.
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Figure 2 : lllustration de la dérive thermique congatée sur un extensometre
En outre, conscient d'un tel probleme, le fournisséu capteur capacitif a intégré
dans le conditionneur électronique une correctaseb sur une mesure de température proche
du capteur, mais ce dispositif qui nécessite lt@uoent d’'une résistance en fonction de la
dérive thermique constatée, a été tres mal régliéEpailon. Ce mauvais réglage donnant
d’ailleurs lieu a une réponse différente des 2 resdenetres, nous a conduit a débrancher ce
dispositif de correction, afin d’avoir des résudtgblus « maitrisables » et surtout plus

cohérents.

3. Démarche corrective

Compte tenu de la différence de coefficients detaiion entre les matériaux
constitutif du systeme extensométrique, la soluiid@ale serait de concevoir les pieces
impliquées dans la mesure dans le méme matérigaendant, afin de limiter les effets de la
dérive thermique sur les résultats obtenus, laleueé solution consisterait a conserver toutes
les pieces constitutives du systéme extensométadampérature uniforme et constante.

Pour linstant, une régulation thermique (stabilma par bain thermostaté) du

dispositif a été effectuée et est présentée endfigu
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a b

Figure 3 : Extensométre et son systéme de régulatithermique :
a) cloche ouverte, b) cloche fermée.

Les données de la température sont mesurées paoddss platine (Pt) qui ont été
fixées en deux points différents sur chaque caée aktensometres. La figure 4 présente
I'évolution de la température sur les cadres deeggmnsometre pendant un essai mécanique a
900°C.

Figure 4 : Variation de la température des cadre deextensometres (1 et 2)
lors d’un essai mécanique a 900°C.

En outre, une correction de courbe basée sur lpéeture des extensometres apres
chaque expérience est indispensable. Les donnéemserétriques sont corrigées, apres
essai, sur la base de mesures précises de I'évoldé la température des extensometres au

cours de temps. Des calculs basés sur des loisadede levier (cf. formules ci-dessous),
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permettant de prendre en compte les coefficientildtation respectifs des différentes piéces
constitutives du systeme ainsi que leur géoméirieyite mis en évidence et méme permis de

prédire la déviation observée.

N Eprouvette en traction
" Cadre support des extensometres
Capteur capacitif

.............. A+DA A
|
Dx | Lo I Lo Ly Lo
1‘—’. < J DL
— —>
4

DLéchant = [Lo * @échant * (Téchant — Téchant (=g))] * 1000

L1+ L2
(Text - Text(t=0) )* T

L2/11

Text - Text(t=0)
L2/11

*1000 + Lo* acapteur* 1000

DLsjm = DLgch- Lo*a@ext™®

relatif a I'échantillon relatif au cadre extensométrique relatif au capteur capacitif
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Annexe 3

Comportement dilatométrique du béton And-BTC

Le béton And-BTC présente a la fois une diminutioss timportante du module
d’élasticité lors du refroidissement et un compokat non-linéaire tres développé en traction
apres traitement thermique. Dans les matériauxdggées, ces deux points trouvent souvent
leur origine dans I'existence d'un différentieldiatation entre les phases en présence. Une
étude a été menée sur les propriétés dilatomesridas agrégats d’andalousite comparées a
celles de la matrice du béton seule (granulomémiérieure a 200um). Dans cette
perspective, des échantillons de matrice ont &éoéfs par coulage et des échantillons
d'andalousite ont été élaborés par pressage. ladtats dilatométriques obtenus sont

présentés sur la figure suivante.

Figure 1 : Courbes dilatométriques obtenues sur lesgrégats d’andalousite
et la matrice du béton And-BTC

Au cours dun cycle thermique, la matrice du bétamsi que les agrégats
d’'andalousite subissent des transformations qluentent le comportement dilatométrique.
Les phases cimentaires présentes dans la matiydeatées initialement, vont, dans un
premier temps, se déshydrater (ente 200 et 300a6) dans un second temps, s’enrichir
progressivement en alumine a partir 900°C. Cesuéwols, ainsi que le frittage qui
commence aussi a partir de 850°C, donnent lieu @etrain nombre d’effets dilatométriques
bien connus lors de la premiere montée en tempérdta retour a 'ambiante est, par contre,

beaucoup plus linéaire et permet de calculer urfficeat de dilatation de l'ordre de
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7,6.10-6°C" entre 900°C et 450°C. Comme pour la matrice, Edmasite au retour a
'ambiant est beaucoup plus linéaire et permet aleuter un coefficient de dilatation de
I'ordre de 7,8.10-6°C entre 900°C et 450°C. Ces valeurs sont ici casulgu-dessus de
450°C pour ne pas intégrer l'inflexion de la couse fin de refroidissement qui résulte
vraisemblablement du développement d’'un endommageraa sein des échantillons.
Finalement, on observe une trés faible différenceeeles valeurs des coefficients de la
matrice And-BTC et des agrégats d’andalousite. é€3eltat surprenant (obtenus ici sur des
agrégats d’andalousite polycristallins) laisse pengue l'origine de I'endommagement
observé dans le béton And-BTC ne provient pas ditférentiel de dilatation entre ces deux
phases. Origine de I'endommagement par cyclagemibjees dans le béton And-BTC
nécessité de comprendre le comportement du gradialadalousite a I'’échelle locale dans le

béton.
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