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Introduction : Contexte Industrielle & Problématique scientifique.

INTRODUCTION: CONTEXTE INDUSTRIEL ET PROBLEMATIQUE SCIENTIFIQUE

L'imagerie médicde peut étre définie amme I'ensemble des techniques et méthodes permettant d'obtenir une
représentation du corps humain dans le but d'éablir un diagnostic. On distingue plusieurs domaines suivant la
physique sous-jacente Sy rattachant: la radiologie (conventionnelle & scanographique), I'.R.M. (Imagerie par
Résonance Magnétique), I'échographie @ la médedne nucléare. Notre éude entre dans le premier cadre.

Les appareil s d'imagerie médicae de radiologie utili sent des rayons X comme source de photons. Les rayons X sont
produits par le freinage des éledrons dans la matiére au sein d’'un tube avide (Figure 0-1) ou tube de Coolidge
(1873-1979H, du nom de son inventeur. |l est donc nécessaire de générer un faisceas d'édledrons (la cahode
congtituéed’ un filament chauffé assure cdte fonction) et de I'accéérer par une haute tension en diredion d'une dble
émettrice de rayons X, appelée aticahode ou anode.

Tungstenel.p.p.s.
(350 um)

Graphite
cahode

anode

rotor

Figure 0-1: Tubearayons X a anodetournante en graphite revétu de tungsténe.

Dans s dispositifs médicaux d'imagerie pour appli cations vasculaires (neurographie, cardiographie, angiographie),
General Eledric Medicd Systems utilise, comme générateur de rayons X, des anodes tournantes, dites légéres, de
diamétres 120mm et 150mm. Celles-ci sont constituées (Figure 0-1) d'un substrat épais (environ 20mm) de
graphite revétu d'un dépdt fin (350um) de tungsténe par projedion plasma par arc soufflé sous basse presson
(L.P.P.S. ou Low Presaire Plasma Spraying). C'est en 1975 que les nouvell es anodes tournantes ont vu le jour, suite
a un besoin de forte puissance des tubes a rayons X. Compte tenu des grandes énergies mises en jeu et des
problémes thermiques asociés, |'anode rotative amarqué un progrés important par rapport a l'anode fixe. En effet,
le foyer, définissant la zne dimpad du faisceau éledronique incident, reste fixé dans I'espace mais la surface
bombardée de I'anode dhange du fait de la rotation du composant. La puissance et alors répartie le long d'une
couronne, permettant ainsi I'utilisation de faisceaux éledroniques plus énergétiques, donc une émisson de rayons X
supérieure a cde del'anode fixe.

Au cours de son uilisation, I'anode tournante est soumise ades lli citations thermomécaniques particuliérement
séveres, en raison des puissances mises en jeu (de I'ordre de 50 kW), du faible rendement du systéme (seul 1% de la
puissance dedrique est réémise sous forme de rayons X, le reste &ant dissipée sous forme de chaleur dans |'anode)
et la haute vitesse de rotation de I'anode (9000 tr/mn). Dans ces conditions, |a température de la surfaceen tungsténe
bombardéepar les éledrons peut atteindre 2400°C.

Dans e futur, il est prévu d'équiper les dispositifs d'imagerie par rayons X, y compris les sanners, d'anodes de plus
grand dameétre permettant d'augmenter la puissance, donc de réduire les temps d’exposition tout en maintenant la
qualité d'image acduelle. Cea implique naturellement des lli citations méaaniques et thermiques qui iront au-dela
de cdlesrencontrées a cejour.

Page 1/132




Introduction : Contexte Industrielle & Problématique scientifique.

Le fonctionnement d’un tube arayons X releve de nombreuses <iences physiques: la physique du solide
(extradion des éledrons du filament), I’ éledrostatique (guidage des éledrons), I'interadion rayonnement/matiére
(production de rayons X), la thermique (transfert de la chaleur), la mécanique (contraintes a haute température).
Repoussr les limites technologiques du compasant anode requiert des connaissances de plus en plus étendues dans

I" ensemble de ces domaines. Dans le calre de la cnception de nouveaux produits, ¢' est de plus en plus uvent a
travers la simulation numérique que sont val orisées ces connai ssances.

Dans le mntexte de cetravail qui S intéresse esentiellement aux aspeds thermiques et mécaniques, les codes de
cdcul par ééments finis ont un moyen puissant d' aide al' interprétation des phénomenes et a la cnception de
pieces optimisées. La fiabilit & des résultats obtenus dépend toutefois diredement de la représentativité des données
introduites dans le cacul, notamment les propriétés des matériaux. Dans notre ca, comme le souligne une dude sur
lasimulation d’ une anode rotative (J. Eberhardsteiner 1991), les données font défaut: peu d' auteurs s sont intéreses
aux comportement thermoméaaniques des matériaux (graphite € surtout tungsténe) aux températures tres élevées
atteintes par I' anode.

L' établissement d' un modéle de cmmportement mécanique des matériaux constitutifs revét donc un intérét particulier
pour I' aide ala cmpréhension des conditions opérationnell es de salli citation des matériaux de ' anode, donc comme
aide ala conception des futures anodes.

Le travail présenté dans ce mémoire cauvre dans ce sens. L' étude wmnsiste en la caadérisation mécaiique € la
modélisation du comportement mécanique des matériaux constitutifs de I’anode (graphite & tungsténe), puis a

|" exploitation des résultats modéli sés dans la simulation des conditi ons de fonctionnement de |’ anode.

La premiére partie du mémoire, constituant le premier chapitre, consistera a aalyser les conditions opérationnelles
desollicitation del' anode din, entre autres, d' aboutir ala définition de notre domaine d'  étude thermoméacanique.
Le second chapitre sera mnsaaé aune éude bibliographie sur le graphite & le tungsténe, et a la présentation des
matériaux objets de cedte éude.

Le dispositif de flexion employé pour la rédisation des essais a haute température sera présenté dans le dchapitre 3.
Les modes opératoires sivis pour nos essais de caadérisation mécaanique seront exposés.

Sont rasemblés dans le chapitre 4 les résultats d' essais mécaniques en température € les analyses de caux-ci. Le
comportement viscoplastique, observé ahaute température sur le tungsténe, sera discuté.

L' asped numérique de cetravail, choix d' un modéle d identification de ses paramétres, a partir des résultats déaits
dans le chapitre précélent, sera traité au chapitre 5. La confrontation du modéle arec les réponses expérimentales
sera présentée et les criti ques du modél e seront exposaes.

Enfin, le dapitre 6 illustrera I' exploitation du modéle pour la simulation numérique du fonctionnement du
composant industriel, I' anode.
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Chapitre 1 : Analyse des Conditions de Fonctionnement de |’ Anode.

1 ANALYSE DESCONDITIONSDE FONCTIONNEMENT DE L'ANODE.

11 INTRODUCTION

L'objedif de ce bapitre et de permettre au lecteur de mieux appréhender le sujet a travers quelques informations
relatives alafabrication d'une anode tournante & aux solli citations quelle rencontre en service

Aprés avoir déait untube a amode tournante générateur de rayons X, nous nous intéresserons aux différentes étapes
de sa fabricaion et, en particulier, a cdles relatives a l'anode. A partir des fquences de fonctionnement
caadéristiques de I'anode & de cdculs par ééments finis asciés, le domaine d'étude des matériaux sera cené, en
termes de température ¢ de vitesse de déformation.

12 LE TUBE A RAYONSX A ANODE LEGERE
Cet organe central (Figure 1-1) comprend principalement :

-Un émetteur d'éledrons appelé cahode (Figure 1-2), congtitué le plus ouvent d'un filament de tungsténe
qui, porté aincandescence par un courant électrique, émet des éledrons, et d'une piécede cncentration qui focdise
le faisceau d'éledrons.

-Un récepteur d'éledrons, appelé anode (Figure 1-3), constitué d'un substrat en graphite recmuvert d'un
métal lourd (Molybdene, Tungsteéne) jouant le role danticahode @ d'émetteur de rayons X. L'anode et mise en
rotation, ce qui déplacele point dimpad du faisceau éledronique sur I'anode & évite ansi un sur-échauffement
locd endommageant. Une haute tension (150kV), appliquée eatre la cdhode € l'anode tournante, permet
d'accéérer les éledrons, issus du filament, en diredion de la piste en tungsténe.

-Une eweloppe soit métallique, soit en verre, assurant le vide secondaire (10° Torr) nécessaire ai bon
fonctionnement de I'ensemble.

Enveloppe en verre

Support cathode

Piece de concentration

Piste focale

Anode

Ensemble rotorique
ﬁ | avec roulements

Figure 1-1: Tubearayons X a anode rotative [ BOUGLE, #2].

ISOLATEUR

FILAMENT

CALES

ANNEAU

Figure 1-2: Cathode [BOUGLE, #2].
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Chapitre 1 : Analyse des Conditions de Fonctionnement de |’ Anode.

Axe
de ——
rotation

L, longueur du
foyer thermique L, longueur du [, largueur du
foyer optique foyer optique

Figure 1-3: Anode tournante légére en graphite revétu de tungsténe.

Letube est inséré dans une gaine remplie d'huile asurant le refroidissement du tube (Figure 1-4).

Traversées
haute-tension

Enveloppe Tube &
de plomb rayons X

Cone de rayonnement utile

Figure 1-4: Tubearayons X dans s gane ex aluminium [BOUGLE, #2].

Les éledrons pénétrent dans la dble en tungsténe sur une profondeur moyenne de 1 a 5 microns comme l'illustre la
Figure 1-5 issue d'une simulation, par la méthode de Monte-Carlo, des trgjedoires des éledrons dans I'épaisseur du
matériau cible. Le rendement énergétique de I'opération, ratio de I'énergie rayonnée sous forme de rayons X sur
|'énergie dectriqgue consommeéeg n'étant que de seulement 1%, il est généralement considéré que toute la puissance
incidente est dissipée e chaleur.
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Chapitre 1 : Analyse des Conditions de Fonctionnement de |’ Anode.

Figure 1-5: Trajedoires smulées (Monte-Carlo) des éledrons dansune dbletungsténe sous 120kV (J.1.
Goldstein 19849).

1.3 LA FABRICATION DESANODES TOURNANTES

L'anode est composéed'un substrat en graphite palycristallin (qualité 2664 Le Carbone Lorraine), revétu d'un dépét
de tungsténe rédisé par la société Sulzer Metco par projedion plasma a &c soufflé sous basse presson (Low
Presaure Plasma Spraying). Le principe de la projedion L.P.P.S. est rappelé en annexe 1. Les microstructures et
propriétés des matériaux seront détaill ées dans le Chapitre 2.

La Figure 1-6 ill ustre les diff érentes étapes de fabrication d'une anode. Aprés usinage de la forme désirée apartir

d'un bloc de graphite, le substrat est lavé aix ultra-sons dans de I'eau désionisée puis dans l'alcool. Avant la
projedion proprement dite, le substrat est préchauffé aune température d'environ 1200°C par la torche plasma. Du

rhénium est projeté sur le graphite sur une éuaiseur d'environ 20 microns. Cette sous-couche ajit comme barriére
de diffusion entre cabone & tungsténe, limitant ainsi la formation de cabures (K. Tokunaga 1998. L'expérience a
montré qu'elle améliore auss |'adhérence du dépét en tungsténe. La poudre de tungsténe, de granulométrie moyenne
de 10 microns, est ensuite projetée sur une épaisseur de 450 microns. L'anode ans fabriquée se refroidit

naturellement dans I'enceinte. Une redificaion de surfaceramene le dép6t de tungstéene a350 microns. L'anode et

ensuite traitéedans un four a 1450°C sous hydrogene, puis us vide secondaire. Ce traitement thermique permet de
dégaze I'anode ¢ contribue arelaxer les contraintes résiduell es induites par le procédé plasma (cf. § 2.5.5). L'anode
est ensuite montée sur le rotor puis dans le tube. Celle-ci est alors chauffée par induction a 1100°C sous vide
semndaire. Ce tube est finalement scdlé pour suivre |'étape dite de formation, qui enchaine des tests d'épreuve vis-

avis de la haute tension (180kV), de la rotation (12000tr/mn), et des tests fonctionnels, représentatifs des
conditi ons typiques de service (cf. § 1.4). A titre de cmmparaison, la haute tension maximum d'examen de routine est

de 120 kV et la vitese de |I'anode et de 9000tr/mn pour une anode de diamétre 150mm. Le succés a ces tests
conditionne lamise en placedu tube chezle dient.
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Chapitre 1 : Analyse des Conditions de Fonctionnement de |’ Anode.

Figure 1-6: Schéma de fabrication d'une anode Iégere.

14 LES CONDITIONS TYPIQUES DE SERVICE (LE PROTOCOLE) ET LES DOMMAGES
OBSERVES UR LE DEPOT

Les conditions typiques de service d'une anode tournante servent de base ala détermination des protocoles de
formation des tubes. On sintéresse dans notre dude au protocole gpliqué aux anodes de diamétre 150mm, qui
consiste en la simulation de la rédisation de 50 clichés radiographiques, suivis d'une pause de 300 secondes,
schématisé sur la Figure 1-7. Le prise d'un cliché nécesdte I'adivation du faisceas d'éledrons durant 120 ms, suivie
d'une pause de 160 ms. L'anode tournant & 9000tr/mn, pendant le temps d'expaosition nécessaire ala prise d'un
cliché, un point domé de la curonne pase donc 18 fois us le faisceau d'édedrons. Immobile au début du
protocole, I'anode et accééréejusqua 9000tr/mn en 1,3 seaondes environ avant le premier cliché, et maintenue a
cete vitese durant les 50 cycles. Apres la derniere pose, elle et freinée a3000tr/mn en 1 seconde environ et
sarréte par inertie en 1 & 2 minutes.

1 cliché (280 ms)
—

50 clichés (14 s) Pause (300 s)

Figure 1-7: Séquence protocolaire d'allumage (on 120ms) / extinction (off 160ms) du faisceau d'éledrons.

Les anodes ayant fonctionné sous de telles lli citations présentent toutes un réseau de microfissures (faiencage) sur
la aouronne de tungsténe bombardéepar le faisceal (Figure 1-8).
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Couronne
bombardée
parle <
faisceau
d'éedrons

=100k e 1200 WD= Ll Sl 255
13 QUDMEEE

Figure 1-8: Faiencage dela piste en tungsténe.

Un examen en coupe du dépdt de tungstene (Figure 1-9 ) montre que ces microfissures demeurent superficielles
(ure dnquantaine de microns).

Résine

Microfisaures

Tunosténe

Rheéniu : & !
Graphite : b, W= il .
Figure 1-9: Microfisaureslocalisées en surfacedela piste du dépét de tungsténe.
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Figure 1-10: Réduction dela résistance méaanique d'échantillon faiencés en surface an fonction dela

température d'essai (H. Doering 196§.

Ce dommage est inévitable cmmpte tenu des gradients thermiques énormes rencontrés, qui seront estimés plusloin :
un flux de daleur 3,5 GW/m? est appliqué au foyer de I'anode (Figure 1-3) durant 27 us. Des résultats nt
disponibles dans la littérature, concernant I'endommagement du tungsténe soumis a ce type de sollicitation
thermique. Une édude (K. Tokunaga 1998, portant sur la faisabilité de dépét tungsténe sur un composite C/C
comme matériau au contact du plasma dans les install ations de fusion (tokamak), rapporte la génération de fissures
sur le tungsténe soumis a un niveau de flux de chaleur beaucoup plus faible, de I'ordre de 19 MW/m2 pendant 10 s.
Un autre auteur (H. Doering 1966 note qu’un chauffage du tungsténe jusgu'a 2200°C par un faisceau éedronique
de faible énergie (6 kW) entraine un dommage de surface (asped sablé, microfissuration) pour une fréquence de
bombardement de 20 coups par seande. Une aitre éude (R.F. Brodick 1964) va dans le méme sens en affirmant
que, généralement, le dommage de surfacepeut étre évité en utilisant des faibles fréquences de balayage. Ce type
d’endommagement de surfaceest fréquemment rencontré chezles matériaux soumis a un fort gradient thermique. 1l
constitue souvent une auto-adaptation du matériau aux solli citations d’ origine thermique, la baiss locde du module
d'éasticité ssciée a cde microfissuration permettant une diminution des contraintes associées a une solli citation
thermique donnée Dans notre cas, cefaiencage initial ne semble en aucun cas constituer un fadeur limitant la durée
de vie des anodes, puisguon l'observe sur des anodes ayant eu une vie particulierement longue. Cet
endommagement superficiel ne sera pas pris en compte dans notre éude. De méme, si les dépdts usagés peuvent
parfois présenter quelques sgnes de reaistalli sation (grossissement de grains), cdle-ci reste également limitée aleur
surface Laprofondeur du dépdt tungsténe LPPS n'étant exposé aune température supérieure 41500 C gue quelques
seandes au cours d'un protocole, la recristallisation n'a pas le temps d'opérer, de méme que pendant le reauit
effectué a1450C. Cette invariance de la microstructure de notre dépdt tungsténe LPPS est une garantie de la
validité delaloi de mmportement que nous all ons développer.

Ce travail traitera le probléme de I'anode de maniére aisymétrique, a un riveau plus maaoscopique. C'est a cdte
édhell e que nous allons donc maintenant nous intéresser aux conditi ons opérationnell es.

15 IDENTIFICATION DES  SOLLICITATIONS THERMO-MECANIQUES LIEES AU
FONCTIONNEMENT

Les contraintes impasées al'anode sont de natures mécaniques et thermiques.
Les premiéres < réduisent :

- aux efforts centrifuges induits par la rotation de I'anode,

- aux couples de torsion induits par ses accéérations et freinages,

- aux efforts de serrage de |'anode sur I'axe du rotor.
Méme s cdles-ci peuvent jouer un role dans la rupture finale, I'expertise d'anodes rompues montre que cesont
esentiellement les contraintes d'origine thermique qui sont al'origine de I'endommagement progressif des anodes.
Les slli citations thermiques seront ici identifiées au travers de I'exemple d'une journée dutilisation d'un systéme
d'imagerie vasculaire dans un établisement hospitalier. L'ensemble du dispositif d'imagerie est alumé le matin.
L'anode est préchauffée aenviron 600-700°C par I'intermédiaire du faisceau éledronique sous faible puissance, puis
le tube est solli cité périodiquement sous forte puissance (50 kW) pour le diagnostic de chaque patient. Un ensemble
de dichés sanographiques, construisant le diagnostic d'un patient, correspond a une série de cycles d'allumage /
extinction du faisceal éledronique. Entre deux séries de dichés, I'anode stabili se autour d'une température moyenne
de 600°C. Notons que plusieurs fries de dichés peuvent étre nécessaires a la cnstitution d'une base de diagnostic
Sur un patient.

Page 8/132




Chapitre 1 : Analyse des Conditions de Fonctionnement de |’ Anode.
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Figure 1-11: Evolution schématique de latempérature d'un point fixedela couronnedel' anodelorsd’' une
journéed' examens.

On peut, atravers le fonctionnement journalier, discerner plusieurs ordres de g/clage de I'anode suivant la fréquence
des phénomenes (Figure 1-11) :

- le cyclage thermique trés bass fréguence (D ) correspondant a la mise en service générale du dispositif
d'imagerie (typiquement 24 heures),

- le cyclage thermique bass fréquence (D ) correspondant & la succession des patients donc des fries de
clichés (quelques minutes),

- le cyclage thermique moyenne fréquence (D) associé ala fréquence de prise des clichés (280
mill isecondes),

- le cyclage thermique haute fréguence ( D ) traduisant le passage d'un point fixe de I'anode sous le faisceau
éledronique lors de la prise d'un cliché (un tour d'anode soit 6,7 milliseaondes). Le foyer est expasé durant 27 pis.

Nous allons donc, dans un premier temps, nous intéresser aux gradients thermiques induits par ces lli citations, qui
sont al'origine de la aédion de @ntraintes dans les matériaux.

16 ANALYSEDES OLLICITATIONSTHERMIQUES

Le volume de matiére concerné par une solli citation thermique transitoire est direcdement lié ala durée de cdte
derniére. Cela est particuliérement vrai dans notre ca ou, vu les trés hautes températures atteintes en surface du
tungsténe, la chaleur sera préférentiellement éliminéepar rayonnement plutét que par diffusion dans le tungsténe &
le graphite. Se pose donc en premier lieu la question de la profondeur d'adion du cyclage thermique a haute
fréguence associé alarotation de I’anode. En d'autres termes, si seule I'extréme surfacedu tungsténe est affedéepar
la solli citation haute fréguence, c'est-a-dire subit de fortes variations (i.e. gradients) de température, on pourra, dans
le calre de notre approche qui se veut maaoscopique, négliger son effet. Pour répondre acette question nous nous
intéresserons a cete solli citation thermique ahaute fréquence atravers une simulation thermique, reposant sur un
modele de G.E.M.S. par déampasition de la température en surfacedu tungsténe sous le faisceau, que nous nous
proposons d'exposer au prédable.

Lors du bombardement par les éledrons, la puissance du faisceau éledronique se disspe par conduction dans
|'anode d par rayonnement vers le bain d'huil e, dans lequel est plongé le tube. Considérons un point de la surfacede
la piste de tungsténe. Lors de son passage sous le faisceal, cdui-ci voit satempérature augmenter brutalement pour
atteindre une température maximale dite de foyer Tf. Aprés s sortie du faisceau, durant le reste du tour, I'énergie
transmise par le faisceal va se dissiper progressvement le long de la couronne focde en tungsténe, parcourue par le
foyer, et va @re caadérisée par une température dite moyenne de @uronne Tc. Enfin la chaleur diffuse dans la
masse de I'anode qui atteint une température moyenne Th, température dite de base (Figure 1-12).

Les informations utiles a I'analyse thermique du fonctionnement dans le cmposant sont les champs thermiques
moyens et la température au point focd (point dimpad). On préféra donc, comme le détaill e le paragraphe 1.7,
simuler le fonctionnement de I'anode cmme un probléme axisymétrique. Ce cdcul axisymétrique fournissant les
températures moyennes de |'anode, notamment la température de curonne Tc, I'évaluation de la température rédle
au paint dimpad des éledrons reste inaccessble par cette smulation. Nous all ons exposer dans la suite un modéle
permettant d'évaluer la température de foyer Tf a partir de la température moyenne de wuronne Tc & de l'incrément
de température dit "température d'impad”, Ti, asocié al passage, a haute fréquence, d'un point de la couronne sous
le faisceau.
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Figure 1-12: Schéma de distribution destempérature dans une anode (Bouglé).

Le modéle thermique utilisé par G.E.M.S. considére que la température de foyer Tf peut étre cdculée par
sommation de la température de curonne Tc & de I'incrément de température dit température dimpact Ti. En raison
del'axisymétrie de I'anode, un simple cdcul thermique aisymétrique permet d'estimer les températures de curonne
et de substrat. L'incrément de température induit par le passsge sous le faisceal, Ti, peut ére cdculé soit par
simulation numérique, comme nous le verrons plus loin, soit a partir d'un modéle anaytique unidimensionnel de
mur semi-infini déait en annexe 2, représentant I'anode € sa surface @ tungsténe. Initialement le mur est a une
température homogeéne égale a cde de la couronne, issue du cadcul axisymétrique. Dans cette modélisation, la
puissance du faisceau éledronique incident associée ala surface du foyer est appliquée sur le mur semi infini
pendant une durée @ale ai rappart de lalargeur sur la vitess linédre du foyer. Ce cdcul simple par sommation de
température a €€ validé par une expérience en réduisant progressvement la vitese d'une anode, il est posshle
d'atteindre la fusion du foyer en tungstene (3410°C). La vitese de rotation correspondante de I'anode permet de
cdculer par le modéle du mur semi-infini la température Ti asociée et d'estimer par simulation axisymeétrique par
éléments finis latempérature de couronne Tc asociée On vérifie dnsi I aptitude du modéle aprévoir latempérature
de surface

Cerésultat a servi de base au développement d'un code de simulation thermique utilisé par G.E.M.S. pour simuler la
température du tungsténe sous le faisceau et dégager des profil s de température dans I'épaisseur (en profondeur) et
|atéralement (radialement) en fonction du temps. Lelogiciel T.T.A.P. (Tradk Temperature Analysis Program) simule
un passage de la piste en tungsténe d'une anode, de diamétre 150mm dans notre ca, sous le faisceal éledronique
incident. Ce logiciel est constitué de 2 modules. Le premier programme apour fonction de cdculer la répartition
volumique du flux énergétique gpaté par le faisceau lors des interadions éectrons / tungsténe. |l rédise une
simulation par la méthode de Monte-Carlo des trgjedoires des éledrons pénétrant dans I'anode (statistique de 10
simulations avec 1000 éledrons) (Figure 1-5). Il cdcule la perte d'énergie de chaque dedron a chaque alli sion
élastique dans le dépdt, tout en enregistrant la position de I'interadion. |l en déduit alors une distribution d'énergie
dans la profondeur du dépét. La Figure 1-13 montre le profil d'énergie ansi obtenu.

0025 .
100,000 electrons |
CT, 120kV, 48W

0.020

0.015 l
0.010 IZ

0.005

0.000 | _ _ﬁ*:‘%\.__l

2 4 6 8 10 12
Depth below Surface (microns)

Power Deposited (W)

Figure 1-13: Profil d'énergie disspéedansle dép6t, smulé par la méthode de M onte-Carlo (V. Mani 2000).
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Le profil énergétique ansi cdculé sert au second programme aévaluer, par un cdcul aux ééments finis, le profil de
température associé a cedégagement pulsé d'énergie, en fonction du temps. Le modéle thermique mnsidere momme
mécanisme de transport adif la seule mnduction. Le tube fonctionnant sous vide seandaire (10° Torr), les
phénomenes de mnvedion sont justement ignorés. Plus étonnamment, le transport radiatif a également été néglige.
Nous commenterons on influence lors de I'exploitation des résultats. Les profils de température sont fonction du
matériau cible, de latension entre la cahode  I'anode, de la puissance du faisceau et de I'angle entre la surface ¢ le
faisceau. La température initiale de la dble, le tungsténe, est considérée @ale a cdle de la couronne, soit 1720°C
selon la simulation axisymeétrique des conditions en service d'une anode, rédisée a chapitre 5. Nous verrons, lors
de I’exposé des résultats, que la température d'entrée sous le faisceau est trés proche de la température moyenne de
couronne, car, apres la sortie du faisceau, la température foyer chute trés rapidement en comparaison de la période
de rotation de I'anode.

Avant de procé&er alasimulation, il convient de se demander si considérer un maillage axisymétrique cuvrant non
seulement I'épaisseur du dépét mais aussi la dimension radiale du foyer (longueur du foyer thermique Lth sur la
Figure 1-3) présente un intérét. En dautres termes, la caeur déposte @ surface se diffuse-t-elle tres
maj oritairement dans |'épaisseur ou bien la part de chaleur qui diff use radialement est-€elle significative ? Le premier
élément de réponse est qualitatif. Le flux de chaleur déposé sur le foyer étant uniforme en surface le gradient latéral
de température (radial et tangentiel) induit au centre du foyer est nul, la diffusion latérale de la chaleur depuis le
centre du foyer versle bord se trouve donc réduite. En revanche le gradient de température induit dans |'épaisseur ne
I'est pas. Le deuxieme dément de réponse est quantitatif. La diffusion de la chaleur dans I'épaisseur de 350 microns
de tungsténe est plus de dix fois plus rapide que la diffusion latérale sur une demi-longueur de foyer, 4,75 mm. Un
maill age unidimensionnel dans |'épaisseur suffira donc pour traiter corredement le probléme de anduction.

Attachons-nous maintenant a cmmenter les évolutions de la température en fonction du temps a différentes
profondeurs (Figure 1-14). A la surface on observe la montéetres rapide en température de 1720°C a 2320°C lors
du passage sous le faisceay, soit une température dimpact de 600°C. On peut d'ailleurs noter a cepropos que la
vitesse de déformation du tungsténe associéepar cdcul thermoélastique, est également tres élevéepuisquelle dteint
150s™. Hors de portéedu faisceau, la surfacese refroidit ensuite également rapidement, atteignant environ 1900°C
70 usplustard. Au fur et a mesure que I'on pénétre dans e dépét, I'amplitude des variations diminue rapidement. De
600°C en surface les oscill ations ne sont plus que de 200°C a 40 um de profondeur.

L'évaluation suivante du temps d'expasition t., ou durée de bombardement du foyer, et du temps de diffusion tg,
duréedu transfert de chaleur sur 350 microns permet de amprendre cadte différence de dnétique thermique entre
|'extréme surfacebombardée ¢ le tungsténe a @aur. Laformulation de ces deux durées et les valeurs des paramétres
sont détaill ées ci-dessous:

te=w/2mf.R
ty=L% p.C,/ K

w, largeur (dimension tangentiell€) du foyer thermique (1,5 mm)

f, fréquence de rotation (150Hz)

R, rayon moyen du foyer optique (59 mm)

L, longueur de diffusion considérée épaisseur du dépdt (0,350 mm)
p, mas volumique du tungsténe (19300kg/m°)

C,, chaleur spédfique du tungsténe (184 Jkg.°C)

K, conductivité du tungsténe (97 W/m.°C)

Compte tenu de la forte valeur du temps de diffusion sur |’ épaisseur du tungsténe (t;=4485us) vis-a-vis du temps
d'exposition (t=27 us), nous powons conclure que la chaleur n'a pas le temps de diffuser sur toute |'épaisseur
pendant le passage sous le faisceau et le surcroit d'échauffement reste locdisé sur une fine peau du dépdt de
tungsténe. Une autre conséquence, que |'on peut aussi noter sur les profils de températures, est le décdage temporel
des diff érentes courbes, qui sexplique par le temps nécessaire ala diffusion de la chaleur dans I'épaisseur du dépét.
La micrographie du dépét de tungsténe, en arriere plan de la Figure 1-14, rappell e que la microfissuration de la piste
en tungsténe et auss locdisée en surface (cf. §1.4). On peut aisément imaginer que ceé endommagement
surfadque n'est pas étranger au cyclage thermique haute fréquence subi.
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Figure 1-14: Profil detempérature sousla piste tungsténe pendant et peu aprés le passage sous le faisceau
d'édedrons.

En tout état de cause, les oscill ations importantes en température ne cncernent que I'extréme surfacedu dépdt de
350um d'épaisseur. Il faut enfin noter que la prise en compte des échanges radiatifs, négligés dans ce cacul,
conforterait ce résultat, I'énergie restituée par rayonnement par la surface du tungsténe ne participant plus a
|'échauffement par diffusion du matériau sous-jacent. De méme, la prise en compte des diffusions radiales et
tangentielles de chaleur , aurait tendu a diminuer |'échauffement locd en surfacedu tungsténe.

Ce résultat a en pratique une importance ®nsidérable pour la suite de notre dude. Lors de nos smulations
ultérieures du fonctionnement de I'anode € sous réserve de ne pas sintéresser aux phénomenes affedant I'extréme
surface du tungsténe, I'énergie pourra ére suppcsée répartie sur I'ensemble de la @uronne en tungsténe. Le
probleme atraiter devient alors, par axisymeétrie, bidimensionnel.

1.7 DEFINITION DU DOMAINE DE NOTRE ETUDE

La simulation axisymétrique par éléments finis des conditions thermiques d'opération de I'anode a une double
fonction. D'une part, elle nous donne accé aux champs thermiques dans |'anode, que nous pouvons utiliser comme
base pour une simulation thermo-mécanique par éléments finis. D'autre part, elle nous informe sur les températures
et sur la dnétique de ses variations lors du fonctionnement. Ce sont les bornes de ces données qui nous permettront
de calrer le domaine d'investigation de notre &ude mécanique non seulement en température, mais aussi, par caculs
thermoél astiques, en déformation et vitesse de déformation.

Afin de cener les conditions de sollicitation de I'anode, nous avons procédé a un cdcul thermoélastique
préliminaire. Les conditions générales du cdcul seront détaill ées dans le chapitre 5. Un protocole, tel que céui
précéemment défini (81.4 et Figure 1-7) a éé smulé.

La Figure 1-15 ill ustre le champ thermique dans I'anode al'issue des 50 clichés. La zone la plus chaude et située
naturellement en surfacede la piste en tungsténe, et la plus froide le long de I'axe, dans le graphite. La température
maximum atteinte et d'environ 1720°C dans le tungsténe @ 169C°C dans le graphite sous-jaceit. Dans nos
conditions de solli citation, contrairement au cas précéemment évoqué de larotation, la chaleur a cdte fois e temps
de diffuser dans le tungsténe, ce qui explique le faible gradient observé dans le dépét. Nous ménerons donc des
essais méaaniques jusqua 180C0°C. La déformation du tungsténe, associée par un cdcul thermoélastique a céte
température extréme de 172C0°C, vaut a peine 1%. Nos essais mécaniques devront donc imposer au tungsténe des
déformations de ce ordre de grandeur.
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Figure 1-15: Champ ther mique dans|'anode apr és 50 clichés (Tmax=1720C).

Intéresons-nous a la zone la plus chaude qui va conditionner |a définition de notre domaine d'étude en vitesse de
déformation du tungsténe & du graphite. L' évolution de température en surface du tungsténe sous I'impad du
faisceau éledronique au cours du protocole et représentée sur la Figure 1-16. Les évolutions de température a
I'interfacegraphite-tungsténe sont analogues a cdl es du tungstene en surface la température maximale dteinte dans

le graphite éant naturell ement plus faible, comme préasé précélemment.
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Figure 1-16: Evolution de latempérature dela surfacedela piste en tungsténe au coursdu protocole.

Les variation de températures les plus rapides dans le tungstene & dans le graphite au cours du protocole valent
respedivement 2258C/s et 2037Cls, des le premier cliché, comme le montre la Figure 1-16. Un cdcul
thermoélastique permet d'associer des vitesses de déformation a ces deux cinétiques limites de montée en
température, connaissant le wefficient de dil atation thermique du tungsténe @ du graphite. On arrive dnsi dans les

deux cas & une dnétique maximale de déformation d'environ 102 s*.
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Figure 1-17: Domaine d'investigation ther mo-mécanique (*issu du fonctionnement axisymétrique simulé).

En conclusion, comme le résume la Figure 1-17, nous étudierons le comportement mécanique de nos matériaux de
I'ambiante 4180C°C et pour des vitesses de déformation maximales de 102 s*. La déformation maximale de nos
essais 4 le tungstene sera de 1%, valeur correspondante asa dil atation thermique entre I'ambiante & 1800°C.

1.8 RECAPITULATIF

Les anodes légeres montées dans les tubes a rayons X dappareils vasculaires nt des composants oumis a
guelques lli citations mécaniques (assemblage, rotation a 9000tr/mn, accéération, freinage) mais wrtout a des
solli citations thermiques $véres (bombardement éedronique de 50kW sur 15mn?). On a pu recenser plusieurs
phénomenes de cyclage thermique dont le plus rapide en fréquence ne mncerne quune muche tres superficielle du
dépdt de tungstene. Nous ne nous intéresserons pas dans ce travail a cephénomeéne tres locdisé, qui n'affede pasle
bon fonctionnement des anodes. La simulation thermique par éléments finis du fonctionnement de I'anode peut, de
ce fait, étre rédisée par un cacul axisymétrique, en répartissant le flux de chaleur associé achaque diché sur la
couronne de tungsténe drculant sous le faisceau. Les résultats de simulation d'un protocole, représentatif des
conditions de service d'une anode de diamétre 150 mm, nous ont conduit a définir notre domaine d'investigation par
une température maximale de 1800°C et une vitess de déformation inférieure 2102 s™.
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Chapitre 2 : Etude bibliographique & Caractérisation des matériaux de |’ anode.

2 ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE ET CARACTERISATION DE BASE DESMATERIAUX
CONSTITUTIFSDE L’ANODE: LE GRAPHITE ET LE TUNGSTENE

21 INTRODUCTION
Ce dhapitre mnstitue une synthése de travaux bibliographiques et expérimentaux rédisés dans I’ objedif de cener

les comportements chimiques, physiques et mécaniques des matériaux constitutifs de I' anode, dans le but de définir
les essai's mécaniques en température.

La présentation de chacun des matériaux concernés, graphite € tungsténe, sera organisée en deux parties: on
fournira en premier lieu des informations d' ordre général (voie d' élaboration, propriétés chimiques, physiques,
mécaniques) disponibles dans la littérature, puis, en second lieu, des données édfiques au graphite 2664 et au
tungsténe LPPS.

Le ouple tungsténe/graphite est trés intéressant pour une utili sation a haute température mmme matériaux d' anode.
Le graphite et le matériau élémentaire le plus réfradaire avec une température de sublimation de 365C°C. Le
tungsténe est le seand avec un pant de fusion a 3410°C. Alors qu' a température ambiante le graphite présente un
faible rappart résistance/densité cmparé a céui du tungsténe, il affiche dés 2500°C un rappat plus élevé que ce
dernier (Losty 1970. La Figure 2-1 illustre cepropcs. Le substrat graphite dlégeant la structure, permet ains
d' assurer auss, a haute température, sa bome tenue mécanique. Enfin, tungsténe € graphite présentent des

coefficients de dil atation thermique proches, cequi favorise la cmpatibilit € entre ces matériaux lors d’ excursions en
température.
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Figure 2-1: Evolution delarésistance spédfique en fonction de latempérature (I.E. Campbell 1967).

22 LE GRAPHITE

Le cabone se dédine dans la nature al' état de graphite @ de diamant. De maniére synthétique il est possble d' en
obtenir d' autres variétés. Le graphite et la forme la plus courante des matériaux carbonés industriels. Les autres
formes du carbone, désordonnées gructuralement, sont généralement dénommeées par le terme "carbones’.

221  Arrangement cristallin

Le graphite et I' arrangement cristallin, stable al' équilibre thermodynamique, du carbone solide apresson ordinaire
(Richards 1965. Le cabone aéant des combinaisons de structures a liaison a la fois métalli ques et covalentes,
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Chapitre 2 : Etude bibliographique & Caractérisation des matériaux de |’ anode.

forme la structure graphitique. Les atomes de cabone utilisent trois de leurs liaisons covalentes possibles pour
sarranger en feuill ets, appelé plans graphitiques (Figure 2-2).

Figure 2-2: schéma dela structure du graphite.

Dans chaque muche ou plan graphitique, les atomes de cabone forment un réseau régulier d’hexagones (angle de
60° entre les bords) avec une distance interatomique de 0,1415nm (A.R. Ubbelhode 1960). La liaison restante de
chaque @ome assure le maintien des couches entre dles. Un graphite palycristallin est une structure liéede plusieurs
cdlules ou cristallites de taille démentaire d'environ 100nm. On dénomme graphitation la transformation du
cabone anorphe en graphite atificiel ou synthétique, c'est-a-dire ala formation croissante de plans d'atomes qui
adoptent I'empilement du graphite avec un espaceinterplan de 0,3354 nm selon I'axe aistallographique c. Les plans
graphiti ques sarrangent le plus couramment suivant un empil ement hexagonal de type ABA (voir Figure 2-2). Dans
|'empil ement rhomboédrique, noté ABC, le plan C est décdé du plan B de la méme maniére que B est décdé du plan
A. Cette derniére forme est presgue toujours absente des graphites artificiels.

222 Elabaation

L'édaboration de graphite se fait a partir d'une matiere premiére cabonée le plus uvent du coke. Celle-ci est
produite par déaompasition thermique (pyrolyse en phase mndensée solide) de substances carbonés végétales ou
minérales (P. Renard 19&). La transformation vers 25003000°C du coke en graphite est rédisée dans des fours
éledriques.

La mas= volumique du graphite aempilement hexagonal est 2,265 g/cm®. En pratique, les graphites synthétiques
dépaseent rarement 2 g/cm® de densité.

2.2.3 Réactivité chimique

Le graphite réagit rapidement avecl'oxygéne dés 500°C sous air, et est donc sujet a des dégradations par oxydation.
Au-dela de 800°C, le taux d'oxydation croit de maniére exponentielle aveclatempérature comme l'illustre la Figure
2-3.

Riley (Riley 1967 définit |a température seuil d'oxydation comme la température pour laquelle un échantill on perd
environ 1% de sa masse en 24 heures us air. Pour le graphite dle se situe entre 520°C et 560°C selon les matiéres
premiéres et le mode d'élaboration.

Au contad du tungsténe, le graphite forme des carbures WC et W,C a partir de 1400°C.

Pour ces raisons, comme nous le verrons au chapitre 3, nos essais mécaniques sur le graphite ¢ le tungsténe ont du
étre mnduits us atmospheére inerte.
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Figure 2-3: Perte de poids du graphite sousair en fonction de latempérature (Kohl 1967).

224  Propriétés mécaniques

Le graphite aun comportement mécanigue |égérement non linéaire, dit quasi-fragile, comme le montre une @urbe
typique de chargement contrainte-déformation (Figure 2-4) obtenue apartir d'un de compression (J. Rappeneau
1966) afroid.
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Figure 2-4: Courbe de ammportement en compresson du graphite (J. Rappeneau 1966.

Cette réponse du matériau est liée ala présence de microfissures ou micropares, créés lors du refroidisement
suivant |'élaboration du graphite. ARRAGON et BERTHIER (P. Arragon 1958 définissent le module paradastique
=
- am
Ep =
gm - gr

Les valeurs de module d'élasticité des graphites ont de I'ordre d'une dizaine de Gigapascds.

La déformation a froid des carbones, donc dans les graphites palycristallins, est controlée par les faibles liaisons
interlamellaires (J. Rappeneau 1965. La whésion interlamellaire dépend de la population des défauts (laaunes,
didocations, trous), dans et entre les feuill ets graphitiques. A basse température, les déformations peuvent étre
considérées comme dastiques, en dépit des frottements internes associés au cisaillement intralamellaire qui
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entrainent expérimentalement une hystérésis lors des cycles de chargement. La rupture est de type fragile y compris
a haute température.

L'évolution du module d'élasticité du graphite aveclatempérature est tout a fait remarquable : le module est d'autant
plus fort que la température et élevée et ce jusqua environ 2000°C. Au dela, une plasticité maaoscopique
intervient et larigidité chute, comme l'illustre la Figure 2-5.

Module de Young relatif

05t

e 4 -

0 S00 1000 1500 2000 2500
Température de mesure (°C)

Figure 2-5: Evolution du module d'Young du graphite polycristallin avecla température (Gras-Naulin 1996.

Hove (Hove 1958 explique le comblement progressif des pores et des vides entre les cristallites pendant le
chauffage par la forte dilatation thermique des cristaux suivant I'axe aistallographique ¢ (axe perpendiculaire aux
plans graphitiques), prés de 50 fois supérieure aux axes a et b (axes définissant un plan graphitique) (Ravel 1994).
Cette forte anisotropie des propriétés dil atométriques des cristallit es induit donc des contraintes dans le graphite lors
du chauffage € procure ansi une plus grande rigidité au graphite. Le taux de aoissance du module dépend ce la
graphitation. Ains une aoissance maximum de 50% peut étre obtenue avec des matiéres graphitables comme le
coke de brai. Les graphites isaus de matiéres a faible pouvoir de graphitisation tell es que la célulose présentent une
augmentation plus faible, 10% environ. Une autre explicdion paurrait étre la fermeture, pendant le chauffage, des
pores créés lors du procesaus de fabrication (J. Lemaitre 1985.

La Figure 2-6 rasemble les évolutions de la résistance arupture en fonction de la température de divers graphites
polycristallins commerciaux. L'évolution de la résistance e compression ou tradion des graphites cristallins avecla
température présente une aoissancede 100% jusqua environ 2500°C puis déaoit de nouveau.
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Figure 2-6: Contrainte a rupture de graphites commerciaux en fonction de la température (C. Malstrom
1951).

Diefendorf (Diefendorf 1960 a reporté une dude sur l'influence de la vitese de déformation sur la ntrainte a
rupture, que la Figure 2-7 ill ustre. On retiendra que pour des vitesses de solli citations comprises entre 10° s* et 10?
s, I'effet de lavites® est inférieur & 10%. Dans le domaine de vitesse de solli citation de notre dude, de 10° s* 410
2 s nous considérerons donc que la mmposante dastique du comportement ne dépend pes de la vitese de
solli citation. L'auteur prédse que le module d'éasticité du graphite n'affiche également aucune dépendance ala
vitesse de solli citation.
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Figure 2-7: Effet de la vitesse de solli citation sur la contrainte a rupture du graphite a 20°C (Diefendor f
1960).

225 Méanismesdefisaration et critére de rupture :
Jouquet (Jouquet 1974) a observé le mode de fissuration dans les graphites isotropes, al’ édhelle de I’ éprouvette, et a
conclu que, généralement, la fissure amorcée aun pore @ntourne les grains, provoquant ainsi dans ©on

cheminement une tortuosité.
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La fissuration sous-critique (propagation de fissure ades facteurs d'intensité de cntrainte K, inférieurs a la ténaaté
Kc) précéant la rupture brutale ad'abord été observéedans les graphites par un effet de arrosion sous contrainte
(Diefendorf 1960. Mais le graphite travaillant sous vide secondaire dans le tube, cet asped ne sera pas pris en
compte dans notre éude. Nadeau (J.S. Nadeau 1975) puis Wood (J.L Wood 1980) ont étudié la propagation lente de
fissures dans des graphites polycristallins & grains fins. A titre d'exemple, Wood évalue la ténadté a1,4 MPamY?
(taux de libération d'énergie G;c 155Jm?) pour un graphite daboré par moulage isostatique, de densité 1,84 g/cm®
(soit 18,4% de porosité), avecure taille moyenne de pores de 1,5um.
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Courbe | :  Théorie modifiée de I'énergie de déformation maximale ;
Courbe 1] :  Théorie du cisaillement maximal;
Courbe Il : Théoriz de la contreinte normale maximale.

Figure 2-8: Rupture de graphites en contraintes biaxiales; tests de diverscritéres. (a) (Ely 1968), (b) (L.J.
Broutman 1970, (c) (G.T. Yahr 1973).

Jouquet (Jouquet 1974) , en comparant plusieurs travaux (Ely 1968 (L.J. Broutman 1970 (G.T. Yahr 1973) relatifs
aladéfinition de aitéres de rupture, estime que le aitére développé par Ely déait le mieux le comportement réd du
graphite Figure 2-8. L'éaiture de ce citére démule d'une modification de la théorie de I'énergie de déformation
maximale.

2.2.6  Déformation achaud:

Les graphites palycristallins peuvent fluer dés 1200°C, mais c'est vers 2500°C que cefluage saccéeére (Bladkman
1970). Un graphite daboré a3000°C peut ne pas présenter de déformation plastique avant 2300°C (Keen 1950). Les
déformations permanentes a chaud, au dela de 2000°C, s explique par I'afaiblissement des contraintes de liaison qui
autorise le dsaillement interlamellaire (L. Greenstreet 1969.

Davidson et Losty (H.W. Davidson 1958 ont proposé ure loi de fluage représentative de nombreux graphites entre
1200°C et 2000°C:

i1 C t E E U
g, = 00— +—Ilog,,(— +)exp-—=1) + Bitexp—=
t E glO(T ) exp( RT) stexpe RT)%
ou: &, est ladéformation totale au tempst (min)

O la ontrainte gpliquégdyne/cm?)
E,, E; lesmodulesd'élasticité atempérature ambiante & aT (°K)
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C une mnstante (environ 13)
T une onstante (1 min)

E,, E, lesénergies dactivation du fluage primaire & secondaire, respedivement 20 et 40 kca/mol
B, ure mnstante (3.10"* cm?/dyne.min)
R la onstante des gaz parfait (1,988kca/mol.°K).

Nous allons démontrer, a partir de I'exploitation de cete relation, que la déformation inélastique du graphite 2664 &
notre éude peut étre négligée Pour cda, nous considérons la température maximum atteinte par le graphite dans
|'anode tournante au cours du protocole, soit environ 1500°C, et la mntrainte moyenne arupture en tracion fournie
par |e fabricant, 40 MPa (4.10° dyne/cm?) al'ambiante.

A partir de cadte relation, nous pouvons évaluer la vitesse de fluage stationnaire a céte température sous cette
contrainte, en prenant des modules d'Y oung & 20°C et 1500°C de respedivement 9 GPa (9.10** dyne/cm?) et 12 GPa
(12.10** dyne/cm?) (données du fabricant, Le Carbone Lorraine). Le cdcul dome une vitesse de fluage d'environ
2,6.10° /s. La vitess de fluage du tungsténe sous les mémes conditions, évaluée apartir de la loi de comportement
déterminé au cours de cdte thése & reportée ai chapitre 4, donne une vitesse de fluage d'environ 10° /s. Le test de
fluage du graphite 2664 menée a1800°C reporté ai § 2.3.4 confirmera une déformation en fluage négligeable.

Trois ordres de grandeur séparent les vitesses de fluage, et nous considérerons donc le cmportement du graphite
comme purement élastique pour cette goplication d'anode tournante.

2.2.7 Influencedela porosité

Une relation linéare entre la densité du graphite & son module d'élasticité a éé mise en évidence par plusieurs
auteurs (Mrozowski 1956, (Hasslman 1963.

Une éude de Lund et Bortz (H.H. Lund 196Q remarque que l'acaoissement relatif du module d'Young avec la
température n'est pas modifié significativement par I'acaoissement de densité. Ceci explique pourquoi des graphites
différents présentent un acaoissement similaire du module d'élasticité. On exploitera ce résultat pour estimer
I'évolution du module d'Y oung en température de notre graphite 2664 & partir de la détermination de sa valeur a
|'ambiante.

Plusieurs auteurs (Mrozowski 1956, (H.H.W. Losty 1962 sont en accord sur I'existence d'une relation linéaire entre
la ontrainte arupture & la porosité des graphites paycristalins.

2.2.8 Influencedu volume des éprouvettes
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Figure 2-9: Relation entre volume d contrainte arupture du graphite (F. Lanza 1973).

Mason (Masson 1962 puis Lanza (F. Lanza 1973, en testant en flexion des barreaux de différentes taill es,
ohservent une dépendance non monotone de la @ntrainte arupture au volume solli cité (Figure 2-9). La aoissance
de la contrainte arupture afaible volume d'éprouvette est expliquée par Jouquet (Jouquet 1974) par I'importance
trop grande de la taill e des grains vis-a-vis de cdle de I'échantill on, I'essai n'étant plus représentatif de I'agrégat. A
volume plus élevé, la rupture est conditionné par la quantité de défauts présents dans |'éprouvette. De plus, les
défauts étant répartis de maniére déaoire dans le matériau, une dispersion est asociée ala wntrainte arupture du
matériau. Ces deux caradéristiques ont des conséquences direaes du comportement fragil e du graphite.

23 LE GRAPHITE DE NOTRE ETUDE : G2664

231 Moded éaboration duG2664 ceLe Carbore Lorraine

Le graphite 2664 est élaboré apartir de matieres premiéres cabonées (noir de pétrole, coke, graphites naturels et
artificiels) mélangées avec des liants (goudrons, brais, résines) dans une opération dite de "malaxage”. La péte

Page 21/132




Chapitre 2 : Etude bibliographique & Caractérisation des matériaux de |’ anode.

obtenue est ensuite cuite, puis rebroyée pour obtenir une poudre de granulométrie définie. Cette poudre et
compriméeisostatiquement en blocs. Une opération de alison a 1200 C conduit a une matiére densifiée le cabone
amorphe. La graphitation proprement dite est ensuite rédisée par chauffage aplus de 2500°C. Les traitements
thermiques durent plusieurs smaines. Ce que I'on désigne par "lot" est un ensemble rédisé avecla méme matiere
premiére pendant la méme canpagne de malaxage. Un lot représente 5 a 15 tonnes. L'unité de produit inférieure est
le bloc qui pése gproximativement 100kg. Un bloc est débité en rondins dans lesquels on peut usiner 5 a 10
ébauches de substrat d'anodes.

2.3.2 Lapaositédansle G2664

Des mesures aur 3 lots de graphite 2664 ait permis d'évaluer la densité goparente de notre matériau qui séléve a
1,86 g/cm® : la porosité totale est donc de 17,8%, dont 8,6 % de porosité ouverte. La porosimétrie amercure, qui
permet didentifier la répartition en taill e des pores, appliquée sur ces mémes lots, indique que la population est
constituée aplus de 70% de pores de taille mmprise eitre 2 et 4 microns, et que la taille maximale et de 360
microns (Figure 2-10). La Figure 2-11 présente un fadeés de rupture sur une large plage d'un échantill on de graphite
2664 daot I'asped granuleux est caradéristique d'une structure isotrope agrains fins. A plus fort grandissement
(Figure 2-12) on distingue le réseau de porosité ouverte.
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Figure 2-10: Histogramme de la porositérelative par classe (porosimétrie a mercure).
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Figure 2-11: Faciésde rupture du graphite 2664 Figure 2-12: Fractographie du graphite 2664
montrant lesgrains et les porosités.

La Figure 2-13 représente une coupe palie du graphite 2664 sur laquell e nous apercevons clairement des pores de
plus de 10 microns, ce qui est en bon acmrd avecla Figure 2-10 et notre ésaluation de lataill e aitique du pore du
graphite G2664(2.3.4).

50 um

Figure 2-13: Micrographie du graphite 2664

2.3.3  Lespropriétésthermiques

Le graphite dfiche des propriétés d'échange de chaleur par rayonnement supérieures a cdles des métaux. Ainsi le
graphite 2664a un coefficient d'émissvité de 0,8 alors que céui du tungsténe n'est que de 0,29.

Les graphites artificiels palycristallins ont des conductivités thermiques élevées (Figure 2-14) comparables a cdles
des métaux. L'association de cete propriété aune faible dil atation thermique € un faible module d'Y oung confére
aux graphites palycristallins une excdlente résistance aix chocs thermiques.
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Figure 2-14: Conductivité thermique du graphite 2664(L.C.L.).
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Figure 2-15: Coefficient de dilatation thermique linéaire du graphite 2664(L.C.L.).

L'évolution de la chaleur spédfique du graphite G2664 en fonction de la température est représentée sur la Figure
2-16.
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Figure 2-16: Chaleur spédfique du graphite 2664(L.C.L.).

234  Lespropriétés méaaniques
Nous avons procédé ades essais mécaniques cyclés de flexion 4 padnts a température ambiante sur des barreaux de
graphite, afin d'évaluer le modue déasticité. Celui-ci est cdculé a partir de la dharge gpliquée P, de la
déformation £ d'unejauge lléesur lafaceen tension de I'éprouvette solli citée des dimensions de céle-ci (largeur
b=4 mm épaisseur e=3mn), et des entraxes de sollicitation (entraxe extérieur L=24mm, entraxe intérieur
=12 mm), selon laformule suivante:
3P(L-1) 1
E=——1—
2be €
Le graphite 2664 affiche un module moyen d'éasticité de 13,0 £ 0,5 GPa.

Cet essai montre d'autre part que I'hystérésis du comportement mécanique et quas inexistante (Figure 2-17). Par
conséguent, le graphite sera @nsidéré ici comme ayant un comportement élastique linéare.

€0 ¢ / .
50: // ]
Tt :
S a0 ]
g 30 [ /\ E=13GPa
&) L ]
20 :/' -

10
0.001 0.0015 0.002 0.0025 0.003 0.0035 0.004 0.0045 0.005

Déformation jauge
Figure 2-17: Comportement du graphite 2664lorsd'un essai deflexion a 20°C.

Un cyclé a ¢ mené en flexion sur le graphite 2664 avecincrément de charge jusqua rupture de |'éprouvette.
L'augmentation de la dharge maximum du cycle imposé, n'entraine ni élasticité non linédre, ni déformation
rémanente comme le montre la Figure 2-18. On peut donc considérer |e graphite 2664comme fragil e.
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Figure 2-18: Cyclage en chargeincrémentale du graphite 2664 absencede défor mation rémanente.

Le module d'élasticité du graphite 2664a &€ mesuré par méthode dynamique de 20°C a 1500°C (Figure 2-19). Cette
technique détermine la vitesse de propagation d'ondes ultrasonores dans I'éprouvette, ce qui permet le cdcul du
module d'éasticité. Une aoissance de 20% du module d'édlasticité est observable entre 20°C et 1500°C.
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Figure 2-19: M odule d'élasticité dynamique du graphite 2664en température (S.F.C. 1993).

Il est tout afait classique que la méthode dynamique donne une valeur du module d’ élasticité |égerement supérieure
a la méthode mécanique, en raison des déformations tres faibles qu' elle impose ai matériau. Ce phénoméne a
également é&té mnstaté sur le graphite (W. Schulle 2000. Pour le graphite 2664, I'écat relatif, a température
ambiante, du module dastique dynamique, 14,4 GPa (Figure 2-19), au module éastique statique (jauge en flexion),
13 GPa (Figure 2-17), est de 11%. Jouquet (Jouquet 1965) a observé un bon acord entre les modules d'élasticité
dynamique, et ceux obtenus par flexion et par compresson sur un graphite anisotrope (Figure 2-20). Une autre dude
(Nightingale 1962 chiffre a ewiron 10% |'écat moyen entre les trois méthodes de solli citation. Nos données sont
donc en acord aveclalitt érature.
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Direction de mesure Module dynamique (GPa) | Module flexion (GPa) Module traction (GPa)
Paralléle au grain 9.04 8.12 8.05
Perpendiculaire au grain 6.83 6.01 6.56
Anisotropie 1.32 1.35 1.23

Figure 2-20: M odule d'un graphite polycristallin déter miné par 3 méthodes (Jouquet 1965

Le comportement a rupture :
La oontrainte arupture 0, en flexion 3 pdnts ® cdcule apartir de la dharge arupture P, de I'entraxe de flexion L,
et des dimensions du barreau de graphite 2664 @ largeur b et d'épaissur e
o = 3PL
" 2bé

Neuf barreaux de graphite 2664 rompus en flexion 3 padnts a |'ambiante nous ont permis d'évaluer la @ntrainte a
rupture de notre graphite a66 MPa avecun écat-type de 2 MPa.

Le fournisseur, Le Carbone Lorraine, annonce une résistance en tradion de 35 a45 MPa, en flexion de 55472 MPa
et en compresson de 110a 150MPa, ordres de grandeur bien en acword avecnos propres résultats.

Des essais de flexion 3 pants sur éprouvettes S.E.N.B. (Single Edge Notched Beam) de graphite 2664 ait permis
d'évaluer saténadté a eviron 1,4 MPam (S.F.C. 1993. Laténadté K est caculée apartir de la charge arupture
P dun barreau de flexion pré-entaill é, de I'entraxe L de flexion, des dimensions du barreau de largeur b et
d'épais=ur d, et de laprofondeur a de I'entaill e:

3PL

Lavaleur de la ténadté obtenue est tout afait similaire a c# e obtenue par Wood (J.L Wood 180) (cf. § 2.2.5) avec
un gaphite ayant des propriétés trés proches de cdles du 2664.

A partir de I'équation de Griffith (Griffith 1920 reliant la résistance arupture O, et la taille de défaut 2a a la

ténadté du matériau Kc:
Kc =0,v2m

il est pasdble d'estimer la taille des défauts critiques dans notre matériau a environ 400 um, en acwrd avec les
mesures de porosimétrie (Figure 2-10).

Le fluage du graphite 2664

L 'étude bibli ographique préliminaire apermis d'estimer en premiére gproximation la vitess de fluage du graphite
2664 grace aunmodéle dabli apartir du comportement de nombreux graphites industriels. Les vitesses relatives de
fluage du graphite € du tungsténe montraient alors que le comportement en fluage du graphite powait étre négligé.
Nous avons préféré mener notre propre essai de fluage sur le graphite 2664 La température d'essal a éé choisie
comme la limite de notre domaine d'étude soit 1800°C. La charge mnstante imposée a € fixée a50N, soit une
contrainte maximum de 50 MPa dans |le barreau de graphite testé (largeur 4 mm, épaisseur 3 mm, entraxe 24 mm).
Rappelons que lalimite arupture du graphite 2664est de 66 MPa en flexion. La Figure 2-21 fournit I'évolution de la
charge @ de lafléche durant I'essai qui aduré environ ure heure. L'invariance de la fléche durant |'étape sous charge
constante imposée démontre que le graphite 2664 ne flue pas & 1800°C, température maximale qui sera dteinte lors
denosessis.

Notre résultat expérimental vient bien confirmer le cdcul exécuté précéemment a partir d'un modéle publié (2.2.6).
Notre graphite 2664 peut donc bien étre mnsidéré mmme dastique fragil e sur le domaine d'étude.

A lafin de l'essa, I'éprouvette a €€ rompue din de mesurer sa résistance ala rupture. La @ntrainte arupture de
105MPa dns mesurée orrespond a 60% d'augmentation de la mntrainte a rupture par rapport a l'ambiante
(66 MPa). Cette aoissancerelative de lalimite arupture est tout a fait en acword avecles évolutions visibles sur la
Figure 2-6 pour divers graphites commerciaLix.
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Figure 2-21: Evolution dela charge & delaflechelorsdel essai de fluage (charge imposéede 50N) a 1800C,
suivie d'un chargement a vitese imposéejusqu'a rupture.

24 LE TUNGSTENE

Le tungsténe est le métal |e plus réfradaire avec un point de fusion a 341C°C. |l présente d'autre part la tension de
vapeur |a plus basse de tous les matériaux métalliques (10° Torr & 2400°C), ce qui autorise des applicaions Sus
vide pouss jusqu'aux plus hautes températures. Les limites d'utilisation du tungsténe sont fortement liées a son
caradére oxydable ; ses principales applicaions comme dément pur (filaments de lampes, résistances de four sous
vide) (Briant 2000) obligent a le protéger de l'air. Les domées disponibles sur le tungsténe datent majoritairement
davant 1973 date alaguelle les programmes d'études sur les systemes satiaux de propulsion nicléaire ont été
réduits, et les céramiques ont été préférées aux métaux réfradaires pour la navette spatiale (Klopp 198&l). La voie
d'élaboration par projedion plasma adomé lieu a trés peu de publications; en particulier des données sur les
caadéristiques méaaniques ont quasi inexistantes pour le tungsténe daboré par cette technique relativement
nouwvelle.

241  Arrangement cristallin
Letungsténe aistalli se selon une structure aubique centrée(Figure 2-22), avecun paramétre de maill e de 0,316 nm.

Figure 2-22: Arr angement cristallographique du tungsténe en structure cubique centré.

242 Moded éaboration

Le tungsténe métal est extrait des minerais les plus fréquemment rencontrés que sont la wolframite (FEWQ,,
MnWOQ,) et laschédite (CawQ,). Laréduction par I'hydrogéne a ewviron 1000°C et la séparation des autres métawx
permet d'obtenir in fine de la poudre de tungsténe.

Les produits en tungsténe sont fabriqués a partir de cdte poudre principalement par trois procédés principaux : la
fusion a ac dassique (Arc-Melted ou AM), la fusion au faisceau éledronique (Eledron-Beam melted ou EB) et la
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métallurgie des poudres (Powder Metallurgy ou PM). Ces trois techniques aboutissent a une morphologie de grains
équiaxes.

Lavoie par fusion a ac (AM) aboutit a des grains de tungsténe plus gros que le matériau fritté (PM). Yih (SW.H.
Yih 1979 indique que, pour des conditions de reaistalli sation identiques, le tungsténe PM présente une meill eure
résistance mécanique que le tungsténe AM. Latechnique EB permet d'atteindre, par fusion de zone notamment, des
niveaux de pureté inégalables par |es autres techniques (Kohl 1967).

Le tungsténe PM présente généralement des grains plus fins mais un taux dimpuretés interstitielles plus élevé,
principalement de I'oxygéne ¢ du carbone.

243 Réactivité chimique

Sous air, I'oxydation du tungsténe cmmmence vers 400°C et devient rapide a500°C (Figure 2-23) (Briant 19%). Les
oxydes de tungsténe sont WO; (jaune), W,0;; (bleu) et WO, (marron). Au contad du graphite, on a formation de
cabures des 1200-1300°C sous atmosphére neutre, argon par exemple, et dés 1400°C sous vide.
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Figure 2-23; Taux d'oxydation du tungsténe en fonction de latempérature (Briant 1994).

24.4  Propriétés mécaniques

Module d'élasticité, contrainte d'émoulement et contrainte arupture :

Le module d'élasticité du tungsténe dense, de I'ordre de 410 GPa a température ambiante, déaoit quasi linéarement
avec la température jusque vers 1500°C, puis chute plus rapidement au-dela (Figure 2-24). La dépendance ala
température du module d'élasticité e du coefficient de Poisson est illustrée sur la Figure 2-25. Ces données ont en
acord avec cdles dAmstrong et Brown de la Figure 2-24.
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Figure 2-24: Evolution du module d'élasticité du tungsténe en fonction delatempérature (J.L. Tietz 1965.
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Figure 2-25: Modules d'élasticité € coefficient de Poison du tungsténe en fonction de la température (p:
polycristal, ¢: monocristal) (Handbook 1990.

Le tungsténe est fragile a basse température sans aucune déformation plastique. Comme tous les métaux cubiques
centrés, il présente un changement de comportement mécanique qui intervient autour d'une température gopelée
température de transition ductil e/fragile (TTDF). Sa détermination exade éant difficile, on définit généralement une
zone de transition ductile/fragile (ZTDF) : pour le tungsténe reaistallisé cate mne sétae entre 200°C et 500°C.

Pugh (Pugh 1957 note une TTDF de 300°C pour un tungsténe PM recaistallisé de taille moyenne de grain de
45 um.

Au-dessus de la TTDF les déformations a chaud peuvent étre importantes, de I'ordre de 50%. Le tungsténe affiche
néanmoins une haute résistance mécanique jusqua des températures élevées. La Figure 2-26 montre I'évolution avec
|a température de la limite d'écoulement, de la résistance arupture & de I'allongement a rupture d’ un tungsténe PM

reqistalli sé. |l faut noter la brutale variation de la limite d'élasticité entre 200°C et 400°C. On note gu'en dessous de
200°C, les déformation permanentes ont nulles et, quau-dessus de 400°C, elles atteignent en moyenne 50%. Cette
gamme de température crrespond au domaine de transition ductile/fragile du matériau. Une différence sur les

courbes de rupture en température gparait dés 500°C. Elle est liée ala présence d'un crochet de tradion attribué ala
présence d'éléments d'insertion.
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Figure 2-26: Propriétés mécaniquesd’un Figure 2-27: Propriétés mécaniquesd’un
tungsténe PM recristalli sé (3 études) (J.L. Tietz tungstene PM écroui (plaques presses) (4 sources)

1965). (J.L. Tietz 1965).

Influencedel' écrouissage:

Les propriétés mécaniques du tungsténe sont tres dépendantes de I'histoire mécanique & thermique du métal.

La Figure 2-28ill ustre I'effet de cette histoire sur la @wntrainte arupture de I'ambiante a200C0°C. Sur la Figure 2-29
on peut voir quun filament en tungsténe brut d'étirage, échantillon A sur la figure, possade une forte résistance
mécanique. Le méme filament reauit a 2700°C pendant 1 minute, échantill on B, voit sa résistance chuter. |l est
important de noter que, quelle que soit I'histoire thermo-mécanique de I'édhantill on, les courbes de résistance se
rejoignent vers 160C°C. Il est admis que la température de reaistalli sation du tungsténe, libre de cntrainte c'est-a
dire n'ayant subi aucun de travail mécanique, se situe vers 1500°C. La Figure 2-30 ill ustre la dépendance de la
résistance, de la TTDF et de la température de reaistali sation du tungsténe, a l'état métallurgique du matériau. Des
traitements thermiques au-dela de la température de reqistalli sation auront pour conséquence de faire grossir les
grains, fragilisant le matériau tout en diminuant sa dureté. En fait, pendant I'échauffement a des températures
supérieures a 1500°C, le tungsténe se restaure (annihil ation des dislocations, relaxation des contraintes résiduell es)
voire reqaistalli se (formation de nouveaux grains libres de dislocaions a partir des anciens grains). Par conséguent,
quel que soit I'état initial, les propriétés mécaniques ont cdles du tungsténe reaistalisé ai-dela de cdte
température.

Les propriétés méaaniques (limite d'émulement, résistance arupture @ allongement a rupture), de I'ambiante a
2400C, sont rasemblées sur la Figure 2-27 pour un tungsténe écoui. Commentons les courbes de I'ambiante a
120C°C. Lalimite d'éladticité ¢ lalimite arupture sont logiquement plus élevées que cdl es du tungsténe reaistallisé
(Figure 2-26). La ductilit é se trouve aussi diminuég soit de 50% a 15% au-dessus de 500°C. On peut remarquer que
les limites d'éasticité & a rupture du tungsténe écoui sont proches aur cette gamme de température. Ce qui signifie
gue cetungsténe possde peu de cgadté de durcisement. Au-dela de 1200°C, les contraintes d'émulement et a
rupture chutent rapidement et la ductilité monte a plus de 20%. Cette perte de résistance et a dtribuer a la
restauration du matériau éaoui a l'approche de sa température de reqistalli sation. Le tungsténe écoui étant par
définition trés travaill é, la température a laquelle il reqistallise est plus faible que 1500°C, température de
reqistalli sation d'un tungsténe n‘ayant subi aucun travaill mécanique. Pour cette raison, on observe une dute des
propriétés dés 1300-1400°C pour tendre vers des valeurs d'un tungsténe non éaoui. Des domées d'autres auteurs
(J.L. Tietz 1965) sur plusieurs barres brutes de filage en tungsténe daborées par métallurgie des poudres (voie PM)
sont en bon acwrd avecles précéentes.
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Figure 2-28. Résisstance méaanique selon I' état métallurgique (<détensionné, Arecristalli sé,

Arecrigtallisé) (J.L. Tietz 1965.
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Figure 2-29: Effet del' histoire méaanique & thermique sur la résistance méaanique de filaments en tungstene
(A: brut d'étirage, B: recristalli s&, C: monocristal W-ThO,) (Kohl 1967).
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Figure 2-30: Température de recristallisation et TTDF selon I' état métallur gique du tungsténe (Kohl 1967).

Influencedesimpuretés:

La présence d'impuretés interstiti ell es (oxygéne, azote, carbone) augmente la mntrainte d'éocoulement (Figure 2-31)
et, dans une moindre mesure, la résistance ala rupture du tungsténe. L'influence de ces impuretés est surtout
significaive abasse température (J.L. Tietz 1965). La Figure 2-32 illustre I'effet des impuretés interstitielles sur la
TTDF du tungsténe. Ces impuretés sont al'origine du crochet de tracion parfois observable abasse température. En
effet, les atomes étrangers tendent a migrer vers les vacaices du réseau ou vers des régions d'énergie plus élevée
telles que les dislocations, et a Sarranger en ligne que I'on appelle amosphére. Ce nuage formant une barriére ala
mobilité des dislocations, I'émulement du matériau aura lieu pour un saut de @ntrainte cgable de déplacer les
didocations (Cottrell 1953.

Les ééments de substitution généralement augmentent la TTDF, a I'exception du rhénium. L'effet bénéfique du
rhénium sur la plasticité abasse température est expliqué par une wmbinaison d'une amélioration du clivage
d'une réduction de la solubilit € des interstitiels.
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Figure 2-31: Sensibilité aux impuretésdelalimite Figure 2-32: Sensibilité aux impuretésdela

d'éooulement du tungsténe (SW.H. Yih 1979. Température de Transition Ductile Fragile du

tungsténe (SW.H. Yih 1979.

Influencedelatailledegrains:
Il est admis que, en desous d’environ la moitié de leur température de fusion, une diminution de la taill e de grains
des métaux augmente leur limite d'émulement, leur contrainte arupture d leur exposant d'éaouissage (capadté de
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durcisement) (J.L. Tietz 1965). Ce phénomene et attribué al'augmentation du nombre de joints de grains qui
agissent comme barriéres aux mouvements des dislocations, et a la difficulté aux glisements d'opérer du fait que
chaque joint de grain est signe de désorientation pour des systémes de glissement fixés. Lalimite d'élasticité est plus
sensible alataill e de grains que la contrainte arupture. En effet, au premier stade de la déformation, les obstades
aux dislocations ont minimes, les joints de grains en sont les principaux et ont donc plus d'influence que lors des
déformations suivantes, ou dautres obstades naisent a l'intérieur du gain. La température de transition
ductil e/fragil e est donc auss fortement dépendante de lataill e de grains (Figure 2-33).
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Figure 2-33: Effet delatailledegrain sur la TTDF du tungsténe (SW.H. Yih 1979.

A plus haute température, ou le fluage intervient, les déformations opérant principalement aux joints de grains, un
matériau a gros grains %ra plus résistant. Parker (Parker 1954) reporte que cedte tendance peut étre inversée @
augmentant la quantité de joints de grains a faible éergie de montée de dislocaions par rappat a la quantité de
joints de grains aforte énergie.

Influencede la vitesse de défor mation:
Le tungsténe peut afficher une sensihilité ala vitesse de déformation. Une vitesse de déformation plus rapide

appliquée aux échantillons = traduit par une mntrainte plus élevée Bedtold (Bedhtold 19%) a éabli a basse
température une relation entre lalimite d'élasticité & la vitesse de déformation:

0,=C.(de/dt)™

Il trouve une valeur de m de 0,15 a 525°K (252°C) comme l'illustre la Figure 2-34. Luo (A. Luo 1993 attribue
I'effet de la vitese de solli citation a haute température al'effet analogue sur la limite de plasticité vis-a-vis de la
vitesse. La Figure 2-35 ill ustre qu'a 2000°K (1727°C), m vaut 0,184 pour des lli citations en vitesse antre 10° et
102 /s. Pugh (Pugh 1957, avec du tungsténe reaistallisé de taill e de grains 45 um, note que m déaoit de 0,01 &
425°C a0,0038a 1090°C. On note dors clairement, a travers les travaux de ces trois auteurs couvrant globalement
un domaine en température trés large & quasi-continu, un effet de la vitese de solli citation sur la cntrainte bien
moins marqué sur lagamme [400°C; 1000°C].
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Figure 2-35: Sensibilité dela contrainte ala vitese
de déformation du tungsténe PM a 2000°K (A.
Luo 1997.

Figure 2-34: Sensibilité dela contrainte ala vitese
de déformation du tungsténe PM a 525K
(Bechtold 1956).

Cette influence de la vitesse de déformation sobserve auss sur la TTDF qui croit avec le taux de déformation
(Figure 2-36).
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Figure 2-36: Effet dela vitese de déformation sur la TTDF du tungsténe (SW.H. Yih 1979.

Transition temperature, Ty (°K)

245 Loisde comportement simplesen pasticité g fluage

Le tungsténe, comme de nombreux métaux, présente un comportement plastique arec écouissage par la
déformation. Le modéle analytique de comportement de Ludwik (Ludwik 1909 permet de déaire la relation entre
la mntrainte & la déformation plastique de matériaux qui séaouissent sous I'effet de la déformation :

0=0,+B.€"

ol o, est la ontrainte limite d'éasticité, B une cmnstante € n I'exposant d'éaouissage. Plus n est grand, plus le
matériau se consolide avec la déformation, a limite découlement équivalente (Pugh 1957). Luo (A. Luo 1993 a
étudié le mmportement mécanique en tradion de barreaux en tungsténe PM de taille de grains 50 um et en
tungsténe AM de taill e de grains 180 um, de 870°C a 148C°C. L'auteur ne prédse pas Sils ont été reaistallisés. Les
courbes de la Figure 2-37 présentent respedivement la limite d'éasticité, larésistance arupture é n dans le domaine
de température €udié par Luo (A. Luo 1993. De I'ambiante a1200°C(2200°F), Pugh (Pugh 1957 a déterminé les
valeurs de ce exposant de cnsolidation pour untungsténe PM reaistalli sé de taill e de grain de 45 um. Les courbes
des Figure 2-38 et Figure 2-39 présentent respedivement la limite dastique € larésistance arupture, et I’ exposant
d’ éaouissage dans le domaine de température éudié par Pugh (Pugh 1957).

Aucun modéle ne prend en compte I’ éaouissage du matériau par la déformation au sens de Chaboche (Chaboche
1978), ¢’ est-a-dire enintroduisant une variable d’ éaouissage.
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Figure 2-39: Exposant d'écrouissage de tungstene PM recristalli sé (Pugh 1957).

L e fluage peut étre défini comme la déformation inélastique qu'acaise ai cours du temps un matériau soumis a une
contrainte mécanique. Ce mode de déformation visgueux (dépendant du temps) opére dans les métaux et ali ages a
des températures supérieures a environ le tiers de leur température de fusion. Ces déformations nt rendues
possbles par des méaanismes physiques de transport de matiere dans le matériau (mobilité de dislocations,
diffusions d'atomes).

Le mode opératoire usuel d'observation du fluage mnsiste aexerce une mntrainte ou charge @nstante sur une
éprouvette @ a enregistrer la déformation au cours du temps. La Figure 2-40 donne |'allure générale d'un essai de
fluage jusqu'a rupture qui présente trois zones :

1. Le fluage primaire ou transitoire ou la vitesse de fluage déaoit réguliérement, ce qui correspond a un
éaouissage du matériaul.

2. Le fluage secondaire ou stationnaire ou la vitesse de déformation reste mnstante. On dit que les
mécanismes en compeétition, d'un cbté de renforcement par éaouissage d de |'autre d'adoucisement par
restauration thermique, séquili brent.

3. Lefluagetertiaire: lavitesse aigmente de nouveau jusqu'a larupture finale de I'éprouvette.

Quelle que soit la one mnsidérég une mntrainte ou ure température plus élevées impliquent une vitesse de fluage
plus grande € un temps a rupture plus court. Le fluage est un procesaus thermiquement adivé dédenché par

I'applicaion d'une cntrainte. En général, la vitess de déformation en fluage stationnaire £ sous une @ntrainte O
et aunetempérature T répond alarelation suivante gopeléeloi de Norton :

E=Ag" exp(—Q)
ol A est une mnstante, N I'exposant de sensibilité ala wntrainte ou exposant de Norton et Q I'énergie
d'adivation du mécanisme de fluage.

11

Fluage secondaire

~
-
-+

Figure 2-40: Courbe typique de fluage sous contrainte constante.
Une synthese des travaux sur le fluage de tungsténe reaistallisé a ¢ rédisée par Gilbert (E.R. Gilbert 1965) en

termes de comportement en fluage stationnaire. L'ensemble des domées couvrent une gamme de température de de
40 a 90% de la température de fusion du tungstene (341C0°C). L'effet de la température sur la vitesse de fluage
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stationnaire entre 800°C et 2800°C est montré sur la Figure 2-41. Gilbert, au vu des différentes pentes, a défini
quatre régions de température, asociées chacune aure énergie d'adivation. L'auteur éqit la vitesse de fluage
stationnaire sous la forme suivante:

- Qc (0)

¢, =S(0.T)f (o) expl—="7],
RT
ou:
S(o,T) est un fadeur de structure dépendant notamment du pré-traitement thermique, de la taill e des grains, de la
méthode d'élaboration, desimpuretés,
f (0) est unefonction dela wntrainte,

Q.(0) est I'énergie d'adivation.
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Figure 2-41: Relation entre vitese de fluage stationnaire et température du tungsténe (E.R. Gilbert 1965).

Généralement, il est admis qu'un matériau a grains fins est plus £nsible au fluage. Gilbert (E.R. Gilbert 1966) n'a
recherché I'effet de la taill e de grain qua 150C°C. Il remarque ceendant I'effet inverse pour deux échantillons PM.
Ces différences nt intégrées dans le fadeur de structure S dans I'éaiture adoptée par l'auteur. L'influence de la

contrainte gpliquée sur la vitesse de fluage stationnaire est déaite par la fonction f (0). La relation entre la
vitesse de fluage @ la ntrainte dépendrait de I'intervalle de température considéré. Ainsi f (o) serait ure

fonction puissance 0 N dans les régions haute température 1 et 2, et exponentielle €’ dansles régions moyenne
température 3 et 4. Le Tableau 2.1donne Q,, S et f(0) pour les différentes régions de température.
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Region S* f(o )kg-mm=?) Type of Material Reference
1 . ~5x107 02'9** Pressed & sintered Green
Qc = 170 kcal mole” - L9 "0 Pressed & sintered King & Sell
~1x10* o*° Vacuum arc GE-NMPO
melted
2 ~8 07':* Pressed & sintered ANL
Q¢ = 105 kcal mole~? - o’ Pressed & sintered King & Sell
- ot Vacuum arc GE-NMPO
melted
3
Qc = 83 kcal mole™? ~3x10° %0 Pressed & sintered Pugh
4
Qc ~ 103 keal mole~? ~2x10"* ek 0 Pressed & sintered Pugh

Tableau 2.1: Valeursdel énergie d'activation Q,, du facteur destructure S et de la dépendance &
contrainte f(0) danslesquatre régions définies par Gilbert (E.R. Gilbert 1965.
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Figure 2-42: Viteses de fluage stationnaire de tungsténe recristalli sé en fonction dela contrainte & dela
température (Pugh 1957).

Intéresons-nous en particulier aux régions 2 et 3 qui couvrent notre domaine d'étude. Un fort changement de pente
entre ces zones est visible (Figure 2-41). Pugh (Pugh 1957 a éudié le mmportement en fluage du tungsténe
reaigtallisé (taille de grains 45um) dans cette mne, de 870°C a 1200°C. Les vitesss de fluage secondaires
déterminées ont affichées en fonction de la mntrainte gopliquéesur la Figure 2-42. Cette représentation montre que
la vitesse de fluage stationnaire n'est pas une fonction puissance de la @ntrainte comme dans |'autre domaine mais
répond plutdt alarelation suivante:

. _ K
gstationna're =BeY
Le net changement de pente k, de 1,66 h''psi™ 40,67 hpsi™* au-dela de 1000°C (entre 1800 et 2000°F), dénote un
changement de comportement. Nous avons réemployé les domées de Pugh (Pugh 1957 pour les traiter selon laloi
de Norton classque, liant la vitess de fluage stationnaire ala contrainte par une loi puissance:
2 —_ n
gstationna're =Co

La Figure 2-43 ill ustre que les points expérimentaux salignent bien dans la représentation log-log. On a pu ainsi
déterminer deux valeurs de n, appelé wefficient de sensibilit é ala mntrainte; n=34 & 982°C et n=9,5 4 1204°C.
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Figure 2-43; Relation de Norton entre vitesse de fluage stationnaire et contrainte de tungsténe recristallisé a
1000C et 1200°C.
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Quell e que soit I'exploitation de ces essais méaaniques & mntrainte imposée il ressort, en dessous de 1000°C, quele
tungsténe présente une forte sensibilité de la vitese de déformation a la cntrainte, c'est-a-dire quune faible
variagtion de ntrainte entraine une forte variation de la vitese de déformation. Or, comme nous |'avons
précaemment évoqué, Pugh (Pugh 1957) avait relevé, avecdes essais a vitese imposéesur le méme tungsténe, des
faibles valeurs du coefficient de sensibilité ala vitesse en dessous de 1000°C; une vitesse de déformation plus
grande n'entrainait alors quune faible aigmentation de la ontrainte. Cette propriété est a rapprocher du
comportement en fluage. Les mécanismes de déformation mis en jeu sont les mémes quelle que soit la variable
contrdlée la mntrainte dans le @s d'un essai de fluage ou la vitesse de déformation dans le ca d'un avitese
de déformation imposé.

Une édude du comportement en fluage aplus haute température, entre 1230°C et 228C0°C, a é¢é mené par Klopp
(W.D. Klopp 1965) sur du tungsténe non reqistallisé (voies AM et EB). |l montre quen desous de 151C°C, le
fluage secondaire est inexistant pour des contraintes de tradion de 29 a 47 MPa. Klopp (W.D. Klopp 195) note un
exposant de fluage secondaire n de 5,8 entre 1648°C et 2200°C. Il prédse que ce oefficient a tendance abaisser
aveclatempérature. Il est en effet général d'observer une déaoissance de n avecla température. Cela traduit que le
matériau tend vers un comportement de moins en moins visqueux, lalimite &ant cdle d'un fluide.

Larupture en fluage atrés haute température de tungsténe PM, reaistalli sé & de taill e moyenne de grains inférieure
a100um, a éé l'objet dune dude menée par (Green 1959 entre 2250°C et 2800°C. La Figure 2-44 illustre la
relation linédre existant entre le logarithme de la mntrainte & le logarithme de la vitese de fluage stationnaire.
L'exposant de fluage secondaire n vaut 6,3. Cette valeur est proche de la valeur de 5,8 identifiée par Klopp (W.D.
Klopp 1965) pour des températures inférieures comprises entre 1648 C et 2200°C.
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Figure 2-44: Relation entre la contrainte d la vitese de fluage stationnaire (Green 1999).
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24.6  Méanismes defisaration et critére de rupture:

Le mode de rupture abasse température du tungsténe, selon son état métallurgique d sa vitess de déformation, a
fait 'objet d'une dude récente (W.S. Lee 1999. Le tungsténe reaistallisé, sous llicitations quasi-statiques (10°
/s), se caadérise par ure rupture intergranulaire (Figure 2-45). Des vitesses trés élevées, 10° /s, peuvent générer un
mode de fissuration mixte intergranulaire / clivage intragranulaire. Du tungsténe écoui (brut de filage), a grains trés
déformés, présente une rupture principalement intragranulaire avec quelques zones de divage intergranulaire sous
conditions gatiques, alors qua forte vitess, seule la rupture transgranulaire et observable. Le manque de mobhilit é
des didlocations, vis en particulier, d0 aux contraintes de Peierls, permet d'expliquer cette fragilité (Ilman 1995.
(J.H. Bechtold 194) a mené une éude sur larupture arelativement basse température (autour de 300-400°C) sur du
tungsténe reaistalli sé de taill e moyenne de grains de 26 um. Le mode de rupture pase d'intergranulaire pour des
températures inférieures a 300°C, a intragranulaire dés 400°C. Au-dela de cdte température-ci un allongement des
grains est de plus en plus prononcé avec la température, les grictions d'éprouvettes atteignant 60% pour 40%
d'allongement. Pour cetungsténe, la TTDF se situe entre 300 et 400°C.

Figure 2-45: M ode de fiswration intergranulaire & 20°C sous 9lli citation lente (10° /s) de tungsténe
recristallisé (W.S. Lee1998.

La Figure 2-46 rapparte les fadés de rupture en flexion de barreaux préentaill és de tungsténe. A température
ambiante, le mode de rupture et fragile principalement par clivage. A 800°C, le mode de rupture est mixte,
asciant  clivage intragranulaire d rupture intergranulaire. A 1000°C et 1200°C, la fissuration est mixte avec
formation de microcavités. Au-delade 1400°C, larupture est intergranulaire.

Room tmperature 800°C 1200°C
o A / : W L4 ‘ ]
T e
oW = ’!f. R % b/ "o 2 A

Figure 2-46: Fractographiesde tungsténe PM testé a diff érentes températures (Y. M utoh 1995)

A plus haute température, la rupture du tungsténe sopére par glisement intragranulaire pour des température
inférieures a la température dite d'équicohésion, environ 2000°C. A cete température, la résistance du grain est
égale a cHle du joint de grains. A plus haute température le glissement est intergranulaire. La répartition des
porosités et des impuretés, dans le grain ou a sa périphérie cnditionne auss e mode de rupture.

25 LE TUNGSTENE DE L'ANODE DE RAYONSX: W LPPS

251 Microstructure du dépét en tungsténe L.P.P.S.

Lavoie d'éaboration employée pour la fabrication de nos anodes, est la projedion plasma a ac soufflé sous faible
presson (Low Pressure Plasma Spraying ou LPPS). Le tungsténe déposé par cete technique présente une
morphologie de grains équiaxes comme I'illustre la Figure 2-47 représentant une @upe polie de I'épaisseur du dépét.
On n’ observe pas une morphologie sous forme de lamelles empil ées ou « splats » (Figure 2-48), caradéristique des
dépdbts plasma, souvenir des gouttes projetées sur le substrat. Le préchauffage du substrat en graphite a @viron
1200 C contribue trés probablement a la formation d'une microstructure éuiaxe (W. Cai 1994. Mc Kechnie
(Kedhnie 1993 a ohservé dairement I'influence de la température du substrat sur la morphologie des grains du
dépbt tungstene. En effet, le tungsténe déposé sur un substrat froid affiche une microstructure en splats (lamelles)
trés marquég associée aune forte porosité interlamell aire (Figure 2-48). Projeté sur un substrat chaud, le tungsténe
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ne présente plus aucune particularité associée ala projedion plasma (Figure 2-49); la morphologie éuiaxe des
grains est commune aix autres modes plus classiques d'élaboration.

L'explication plausible de la formation de cdte morphologie est que les gouttes de tungsténe fondues par la torche
plasma se refroidissent plus lentement au contad du substrat chaud et forment plus fadlement des grains isotropes.
Ladiffusion atomique est adivée ahaute température, et favorise donc le mntad et les liaisons entre les grains (A.
Itoh 1993.

Singleton (Singleton 1962 indique qu'un tungsténe LPPS voit sa teneur en oxygene significativement réduit dés
quil est chauffé a1250C. Le traitement thermique de dégazaye a1450C devrait donc réduire la contamination de
notre dépét par I'atmosphére de projedion.

Figure 2-47: Microstructure du dép6t de tungstene L PPS (vue dans ' épaisseur, MEB éledrons smndaires).

,‘; ‘w ! G
, 2.0 B
A. unetched B. etched A.unetched B. etched
Figure 2-48: Microstructure en splatsd'un dép6t Figure 2-49: Microstructure équiaxe d'un dépdt
tungsténe L PPS (projedion sur substrat froid) tungsténe L PPS (projedion sur substrat chaud)
(Kedhnie 1993. (Kedhnie 1993.
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Le dépét de tungstene de I'anode de rayons X affiche une taill e moyenne de grain de 5 um soit un indice de grains
12 (indice ASTM) (Figure 2-50).

- 581 5 > - il (e . .
— MAP @CDMENSMP

Figure 2-50: Microstructure du dép6t tungsténe L PPS (surfacedu dép6t, MEB éledrons smndaires)

25.2 Porostéinhérente autungsténe L.P.P.S
La présence de porosité dans les dépdts plasma est inéluctable. Cai (W. Cai 1994 arecensé les causes de porosité
(Tableau 2.2) :

Origine de la porosité Type de porosité
Particules non fondues dans le jet plasma Intergranulaire
Courbure des gouttes au refroi dissement Intergranulaire

Retrait de solidificaion Intergranulaire & intragranulaire
Porosité initi ale des grains de poudre Intragranulaire

Tableau 2.2: Sources de formation de porosités dans les dép6ts plasma.

La projedion plasma permet parfois d obtenir des dépdts relativement denses, sans contamination par 1'oxygéne
(R.H. Singleton 1961) (Deschka 1996. Cai (W. Cai 1994) note d'aill eurs une baisse du taux d'oxygéne entre la
poudre initiale (250 ppm) de tungsténe € le dépdt LPPS (154 ppm) projeté sur du graphite, associé aune hausse du
taux de cabone de 10 ppm &100 ppn. Il obtient un dépét de densité 17,5 g/cm? soit 9,3% de porosité avec une taill e
moyenne de grains de 17 microns. Une aiutre éude (R.A. Neiser 1993 relate I'élaboration de dépbts de masse
volumique 17,4 g/em® soit environ 90% de la masse volumique théorique avec une structure @mbinéede splats et
de grainsisotropes.

Nous avons évalué par deux techniques la masse volumique du tungsténe projeté sur les anodes, a partir de barreaux
de sedion redangulaire débités a partir d'une plaque brute de projedion et dune dégazée al45CC. La masse
volumique de nos dépdts est caculée apartir de mesures dimensionnell es au palmer et massiques a la microbalance
Le Tableau 2.3 rasemblant les résultats des mesures fait ressortir une masse volumique de 17,1 g/lem® de notre
dépdt, avant ou apres reauit, soit une porosité relative totale de 11%.

W |pps Brut W |pps Dégazé

éd. 1 |ém. 2 |ém. 3 éc. 4 |ém. 5 |ém. 6
Mass(mg) 335424 335122 338288 (360220 380217 368560
L(mm) 26.88 26.82 26.85 2992 2991 2991
b(mm) 4.050 4,061 4.053 3.924 4.030 4.001
e(mm) 1.812 1.799 1811 1.794 1.848 1.803
Mas<s volumique (g/cm3) |17.00 17.10 1717 17.10 17.07 17.08
Moyenne [éaart-type] 17.09 [0.20] 17.08 [0.20]

Tableau 2.3: Evaluation dela mass volumique de tungsténe L PPS (mesures géométriques et massiques de
barre aux).

La seconde technique utili sée est la méthode des trois pesées. Le Tableau 2.4 rapporte des masses volumiques dites
"apparentes’ légerement supérieures a cdles évaluées par la premiére méthode. Par exemple le tungsténe brut de
dépédt affiche une mase volumique gparente de 17,5 g/cm®, plus élevée que cdle précéemment déterminée
(17,1 g/lem®). Selon rous, cette derniére est sous-estimée de par une surestimation des dimensions (mesures sur les
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crétes des barreaux avec le palmer). Compte tenu de l'incertitude asciée au cdcul de la mass volumique, de
I'ordre de 0.2 g/cm®, principalement due ala sensibilité de la méthode (étape d'essuyage manuel des échantill ons
apres leur sortie de I'eau et avant la pesée de I'échantillon humide), le traitement thermique ne modifie pas de
maniére significaive la masse volumique du dépét. On retiendra que la mass volumique gparente du tungsténe
dégazévaut 17,7 glcm?® et contient 8% de porosité totale.

W Ipps Brut W Ipps Dégazé

éh.1 |éh.2 [éh.3 [éh4 |éh.5  [édh. 6
Mass wlumique relative (%) 91.07 90.98 90.65 91.77 91.68 9231
Porosité ouverte (%) 0.17 0.68 191 -0.25 0.17 0.00
Porosité totale (%) 8.94 9.02 9.35 8.23 8.32 7.69
Porosité fermée (%) 8.77 8.33 7.44 8.48 8.15 7.69
Mas \olumique apparente (g/cm®) [17.58 17.56 1750 17.71 17.69 17.82
I ncertitude de mesure (g/cm?) 0.19 0.19 0.19 0.18 0.18 0.18
M oyenne [écart-type] 1754 [0.04] 17.74 [0.07]

Tableau 2.4: Evaluation de la mass volumique € dela porosité de tungsténe L PPS (méthode des 3 pesées).

La Figure 2-52 donne un apercu grandi 200 fois, de la répartition de la porosité dans un dépdt tungsténe LPPS. La
porosité est fine @ aléaoirement distribuée L'observation, a une é&helle plus fine, d'une fractographie du méme
dépdt LPPS (Figure 2-53) nous apparte davantage d'informations: la porosité est répartie autour des grains mais
également dans les grains. Les pores intragranulaires ont une taille d’environ 1 a 2 um, aors que les pores
intergranulaires ont plus volumineux.

Singleton (Singleton 1962 a projeté du tungsténe par plasma a &c sous atmospheére inerte & obtient un matériau a
93% de la densité théorique. |1 note trés peu de densification du dépdt suite aun post-traitement thermique méme a
des températures de 2500°C (Figure 2-51). Neiser (R.A. Neiser 1993 en étudiant la cnductivité thermique de
tungsténe LPPS, poreux a 10%, ne note aicune densificaion suite a des mesures a 1500°C. Ces observations
confortent notre résultat d'invariance de la densité suite au traitement de dégazage 41450 C sous hydrogéne.

GREEN DENSITIES

AIR SPRAYED "
DRY BOX SPRAYED 93%

% VOID DECREASE

T 1 ) 1) | 1
1100 1300 1500 1700 1900 2100 2300 2500
SINTERING TEMPERATURE * C

Figure 2-51: Effet dela température de reauit sur la densification de tungstene LPPS (" dry box spray" =
inert atmosphere), densité brut de dépét 93% (Singleton 1962).
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Figure 2-52: Répartition dela porosité dansle dép6t tungstene L PPS.

‘ Reade ;
- -

Figure 2-53; Fractographie du tungstene LPPSrompu a 20°C, montrant la porosité intergranulaire (fléches)
et la porositéintragranulaire (cerdes).

25.3  Propriétésthermiques
Ni le taux de porosité ni la structure de la porosité n'influencent les propriétés dil atométriques, donc le wefficient de
dilatation d'un dépdt plasma est similaire a céui du matériau dense (S. Kuroda 1991). La dil atation thermique du

tungsténe est la plus faible des métaux purs réfradaires (Figure 2-54).
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Figure 2-54: Coefficient de dilatation thermique linéaire du tungsténe en fonction de la température (Plansee
199).
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Figure 2-55: Conductivité thermique du tungsténe dense (C.Y. Ho 19%68) (trait plein) et conductivité
thermique modéliséede notre tungsténe L PPS (trait pointill é).

L'évolution de la cnductivité thermique du tungsténe dense est disponible dans la littérature. Les domées publiées
(C.Y. Ho 1968), (Johnson 1990, (SW.H. Yih 1979) sont en bon acword. Nous reportons a la Figure 2-55, les
propriétésissues delaNASA (C.Y. Ho 1968), et employées par G.E.M.S.

BN s b A A - Sy

_ 2"

axes d'un tungsténe LPPS (R.A. Neiser 1993.

Figure 2-56: Microstructure combinéesplats/gr ains équi
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Des données de conductivité thermique en température de tungsténe LPPS de densité proche & de microstructure
voisine de notre tungsténe sont indisponibles. Les données publiées concernant les propriétés thermiques du
tungsténe poreux sont rares. (R.A. Neiser 1993 a déduit par la "méthode flash" la cnductibilit € thermique de
tungstéene LPPS a 10% de porosité, de morphologie combinée (Figure 2-56) de "splats' et de grains isotropes, dont
cetains ont partiellement infondus. La Figure 2-57 compare ces données en température a cdes du tungsténe
dense.

200 ——— —_— ——
. 4 —— W onto copper (Cu1500) 4
X . —g— W onto stainless steel (SS1500)
E 160 |- —&— Tabulated values for tungsten -
3 - e
F 3 k\&\t -
S 120} TR —a— >
N e
3 | , 4
§ ©f - . :

L — -H—F—F— - 4
_g =
c 40 .
= L
-

0 PEBET TR | i | | L PR B —
0 300 600 900 1200 1500

Temperature (°C)

Figure 2-57. Comparaison des conductivités ther miques d'un tungsténe dense d@ de deux tungsténes L PPS
(R.A. Neiser 1993.

La conductivité du tungsténe poreux représente globalement 60% de cdl e du tungsténe dense. La structure en splats,
limitant les ponts thermiques, et les particules mi-fondues font chuter la cmnduction dans le sens de I’ épaisseur du
dépbt. La mesure reproduite sur le méme édantill on a température ambiante greés refroidissement depuis 1500°C,
montre une aoissance de la mnductivité de 109 a 146 W/m.°C, soit environ 82% de la onductivité d' un tungsténe
dense. Ladensité n' ayant pas évolué, comme le souligne Neiser, cdaindique que des diffusions entre splats et entre
grains ont eu lieu a haute température. Cette hypathése est confirmée par I' augmentation de la vitesse des ondes
ultrasonores dans |I' échantill on apres refroidiseement depuis 1500°C, qui en traduit une cetaine rigidificaion. Le

modele simple de Loeb (Loeb 1%4) permet d' estimer la conductivité thermiqueA b d" un matériau poreux a partir

de son taux de porosité P et de la conductivité thermique Ad du matériau dense :
A, =As@L-P)

Le dépdt de Neiser (R.A. Neiser 1993, a 10% de porosité, devrait aors afficher une mnductivité thermique
représentant 90% de cdle de la matrice @ non 82%. La microstructure non homogéne en splats et la présence

d' infondus ©ont al' origine de cete médiocre cnduction. La qualité du dépdt tungsténe LPPS de notre éude, du fait
de sa microstructure éuiaxe, ne peut qu' améliorer la conduction thermique en comparaison d' un tungstene a
microstructure de type "splats’, comme céui éudié par Neiser (R.A. Neiser 1993. Pour ces raisons, nous avons
choisi de suivre le modéle de Loeb (Loeb 1954 pour I' évaluation du coefficient de cnductivité thermique de notre
dépbt tungsténe LPPS. Pour information nous reportonscdled' untungsténe denseKigure 2-55).

La caadté cdorifique du tungsténe, autre doméettile anotre é&ude thermo-mécanique, apparait sur la Figure 2-58.
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Figure 2-58: Chaleur spédfique du tungsténe (C.Y. Ho 1968.

254  Propriétés mécaniques dutungsténe LPPS

Nous avons procédé ades essais mécaniques cyclés de flexion 4 padnts a température ambiante sur des barreaux de
tungsténe LPPS bruts de dépdt ainsi que sur d'autres ayant subi |e traitement thermique de dégazage, afin d'évaluer
leur module d'élasticité. Le module d'élasticité est cadculé, selon la formule suivante, a partir de la mesure de la
charge gpliquée P, de la mesure de déformation £ d'une jauge llée sur la face en tension de I'éprouvette
solli citée des dimensions de céle-ci (largeur b=4 mmet épaissur e=1,8 mn), et de la différence d'entraxe L-I du
montage 4 pants (entraxe extérieur L= 24 mm entraxe intérieur I= 12 mm) :

_3P(L-1) 1

E
2be® €

Le tungstene LPPS brut affiche un module moyen d'éasticité de 273 + 4 GPa, |égerement plus faible que céui
mesuré gres dégazage, de 293+ 7 GPa. A titre de amparaison le module d'éasticité mesuré par nos ins sur un
tungsténe PM (fournisseur Plansed, de mas= volumique 19,1 g/cm?®, vaut 374GPa. N'étant ascié a aicun
acaoisement de la densité, |'augmentation du module d'élasticité du tungsténe au cours du dégazage, démontre que
la température de 1450°C a laquelle cetraitement est effedué suffit pour adiver des mécanismes diffusionnels
provoquant une rigidification du matériau par renforcement de ses liaisonsinternes.
A température ambiante, le module dynamique d'éasticité de notre tungsténe LPPS reauit a ¢é aiss déterminé par
la fréquence de résonance e flexion produit par choc mécanique (appareil Grindo-sonic). Le module de 300 GPa,
ainsi évalugé, est en bon acord avecles précélentes domées.
L'influence de la densité du tungsténe sur le module d'élasticité atempérature ambiante a éé reporté par Harmon
(E.L. Harmon 1960. Le module dynamique varie de 210 a 320 GPa pour des masses volumiques alant de 14,5 a
17,1 g/em®. Neiser (R.A. Neiser 1993 rapporte des constantes d'élasticité d'un dépét de mass volumique
17,4 g/em® (10% de porosité) mesurés par méthode ultra-sonore. La morphologie |égérement en splats entraine un
comportement élastique isotrope transverse: le module d’élasticité mesuré dans le plan étant supérieur d'environ
10% a céui mesuré dans la diredion de projedion. Ces données ont en bon acord avec cdl es d'Harmon et avecles
mesures rédi sées sur notre dépét de masse volumique 17,7 g/em®.
Singleton (Singleton 1962 a procédé en température ades mesures dynamiques du module d'éasticité de tungsténe
projeté LPPS a 93% de la densité théorique. La Figure 2-59 montre I'évolution de cemodule en comparaison avec
un tungsténe totalement dense. Nous retiendrons que la baisse du module d'édlagticité avec la température est
analogue é indépendante du taux de porosité. Connaissant donc |'évolution pour un tungsténe dense, nous
utiliserons donc ce résultat pour déduire la valeur du module de notre tungsténe poreux a partir de sa valeur a
I”’ambiante.
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Figure 2-59: Module d'élasticité de tungsténe dense @ de tungsténe L PPS poreux en fonction dela
température (Singleton 1962.

La résistance méaanique afroid de notre tungsténe LPPS a éé testée @ flexion 3 pants (entraxe 26 mm), sur des
barreaux de largeur b=4 mmet d'épaisseur e=1,8 mm a une vitesse de déformation maximum, sur laface @ tension,
de 1,6.10*s™. La mntrainte arupture moyenne du tungsténe LPPS reauit vaut 882 avec un écat-type de 16 MPa, et
cdle du tungsténe LPPS brut vaut 965 avec un écat-type de 34 MPa. Autant, I'augmentation du module d'élagticité
du tungsténe LPPS suite au dégazage a taud peut bien sexpliquer par une augmentation de la whésion du
matériau, autant la chute de résistance mécanique et difficile ajustifier. On peut néanmoins évoquer une possble
évolution de I'état de aontraintes résiduell es induite par le reauit.

La densité du tungsténe anaturellement une influence sur sa résistance méaanique. La Figure 2-60 illustre céd effet
en fonction de la température pour un tungsténe daboré par pressage a daud (PM). Pour un dépét de tungstene,
projeté sous argon a partir de poudre fine (-63+10 um) puis reauit 30 minutes a 1500°C sous hydrogéne, de densité
relative 91% (9% de porosité), constitué de grains de morphologie isotrope € de taille moyenne de 7 microns,
Tucker (R.C. Tucker 1974) annonce une résistance alarupture en flexion de 490 M Pa.

Test Temperature, °C
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o 1000 2000 3000 4000 5000 6000
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Figure 2-60: Résistance méaanique de tungsténes poreux (J.L. Tietz 19695.

255  Contraintes résiduell es dans le dép6t tungsténe LPPS

Le procédé de projedion plasma est bien conru pour développer des contraintes résiduell es associées a la trempe
des matériaux projetés, ains quau désacword dlatométrique du couple dép6t substrat lors du refroidissement.
Toutefois, dans le ca de nos anodes, un recuit de dégazage a1450°C est systématiquement rédisé avant la mise en
service Nous avions sgnalé, dans la présentation générale du tungsténe, que ceui-ci, libre de cntrainte, avait une
température de reaistalli sation d'environ 1500°C, mais pouvait commencer a se restaurer a plus bass température.
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Ainsi, le traitement de dégazaye a1450°C sous hydrogene de notre dépdt tungsténe devrait avoir tout lieu de relaxer
les contraintes thermiques induites par le procédé plasma.

Singleton (Singleton 1962 a montré par diffradion X que les contraintes de trempe induites dans un dépét de
tungsténe par le procédé de projedion plasma éaient complétement relaxées suite aun traitement thermique dés
1400C.

Pour ces raisons, nous prendrons pour hypothése, lors de la simulation thermomécaiique que le traitement
thermique imposé aux anodes prédablement a leur utili sation suffit a relaxer totalement les contraintes asociées ala
fabrication par projedion plasma. Les contraintes créées par le refroidissement post-recuit seront toutefois
naturellement bien prises en compte dans les caculs.

26 RESUMEET CONCLUSION
L 'étude bibli ographique menéedans ce tapitre nous a permis de mieux cerner les matériaux objets de notre éude.

Les ensibilités a I'oxydation du graphite @ du tungsténe sont trés marquées des 500°C : nos essais mécaiques
seront donc conduits ous atmosphere inerte.

En termes de wmportement mécanique, les graphites affichent un comportement éastique jusquaux environs de
2000°C, mais peuvent présenter une légere hystérése. Le graphite de notre éude, présentant un comportement
linédre avec une hystérese négligeable sera par la suite mnsidéré mmme ayant un comportement purement linédre
dagtique.

Le tungsténe, quant a lui, a un comportement plus complexe. Elastique fragile abasse température, il commence a
afficher des déformations inélastiques a partir de 300-400°C, zone dite de transition ductile-fragile, et voit sa limite
d'élagticité fortement diminuer avec la température. Les déformations plastiques du tungsténe sont généralement

déaites par des modéles smples d'éaouissage en fonction puissance de la déformation. A plus haute température,

les déformations visqueuses en fluage secondaire sort le plus ©uvent déaites par un modéle de Norton. A notre
connaissance, il n’existe pas par contre un modéle unique déaivant toutes les facdtes du comportement complexe
du tungsténe sur lalarge gamme de température qui nous intéres<.

Notre tungstene LPPS présente, contrairement a la plupart des dépdts rédisés par projedion plasma, une
microstructure isotrope agrains équiaxes, analogue a cél es obtenues par les autres modes d'élaboration du matériau.

En revanche, la porosité de nos dépéts nous a amenés a estimer ses propres propriétés physiques nécessaires a la
simulation, ainsi que leurs variations en fonction de la température (densité, module d'élasticité, conductivité
thermique).

Les contraintes résiduelles induites dans le tungsténe par e procédé de projedion plasma seront supposées relaxées
par le traitement thermique de dégazaje de I'anode. D'autre part, I'invariance de la microstructure de notre tungsténe
LPPS lors du traitement thermique de dégazage € lors du fonctionnement de I'anode wnforte le caadére
intrinseque € I'appli cabilit €, dans les conditi ons d'usage des anodes, du modéle que nous al ons dével opper.
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3 CONSTRUCTION D'UNE BASE EXPERIMENTALE : DISPOSITIF ET PROCEDURESDE
CARACTERISATION MECANIQUE

31 INTRODUCTION
Nous al ons dans ce chapitre :
+  Présenter le dispositif d'essais mécanique atres haute température que nous avons employé pour rédiser
nos essais de caadérisation, et détaill er les olutions technologiques adoptées.
+  Exposer notre démarche de travail de @nstruction d'une base d'essais, et commenter les comportements
observés en fonction de latempérature.

3.2 LE DISPOSITIF D'ESSAI MECANIQUE A HAUTE TEMPERATURE

3.21 Modede solli citation

Le mode de solli citation employéepour la caadérisation mécanique est la flexion. Cette technique présente en eff et
certains avantages. L'amarrage des éprouvettes a tester est simple puisgue |'échantillon repose sur des appuis. Notre
dispositif a éé mncu de telle maniére que laligne de charge travaille en compression, ce qui constitue un avantage
considérable ahaute température.

D’autre part, en flexion, une faible déformation se traduit par une fléche importante, donc plus fadle amesurer.

La largeur radiale du dépét de tungsténe des anodes de 150 mm de diametre variant entre 30 et 50 mm selon les
produits, la longueur retenue pour nos éprouvettes de flexion est de 30 mm. La flexion apparait donc un moyen de
solli citation adapté ades barreaux de cdte petite taill e.

3.22 Leprincipedelaflexon

Nous expaserons le ca de la flexion 3 pants, que nous avons choisie pour notre dispositif. La configuration 3
points présente en effet I'avantage, par rappat a un montage 4 pants, de provoquer, pour des conditions de
solli citation analogues, une fléche plus importante donc plus fadl ement mesurable.

élagtique, la fleche f prise par I'éprouvette sous une charge P, sous le paoint d'appui, est une fonction du module
d'éladticité du barreay, de ses dimensions et de I'entraxe | :

- PI®
4Ebé€

Figure 3-1: Schéma de principe delaflexion 3 points.

a une distance domée d'un appui, la déformation (respedivement la @ntrainte) évolue de +¢ (respedivement +a)
sur lafaceen tension a -€ (respedivement -G) sur la faceen compression. Le plan médian, situé ala demi-épaisseur
de I'éprouvette, ne subit aucune déformation n aucune cntrainte. La flexion induit ainsi des contraintes principales
(diredion 1 sur la Figure 3-1) de tradion et de compression dans la sedion de I'éprouvette. Contrainte d
déformation maximales, situées au droit de I'appui central, peuvent étre cdculées a partir de la dharge  de laflédche
mesurées:

3Pl  6ef
al_—zbez et gl—l—z.
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Il est important de prédser qu'en flexion le champ de @ntrainte dans une sedion de I'éprouvette n'est pas uniforme
contrairement a la tradion. Bien quen éasticité il soit possble de les déterminer analytiquement, lorsque la
plasticité e/ou le fluage interviennent, une redistribution des contraintes, voire un déplacement de la lige neutre
peuvent sérieusement compli quer les choses.

323 Lamachined essi atréshaute température

La Figure 3-2 représente une phaographie de |'équipement dont le schéma simplifié est représenté sur la Figure 3-3.
Le dispaositif est monté sur un béti d'une machine de tradion servo-mécanique INSTRON, dont les colonnes ont été
rallongées pour assurer le passage de I'ensemble de laligne de dharge & de la auve.

|

B TR e | i\ -y
=5

{ “ e

Innin

Figure 3-2 : Photographie du dispositif deflexion a tres haute température.
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Figure 3-4 : Schéma du four du dispositif initial de flexion a trés haute température.

L'environnement d'essai :

Le capitre 1 nous a permis d'estimer la température extréme de notre domaine d'étude a1800°C. Nos matériaux
étant sensibles a I'oxydation dés 400°C (chapitre 2), nos essais devaient étre menés us atmosphére protedrice
L'enceinte danche rend pcssble le travail sous argon, condition nécessaire éant donnée I'oxydabilité de nos
matériaux.

Le dhauffage est assuré par un four a induction en graphite, entouré d'un inducteur en cuivre refroidi par eau.
L'énergie dedrique et fournie par un générateur haute fréquence gériodique de 40 kW. Le four est visible sur la
Figure 3-2, atraversla grande ouverture. Des orifices permettent le passage des 3 appuis en graphite (Figure 3-4).

La température et contrélée par un thermocouple de type S (Pt+6%Rh,Pt+30%Rh) pour les essais a température
inférieure a1500°C, et par un pyrométre optique bichromatique au-dela. La qualité bichromatique du pyromeétre
permet d'obtenir une mesure indépendante de I'émissvité du matériau visé.

L'extensométrie:

La fleche de I'éprouvette et enregistrée al'aide d'un dispaositif constitué d'un capteur inductif de déplacement
linédre, ou LVDT (Linea Variable Differential Transducer), d'étendue de mesure £2.5 mm, et de deux couples de
palpeurs en gaphite. Le LVDT est situé en zone froide dans la partie inférieure de I'encente; il est visible sur la
Figure 3-2, a travers la petite ouverture. Les tiges de palpeur en graphite partent de cdte zne froide jusgua
|'échantill on. Le premier couple de palpeurs, se logeant dans les appuis extérieurs, est solidaire du corps du LVDT,
|'autre, en contact avec I'appui central, est solidaire du noyau du LVDT (Figure 3-5). La mesure différentielle de
déplacament des deux couples permet de limiter I'erreur due ala dilatation thermique du montage & des tiges de
palpeur.
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Eprouvette

Figure 3-5: Schéma du montage de flexion aménagé pour nos petites éprouvettes.

Lalignedecharge:

L'appui central est solidaire de la partie supérieure fixe du béti. Les appuis extérieurs ont mobhil es avecla traverse.
L'entraxe des appuis extérieurs est de 125mm.

La dharge et mesuréepar une cédlule situéeau pied de latraverse, a température ambiante.

Lataill e de nos éprouvettes, petite relativement a l'entraxe de conception de 125mm du dispositif de flexion a trés
haute température (Figure 3-4), nous a @nduit a aménager la ligne de charge. Une piéceintercdaire en graphite,
schématisée sur la Figure 3-5, a &é rédisée pour assurer cette fonction. Cet intercdaire, de méme largeur que les
appuis, repose sur les appuis extérieurs et supparte deux rouleaux en graphite qui viennent se loger dans des gorges
espacéas de 24 mm.

La aconfiguration ainsi crééeimplique la solli citation de I'intercdaire en flexion 4 pants, entre le wuple d'appus
inférieurs et le muple de rouleaux supérieurs, qui transmettent la charge via l'éprouvette. Cette piece rappelons-le,
est constituée en graphite de faible modue d'dlagticité (12 GPa). Bien que rédisé dans les dimensions maximales
autorisées par le four, la faible rigidité de l'intercdaire pourrait provoquer une flexion de ceui-ci sous charge,
induisant ainsi des déformations parasites. Pour vérifier ce paint, nous avons rédisé un cdcul prédictif de la fleche
brute totale par un modéle simple. Le cdcul a éé rédisé pour une érouvette de tungsténe, matériau le plus rigide
gue nous ayons a tester.

Considérons le schéma de notre montage particulier avecintercdaire (Figure 3-5). Afin d'évaluer la fléche que peut
prendre l'intercdaire sous charge, nous le modélisons par un barreau d'une éaisseur constante Hy,,, représentant sa
plus grande éaisseur sur toutes les edions. Le moment fléchissant étant nul proche des appuis externes inférieurs,
il est rédiste de mnsidérer cette gaissur.

éprouvette : largeur b=4mm,
épais<ur h.

insert: largeur B=25,8mm,
épaisseur Hmax=45,2mm,
épaisseur Hmin=20,0mm.

f3=PI®/48EI=PI*/4EDb I’
f4=05Pc(3L%-4c?)/24E1=05Pc(3L?-4c) /2EBH?®

Figure 3-6 : Schéma du montage de solli citation en flexion 3 points de petites éprouvettesal'aide d'un
intercalaire.

Lafledhe de I'éprouvette en tungsténe d la fleche de l'intercdaire en graphite sont respedivement appelés 13 et f4.
Leurs valeurs nt cadculées avec des hypothéses de flexion pure en élasticité par les relations rappelées srr la
Figure 3-6.
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Le cdcul montre que le supplément de déplacement induit par lafleéche de I'intercdaire reste limité a eviron 4% de
lafleche de I'éprouvette en tungsténe.

Le contréle @ I'acquisition des données:

Le chauffage, la charge @ le déplacement de la traverse peuvent étre as<ervis au moyen d'une baie éedronique de
commande ontrdlée par le logiciel A.T.S. La traverse peut ains étre pilotée @ charge ou en vitese de
déplacement.

3.3 VALIDATIONET LIMITESDU DISPOSITIF

La validation du dispasitif, en termes de température @ de dharge, a fait I'objet d'un rappart interne (Gailli égue
199). Les mesures pyrométriques ont été vérifiées par des mesures rédisées avec un thermocouple tungsténe-
rhénium proche de I'échantillon : I'écat est toujours resté limité a10°C. La mesure de la cédlule de charge a &é
vaidée al'aide de poids étalons. Nous abordons par la suite la mesure de fléche, dans notre ca particulier de
montage arecl'intercdaire en graphite.

3.3.1 Lamesuredefleche avecunelignede charge peurigide : précautions et validation.

Le cdcul en flexion rédisé précéemment a démontré que l'intercdaire en graphite suppartant notre érouvette
n'induisait pas de fléche parasite significative.

Disposant de valeurs de module d'élasticité atempérature ambiante du graphite 2664 et du tungsténe LPPS, évaluées
a l'aide de jauges de déformation, nous avons voulu valider notre dispositif. Pour cda nous avons remesurer ces
valeurs a |'aide de notre dispositif de flexion a trés haute température, afin de tester la validité de la mesure
extensomeétrique.

Un de flexion cyclé en charge dans le domaine dastique permet de déterminer le modue d'éasticité d'un
matériau. En effet, a partir des expressons de la contrainte & de la déformation maximales de |'éprouvette domées
en 3.2.2, on peut cdculer le module d'dasticité en fonction des dimensions de I'éprouvette (largeur b=4mm et
épaissur e=3mm), de I'entraxe de solli citation I=24mm de la charge gpliquéeP et delafléche associéef :

_ PP 1

E= .
4he® f

L'enregistrement d'une courbe darge-fleche lors duntel essai pour le graphite 2664 donné en Figure 3-7, ameéne
plusieurs remarques :

- le mmportement n'est pas parfaitement linédre, une faible hystérésis est visible, contrairement au
comportement enregistré al'aide d'une jauge de déformation (Chapitre 2),

- lemodue cdculé, 10 GPa, est inférieur au module de 13 GPa (Chapitre 2) obtenu par jauge.

1800 | |

y = 10,306x - 1204,7

1600 R? = 0,9946

1400 !
E extenso = 10.3 GPa

1200

1000

800

Charge x 1"3/4be”3 (N/um)

600

400

150 175 200 225 250 275 300
Fleche (um)

Figure 3-7 : Courbe de comportement du graphite 2664 a20°C en flexion enregistrée sur le dispositif de
flexion.

Un similaire mené sur le tungsténe est reporté en Figure 3-8. Les mémes remarques simposent; on note une
hystérésis et surtout un module d'élasticité gparent de 212 GPa, notablement plus faible que le module de 293 GPa
évalué par jauge.
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8000 : ‘
y =211.62x - 13564
7000 R%?=0.9871

6000 [— E extenso =212 GPa
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2000
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Figure 3-8 : Courbe de comportement du Wippsa 20°C en flexion enregistrée sur le dispositif de flexion.

L'hystérésis développéesur |'enregistrement brut n'est pas le fait du comportement du matériau puisgque la wurbe de
comportement par jauge ne présente pas ce phénomeéne d'ouverture de g/cle. Il peut vraisemblablement étre atribué
adesfrottements sur laligne de charge.

La sous-évaluation du module vient d'une mesure surestimée de la fleche de I'échantillon. Des déformations
parasites de laligne de charge e/ou des pal peurs extensométriques sont probablement sources de cedécdage.

L'emploi de matériaux plus rigides que le graphite serait une dternative intéressante, cependant peu de matériaux
résistants a plus de 1800°C sont candidats. Par rapport a des métaux réfradaires, le graphite présente les avantages
d'un moindre @{t, d'un usinage fadle & d'un comportement éastique jusqua pres de 2000°C.

Des essais de flexion cyclés en température sur notre dispositif a trés haute température nous ont permis d'explorer
I'évolution du module d'élasticité de nos matériaux.

La Figure 3-9 présente les résultats concernant le graphite 2664 Nous avons reporté sur cette méme figure les
données issues de mesures ultra-sonores, ainsi que la mesure afroid par jauge. |l est classque que la mesure par
jauges it |égérement inférieure ala mesure par ultra-sons, cette derniére impaosant des déformations beaucoup plus
faibles (cf. § 2.3.4). Le modue cdculé apartir de la mesure extensométrique, qui croit avecla température, affiche
ure valeur physiquement irrédiste a180C0C. Ce doute sur la cgadté de notre dispositif de flexion a fournir une
valeur significaive de I'évolution du module d'éasticité en fonction de la température sera mal heureusement
confirmé par les mesures rédi sées sur le tungsténe.

26

24 77

22
= 20 / —l— ultra-sons
& 18 —a— jauge
E 16 —&—extenso

14 F—I— /

12 "/+/'/‘

10 L-—”’ |

0 500 1000 1500 2000
T(°C)

Figure 3-9: Evolution du module d'élasticité avecla température selon troistedniques de mesure de
déformation (ultra-sons, jauge, palpeur s extensométriques).
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La Figure 3-10 montre I'évolution avec la température du module d'élasticité du tungsténe obtenu par projedion
plasma € d'un tungsténe dense obtenu par métallurgie des poudres (fournisseur Planseg estimé avec notre
dispaositif. Deux évolutions de module de tungsténe dense, I'une domée par Plansee ¢ l'autre disponible dans la
littérature (SW.H. Yih 1979, complétent cette figure. Nous voyons clairement que, dés 1200°C, I'évolution
apparente mesurée par notre dispositif n'est pas physiquement rédiste ni cohérente avec cdle anoncée par le
fournisseur ou méme extraite de lalittérature. Dans la suite de cetravail, pour le graphite d le tungsténe, nous avons
donc considéré les valeurs de modules d'élasticité en fonction de latempérature fournies par la litt érature.

Des tentatives de rredion des erreurs de mesure extensométriques de notre dispositif d'essai  sont
mal heureusement restées infructueuses, et force a € de cnstater qu'il était impossble de rédiser des mesures de
fléche valides a haute température lorsque la charge varie de maniére importante. Lorsque céa n'est pas le ca, nous
nous mmes attachés a vali der les mesures eff ectuées.

105.0%
100.0%
95.0%
O 90.0%
3
g 85.0%
c
b 80.0%
— _e _ W LPPS - flexion HteT® | \ \{ ,;\\
75.0% - . \ / /
— —— — W PM- flexion HteT° \ (N /
70.0% 1 ——— W PM (Plansee) ,’ w |/
—— W littérature \\ ! ¢
65.0%““;““}““\4
0 400 800 1200 1600
T(CC

Figure 3-10: Evolution avecla température du module d'éasticité reatif de notre tungsténe L PPS (W
LPPS), detungsténe dense (W PM) a partir d'essais sur ledispositif haute température : comparaison a
d'autres données de tungsténe dense, four nisseur Plansee & littérature (S\W.H. Yih 1979).

3.3.2 Validation ce la mesure de déformation sous charge quasi-constante

Afin de vérifier nos mesures de fleche, nous avons déformé a1850C du tungstene LPPS afin de comparer la fleche
rémanente, mesurable sur |'éprouvette gres essai, ala fléche cumuléedoméepar I'enregistrement de I'extensomeétre
différentiel. L'enregistrement reporté ala Figure 3-11 est cdui d'un de fluage avec des fquences de
dédchargementsrechargement. La fléche plastique mesurée @rés essai sur |'éprouvette séleve a 670um, la
déformation cumuléedoméepar I'enregistrement valant 630um. L'écat est limité a4%, ce qui prouve |'aptitude de
notre dispasitif & mesurer une fléche vali de dans ces conditions.
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Figure 3-11: Essai de fluage par sautsde charge a 1860°C sur letungsténe LPPS : charge (N) en fonction de
lafleche (microns), mesurée par I'extensométre diff érentiel.

Lors de nos essais ultérieurs donnant lieu a une déformation plastique ou visqueuse, on sattachera avalider les
mesures rédi sées en rédisant systématiquement cetype de comparaison.

34 DEMARCHESDE CONSTRUCTION DE LA BASE EXPERIMENTALE.

34.1 Casdu gaphite.

Le graphite 2664 comme vu précéemment (chapitre 2), a un comportement éastique linéare. Dans I'objedif de
simulation fixé, I'information nécessaire et I'évolution de son module d'élasticité en température dans le domaine de
température de fonctionnement, c'est-a-dire jusqua 1800°C. La valeur retenue du module d'élasticité afroid est cdle
obtenue précélemment a partir de mesure de déformation d'une jauge, de moyenne 13 GPa. Son évolution en
température et cdle évaluée par la technique ultrasonore d reportée a chapitre précéent. Finalement, la Figure
3-12 résume les données prises en compte dans notre dude.

19
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16 /
15
14
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0 500 1000 1500 2000
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Figure 3-12: Module d'élasticité du graphite 2664en température selon notre estimation.

Pour obtenir un ordre de grandeur de la résistance ala rupture ahaute température, deux essais de rupture sur des
barreaux (épaisseur 3 mm, largeur 4 mm) ont é&té menés sur le dispositif de en flexion 3 pants (entraxe 24 mm) a
180CC. La mntrainte arupture est de I'ordre de 100 MPa, ce qui représente une augmentation relative de 50% par
rappat alatempérature ambiante (cf. §2.3.4). Cette aoissance et conforme a cdl e observéepour d'autres graphites
polycristallins commerciaux (cf. §2.2.4).
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34.2 Casdutungsténe.

Le précélent chapitre arévélé que le tungstene, bien quélastique fragile a bass température, présente des
déformations plastiques au-dela de 400°C environ. C'est I'ensemble de ce omportement complexe qu'il nous faudra
donc identifier lors de cdte dude.

Le module d'élaticité afroid a &é mesuré par jauge d vaut 293 GPa. Son évolution en température sera cdéesur la
déaoissancerelative trés bien documentée & admise pour le tungsténe dense. Singleton (Singleton 1962 a montré
gue pour un tungsténe rédisé par projedion plasma, de densité proche du notre, cette évolution du module en
température dait respedée(cf. §2.5.4).

Pour la caadérisation du comportement inélastique, des campagnes d'essais particuliéres ont été menées.

Nous avons donc déddé de rédiser des essis a vitesse de déformation impasée (107 /s) afin de caadériser
|'érouissage atempérature nstante.

D'autre part, la réponse mécanique du tungsténe dépend de la vitesse de sollicitation : cette propriété a ¢é
caradériséepar des essais complémentaires & des vitesses plus lentes (10¢, 10°/s).

A haute température, plus de 800°C, nous avons vu que des déformations visqueuses intervenaient dans le
tungsténe. Une ampagne d'essais a ctharge imposée onstante adonc &€ mnduite, afin d'éudier le comportement
du matériau en fluage.

Lesessais avitess de fleche imposée & a charge imposéeont été rédi sés a des températures communes.

En plus de ces deux grandes classes d'essais, nous avons défini un type de solli citation dit "mixte" (Figure 3-13),
enchainant phase de ctargement a vitese de déplacement constante, puis phase acharge nstante d, enfin,
nouvelle phase de chargement a vitesse de déplacement constante.

A
----} olli citations
—} réporses

/ temps>

Figure 3-13: Schémadela procédure d'essai " mixte".

Du tungsténe, projeté par plasma sur une plaque redangulaire en graphite 2664 puis dégazé al45CC selon la
méme procédure que les anodes, a &é usiné din d'obtenir les échantillons néaessaires a notre dude. Leurs
dimensions ont les suivantes : longueur 30 mm, largeur 4 mm, épaisseur 1,8 mm.

35 ESSAISA VITESSE IMPOSEE SUR LE TUNGSTENE

3.5.1 Description cesessais

Ce type dessai consiste aimpaser a un échantillon ure vitesse de fléchissement constante tout en enregistrant la
charge associée Conformément aux sollicitations en service (cf. §1.6), la déformation limite retenue pour cette
étude est de 1%. On caradérise de cdte maniére la cgadté du matériau a résister a une vitesse de déformation. Un
matériau peut afficher un caradére durcissant ou adoucissant, voire les deux. Dans le premier cas, la tangente ala
courbe de mmportement o(g), au-dela de la limite dastique, est positive, alors que dans le second cas elle est
négative.

352 Résultats et andyses

Nous exposons les résultats en deux volets afin de distinguer I'effet de la température de céui de la vitesse de
solli citation sur la réponse du matériau.

Nous avons chois d'afficher le cmportement avec des variables locdes dans un repére mntrainte-déformation
plutdt quavec des variables globales dans un repére charge-fleche. Nous avons fait ce doix délibéré des variables
locdes qui sont plus explicites que les variables globales. En flexion, une sollicitation se traduit au niveau de
I'éprouvette par des contraintes et des déformations variant linéarement avec I'épaisseur d'une valeur maximale en
peau aune valeur nulle a1 niveau du plan dit neutre. Dans cette é&ude, nous considérerons les valeurs maximales des
contraintes caculées par lesloisdel'dadticité :

Page 59132



Chapitre 3 : Construction dune base expérimentale d’ essais méaaniques.

&= f—f f soit £ =18751072f

ou e (1,8 mm) est I'épaiseur de |'éprouvette, | (24 mm) I'entraxe de solli citation en flexion 3 points et f lavitese

defléche.

Il est important de noter quune plastification ou un fluage du matériau, en redistribuant les contraintes, peut
modifier de maniére notable cdte valeur de la mntrainte maximale. Toutefois, ces modificaions éventuelles ne
peuvent remettre en cause les analyses qualit atives que nous nous proposons de mener ici.

La Figure 3-14 rassemble les courbes de comportement du tungsténe solli cité afaibles vitesses de déformation (10*
s ou 10° s%) & des températures variant de 20°C 41800°C.

Laforme des courbes de cmmportement montrent que le tungsténe est fragile a20°C et a200°C, alors qua 400°C et
au-dessus des déformations inélastiques sont visibles.

Le changement de comportement, de linédre fragile a200°C a ductile a400°C, se traduit aussi par une forte chute
delalimite d'élasticité. Cette 2ne de température mrrespond ala zone de transiti on ductil e-fragile bien connue pour
le tungsténe.

On peut également noter une baiss plus rapide de cate limite d'écoulement entre 1200°C et 1500°C. A I'approche
de latempérature de reaistalli sation du tungsténe, la résistance du tungsténe se trouve donc fortement réduite. Cette
évolution est conforme a cdle doméepar lalitt érature présentéesur la Figure 2-27.

La aoissance monotone des courbes o(e) au-dela de 400°C montre que le tungsténe a un comportement
éaouissable par la déformation : le matériau se durcit au fur et a mesure quiil se déforme.

f(um)
107 213 427 533
900 324
L)
/ ]
750 /
/ 20° C 1.3E-4/s
600 216 —200° C 1.6E-4/s
| — ——400° C 1.4E-5/s
< / — 800° C 1.3E-5/s
o <
S 450 / & —1000° C 1.3E-4/s
B’ 1200° C 1.7E-4/s
1500° C 1.7E-4/s
300 ——— 108 —1800° C 1.6E-4/s
150 44—
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
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Figure 3-14: Courbesde mmportement du tungsténe a vitese de flexion constante faible pour différentes
températures.

Intéresons nous maintenant au comportement du tungsténe solli cité une aune vitesse de flexion plus rapide, plus
prédsément de I'ordre de 107 s?, vitesse de déformation limite du champ dinvestigation de cete thése.

La Figure 3-15 illustre I'effet de la vitesse sur les précéentes courbes de comportement a partir de 400°C. Les
courbes en paintill és symbalisent le cmmportement du tungsténe sous vitesse rapide d les courbes en traits pleins
représentent celui sous vitesse lente.

On peut remarquer quentre 400°C et 1200°C, la réponse du matériau est semblable quelle que soit |a vitess,
démontrant une quasi indépendancede la cntrainte alavitess de déformation.

Par contre, 2 1500°C et 1800°C, ure différence notable est observée @ fonction de la vitess de solli citation. Cet
écat se traduit par une augmentation de la @ntrainte avecla vitess de déformation.
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Figure 3-15: Courbesde comportement du tungstene a diff érentes températures pour deux vitesses de
fléchissement diff érentes.

En résumé, le mmportement mécanique de notre tungsténe LPPS ne dépend pas de la vitesse de déformation entre
400°C et 1200°C pour en devenir dépendant a plus haute température (1500 C et 1800°C). Afin de crroborer notre
propos, nous nous propasons d'aborder la cate des mécanismes de déformation, établie par Ashby et Frost (M.F.
Ashby 1982 pour du tungsténe de taill e de grain de 10 microns (Figure 3-16). Ce type de diagramme rassemble des
données expérimentales et des modeles théoriques de déformation du matériau. Sur I'axe des abscisss est portéela
température réduite sous la forme T/Tyug0n €t SUr I'axe des ordonnées est reportéela cntrainte éuivalente, c'est-a-
dire la partie déviatorique du tenseur des contraintes, moteur de la déformation plastique. Dans le plan, les courbes
disovitesse de déformation sont affichées, en méme temps que les différents mécanismes de déformation, chacun
intervenant prioritairement dans un domaine de température & de contrainte.
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Figure 3-16: Carte de mécanisme de défor mation du tungsténe (taill e de grainsde 10 um) (M.F. Ashby 198),
nos essais a vitese imposée @ bleu.

Commentons l'influence de la vitesse sur la mntrainte en fonction de la température dans notre domaine d'étude
(température ambiante a 1800°C) a partir de la cate d'Ashby. A basse température, proche de I'ambiante, la
contrainte présente une petite sensibilité ala vitesse jusqua 200°C environ. Au-dela d jusqua 1000°C, les courbes
disovitesse se superposant, cet deffet devient négligeeble d@ définit ainsi le palier athermique. A plus haute
température, ces courbes £ dispersent, traduisant une influence prononcée de la vitese de déformation sur la
contrainte.

Dans le but de paositionner nos propres résultats par rapport a ceux de la littérature ayant servi a Ashby pour établir
sa cate, nous les avons exprimés dans des coordonnées analogues. Ainsi, les verticdes roses de la Figure 3-16
situent les températures de nos essais sur la cate d’ Ashby. Nos essais étant des essais de flexion générant un champ
de mntraintes nonruniforme, nous avons considéré la mntrainte moyenne gpliquée al matériau, soit la moitié dela
contrainte maximale sur lafibre tendue cdculéeen éasticité. |l est ensuite nécessaire de transposer cette cntrainte
(moiti é de lalimite d'élagticité anventionnelle a0,2% en tradion-compression lue sur la Figure 3-15) appliquéelors

de nos essais a la mntrainte de dsaillement des coordonnées d'Ashby. Ced a éé rédisé en la divisant par \/1_3 en
acord avecle aitére de von Mises.

Nos essais, schématisés par les points bleus aur la cate, sont en bon acord avec les résultats présentés par Ashby.
En effet, pour les vitesses de sollicitations de nos essis entre 102 et 10* s, I'influence de la vitesse sur la
contrainte n’ est pas marquéede 400°c a1200°C, puisle devient a 1500°C et 1800°C.

D’ autre part, on peut noter sur la cate que dés 1200°C, les niveaux de @ntraintes dans le tungsténe de nos essais €
situent généralement en deca des niveaux publiés par Ashby. Cela signifie donc que notre tungsténe flue plus
fadlement que caux constituant la base expérimentale d’ Ashby. Cette tendance plus prononcéede notre tungsténe,
issu de la projedion plasma, est cohérent avec un taux de porosité devé, 8%. Les tungsténes de la base
expérimentale d’ Ashby, ayant été daborés par des voies classques, PM (Powder Metallurgy) et AM (Arc-Melted),
sont des matériaux bien denses.

A 1500C et 180CC, I'écat en contrainte défini par les a 102 et 2104 est inférieur a caui défini par les
courbesisovitese al0-2 et 10-4 d Ashby. Notre tunsgténe LPPS affiche donc goparemment une moindre sensibilit &
delavitess de déformation ala wntrainte,
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36 ESSAISDE FLUAGE

3.6.1 Description cesessais

L'essai de fluage le plus simple en flexion consiste aimpaoser une charge cmnstante al'éprouvette @ a enregistrer la
fléche prise par cdle-ci au cours du temps.

En multipliant les $quences de charge, on arrive a etimer l'influence de la ntrainte sur la dnétique de
déformation. Enfin, des déchargements partiels en cours dessai (dip-tests) appatent des informations
complémentaires quant au type de loi de fluage.

C'est cette procédure d'essal que nous avons adoptée pour cette phase d'étude de la viscoplasticité du tungsténe.

Les températures d'étude du fluage sont 1000°C, 1200°C, 1500°C et 1800°C. Nous avons jugé suffisant de nous
intéresser aux déformations en fluage qua partir de 1000°C. En effet, il existe d'une part un rappart de I'ordre de
plus de 100 entre les vitesses de fluage a180C°C et a 1000°C, comme nous le verrons plus tard avec les résultats
d'essais et, d'autre part, les temps d'exposition de I'anode (cf. chapitre 1) a ces deux températures nt équivalents.
Les durées d'essai de fluage ont été cdées aur la duréede vie souhaitéed'un tube arayons X équipéed'une aode de
diametre 150mm, soit 100000clichés radiographiques. Nous avions vu au chapitre 1 qu'un cliché durait 0,280
seconde. L'étape de refroidissement de 300s apres les 50 cycles/clichés du protocole, conduit la température de la
piste amoins de 1000°C (900°C) en environ 40 secondes. Si I'on considére que le fluage n'opére qu'au-dessus de
1000°C, le temps passé par |'anode dans ces conditi ons est d'environ 30 heures.

Nous avons pour nos essis choisi une duréede fluage d'environ 50 % supérieure, de maniére aprendre en compte
d'éventuels allongements de la duréede vie.

Nous avons fixé a eviron 1,5 mm le fléchissement maximal de I'éprouvette. La déformation associée a cte fleche
est de 2,8%.

3.6.2 Résultatset andyse

La Figure 3-17 représente la procéure typique de chargement que nous avons choisie pour caadériser le
comportement en fluage du tungsténe. De maniére pratique, la tharge est la variable assrvie d le flédchisement
traduit la réponse du matériau. Nous avons utilisé la Figure 3-17 comme suppart pour locdiser sur un diagramme
typique de chargement les diverses caradéristiques de nos essais:

» lespaiersde charge fournissent les cinétiques de déformation viscoplastique sous la forme de I'évolution de la
fléche au cours du temps,

* entestant adifférents niveaux de charge on teste I'influence de la contrainte sur la dnétique de fluage,

* les fquences de dédhargement-rechargement ont pour objedif de révéler une éventuelle existence d'une
contrainte interne de rappel. Dans ce ca&, la vitess de fluage peut devenir négative, la fleche diminuant alors
aprés un déchargement partiel.

+ lespaliers de rechargement a niveau équivalent servent a décder une éentuelle restauration du matériau ayant
eu lieu lors des paliers de déchargements, et dont le role peut devenir esentiel sous faible darge. Au
rechargement le matériau restauré flue dors plus vite quiil ne le faisait avant I'étape de déchargement.

contrainte o~ 4+

interne ?
NN N —— 1
| effet de g 1
e T PN et

L—

restaura -+

fleche (mm)

cinétique

temps (s)

Figure 3-17: Séquencetypique de chargement de notre essai de fluage.

Page 63/132
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Nous nous proposons de présenter les dominantes du comportement du tungstene, réaurrentes a toutes les
températures d'essais. Pour cda nous nous aiderons de I'exemple d'un résultat obtenu a 1000°C, reporté sur la Figure
3-18. Les observations et remarques exposées a cestade de I'analyse restent valables pour les autres températures.

180 0.8
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e — — 1 0.6
~ 120 =
1 =
% o - 0.5 £
> 90 0.4 o
] L
5 _— C ] 103 @
60 7 =
_— T 0.2
30 b—
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0 50000 100000 150000

temps (s)
Figure 3-18: Résultat d'un essai defluagea 1000C.

Du point de vue de la dnétique, la diminution de la vitese de fléchissement lors des différents plateaux de
chargements indique dairement I'existence d'une phase de fluage primaire. Ce ralentisement de la vitese de la
déformation viscoplastique traduit le fait que le matériau séaouit et devient donc de plus en plus résistant au fluage.
Les fguences de déchargement rapides entrainent une recuvrance de la déformation, une vitesse de flédcissement
négative dant parfois observée Le tungsténe développe donc une @ntrainte interne qui soppce ala ntrainte
externe gpliquée Latraduction analytique de cedte propriété sera exposée ai prochain chapitre.

Le rechargement a un rniveau de dharge identique, aprés une éape de déchargement, n'a pas pour conségquence
d'augmenter la vitess de fluage sensiblement : le phénomeéne de restauration n'est donc pas manifeste.

Nous al ons maintenant, a |'aide des enregistrements des essais aux autres températures, détaill er I'influence de la
température sur certaines composantes du comportement général que nous venons de présenter.

Deux essais constituent I'étude du fluage a120CC. Ills nt reportés aur les Figure 3-19 et Figure 3-20. L'essai de
fluage a1500°C est reportéesur laFigure 3-21. Enfin, le méme type d'essai 2 1800°C fait I'objet dela Figure 3-22.
Nous pouvons remarquer les étapes de fluage primaire sont d'autant plus courtes que la température aoit. En effet,
la fléche dfiche ai cours du temps, lors des fquences ous charge mnstante, une urbure bien prononcée ¢
durable a1000°C et 1200°C, alors qu'a 1500°C et 1800°C, la vitesse semble dés le départ étre mnstante.

D'autre part, si I'on sattache aux séquences de déchargements, on peut noter que la remuvrance de la déformation -
visible par la vitese de fléchisement négative - est nettement moins sgnificaive a 1800°C. A ces hautes
températures, des phénomenes de restauration opérent (cf. chapitre 2) et peuvent atténuer fortement la contrainte
interne (D. Francois 1995. Nous en reparlerons au chapitre suivant lors de la modélisation du comportement du
tungsténe.
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Figure 3-19: Enregistrement d'un essai de fluage a 1200°C.
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Figure 3-20: Enregistrement d'un essai de fluage a 1200°C.

Page 65132

fleche (mm)




Chapitre 3 : Construction dune base expérimentale d’ essais méaaniques.

70
60
50
Z
~ 40
()
o
8 30
[&]
20
10
0
40
— 30
<
)
o
g 20
N
[&]
10
0

En résumé, sur la gamme de température dudiée (1000°C-180C°C), I'étude de caadérisation du comportement en
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Figure 3-21: Enregistrement d'un essai de fluage a 1500°C.
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Figure 3-22: Enregistrement d'un essai de fluage a 1800°C.

fluage du tungsténe LPPS arévélé les points suivants:

+ L'existence d'un fluage primaire atoutes les températures, dont les effets diminuent lorsque la température

augmente.

* Lagénération, par déformation viscoplastique, d'une mntrainte interne de rappel, quell e que soit |a température.
Son expression, lors de dédchargement, est plus discréte a haute température, probablement en raison d'une
restauration plus rapide dans ces conditions.

3.7 ESSAIS"MIXTES"
3.7.1  Description desessis

Cetype d'essal présente un chargement constitué d'une succession de séquences de chargements asservis a vitesse de
déplacament constante & de chargement asservi a charge @nstante. L'essai commence par un chargement a vitesse
impaosée lente (10 /s), suivie d'une seoonde dape a diarge imposée aant de terminer par une éape avitese de

déformation imposéelente (10 /s).
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Chapitre 3 : Construction dune base expérimentale d’ essais méaaniques.

L'obedif de ce bargement particulier est double. Premiérement il est un moyen d'observation d'un éventuel
couplage entre les déformations plastiques et les déformations viscoplastiques. La Figure 3-23 montre en effet que,
dans le ca ou uncouplage existe entre la plasticité @ la viscoplasticité, la murbe de mmportement de la troisiéme
étape de l'essai "mixte" (trait plein rouge) est au-dessus du comportement de I'essai simple ininterrompu (trait
pointill € rouge, report du trait pointill € vert pour comparaison). Deuxieémement, un tel essai, de par sa mmplexité de
chargement, sera utile ala validation de notre loi de cmmportement.

A charge

— essl mixte
---- essa avites®e de fleche imposée

fléd1e>
Figure 3-23: Courbestypiques de comportement d'une essai a vitese de déformation imposée ¢ d'un
"mixte".

3.7.2 Reésultats et andyses

Nous allons commencer par des commentaires sur le cmportement du tungsténe sous ce dargement original qui
sont vrais a toutes les températures d'essai. Pour cda l'enregistrement de I'esssi mené a1000°C nous srvira de
suppart. La présentation des résultats aux températures complémentaires de I'étude sera l'occasion de préaser
I'influence de la température sur certains points du comportement.

La Figure 3-24 rassemble les évolutions des deux variables mesurées que sont la charge € la fleche pendant I'essai
"mixte" a 1000°C. On recnnait bien le fluage primaire durant |'étape sous charge mnstante, traduisant I'éaouissage
du matériau. La Figure 3-25 donne une représentation traduisant larelation direae entre les deux variables du méme
essai. Cette vue montre bien l'interruption de I'essai a vitesse de déformation imposée par une éape de fluage. On a
fait figurer sur cette figure la tangente ala murbe charge (fleche), juste avant la séquence de fluage, sous la forme
d'une fledhe en trait plein. Cette méme tangente a éé reportée al point de fin de I'éape de fluage, sous la forme
d'une fleche en paintillés. La valeur de la tangente est propartionnelle au taux de cnsolidation do/de du tungsténe,
qui est lui-méme I'image de I'éaouissage du matériau. On peut voir que suite al'étape de fluage, le matériau se
remet a se déformer avec un taux de cnsolidation plus élevé. Cet montre dors clairement que |'éaouissage
développé par les déformations en fluage conditionne les futures déformations plastiques (indépendantes du temps).
Si cdan‘avait pas été le ca, la murbe charge(fléche) serait repartie avecla méme vitesse.
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Figure 3-24: Evolution dela charge & delaflechedurant I'essai " mixte" a 1000C : essai a vitese de
défor mation maximale imposée10* /s, interrompue par une éape carge imposée130N.
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Figure 3-25: Comportement (charge/fleche) du tungsténe sous chargement " mixte" a 1000C : essi a vitese
de défor mation maximaleimposée10™ /s, interrompue par une éape charge imposée130N.

Les résultats de I'essai "mixte" mené a1200°C sont rassemblés sur la Figure 3-26 et la Figure 3-27. La Figure 3-28
et la Figure 3-29 ill ustrent les différentes étapes du chargement de I'essai "mixte" conduit a 1500°C et les réponses
du matériau en termes de charge d fléche. L'essai "mixte" conduit a 1800°C a donné lieu a des résultats qui sont
reproduits sur laFigure 3-30 et la Figure 3-31.

La cmparaison des courbes d'évolution de la fleche ai cours du temps aux différentes températures, lors de la
seconde séquence a barge mnstante, confirme le fait que I'effet du fluage primaire tend a diminuer lorsque la
température augmente.
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Figure 3-26: Evolution dela charge & delaflechedurant I'essai " mixte' a 1200C : essai a vitese de
défor mation maximale imposée10* /s, interrompue par une éape a charge imposée110N.
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Figure 3-27: Comportement (charge/fleche) du tungsténe sous chargement " mixte" a 1200C : essi a vitese
de défor mation maximale imposée10* /s, interrompue par une éape a char geimposée110N.
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Figure 3-28: Evolution delacharge € delafléechedurant I'essi " mixte" a 1500C : essi a vitese de
défor mation maximale imposée10* /s, interrompue par une éape a char geimposée60 N.
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Figure 3-29: Comportement (charge/fleche) du tungsteéne sous chargement " mixte' a 1500C : essi a vitese
de déformation maximale imposée10“ /s, interrompue par une éape a charge imposée60 N.
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Figure 3-30: Evolution dela charge & delaflechedurant I'essai " mixte' a 1800C : essai a vitese de
défor mation maximale imposée10* /s, interrompue par une éape a char geimposée40 N.
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Figure 3-31: Comportement (charge/fleche) du tungsteéne sous chargement " mixte" a 1800C : essi a vitese
de défor mation maximaleimposée10* /s, interrompue par une &ape a charge imposée40 N.

En résumé de cdte campagne d'essai "mixte" , il resort que les déformations en fluage € les déformations
plastiques ne sont pas indépendantes mais au contraire quell es sinfluencent mutuell ement, et ce quelle que soit la
température.

Au cours d'un protocole (8§ 1.6), on peut considérer que la piste en tungsténe et a une température moyenne de
1500 C pendant environ 7 a 8 secmndes. L'enregistrement de I'essai mixte a céte température (Figure 3-28), nous
fournit la déformation totale de I'éprouvette sous 60 N. Une fois la charge maintenue constante, seul e fluage est
adivé: le fléchissement alors observé (environ 15um en 7-8 seaondes) est donc dtribuable ala déformation
viscoplastique. Cette analyse montre que la viscoplasticité peut représenter pres de 20% de la déformation totale du
tungsténe de la piste.

En résumé d conclusion, la déformation visgueuse semblant jouer un réle non négligeable dans le comportement du
tungsténe durant le protocole, I'identification d'un modéle rhéologique intégrant plasticité d viscoplasticité gparait
apriori nécessaire pour smuler le mmportement thermomécanique de ['anode lors du protocole.

38 COMPORTEMENT A RUPTURE DU TUNGSTENE LPPS

Nous avons observé, au microscope dedronique a balayage en éledrons smndaires, les fadés de rupture en
flexion de nos barreaux de tungsténe, testés de 20°C a 1200°C. Au-dela de cdte température, la rupture ne se
produit pas dans nos conditions d'essai (fleche maximale de 1,5 mm).

L'observation de la rupture aune édtelle fine (x3500 permet didentifier le mode de fissuration (Figure 3-32).
Quelle que soit la température, de 20°C a 1200°C, le mode de rupture est principalement intergranulaire. La
présence de znes minoritaires de divage a20°C et 400°C marque a céte éhelle d'observation latransition fragil e-
ductile. La déformation inélastique qui apparait des 400°C, mise en évidence par la murbe de comportement en
flexion (8 3.5.2) se traduit a I'échelle de plusieurs grains par une microfissuration intergranulaire. Contrairement a
Bedtold (J.H. Bechtold 1954), nous n'observons pas de transition nette dans le mode de rupture, dintergranulaire a
transgranulaire, avecla température. La disparition du clivage avecla température, que nous avons pu noter, a aussi
été observée par Mutoh (Y. Mutoh 1995 (Figure 2-46). Cependant, le faciés de rupture ductile a wpules
(microcavités) du tungsténe de Mutoh a 1000°C et 1200°C, ne se retrouve pas sur notre tungsténe.
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Figure 3-32. Faciés de rupture en flexion (environ 200um dela face e tension) de barre aux detungsténe
L PPS: mode de rupture intergranulaire a toutes les températures. Zones minoritaires de divage a 20°C et 400°C.
Dés 400°C, microfisauration intergranulaire accompagnéedeés 400°C de déchausseements marqués de grains.

Les particularités associées au procédé de projedion plasma peut sans doute expliquer la faible influence de la
température sur le mode de rupture de notre tungsténe. On peut fadlement imaginer que le procédé LPPS conduise a
une whésion entre grains plus faible que cdle rencontrée dans des tungsténes denses élaborés classquement (AM
ou PM). Par aill eurs, le procédé plasma, bien quopérant sous atmosphére inerte d'argon, pollue généralement plus
(J.L. Taylor 1964 que les voies d'éaboration classiques (AM ou PM). La présence d'impuretés aux joints de grains
pourrait contribuer al'aff aiblissement desjoints de grains.

39 CONCLUSION

Ce chapitre a €€ 'occasion de présenter le dispositif mécanique de flexion a trés haute température, employé pour la
caradérisation du comportement mécanique du tungsténe jusgqu'a 1800°C. Nous avons montré que cedispositif était
adapté pour caradériser le comportement mécanique du tungstene en température. Cette installation particuliéere, en
particulier saligne de charge en graphite, ne fournit toutefois pas des valeurs de déformation fiables dés lors que la
charge varie de maniére importante. En revanche, la partie inélastique de la déformation, esenticlle a la
détermination du comportement du matériau, est mesuréede maniére satisfai sante.

Les campagnes d'essais menées sur le tungsténe LPPS nous ont permis de cener son comportement. Fragile a
|'ambiante, il affiche des déformationsirréversibles dés400°C. Les courbes de comportement plastique ont révélé un
durcissement en fonction de la déformation. Le tungsténe présente un comportement mécanique sensible ala vitesse
de déformation au-dela de 1200°C, température apartir de laguelle les déformations visqueuses peuvent devenir
importantes. L'étude du comportement en fluage nous a fourni les cinétiques de déformation sous diverses
contraintes, a dairement montré un fluage primaire & a également mis en évidence I'existence d'une ntrainte
interne de rappel. Nous avons pu, par l'intermédiaire d'un essai origina, démontrer un couplage entre les
déformations plastiques et les déformations en fluage.

L'ensemble de ces composantes du comportement du tungsténe LPPS guidera notre démarche dans le choix de son
modéle de cmmportement mécanique.
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4 MODELISATION NUMERIQUE DE LA BASE D'ESSAISMECANIQUESET IDENTIFICATION
D'UNE LOI DE COMPORTEMENT MECANIQUE.

Nous nous attacherons dans ce dapitre aprésenter la phase d'identificaion de laloi de mmportement mécanique du
tungsténe, puis a détaill er le travail d'identification des parametres rédisé apartir de la base d'essis mécaniques
reportée al chapitre précéent.

41 DEMARCHE DU TRAVAIL

411  Problématique

Nous avons vu au chapitre précélent les attraits de la flexion pour caradériser le mmportement du tungstene ahaute
température. Ce mode de solli citation induit cependant des champs de cntrainte @ de déformation non uniformes
dans I'éprouvette. Si en éasticité il est possble de les déterminer analytiqguement (cf. § 3.2.2), lorsque la plagticité
et/ou le fluage interviennent il n'existe pas d'expression analytique simple des variables locades (contraintes et
déformations) permettant I'identification de laloi de comportement.

Inversement, la mnnaissance de laloi de mmportement du matériau solli cité en flexion permet d'aboutir a cdle du
champ de cntrainte dans le barreau de flexion par cdcul aux éléments finis. La simulation numérique permet en
effet, au travers de laloi de cmportement mécanique, de traduire les grandeurs maaoscopiques mesurées, que sont
la charge ¢ lafledhe, en variableslocdes au sein du matériau, que sont la cntrainte & déformation.

Disposant de nombreux essais exprimant la réponse d’ éprouvettes de flexion sous des lli citations variées, il va
sagir pour nous d'identifier laloi de mmportement du tungstene capable de reproduire, par simulation numérique
aux éléments finis, le mmportement réd de la structure que @nstitue I'éprouvette de flexion.

Letravail se présente donc comme un probléme d’identification inverse.

4.1.2 Codede alcul utilisé

Nous avons orienté notre coix vers Zébulon car les posshilités offertes en termes de moddisation de
comportement sont plus riches que cdles ABAQUS (code choisi pour la simulation thermique, cf. chapitre 5). Ce
choix était dans notre ca nécessaire, afin de prendre en compte les différentes compaosantes du comportement du
tungsténe révélées au chapitres 3. En effet, ABAQUS (ABAQUS/User's Manual 1997 ne propose, en version de
base, que deux lois simples de fluage stationnaire (vitess de fluage mnstante), non adaptées a notre ca.

Un modéle plus élaboré, développe par I'0.R.N.L. (Oak Ridge National Laboratory), et implémenté dans ABAQUS,
permet de modéliser I'éaouissage (ABAQUS/Theory Manual 1997). Il sagit d'un éaouissage de type isotrope
linédre, avec un seuil d'écmulement fixé a30% de la limite d'éasticité, qui n'est pas adapté ala description du
comportement de notre tungsténe qui se caadérise par un éaouissage dnématique @ un seuil nul. De plus ce
modéle est incapable de prendre en compte un couplage entre la déformation plastique & la déformation
viscoplastique.

Enfin, comme nous le déairons ci-dessous, Zébulon intégre un module d’ optimisation des paramétres de la loi de
comportement couplé ai cdcul par éléments finis, indispensable a une identification prédse de la loi de
comportement par méthode inverse.

413 Méthode d'identification

La Figure 4-1 schématise la démarche employée pour I'identificaion de la loi de omportement du tungstene. |l
sagit en tout premier lieu dadopger un modéle (i.e. des équations constitutives) de loi de comportement. Les
comportements révélés au cours du travail de caadérisation mécanique vont nous orienter dans le choix de cdte |oi
et de ses variables. Ensuite, il est nécessaire d'identifier les valeurs numériques des paramétres du modéle. Ceci est
rédisé par une méthode inverse, en comparant les prévisions de fléche rédisées par un cacul par éléments finis
utilisant cette loi de cmportement a cel e observée expérimentalement pour le méme dchargement. Un optimiseur
permet de caculer les paramétres domant un écat minimum entre modéle & expérience. Les données utilisées pour
cette optimisation sont lafléche d la charge en fonction du temps pour les essais de fluage, et la charge en fonction
de la fleche imposée pour les essais a vitese de déformation constante. La détermination du premier jeu de
paramétres du modéle par I'expérimentateur est guidée par les diverses courbes expérimentales de comportement. La
méthode d'optimisation automatique employéerepose sur |'algorithme de Levenberg-Marquardt. C'est une méthode
du second ordre, ou la matrice hessenne est cdculéependant larecherche de I'optimum.
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Calculs par
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Figure 4-1: Algorithmed'identification dela loi de cmmportement du tungsténe.

4.2 DEVELOPPEMENT DE LA LOlI DE COMPORTEMENT DU TUNGSTENE.

421  Support théorique des lois phénoménologiques de comportement

Notre modélisation phénoménologique du comportement mécaiique du tungsténe sinscrit dans le calre de
I'approche thermodynamique des mili eux continus, développée par J.L.Chaboche (Chaboche 1978). La formulation
de cdte théorie, qui ne sera pas détaill éeici, pourra ére trouvée dans différents ouvrages (Chaboche 1978 J.
Lemaitre 1985. Nous nous contenteronsici de présenter succinctement les principales lignes de cdte gproche.

L'état mécanique du matériau est déait par des variables thermodynamiques qui définisent un potentiel
thermodynamique, lequel vérifie les deux principes fondamentaux de la thermodynamique (conservation de
I'énergie, vitesse de production d'entropie interne positive). La partition classque de la déformation totale en une
partie dastique d une partie inélastique permet de définir un potentiel élastique & un potentiel indlastique. Le terme
inélastique est rattaché ades variables internes, appelées auss variables d'éaouissage, dont les évolutions vont
pil oter la déformation inélastique. Les contraintes internes du matériau sont définies comme les dérivées du potentiel
inélastique par rappat aces variablesinternes.

4.2.2 Lemodée a double déformation inéastique

La partition classque de la déformation totale de matériaux affichant du fluage en ure déformation élastique & une
déformation inélastique aoutit a définir une dasse de modéles dit unifiés (modéle de Chaboche (Chaboche 1978).
Un modée unifié ne fait pas de distinction entre les déformations dites plastiques (fonction de la @ntrainte mais
indépendantes du temps) et les déformations dites viscoplastiques (qui croissent sous contrainte nstante en
fonction du temps). Un potentiel unique définit la déformation inélastique, et I'ensemble de la réponse du matériau
est traitée a'aide d'un modéle de viscoplasticité.

Ce type de modéle sest toutefois avéré incgpable de déaire de maniére satisfaisante I'ensemble de nos résultats. En
particulier, obtenir a la fois un bon gjustement des essais rédisés a vitese lente @ de caix a vitese rapide sest
révélé impossible. Nous avons donc envisagé un modéle plus évolué a double déformation inélastique (d.d.i.)
(Mandel 1971) (C.E. Pugh 1978 (Contesti 1983). Ce modéle repose sur le principe d'une partition du potentiel
inélastique Q en deux termes, un potentiel plastique Q, et un potentiel viscoplastique Q. 11 considére impli citement
quil existe deux mécanismes de déformation bien distincts opérant dans le matériau. Ces modéles a double
déformation permettent de bien traiter les matériaux présentant une cgadté d'éaouissage importante € un fluage
significaif (D. Francois 1995. Sai (Sai 199) indique que cetype de modéle est aussi adapté aux matériaux dont les
mécanismes interviennent pour des niveaux de mntraintes ensiblement différents. Outre le fait de sadapter
particuliérement a la description du comportement mécanique de notre tungsténe, ce modéle offre généralement
I'avantage gpprédable d'une identificaion séparéede daaun des potentiels, ici Q, et Q,.

Ainsi, en termes de potentiel et de déformation, on peut éaire:

Q :QeI+Qin
Q =0,+Q,+Q,
£ =g, tE, tE,
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Les équations suivantes définissent, pour chaque potentiel, les regles d'émulement, les variables internes
d'éaouissage € leslois d'évolution de chague déformation :

Qq ‘éel = SQ

fp = J(g_lp _llp)_Rop
lp :Cp'gp +Cvp'gv

fv = J(g_lv) - Rov
le = CIp 'le

g, =¢ —ﬁ%mp

. (c-C,a,):n,
E =pn, =——
o= P C,+C,-D,X,:n

p

Les fonctions seuil d'émulement, plastique f, et viscoplastique f,, sont définies selon le aitere de von Mises, a partir

des contraintes internes, plastiques X , et X, , et viscoplastique X, . J est le second invariant du déviateur des

contraintes. Les variables d'éaouissage Q sont homogenes a des déformations. R,, et R, représentent
respedivement le seuil d'écoulement en plagticité @ le seuil d'émulement en viscoplasticité. p et v sont
respedivement la déformation plastique cumulée ¢ la déformation viscoplastique cumulée n, et n, étant les

diredions des écoulements plastique @ viscoplastique dans I'espacedes contraintes.

Il faut noter qu'une interadion, révélée par nos essais mixtes (cf. § 3.2), existe entre la déformation plastique ¢ la
déformation viscoplastique. Divers auteurs ont traduit ce @uplage (D. Marquis 1987 (Contesti 1988. Nous avons
retenu la description de Contesti, qui présente une interadion mutuelle entre I'éaouissage dnématique plastique ¢

% g p V %
X v VI Vi v

Nous alons maintenant justifier le coix des variables. Afin de reproduire les réponses expérimentales a un
chargement monotone avitess de déformation imposée deux variables d'éaouissage (I'une linédre € |'autre non)
suffisent a déaire le potentiel plastique. Nous avons choisi des éarouissages cinématiques par nécessté dintroduire
le couplage entre les deux potentiels. En effet, le code de cdcul par ééments finis Zébulon, employé pour identifier
le ommportement du tungsténe, traduit le muplage entre plasticité & viscoplasticité par I'intermédiaire de variables
cinématiques. La variable interne dnématique non linéaire caadérisant I'éarouissage par fluage permet de rendre
compte de la recouvrance de la déformation observée grés des déchargements en cours de fluage. La restauration
du matériau a éé rendue par un terme d’évanescence de I’ éaouissage selon une loi puissance (définie par deux

coefficients m, M) de la contrainte dnématique X, . Ce terme de restauration statique dans la loi d'évolution de la

variable interne viscoplastique apermis de mieux modéliser les réponses en fluage, particulierement aux hautes
températures. On peut d'aill eurs aisement imaginer, dans ces conditions, une restauration par mouvements de
dislocaions. La déformation viscoplastique suit une loi de type Norton, la dépendance ala mntrainte gppliquéese
traduisant par une fonction puissance d'exposant n.

Le modéle adouble déformation inélastique retenu compte finalement 12 paramétres, dont 2 paramétres pour la
déformation élastique qui sont le module d'édlasticité E et le mefficient de Poison v définissant la matrice de
souplesse S, 4 paramétres pour la déformation plastique (Cp, Dy, Cp €t Ryp), 5 parameétres pour la déformation
viscoplastique (C,, Dy, Ry, K €t n), et enfin unterme de ouplage C,,. Le seuil d'éoulement en fluage est choisi
nul : on considére donc que le tungsténe peut fluer méme sous des contraintes trés faibles. Rappelons que le module
d'élagticité & le mefficient de Poisson du tungsténe n'ont pu étre déterminés expérimentalement en fonction de la
température. Pour la modélisation, nous avons donc fixé ces paramétres comme défini dans le § 3.4.2. Finalement,
I'identification adonc porté sur les 9 paramétres suivants : C,, Dy, Cip, Rops Ciy Dy, K, 1, Cyp,.
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43 IDENTIFICATION DE LA LOI DE COMPORTEMENT

4.3.1 Démarchedetravail : identification moduaire des potentiels.

Comme il a éé indiqué précéemment, la dasse de modéles d.d.i. offre la posshilité d’obtenir une premiére
approximation des coefficients numériques par une identification séparéedes deux patentiels constitutifs. Dans notre
cas, laréponse expérimentale du tungsténe aune vitess de déformation imposéerapide (102 sY) sert de suppat ala

recherche du potentiel plastique, en régligeant la mmposante viscoplastique (Q =Q, +Q'p+0). La seoonde
étape ownsiste a &auer les paramétres du potentiel viscoplastique, en négligeant la plasticité
(Q =Q, + 0+Q',) pour reproduire le comportement en fluage observé sous contrainte mnstante. La troisiéme
étape et d assembler les deux potentiels identifiés indépendamment pour définir une loi d.d.i.
(Q =Q, + Q'p+Q'V). Cette loi sert de base de départ pour une optimisation automatique globale des valeurs

des coefficients sur I’ ensemble des essais a vitese de déformation imposéerapide d de fluage.

La loi d.d.i. ains paramétrée doit ensuite @re validée e vérifiant son aptitude a déaire d'autres types de
solli citation. Cette validation est rédistée e comparant expérience @ simulation des essais us vitese de
déformation imposéelente (10* s™) et sous des slli citations "mixtes’ (essis & vitesse de déformation impaséelente
entrecoupés d' une éape sous charge imposée).

4.3.2 Smulation denosessais par calcul aux démentsfinis

Le logiciel Zébulon a &é employé pour effecuer le maillage de I' éprouvette @ le cdcul de ssimulation par la
méthode des éléments finis.

Notre barreau de flexion est simulé par un maillage 2D sollicité en contraintes planes (Figure 4-2). Les éléments
sont des quadrangles a huit nceuds. Du fait de la symétrie de I' éprouvette, seule une moitié est maill ée Le maill age
est raffiné pres de I' axe de symétrie ca, dans la partie centrale de I' éprouvette, les gradients de mntrainte € les
contraintes ont les plus élevés.

La aondition de symétrie impose aux nceuds de | axe de symétrie un déplacement horizontal nul. Le blocage verticd
du noaud situé al2mm de | axe sur la faceinférieure de I' éprouvette maill ée figure un appui externe du montage
trois points.

Pour les essais a charge imposée on répartit cdle-ci sur les aréteslibres des trois éléments proches de ' axe, simulant
ains I' appu. Le fait de répartir la charge sur plusieurs noauds évite |’ apparition de cntraintes de mntad excessves
n' ayant aucun sens physique. La fléche de I’ éprouvette est considérée mmme éant le déplacement verticd du noaud
inférieur situésur I' axe.

Pour les essais a vitesse de fléchissement constante, on impose la vitese de déplacement des noauds des trois
éléments supérieurs prochesde ' axe € on cadcule la charge résultante.

|
sEsum L]
A 2
fléche Lo

Figure 4-2 : Maill age et conditions limites de I' épr ouvette de flexion 3 points de tungsténe.

Ce maillage a €€ validé en vérifiant qu un raffinement supplémentaire n’avait pas d’incidence significative sur les
résultats de cdcul.
Les deux maill ages étudiés ont représentés sur la Figure 4-3 et la Figure 4-4.

mndil| ‘

Figure 4-3: Maillage de I' é&tude (62 éléments quadrangles a huit noauds, 231 ncauds).
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Figure 4-4 : Maill age fin de validation (409 éléments quadrangles a huit noauds, 1340ncauds).

Lescdculsont été menés sur les essaisrédisés a 1800°C. Les essais simulés ont au nombre de quatre :

Un avitess de déformation imposéerapide (102 s7),

Un dip-test (essai de fluage avec séquences de déchargements-rechargements),

Un avitese de déformation imposéelente (10* s™),

Un mixte (essai a vitesse de déformation imposéelente interrompu par une séquence sous charge mnstante).

Nous reportons les résultats de ces 4 ssmulations sur les figures siivantes. Lesintitulés de |égende "maill age_em" et
"maill age fin" font respedivement référence au maill age le mains fin (économe en temps de cdcul) et au maill age
trésfin de validation.
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Figure 4-5 : Comportements smulés et expérimental lorsd'un essi & vitess de défor mation rapide (102 s™).
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Figure 4-6 : Comportements smulés et expérimental lorsd'un dip-test.
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Figure 4-7 : Comportements smulés et expérimental lorsd'un essai & vitesse de déformation lente (10 s%).
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Figure 4-8 : Comportements smulés et expérimental lorsd'un essai mixte.

Les écats entre les résultats fournis par chaaun des maill ages restent trés limités.
Compte tenu du fadeur 6 existant entre les temps de cdcul associés au deux maill ages, le maill age le plus
éoonomique en temps cacul a éé retenu.

Nous avons vu au chapitre 1 que, déslors que la dharge varie, le déplacement enregistré expérimentalement n'est pas
uniquement attribuable ala fleche de I'éprouvette. Si cette remarque n'a aucune influence pour les essais lors
desquels la charge reste apeu prés constante (fluage notamment), il n'en est pas de méme pour les quences de
déchargement-rechargement rédi sées au cours des essais de fluage, ni pour certains essais a vitesse de déformation
constante. Les ®quences de variation de charge lors de dip-tests n'ont donc pas été interprétées. Par contre, pour les
essais a vitesse de déformation constante, la prise en compte de cephénoméne éait nécessaire.

Le but de notre identification n'étant en aucun cas d'identifier les paramétres d'éasticité du tungsténe, nous avons
donc choisi de définir un module d'élasticité "apparent”, plus faible que le module réd, permettant de rendre compte
des déformations parasites supplémentaires enregistrées expérimentalement. Si, comme nous |'avons noté dans le
chapitre 1, ces derniéres ne sont en toute rigueur pas linédres, |'erreur commise en procédant ainsi reste limitée En
effet, la majeure partie des réponses obtenues lors d'essais a vitese de fléchissement constante se caadérise par un
plateau de charge, ou cdle-ci peut étre mnsidérée @mme pratiquement constante. Ce sont donc les déformations
inélastiques qui sont, dans ce ca, largement prédominantes, et une faible areur sur la mposante dastique n'a dors
quetres peu d'influence sur le résultat de I'identificaion.

4.3.3 Résultats del'identifi cation des paramétres
Nous reportons dans le Tableau 4.1 les valeurs des paramétres de la loi de cmportement du tungsténe issues de
|'optimisation, pour chaaune des températures d'essal.

Ayant constaté expérimentalement que le fluage powait étre négligé en dessous de 1000°C, les coefficients de laloi
de fluage ont, dans ces conditions, été choisis pour rendre le fluage inopérant.
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Lavaleur C,, de muplage entre la déformation plastique & la déformation viscoplastique a é¢ doisie mnstante en
fonction de la température ca son évolution en température ne pouvait pas étre géréepar le wde de cdcul Zébulon.
Une complication de laloi de cmportement a ceniveau n'était vraisemblablement ni souhaitable, ni néeessaire. La
valeur "moyenne” retenue permet daill eurs un bon rendu du couplage observé atoutes les températures. On peut
noter un changement de comportement viscoplastique autour de 1500°C puisque notamment I’ exposant n remonte
autour de cete température.

Elagticité Potentiel plastique Potentiel viscoplastique Couplage
T(°C) |a(209|E(GPa)] v | Ry Cp Dy Cpp K n C. D, M m Cyp
20 | 436 | 293 [0.282 | 800 0 1 0 999 999 0 1 999 | 999 510
400 281 | 0.286 | 250 | 400000 | 1400 | 300 999 999 0 1 999 | 999 510
800 267 (0292 180 | 204000 | 750 | 1300| 999 999 0 1 999 | 999 5.10°
1000 | 467 | 259 [0.296 | 170 | 197000 | 1100 [ 1300 | 1,72.10° | 2 |5714.10° 3289 7,1.10“ | 1 510
1200 251 |0.300 | 160 | 308000 | 2000 | 1800 | 2,81.10" | 1 | 3,055.10° [ 2324 | 1.10° 1 5.10°
1500 238 [0.313| 60 | 1,55.10° | 1000 | 700 920 [4,25] 520.10° | 40 | 1510° | 1,32 | 5.10°
1800 | 525 | 224 [0.320| 50 [ 533.10° [ 800 | 600 | 4200 2 | 64310" [1600(533.10*| 1 5.10°

Tableau 4.1 : Valeursdesparamétresdelaloi de mmportement d.d.i. du tungsténe.

Nous all ons maintenant passer en revue les résultats de la simulation numérique des essais pour chagque température.
La confrontation des comportements smulés aux comportements expérimentaux nous permettra quelques analyses
critiques du modéle développé.

Dans un premier temps nous regarderons les essais ayant servi a I'identificaion des paramétres, ceux du potentiel
plastique puis ceux du patentiel viscoplastique. Puis nous passerons aux essais utili sés pour la validation du modele.

I dentification :

Intéresons-nous aux essis a vitese de déformation constante € rapide utilisés pour l'identification de la
composante plastique de la déformation. Dans les figures suivantes (Figure 4-9, Figure 4-10, Figure 4-11, Figure
4-12, Figure 4-13 et Figure 4-14), le comportement simulé & le cmportement expérimental de 400°C a 1800°C
sont superposés : ladescription par le modéle est trés stisfaisante, quell e que soit |a température.
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Figure 4-9 : Comportements smulé & expérimental a vitess de défor mation rapide (107 s*) & 400°C.
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Figure 4-10: Comportements sSmulé & expérimental & vitese de défor mation rapide (102 s™) & 800°C.
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Figure 4-11: Comportements smulé & expérimental & vitess de défor mation rapide (102 s?) & 1000C.
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Figure 4-12: Comportements smulé & expérimental & vitess de défor mation rapide (102 s?) & 1200C.
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Figure 4-13: Comportements smulé & expérimental & vitess de défor mation rapide (102 s?) & 1500C.
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Figure 4-14: Comportements smulé & expérimental & vitess de défor mation rapide (102 s?) & 1800C.

L'identificaion de la composante viscoplastique de |a déformation du tungsténe repose sur les essais de fluage avec
des fguences de chargement et déchargement. Les chargements de ces dip-tests de 1000°C a 1800°C sont reportés
en rouge sur les figures suivantes (Figure 4-15, Figure 4-16, Figure 4-17 et Figure 4-18). L'acoord entre modele &
expérience et tout a fait convenable pour toutes les températures. En particulier, il est important de noter que la
remuvrance de la déformation est corredement déaite par le modéle, un léger désacard semblant toutefois
apparaitre a1800°C. Rappelons enfin que la flédche lors des sauts de déchargement et de rechargement n' est bien
simuléeque grace d’emploi d'un module gparent.
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Figure 4-15: Comportements smulé & expérimental lorsd'un dip-test a 1000C.
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Figure 4-16: Comportements smulé & expérimental lorsd'un dip-test a 1200C.
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Figure 4-17: Comportements smulé & expérimental lorsd'un dip-test a 1500C.
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Figure 4-18: Comportements smulé & expérimental lorsd'un dip-test a 1800C.
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Validation :
La validation porte sur la gamme de température de 1000°C a 1800°C. A 80C°C, il n'y a pas d'effet de la vitesse de

déformation; le matériau obéit donc au potentiel plastique indépendant du temps.
Elle et effeduéesur les deux compasantes inélastiques de notre modéle.

Le premier type d' essai faisant office de suppart a notre validation est cdui a vitesse de déformation constante lente.
Rappelons que sous faible vitesse de déformation imposée des déformations viscoplastiques interviennent : 1'effet
delavitese a ¢ révélé au chapitre 3.
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Les premieres figures (Figure 4-19, Figure 4-20, Figure 4-21 et Figure 4-22) ill ustrent clairement la proximité des
réponses smulées et expérimentales, de 1000°C a 1800°C.

Les figures suivantes (Figure 4-23, Figure 4-24, Figure 4-25 et Figure 4-26) nous permettent de visualiser la
déomposition de la déformation indlastique totale en ses deux composantes, I'une plastique & I’autre
viscoplastique, de 1000°C a 1800°C. A ces températures, les deux composantes ont adivées, démontrant ainsi la
pertinencede cetype d' essai pour lavalidation de laloi de ammportement identifiée

La description correde des réponses du tungsténe a cetype d'essai démontre la validité de la loi d.d.i. que nous

avonsidentifiée aix diff érentes températures.
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Figure 4-19: Comportements smulé & expérimental & vitese de défor mation lente (10* s*) & 1000°C.
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Figure 4-20: Comportements smulé & expérimental a vitese de défor mation lente (10 s*) & 1200°C.
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Figure 4-21: Comportements smulé & expérimental & vitese de défor mation lente (10” s*) & 1500°C.
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Figure 4-22: Comportements smulé & expérimental a vites de défor mation lente (10” s*) & 1800°C.
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Figure 4-23: Défor mationsinélastiquetotale (einll), plastique (epill) et viscoplastique (evill) ssimuléeslors
del’essai & vitese de déformation lente (10* s*) & 1000°C ; 11 indiquant le senslong du barre au.
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Figure 4-24 : Déformationsinélastique totale (einl1l), plastique (epill) et viscoplastique (evill) smuléeslors
del’essai & vitese de défor mation lente (10* s*) & 1200°C ; 11 indiquant le senslong du barre au.
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Figure 4-25: Déformationsinélastique totale (einl1l), plastique (epill) et viscoplastique (evill) smuléeslors
del’essai & vitese de défor mation lente (10* s) & 1500°C ; 11 indiquant le senslong du barre au.
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Figure 4-26 : Défor mationsinélastique totale (einl1l), plastique (epill) et viscoplastique (evill) smuléeslors
del’essai & vitese de défor mation lente (10* s) & 180C°C ; 11 indiquant le senslong du barre au.

Le second type d'essal pour notre validation est |'essai "mixte", défini par un chargement a vitesse de déformation
constante lente, interrompu par une phase sous charge cnstante. A chague température, de 1000°C a 1800°C, deux
représentations graphiques des réponses modélisées sront domées. D' une part une représentation de la charge en
fonction de la fléche permettra de visualiser le ammportement pendant les étapes a vitesse de fléchissement imposée
d' autre part cdle de lafléche ai cours du temps ra utiliséepour les périodes de fluage sous charge cnstante.

Les réponses expérimentales du matériau sont tres bien modélisées a 1000°C (Figure 4-27). Ce résultat confirme la
validité de notre modéle de ammportement a 1000°C.
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A 1200C (Figure 4-28), la premiére éape avitese de fléchisement imposée est corredement déaite. Le modele
surestime |égérement la fléche durant I'étape suivante sous charge mnstante. L'écat est cependant acceptable. Pour
ne pas prendre en compte cedécdage, I’ analyse de la troisieme étape doit étre faite en autorisant une trandation de
la murbe verte simuléejusgu'a I’ origine de la murbe rouge expérimentale. La simulation de la troisiéme éape du
chargement mixte, sous vitesse de déformation constante lente, estime dors une charge résultante finale |égérement
plus élevée que la charge expérimentale. Le modéle sous-estime dors un peu les déformations visqueuses a forte
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Figure 4-27 : Comportements smulé g€ expérimental soustest mixtea 1000C.

contrainte, I'écat sur la charge restant limité a12%.
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A 1500°C (Figure 4-29), la modélisation diverge un peu du comportement expérimental lors du dernier chargement
avitesse mnstante ; on peut noter une pente de la urbe simulée systématiquement plus forte que I'expérimentale.
Cet écat peut sexpliquer par une description insuffisamment prédse de I'éaouissage du matériau, ou par la non
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Figure 4-28: Comportements smulé & expérimental soustest mixtea 1200C.

prise en compte de lavariation du couplage en fonction de latempérature.
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Figure 4-29: Comportements smulé g€ expérimental soustest mixtea 1500C.

La modélisation des phases a vitesse de chargement constante de I'essai mixte et globalement satisfaisante a
1800°C (Figure 4-30). Le modele surestime toutefois la déformation en fluage lorsde ' étape sous charge cnstante.
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Figure 4-30: Comportements smulé & expérimental soustest mixtea 1800C.

44 RECAPITULATIF
Le choix d' un type de loi de comportement de notre tungsténe LPPS a éé guidé par les réponses observées lors des

nombreuses expériences rédisées. Ains une loi phénoménologique originde de mmportement a double
déformation inélastique, plastique & viscoplastique, avec un terme d' interadion entre les deux mécaiismes
d émulement, s est révélée gpropriée anotre matériau. L' éaouissage par chaaun des émulements est traduit par des
variables cinémati ques.

Ce sont les variables mesurables, charge d fledhe, direccement i ssues des mesures rédi sées lors de nos essais qui ont
servi de aitéres a |I' optimisation des paramétres de la loi de comportement du matériau. L' identificaion des
paramétres a fait I' objet en premier lieu de travaux d' approche séparés des différentes composantes de la
déformation, puis|' optimisation gobale de caix-ci a &é rédisé par un modue d' optimisation couplé au logiciel de
cdcul par élémentsfinis smulant les essais de flexion.

Les valeurs finales retenues aboutissent a une bome description de I' ensemble des essais rédisés. La modéli sation
correde des essis a vitese de fléchissement lente mnstante @ des essis mixtes, non inclus dans la base
d' identification, constitue une validation de notre loi de comportement du tungsténe.

Disposant d'une loi satisfaisante de cmportement pour le tungsténe, nous pouvons désormais effeduer des
simulations de la structure que cnstituel' anode, afind' appliquer nosrésultatsal' édelleindustrielle.
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Chaptre 5 : Smulation thermo-mécanique du fonctionnement de |’ anode.

5 SIMULATION THERMO-MECANIQUE DU RECUIT DE DEGAZAGE ET DU PROTOCOLE DE
FONCTIONNEMENT D'UNE ANODE.

51 INTRODUCTION

Aprés avoir modéli sé les comportements des matériaux constitutifs de I'anode que sont le tungsténe d le graphite,
nous nous propasons dans ce dapitre de simuler le comportement de la structure industrielle quest I'anode de
rayons X, au cours du refroidisement post-reauit et d’un ou plusieurs protocoles, pour observer I'évolution des
contraintes d'origine thermique dans le compasant.

52 CONDITIONSGENERALESDU CALCUL

Apreés projedion plasma du tungsténe (cf. 1.3) sur le graphite, le traitement de dégazage de I'anode a145C°C sous
hydrogéne permet une relaxation des contraintes résiduell es de projedion. Mais le refroidisement consécutif a ce
traitement thermique génére de nouvell es contraintes, de par le désaccord dilatométrique entre le dépbt de tungsténe
et le substrat en graphite. Pour cette raison, nous avons toujours considéré les utilisations ultérieures de I'anode en
prenant en compte I'état de contraintes créépar le refroidissement post-recuit.

La simulation thermomécanique du reauit ou des protocoles imposés a I'anode se déampose en deux cdculs
séquentiels. Le premier constitue la simulation thermique, a partir des propriétés thermiques des matériaux et des
solli citations et conditi ons aux limites thermiques définies par General Eledric. Les résultats de cepremier cdcul,

exprimés us la forme de champs thermiques, définisent les conditions de solli citation du second cdcul, qui

constitue la simulation thermomécanique proprement dite, puisqu'ell e nous fournit 1es champs de déformations et de
contraintes, a partir des lois de cmportement des matériaux.

La simulation thermique du protocole est rédiséepar le amde de cadcul généraliste ABAQUS qui al’avantage d' étre
trés répandu, y compris au sein du groupe General Eledric. De plus, son solveur thermique et plus performant que
cdui de Zébulon, notamment pour la gestion du rayonnement. La simulation thermomécanique et également
exéautéeavecle mde ABAQUS, asxcié alalibrairie de modéles de comportement Z-aba, fonctionnant comme un
sous-programme ABAQUS. Z-aba geére I'intégration locde de modéles de comportements complexes prédablement
traités avecle ade de cdcul Zébulon (ici cdui retenu pour notre tungsténe). ABAQUS effedue I'intégration gobale
(résolution de I'équili bre global).

Le mmposant éudié est une aiode de diameétre 150 mm, constituée d'un substrat en graphite 2664 recouvert d'un
dépdt plasma en tungsténe d’ épaisseur 350 um.

Les propriétés thermiques de nos matériaux utili sées dans les cdculs ont résumées dans le Tableau 2.

Tungstene LPPS Graphite 2664
T(°C) | p.cm® | AWwmioch) [Cplkg™CH| e | pem® | AWwmt°c?) | Cp(dkg™.Ch £
20 17.7 154 131 0.05 1.86 85 733 0.8
500 121 143 0.8
1000 106 152 43 1922 0.8
1500 96 165 0.8
2000 89 184 0.29 27 2089 0.8

Tableau 2 : propriétésthermiques du tungstene € du graphite utilisées pour la simulation numérique.

Les propriétés thermomécaniques du tungstene sont synthétistes dans le tableau 4.1 (chapitre 4), et cdles du
graphite dansle Tableau 3:

Eladticité
T(C) | a(10%] E(GPa)
20 | 491 13
1000 14.1
1500 159
2000 | 691 | 185

Tableau 3 : propriétés méaaniques du graphite utili sées pour la simulation numérique.

53 MAILLAGEET SOLLICITATIONSIMPOSEES

Letube arayons X travaill ant sous vide secondaire, la @mnvedion n'a évidemment pas été mnsidérée La conduction
et laradiation sont les deux modes d'échange de chaleur pris en compte pour ce céacul. Le milieu ambiant d'échange
des matériaux de l'anode, a é¢€ suppcsé a20°C. Lasimulation oprée et une analyse thermique transitoire.

Pour cetype d'analyse, il est préférable d'utiliser pour la rédisation du maill age des é éments du seaond ordre plutot
que des éléments du premier ordre. En effet, avec @ux-ci, les olutions peuvent étre locdement entachées d'erreur,
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donc imprédses, du fait de la moyennation des termes de cgadté caorifique lors du cdcul. Nous avons chaisi le
maill age axisymétrique illustré par la Figure 5-1, constitué de triangles a 6 nceuds pour le substrat et de quadrangles
a 8 noauds pour le dépbt. Les essais préliminaires de validation de ce maillage pour rédiser nos cdculs snt
détaill ées en annexe.
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Figure 5-1: Maill age de la demi-sedion de I'anode graphite/tungsténe de diamétre 150 mm et schématisation
du char gement thermique.

Les cdculs des sllicitations thermiques vues par l'anode seront rédisés sur la base des étapes suivantes:
refroidissement post traitement thermique de dégazage de I'anode , préchauffage de I'anode de I'ambiante a600°C,
puis application du ou des protocoles représentatifs du fonctionnement.

Au cours du refroidissement post-recuit, I’ anode (substrat et dép6t), au départ a une température homogene de reauit

de 1450°C et libre de mntraintes résiduelles, est supposée se refroidir naturellement jusqu'a I'ambiante.

Refroidissement post-reauit et préchauffage de I'anode seffectuant a des cinétiques de variation de température

lentes, I'anode sera supposée isotherme durant ces opérations (impasition d'une rampe de température donnée a
|'ensemble du compasant).

Les conditions typiques de service d'une anode tournante servent de base ala détermination des protocoles de
formation des tubes. On sintéresse dans notre dude au protocole gpliqué aux anodes de diamétre 150mm, qui
consiste en la rédisation de 50 clichés radiographiques suivie d'une pause de 300 seandes, protocole détaill € au
§1.4.

En début d'application de protocole, I'anode (substrat et dépdt) est supposée ére aune température homogéne de
600°C, cequi correspond & une température moyenne entre deux séries de dichés sur site dinique.

Le faisceau éledronique de 50 kW bombarde le dépbt de tungsténe sur une surface redangulaire gpelée foyer
thermique (voir Chapitrel Fig 1.3) situé a 59mm de I'axe de rotation de I'anode. Ses dimensions radide &
tangentiell e sont dénommées respedivement longueur et largeur thermique d valent 9,53 mm et 1,5 mm. Du fait du
phénomeéne de rétrodiffusion des éledrons dans le dépdt, seule 70% de I'énergie incidente est effedivement déposée
sur le foyer. Les 30% complémentaires < répartissent a part égale de part et d'autre du foyer sur 8,1 mm. Cette
estimation est un résultat de simulation du bombardement éledronique de I'anode par la méthode de Monte Carlo.
Dans le calre de notre ssmulation 2D axisymétrique, |'énergie est supposée dépasée sur des couronnes définies par
la rotation du foyer autour de I'axe de I'anode. 70% de cdle-ci seront donc imposés sur une @uronne Cf ayant la
largeur du foyer, 15% sur une @uronne intérieure, Ci, et 15% sur une curonne extérieure, Ce. Dans la simulation,
ce sont des flux qui sont appliqués sur ces trois couronnes (Figure 5-1). Compte tenu des surfaces respedives de
cdlesci, Cf, Ci et Ce regoivent respedivement 9,92 W.mm?, 2,93 W.mm? et 2,11 W.mm?

Pour les cadculs numériques méaaniques, le bas de I’axe de I'anode a € mnsidéré comme bloqué. Cette maniéere
grossére de représenter la fixation de |'anode sur son axe ne grévera pas nos résultats de cdcul car nous nous
intéresserons ala zone de la piste en tungsténe situéeloin de |'axe.

Nous exposerons successivement les smulations thermomécaniques :
e durefroidissement suivant le reauit de dégazaye de 1450 C a25°C,
e dunprotocole curt typique,
e dunprotocole long,
e dunesuite de dng protocoleslongs.
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Lesrésultats sront visualisés a travers de champs globaux dans I’ anode (température, contraintes), de zooms de ces
champs aux endroits criti ques (piste de I’anode), ains que de curbes d'évolution de variables en certains points
sensibles (notamment a |’ interfacetungstene/graphite).

Les unités utilisées dans les figures présentant les résultats sront toujours smnde, degré Centigrade & Pascd.

54 RESULTATSDU REFROIDISEMENT POST-RECUIT.
La Figure 5-2 présente I’ évolution de la température de I' anode au cours de son refroidissement naturel. La forme
exponentielle obtenue est typique d' un refroidiseement naturel.
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10. 15,

TOTAL TIME [ x10 3]

Figure 5-2: Température del'anode au cour s du refroidissement aprésrecuit a 1450C.

Nous avons mené deux types de cdcul avec deux lois de comportement différentes pour le tungstene: une loi
élastique (que nous dénommerons E dans la suite de cechapitre) et laloi élastoviscoplastique identifiée ai chapitre
précdent (dénomméeEVP) : la cmmposante élastique de la déformation est donc commune aux deux lois.

En procédant & des comparaisons entre les résultats de ces deux cdculs, nous allons estimer I'appat de notre
modéle ala description du comportement del' anode lors du refroidisement post-reauit.

Les champs de mntraintes sront présentés sparément pour le substrat en graphite ¢ le dépdt de tungsténe pour une
ledure plus aisée des édchelles. En effet, I'écat important entre leurs modules d'éasticité etraine, pour ces
solli citations a déformation imposée une importante diff érence entre les niveaux de @ntraintes.

Dans un premier temps, regardors I'état de wntrainte a 25°C dans le graphite @ le tungsténe suite au
refroidissement depuis 1450°C, en considérant un comportement élasto-visco-plastique pour le tungsténe.

Les conditions de blocage, choisies délibérément simplistes ca éoignées de nos zones d' intérét, génerent
locdement des contraintes excessves et irrédi stes (Figure 5-3). Nous avons donc choisi d' éliminer la partie cetrale
del' anode pour la présentation des résultats en contraintes.
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99. 65 at node 52
-111.9 at node 78

Maxi mum val ue
S11 VALUE M ni num val ue

-: -1.12E+02

56E+01
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31E+01
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RESTART FILE = thernpevp1450t 020 STEP 1 | NCREMENT 21
TI ME COVPLETED IN THI S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME  1.500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03-NOv-2001 TIME: 12:38:03

Figure 5-3: contraintesradiales dansle graphite a 25°C apresrefroidisement depuis 1450°C.

Les Figure 5-4 et Figure 5-5 ill ustrent le fait que, dans le graphite, les contraintes ont maximales ous le dép6t de
tungsténe : ces derniéres ont de tradion radiale ou tangentielle & atteignent une valeur significative de 20 MPa, ne
dépassant néaamoins pas la résistance ala rupture du graphite (35MPa). Le graphite, ayant un coefficient de
dilatation thermique plus élevé que ceéui du dépdt en tungsténe, est empéché dans n retrait et subit donc des
efforts de tradion. L’ équili bre des contraintes dans la structure impose dors une mise en compresson de la facedu
substrat en graphite oppcsée a dépét (eff ets bilame d de flexion de plaque).

Les deux figures suivantes (Figure 5-6 et Figure 5-7) ill ustrent que, dans le tungsténe, la cntrainte tangentielle,
partout de compresson, est prédominante devant la ntrainte radiale. Le maximum est de —447MPa dans le
tungsténe, a I' extrémité périphérique du dépét. La mntrainte éuivalente de Von MisesKigure 5-8) est auss
maximale en cet endroit et vaut 428 MPa.

20.04 at node 1169
-25.13 at node 140

Maxi mum val ue
S11 VALUE M ni mum val ue
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RESTART FILE = thernpevp1450t 020 STEP 1 | NCREMENT 21
TIME COWLETED IN THIS STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME  1.500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07-AUG 2002 TIME: 10:20:20

Figure 5-4: contraintesradiales dansle graphite a 25°C apresrefroidisement depuis 145CC.
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20. 84 at node 163
-5.364 at node 140

Maxi mum val ue
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RESTART FILE = thernpevpl450t020  STEP 1 | NCREMENT 21
TIME COVWPLETED IN THI'S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME 1. 500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07- AUG- 2002 TIME 10:20: 20

Figure 5-5: contraintestangentielles dansle graphite a 25°C aprésrefroidissement depuis 1450°C.

33.15 at node 1247
-123.3 at node 562

Maxi mum val ue
S11 VALUE M ni num val ue

‘ - 1. 23E+02

11E+02
92E+01
72E+01
51E+01
31E+01
11E+01
90E+01
70E+01
50E+01
94E+00
|| +9. 09E+00

-: +2. 11E+01
+3. 32E+01
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RESTART FI LE = thernpevp1450t 020 STEP 1 | NCREMENT 21
TIME COWLETED IN THIS STEP  1.500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME 1. 500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03-NOV-2001 TIME: 12:38:03

Figure 5-6 : contraintesradiales dansletungsténe (loi E.V.P.) a 25°C aprésrefroidissement depuis 1450°C.

-219.7 at node 488
-446.8 at node 1247

Maxi mum val ue
S33 VALUE M ni num val ue
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12E+02
94E+02
77E+02
59E+02
42E+02
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RESTART FILE = thernpevp1450t 020 STEP 1 | NCREMENT 21
TIME COWLETED IN THIS STEP  1.500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME 1. 500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03-NOV-2001 TIME: 12:38:03

Figure 5-7 : contraintestangentielles dansletungsténe (loi E.V.P.) a 25°C aprésrefroidisement depuis
145CC.
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428.8 at node 1247
190. 2 at node 509

Maxi mum val ue
M SES VALUE M ni num val ue

+1. 90E+02
-: +2. 09E+02
+2. 27E+02
+2. 45E+02
+2. 64E+02
+2. 82E+02
+3. 00E+02
+3. 19E+02
+3. 37E+02
+3. 55E+02 %

+3. 74E+02
+3. 92E+02
i: +4. 10E+02

+4. 29E+02

RESTART FILE = thernpevp1450t 020 STEP 1 | NCREMENT 21
TI ME COVPLETED IN THI S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME  1.500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03-NOv-2001 TIME: 12:38:03

Figure 5-8 : contrainte de Von Mises dansletungsténe (loi E.V.P.) a 25°C aprésrefroidisement depuis
145CC.

A titre indicatif, un cdcul mené en considérant un comportement élastique du tungsténe conduit au champ de
contraintes de la Figure 5-9 et a une ontrainte maximale de 485MPa. L'écat avec la contrainte de 428MPa
obtenue par un cdcul prenant en compte la plasticité d le fluage du tungsténe reste donc limité. Cette ohbservation
peut sexpliquer par lafaible duréede maintien a une température supérieure a1000°C, pendant laquelle le fluage est
adif (Figure 5-2).

485.0 at node 1295
200. 4 at node 509

Maxi mum val ue
M SES VALUE M ni num val ue

-: +2. 00E+02

+2. 22E+02
+2. 44E+02
+2. 66E+02
+2. 88E+02
+3. 10E+02
+3. 32E+02
+3. 54E+02
+3. 76E+02
+3. 97E+02 B

+4. 19E+02
| | +4.41E+02
-: +4. 63E+02

+4. 85E+02

RESTART FI LE = t her noevp50kwst ress STEP 1 | NCREMENT 19
TI ME COMPLETED IN TH S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TI ME 1. 500E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03- NOV-2001 TIME: 14:35:56

Figure 5-9: contrainte de Von Mises dans le tungsténe (calcul ther moélastique) a 25°C apres refr oidissement
depuis 145CC.

Intéresons-nous maintenant aux déformations inélastiques (Figure 5-10). Au final, la déformation plastique est
environ dix fois supérieure ala déformation viscoplastique. Pour |es hautes températures, les deux déformations sont
comparables puis, trés rapidement, le fluage cessant, seule la cmpaosante plastique de la déformation continue a
croitre.
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Figure 5-10: déformations plastique radiale (EP11) et viscoplastique radiale (EV11) sur la piste en tungsténe
au coursdu refroidissement de 145C0°C a 25°C.

Ce résultat de cdcul numérique des contraintes résiduelles générées par le refroidissement post-recuit peut étre
rapproché de mesures rédisées aur les plaques ayant servi a la fabrication de nos éprouvettes. En effet, une
estimation des contraintes résiduelles avait été rédisée par mesure de la déformation des plaques de tungsténe
séparées du substrat : ces mesures ont détaill ées en annexe. Les contraintes provoquant la aurbure des plagues sont
des contraintes de type flexion de plagque, et sont donc arapprocher de la différence de mntrainte relevée atre les
faces supérieures et inférieures du dép6t dans la Figure 5-6. Cette comparaison doit toutefois étre cnsidérée aec
prudence e raison de la différence des épaisseurs de dépdt et de la géométrie des gructures considérées. L'ordre de
grandeur est toutefois respedé, les contraintes estimées expérimentalement et caculées par smulation humérique
valant respedivement 35 et 30 MPa.

En résumé, nous retiendrons que le refroidissement depuis 1450 C provoque dans I’ anode un champ de mntrainte
résiduell es de tradion dans le graphite & de compresson dans le tungsténe. Ces contraintes dépassent 400 MPa dans
le tungsténe, et peuvent atteindre 20 MPa dans le graphite, soit prés des deux tiers de sa résistance ala rupture

(35MPa).

55 RESULTATSDU PROTOCOLE.
Nous présentons les champs thermiques dans |'anode adifférents moments du protocole :

» apreslarédisation du premier cliché (Figure 5-11),

» apreslarédisation du dernier cliché (Figure 5-12),

» apres0,7 seconde de refroidissement naturel (Figure 5-13),

» etenfinalafin du protocole (Figure 5-14), soit al'issue des 300 secondes de refroidissement naturel.
De forts gradients thermiques nt naturell ement locdisés ous le faisceau, confirmant la aiticité de cdte zne d§a
constatéesur les anodes rédles (cf. § 1.4).
On peut aussi noter la diffusion de la chaleur dans le substrat; aprés 50 expositions us le faisceau, la moitié
périphérique du substrat se trouve dors a plus de 1000°C. Ensuite, I'anode se refroidit trés rapidement. En
particulier, le rayonnement conduit a un refroidissement tres rapide de la piste en tungsténe puisque, aprés sulement
0,7 seandes, latempérature maximale n'est plus que de 1350°C contre 1700°C alafin du dernier cliché.
La Figure 5-14 montre qua I'issue des 300 seaondes de refroidissement naturel, la température de I'anode est quasi
homogeéne, de valeur moyenne 550°C.
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RESTART FI LE = ther noel a50kw
TIME COWPLETED IN THI S STEP
ABAQUS VERSI ON: 5.8-1

VALUE

. 99E+02
. 20E+02
. 42E+02
. 63E+02
. 85E+02
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. 49E+02
. 70E+02
. 92E+02
. 13E+02
. 35E+02
. 56E+02
. 7T7TE+02

TOTAL ACCUMULATED TI ME
DATE: 22- MAR-2001 TIME: 09:56:16

0. 240

Figure 5-11: Température (°C) dans|'anode a la fin du premier cliché du protocole.

NT11

RESTART FI LE = ther el a50kw
TI ME COWPLETED IN THI S STEP
ABAQUS VERSION: 5.8-1

VALUE

. 13E+02
. 99E+02
. 85E+02
. 71E+02
. 57E+02
. 04E+03
. 13E+03
. 22E+03
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. 39E+03
. 47E+03
. 56E+03
. 65E+03
. 73E+03

TOTAL ACCUMULATED TI ME
DATE: 22- MAR-2001 TIME: 09:56:16

14.0

Figure 5-12: Température (°C) dans|'anode a la fin du dernier cliché du protocole.

NT11

RESTART FI LE = ther noel a50kw
TIME COWPLETED I N THI S STEP
ABAQUS VERSION: 5.8-1
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. 17E+02
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. 41E+02
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. 29E+03
. 35E+03

TOTAL ACCUMULATED TI ME
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Figure 5-13: Température (°C) dans|'anode 0,7 semnde aprésla fin du dernier cliché du protocole.
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VALUE
. 40E+02

. 41E+02
. 41E+02
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RESTART FILE = thernpel a50kw  STEP 116 | NCREMENT 1
TIME COWPLETED IN THI S STEP 20.0 TOTAL ACCUMULATED TI ME 314.
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 22- MAR-2001 TIME: 09:56:16

Figure 5-14: Température (°C) dans|'anode a la fin du protocole, 300s aprésla fin du dernier cliché.

Notre analyse mécanique portera entre autres sur la zone bombardée dont nous représentons, sur les Figure 5-15 et
Figure 5-16, I’ évolution de température lors du reauit et du protocole.
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Figure 5-15: Température sur la piste: lorsdu recuit et du protocole (gauche), lorsdu protocole (droite).
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Figure 5-16: Température sur la piste au coursdes 50 clichés du protocole.

La Figure 5-18. représente I' évolution de température au cours du protocole atrois profondeurs diff érentes us la
piste bombardée (Figure 5-17) : en surfacedu tungsténe (noaud 1008), al' interfacetungsténe-graphite (noaud 1019
et a1 mm sous cet interfacedans le graphite (noaud 1013. On peut ainsi décéder que les oscill ations de température,

induites par le bombardement cyclique du faisceau d' éledrons, sont de forte amplitude (prés de 200°C) a la surface
du tungsténe tout comme al' interface Par contre, a Inm sous I' interface ce phénoméne est trés amorti. Ces
observations ont bien sir en relation avec les conductivités thermiques relatives des deux matériaux en présence

Cette rapide aténuation des oscill ations dans la profondeur du graphite pour la fréquence d' alumage du faisceau
conforte I' hypothese faite précéemment (8.6) de superficialité des oscillations thermiques associées au passage

sous le faisceau (fréguence de la rotation de |I' anode, 18 fois supérieure). Il est trés probable que ces derniéres
concernent uniquement la surface du dépét et n' affectent en aucun cas le graphite sous-jaceit. Notons que les
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courbes enveloppes inférieures des smulations ont quasiment indépendantes de la profondeur, contrairement aux
enveloppes supérieures. Cela montre la trés grande importance que joue le rayonnement dans I'évacauation de la
chaleur injedéedans I'anode.

Figure 5-17: Positionnement des noauds ous le faisceau incident dont la température est reportée & Figure

5-18.
3 T T
[ x10 ]
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—
—
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XM N 1. 200E- 01
XMAX 1. 433E+01
YMN 6. 928E+02
YMAX 1. 731E+03 1 1
0 5 10. 15

TOTAL TI ME

Figure 5-18: Température dans|'anode sous le faisceau d'éledrons; en surfacedu tungsténe (ncaud 1008, a
I'i nterface (noaud 1012 et a 1 mm de profondeur dansle graphite (nceud 1013.

La simulation thermo-mécanique du protocole mnsidére le refroidissement du recuit de 1450 C puis le protocole.
Les cdculs ont éé menés en considérant les trois composantes de la déformation: élastique, plastique € visgueuse.

Fin du dernier cliché (température maximale) et fin du protocole.

A lafin du dernier cliché, la piste se trouve al730C (Figure 5-19). Le graphite sous-jacent est alors dans un état de
compression radiale (Figure 5-20 et Figure 5-21) et tangentielle (Figure 5-22), les contraintes tangentiell es pouvant
atteindre —60MPa sous la piste. Malgré cdte inversion de I'état de ntraintes dans le graphite par rapport a sa
situation apres le refroidisement post-dégazaye, des contraintes de tradion restent présentes et peuvent atteindre
29 MPadans|a partie cettrale du substrat, par équili bre des contraintes de mmpresson dans sa partie.périphérique.
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Maxi mum val ue = 1732. at node 989

VALUE M ni num val ue = 612.8 at node 15
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. 85E+02
. 71E+02
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. 13E+03
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. 65E+03
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RESTART FILE = thernoevp50kwstress  STEP 101 | NCREMENT 8
TIME COWPLETED IN THI'S STEP  0.120 TOTAL ACCUMULATED TI ME 1. 501E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07- AUG 2002 TIME: 13:49:36

Figure 5-19: champ de température alafin du dernier cliché (température maximale).
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RESTART FI LE = ther noevp50kwstress STEP 101 | NCREMENT 8
TIME COWPLETED IN THI'S STEP  0.120 TOTAL ACCUMULATED TI ME 1. 501E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07- AUG- 2002 TIME: 13:49:36

Figure 5-20: contraintesradialesdansle graphite alafin du dernier cliché (température maximale).
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+1. 21E+01
+1. 33E+01

RESTART FI LE = thernmoevp50kwst ress STEP 101 | NCREMENT 8
TIME COVPLETED IN TH S STEP 0.120 TOTAL ACCUMULATED TI ME 1. 501E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03-NOV-2001 TIME: 12:48:26

Figure 5-21: contraintesradiales dansle graphite, alafin du dernier cliché (température maximale).
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RESTART FI LE = t her noevp50kwst r ess STEP 101 | NCREMENT 8
TIME COWPLETED IN THI'S STEP  0.120 TOTAL ACCUMULATED TI ME 1. 501E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07- AUG 2002 TIME: 13:49:36

Figure 5-22: contraintestangentielles dansle graphite alafin du dernier cliché (température maximale).

Dans le tungsténe irradié, les contraintes (Figure 5-23 et Figure 5-24) sont faibles, en raison de la relaxation permise
par ces hautes températures. En dehors de la piste ol la température est moins élevég la mntrainte de cmpresson
peut atteindre 300 MPa.
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Figure 5-23: contraintesradiales dansletungsténe alafin du dernier cliché (température maximale).
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Figure 5-24: contraintestangentielles dansle tungsténe alafin du dernier cliché (température maximale).
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Globalement, I'appat soudain de caleur sur la curonne bombardée par les éledrons provoque une mise e
compression des deux matériaux dans les parties les plus chaudes. Ces contraintes ©nt compensées par des
contraintes de tradion qui affedent le graphite sous-jacent.

A la fin du protocole, soit 5 minutes aprés le dernier cliché, la température de I'anode et presque homogéne
(environ 545°C). Le graphite sous-jacent ala piste retrouve un état de faible tradion radiale de I’ ordre de 8 MPa, qui
peut atteindre 16 MPa autour de la piste (Figure 5-25 et Figure 5-26). Les contraintes tangentiell es, prépondérantes
au dernier cliché, deviennent secondaires en fin de protocole (Figure 5-27).
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Figure 5-25: contraintesradiales dansle graphite alafin du protocole.
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Figure 5-26: contraintesradiales dans le graphite, piste bombardéeg alafin du protocole.
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Figure 5-27: contraintestangentielles dansle graphite alafin du protocole.

Le tungsténe présente, au niveau de la piste, un niveau de mntrainte tangentielle de prés de 250 MPa et une
contrainte de Von Mises de 310 MPa a540°C (Figure 5-28, Figure 5-29, Figure 5-30).
Rappelons qu' a 25°C, aprés lereauit, la antrainte de Von Mises au méme endroit valait 250 M Pa (Figure 5-8).

Dans le paragraphe suivant, nous allons nous intéresser a I'évolution de la mntrainte depuis le début du
refroidissement jusgu’ alafin du protocole.
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Figure 5-28: contraintesradiales dans letungsténe alafin du protocole.
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Figure 5-29: contraintestangentiellesdansletungsténe alafin du protocole.
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Figure 5-30: contraintesde Von Misesdansletungsténe ala fin du protocole.

Comparaison entre un calcul élastoplastique & un calcul élastoviscoplastique.

Nous avons vu précaemment, avecla simulation du refroidissement du recuit, que la mmposante viscoplastique de
la déformation était faible par rappat alaplastique. Afin d'estimer la contribution de la déformation visqueuse lors
d'un protocole, nous avons mené deux simulations avec deux lois de comportement différentes pour le tungsténe:
ure loi élastoplastique d la loi éastoviscoplastique identifiée ai chapitre précdent. La loi élastoplastique a éé
construite en 6tant la composante visqueuse de la déformation de notre modéle, et bien slr le terme de @uplage.

CalculsEVP:

Le graphite sous la piste, dans un état résiduel de tradion radiale de 16 MPa aprés le reauit, repasse en compresson
(1 MPa) sous |’ effet de I’appart de chaleur par le faisceau éledronique (Figure 5-31) 1l est important de noter que le
maximum des contraintes radiales de tradion est obtenu a température ambiante, apreés le refroidissement qui suit le
traitement thermique de dégazaye. La @ntrainte tangentielle (Figure 5-32) passe par un maximum de cmpression a
40 MPa, soit environ letiersde larésistance alarupture du graphite (§ 2.3.4). Apresles 50 cycles de bombardement
éledronique, I'anode se refroidit rapidement, et le graphite repass en tradion, a des niveaux qui restent toujours
inférieurs a ceux atteints en fin du reauit.

Le tungsténe, en état de compression résiduelle gres le reauit, voit cette mntrainte aigmenter, jusqua sinverser en
un état de tradion (Figure 5-33 et Figure 5-34). Cette inversion est surtout marquéesur la cntrainte tangentiell e, la
plus élevéedes deux. Elle sopére aune température d'environ 800°C-1000°C, ou |la déformation inélastique devient
importante. Cette mnstatation est confirméepar I’ observation de la mntrainte de Von Mises (Figure 5-35) ; dés les
premiers clichés, cdle-ci croit de 240 a 360 MPa, pour ensuite rechuter en raison de la baise de la limite
d’ éooulement causée par |I'échauffement de la piste. Au refroidissement, la @ntrainte aoit de nouveau pour
finalement atteindre un niveau nettement supérieur a ceui créépar le refroidisement apres reauit (310MPa au lieu
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de 240 MPa). La mntrainte dans le tungstene ateint méme plus de 370MPa ai bout de 10 clichés. Ce dernier est

donc nettement plus contraint pendant le protocole qu’ apres le reauit.

La déformation plastique radiale (Figure 5-36) atteint un riveau environ dix fois supérieur a céui de la déformation
viscoplastique (Figure 5-37) alafin des 50 clichés. Cependant, aprés refroidissement, ces déformations reprennent

desvaleurstrésfaibles.

Les déformations inélastiques dans le tungsténe au cours d' un protocolefigure 5-38) obéissent a une dternance de

compression et de tradion suivant une solli citation quasi symétrique.
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Figure 5-33: Contrainte radiale dansletungsténe: lorsdu recuit et du protocole (gauche), lorsdu protocole
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Figure 5-35: Contrainte de Von Misesdansle tungstene : lorsdu recuit et du protocole (gauche), lorsdu
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Figure 5-38: contrainte radiale dansle tungsténe en fonction de la défor mation inélastique radiale; loi EVP.

L'analyse que nous avons menée § 3.5, inspirée par les cartes d'/Ashby, nous avait fourni, a partir de la @ntrainte a
0,2% de déformation, une image de la mntrainte moyenne de dsaill ement en fonction de la température. La Figure
5-39, isaue de cete analyse, apour but de cmparer la ontrainte de dsaillement de limite d'éasticité aix niveaux de
contrainte de von Mises atteints par le tungsténe au cours d'un protocole (Figure 5-35). Une forte baisse de la
contrainte de dsaillement apparait au dela de 1200°C. La cute de la ntrainte de Von Mises, ohservée
préc@emment sur la piste en tungsténe quatre seaondes aprés le début du protocole (Figure 5-40) est en acord avec
cette observation, car elle opére a ewviron 1200°C, pour un riveau de cntrainte similaire (entre 250 et 300 MPa)
(Figure 5-40).
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Figure 5-39: Carte dela contrainte de dsaill ement calculég a 0,2% de déformation inélastique, en fonction
de latempérature réduite (°C/°C).
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Figure 5-40: Température e Contrainte de Von Mises asciéesur la piste en tungsténe lorsdes 50 clichés du
protocole (calcul élastoviscoplastique).

CourbesEP:
Regardons maintenant les variables dansle ca d’une loi éastoplastique pour le tungsténe.
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Dans le graphite sous la piste, la mntrainte radiale (Figure 5-41) et la mntrainte tangentielle (Figure 5-42) sont
analogues a leurs homologues cdculées avecune loi élastoviscoplastique (Figure 5-31 et Figure 5-32).

Pour le tungsténe, on note également peu de différence entre la mntrainte de Von Mises de la loi élastoplastique
(Figure 5-43) et cdle delaloi élastoviscoplastique vue précédemment (Figure 5-35).

Par contre la déformation plastique radiale du tungsténe au cours du protocole dépend de la loi utilisée On le
remarque surtout sur le niveau en fin de protocole. Alors qu'avec la loi éastoviscoplastique, la déformation
plastique radiale vaut environ +0,012% (Figure 5-36), aveclaloi éastoplastique dle est environ dix fois plus faible
(Figure 5-44).

La déformation inélastique quelle que soit la loi considérée est du méme ordre. En effet, dans le calre de la loi
élastoviscopastique a double déformation inélastique, cdle-ci est la somme de deux déformations (plastique d
viscoplastique), qui se trouvent dans ce ca étre tres faibles.
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Figure5-41: Contrainteradiale dansle graphite: lorsdu recuit et du protocole (gauche), lorsdu protocole
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Figure 5-43: Contrainte de Von Misesdansletungstene : lorsdu recuit et du protocole (gauche), lorsdu
protocole (droite), lors des 50 clichés du protocole (centre); loi EP.
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Figure 5-44 ; Déformation plastique radiale dansle tungsténe : lors du protocole entier (gauche), lors des 50
clichésdu protocole (droite); loi EP.

Cette analyse montre que le fluage :
* n'intervient de maniére significative sur les déformations inélastiques qu' a trés haute température, en fin de
protocole.
* n"aquetrés peu d’'adion sur les contraintes aux instants criti ques ou cel es-ci sont maximales.

En résumé, considérer une loi éastoviscoplastique pour la simulation du protocole ne change gue peu les valeurs des
contraintes cdculées par rapport aune loi élastoplastique.
Les valeurs des déformations dépendent par contre de laloi considérée

La oontrainte dans le graphite augmentant lors du refroidissement de |’ anode, nous all ons par la suite nous intéresser
au refroidissement complet jusqu’ a température ambiante.

56 RESULTATSDU PROTOCOLE LONG.

Le protocole long se distingue du protocole curt précéemment étudié, par le fait que I’ étape de refroidissement
naturel plus longue permet al’anode de revenir a la température ambiante. Ce protocole long représente la fin d’ une
journéed’ usage de I’ appareil d’'imagerie chezle médedn.

La séguence de chauffage du protocole long est identique a céie du court (50 cycles d' alumage / extinction du
faisceau d' éledrons de durées respedives 120 et 160 millisesoondes). L' étape de refroidissement, quant a dle, passe
de 300 secondes a 15300 seandes, ce qui suffit pour ramener I’ensemble de I'anode ala température ambiante. La
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température de la piste en tungsténe est représentée sur la Figure 5-45. Les résultats de la smulation sont
naturellement identiques a ceux du protocole initial pendant les 314 secondes communes aux deux protocoles.
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Figure 5-45: Température sur la piste en tungsténe au point d’'impact du faisceau lorsdu protocolelong ;
ensemble du protocole (gauche) et 50 clichés (droite).

Compte-tenu de la faible contribution de la viscoplasticité sur les valeurs des contraintes (§5.5), nous avons
considéré la loi éasto-plastique du tungsténe pour cette éude du protocole long. Nous justifions notre choix par le
fait que, bien que la durée du protocole soit trés fortement augmentée la température de I'anode, relativement basse
pendant cet incrément de temps, ne permet pas l'adivation du fluage, la température maximale dans le dépét en
tungsténe ne dépassant pas 600°C.

Intéresons-nous a la mntrainte dans le graphite sous la piste ala fin d'un protocole long. La température dans
I’anode est alors homogeéne. Les contraintes radiales et tangentielles dans le substrat en graphite associées nt
reportées aur les Figure 5-46 et Figure 5-47. Ces mémes contraintes dans le graphite sous la piste gparaissent aux
Figure 5-48 et Figure 5-49. On peut ains voir que la mntrainte radiale ateint environ 12 MPa sous la piste (soit
environ 30% de plus quavecle protocole urt), et 21 MPa autour de cdle-ci (valeur peu diff érente de cdle cdculée
aprés reauit). Le changement des contraintes est auss notable sur le ammportement du tungsténe puisque, comme le
montre la Figure 5-50, la contrainte de Von Mises diminue de 310MPa (alafin du protocole amurt) @290 MPa.

Les évolutions des contraintes dans le graphite d le tungsténe, suite au refroidissement du protocole long (Figure
5-51), sont visibles respedivement sur les Figure 5-52 et Figure 5-53.

On voit bien gu'alafin du protocole long, la piste en graphite, bien que plus contrainte gqu’ en fin de protocole @urt,
I'est nettement moins qu' apres le reauit.

Ladéformation plastique dans |e tungsténe sous la piste est stabili séesuite au protocole long (Figure 5-54).

En résumé, le refroidisssment jusqu’ a température ambiante grés un protocole, solli cite davantage le graphite sous
la piste gu'un simple protocole murt, sans toutefois approcher lalimite arupture du graphite, 35 MPa, ni dépas<r le
niveau des contraintes obtenu aprés le reauit de dégazage. Autour de la piste, par contre, le niveau d’ aprés reauit de
20 MPadans |e graphite est de nouveau atteint, voire |égérement dépas.

Le refroidisement final du protocole ne semble donc pas £ présenter comme une solli citation particuli érement
critique pour I'anode.
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20. 64 at node 1169
-24.60 at node 140

Maxi mum val ue
S11 VALUE M ni num val ue
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- 7. 20E+00.
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+1. 02E+01
+1. 37E+01

+1. 72E+01

+2. 06E+01

RESTART FI LE = thernpbevp50kwrul ti proto  STEP 118 | NCREMENT 18
TIVE COWLETED IN TH'S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME 3. 031E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07-AUG 2002 TIME 13:48:36

Figure 5-46: Contraintesradiales dansle graphite alafin du protocole long.

Maxi mum val ue = 13.57 at node 163
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RESTART FI LE = ther moevp50kwrul tiproto  STEP 118 | NCREMENT 18
TIME COWPLETED IN TH S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME 3. 031E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07-AUG 2002 TIME 13:48:36

Figure 5-47: Contraintestangentiellesdansle graphite a lafin du protocole long.
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19.23 at node 1134
4.315 at node 838

Maxi mum val ue
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ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07- AUG 2002 TIME 13:48:36

Figure 5-48: Contraintesradiales dans le graphite, piste bombardée alafin du protocole long.
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Figure 5-49: Contraintestangentiellesdansle graphite, piste bombardég alafin du protocole long.
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Figure 5-50: Contraintesde Von Mises dansletungsténe, piste bombardég alafin du protocole long.

Figure 5-51: Température sur la piste

S11G+_439

XM N 1. 000E- 01

3.031E+04
- 9. 495E- 01
1. 600E+01

YM N
YMAX

[ x10 3]

—— Tw-_1008 15

TEMPERATURE - NT11

XM N
XMAX
YM N
YMAX

1. 000E- 01
3. 031E+04
2. 414E+01
1. 731E+03

TOTAL TIME

[ x10 3]

: lorsdu recuit et du protocole long (gauche).

10
15
—— S33G+_439 Y
0.
R
10
o @ -10
@ @
@ @
g g
& &
o 5
30
XM N 1. 000E- 01
XMAX 3. 031E+04
o YM N - 3. 915E+01
YMAX 1. 101E+01 _40
0. 5 10 15. 20. 25. 30 0. 5. 10. 15. 20. 25. 30
TOTAL TIME TOTAL TIME

[x10 3%

[ x10 3%

Figure 5-52: Contrainte radiale(gauche) et tangentielle(droite) dans le graphite sousla piste: lorsdu recuit et

du protocolelong.
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Figure 5-53: Contrainte radiale(gauche), tangentiell e(droite) et de Von Mises(centre) dansle tungstenedela
piste: lorsdu recuit et du protocole long.
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Figure 5-54 : Déformation plastique radiale dansle tungsténe de la piste: lorsdu recuit et du protocole long.

57 RESULTATSDE5PROTOCOLESLONGS.

Comme nous venons de le vair, | application d’ un protocole long postérieur au reauit conduit a une aigmentation de
la déformation plastiqgue aumuléeg ainsi qu'a une cntrainte résiduell e dans le tungsténe. Nous nous propasonsici de
vé&rifier si cet effet de rochet se stabilise au cours du temps en appliquant une succession de 5 protocoles longs a
|’ anode.

La Figure 5-55 montre I’évolution de la température sur la piste en tungstene ai cours de I’enchainement des
protocoles.

Le protocole long est répété dng fois, chaaun conduisant a des conditions limites identiques : température maximale
atteinte par la piste de 1731°C puis descente jusgu’ a une température homogene de 24°C.
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Figure 5-55: Température sur la piste en tungsténe lors du recuit et des 5 protocoles longs.

Ces cdculs ront, comme précéemment, rédisés avec le modéle de comportement élastoplastique, donc en
négligeant le fluage.

Que cesoit dans le substrat en graphite (Figure 5-56) ol dans le dépét en tungsténe (Figure 5-57), I'état de
contrainte ne diverge pas avecla répétition de protocoles. On peut observer une |égére baise de la contrainte radiale
dansle graphite entre le premier et le deuxiéme protocole. Lavaleur est stable sur les protocoles slivants.

A lafin du cinquiéme protocole (Figure 5-60, Figure 5-61, Figure 5-62 et Figure 5-63), comme ala fin du premier,
la mntrainte maximale est située autour de la piste € varie peu en fonction du nombre de cycles. Les champs de
Von Mises dans |e tungsténe n’ évol uent pas non plus au cours du cyclage (Figure 5-50 et Figure 5-64).
L' évolution de ladéformation plastique dans le tungsténe de la piste et reportéesur la Figure 5-58 et la Figure 5-59.
Ladéformation plastique augmente lors des premiers protocoles mais finit par se stabili ser.
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Figure 5-56: Contrainte radiale(gauche) et tangentielle(droite) dans le graphite sousla piste: lorsdu recuit et
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Figure 5-57: Contrainte radiale(gauche), tangentiell e(droite) et de Von Mises(centre) dansletungsténedela
pistelorsdu recuit et des5 protocoleslongs.
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Figure 5-58: Défor mation plastique radiale dansletungsténe de la piste lorsdes 5 protocoleslongs.
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Figure 5-59: Déformation plastique tangentielle dansle tungsténe de la piste lorsdes 5 protocoles longs.
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20. 69 at node 1169
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TIME COWPLETED IN TH S STEP 1. 500E+04 TOTAL ACCUMULATED TIME 9. 157E+04
ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 07-AUG 2002 TIME 13:48:36

Figure 5-60: Contraintesradialesdansle graphite alafin des5 protocoleslongs.
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ABAQUS VERSION: 5.8-1 DATE: 03-NOV-2001 TIME: 16:35:39

Figure 5-61: Contraintesradiales dansle graphite, piste bombardée alafin des5 protocoleslongs.
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Maxi mum val ue = 12. 86 at node 163
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Figure 5-62: Contraintestangentiellesdansle graphite alafin des5 protocoleslongs.
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Figure 5-63: Contraintestangentielles dansle graphite, piste bombar déeg alafin des5 protocoleslongs.
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Figure 5-64: Contraintes de Von Misesdansle tungsténe, piste bombardée alafin des5 protocoleslongs.

En résumé, la simulation de |a répétition de protocoles longs montrent que céle-ci_conduit rapidement a un cycle
stabili sé pour lequel contraintes et déformations s répéetent d'un cycle al'autre.

58 RECAPITULATIF.

Nous retiendrons que le refroidisement depuis 1450CC provoque dans I'anode des contraintes résiduelles
importantes de tradion dans le graphite (20 MPa) et de compresson dans le tungsténe (400MPa). Pour le graphite,
les contraintes s'élévent a pres des deux tiers de sarésistance ala rupture (35 MPa).

Le protocole solli cite davantage le graphite en tradion jusgue 29 MPa € le cntraint en compression jusgu'environ
le tiers de sa résistance arupture. Le tungsténe pass en tradion au cours du protocole, tout en acamulant une
déformation inélastique.

La répétition de protocol es longs n' entraine pas de divergence des contraintes et des déformation dans le graphite ou
le tungstene. L’ effet de rochet observé ala fin du premier protocole long se stabili se rapidement et conduit a des
contraintes et des déformations répétitives au cours des cycles.
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Résumé & Perspedives.

6 RESUMEET PERSPECTIVES

Ce travall a mncerné les anodes tournantes légeres utilisées pour la production de rayons X dans les sanners
médicaux. Ces anodes nt constituées de graphite revétu de tungsténe par projedion plasma abass presson. Nous
nous HMmMes intéressés au comportement mécaiique des matériaux constituants (particuli érement le tungstéene)
dans les conditi ons de solli citations thermomécani ques intenses rencontrées durant la vie en service des anodes.

La premiere dape de cetravaill a &é une phase didentificaion du probléme posé. Nous avons ainsi cerné les
conditions de solli citation en service en termes de fréquence d'excitation, de température, de déformation et de
vitesse de déformation. Des expertises d'anodes usagées ont permis de dégager les principaux modes
d'endommagement en service

Pour caradériser le ammportement mécanique des matériaux, un dispositif d'essal existant a &€ alapté pour pouvoir
travaill er sur des éprouvettes de flexion de petite taill e. Les procédures d'essai ont, quant & dles, été choisies pour
générer des llicitations proches de cdles assciées au fonctionnement. Dans toute la plage de température
investiguée (ambiante a1800°C), notre graphite Sest avéré possder un comportement éastique fragile.

Le comportement du tungstene sest révélé plus complexe: éastique-fragile jusqua 400°C, il devient ensuite
plastique pour devenir sensible au fluage apartir de 1200°C. Des trgjets de chargement originaux ont permis de
mettre en évidence l'existence d'une @ntrainte interne de rappel, ainsi qu'un couplage entre déformations plastiques
et déformations visqueuses.

Une loi phénoménologique originale de cmomportement, a double déformation inélastique, plastique ¢ viscoplastique
avec un terme dinteradion entre les deux mécaiismes d'émulement, a donc &é nécessaire pour déaire le
comportement mécanique du tungsténe. L'éaouissge par chaain des émulements est traduit par des variables
cinématiques. L'identification numérique des paramétres a éé rédiséepar un optimiseur, couplé aun code de cdcul
par éléments finis smulant I'essai de flexion. La loi ains établie a éé finalement validée e confrontant ses
prévisions au comportement observé expérimentalement pour des tragjets de chargement complexes.

Cette loi de cmmportement a finalement été utilisée pour simuler les conditi ons d'utilisation d'une aode rédle. On a
ains cdculé, al'aide d'un maillage bidimensionnel axisymétrique, les contraintes générées par le refroidisement
post-reauit, une puis plusieurs gries de dichés radiographiques, et enfin un refroidissement total aprés utili sation.
La répétition de séries de dichés conduit rapidement a des cycles stabili sés. Contrairement aux simples smulations
thermoél astiques rédi sées prédablement a cetravail, les niveaux de mntraintes caculés ont rédistes et demeurent
inférieurs alarésistance ala rupture des matériaux. Cette simulation peut d'ores et déja ére utili séeindustriell ement
pour évaluer I'influence d'une modificaion de la géométrie de I'anode e/ou des conditions de solli citation sur les
contraintes en service

Un prolongement naturel de cetravail consisterait a sintéresser désormais aux critéres d'endommagement et de
rupture des matériaux. Le tungsténe est-il, dans ces conditions, sensible ala fatigue ou bien les températures élevées
atteintes suffisent-elles a le restaurer ? Quel est le véritable réle sur les contraintes du faiengage observé sur
certaines anodes ? Une fissure amorcéedans le tungsténe peut-elle se transmettre atravers l'interface a graphite
sous-jacent ? Le graphite dastique-fragile peut-il en service ére le siége de fissurations locdi sées amorcées a partir
de défauts préexistants ?

Ces questions ne sont que quelques exemples de problémes qui devraient étre traités avant de prétendre parvenir a
un \éritable modéle prédictif d'endommagement et de rupture des anodes.
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ANNEXES.
Annexe 1: la projedion plasma aarc soufflé sousbass pression

La schéma de la Figure O-1 illustre le principe de la projedion plasma. Un arc dedrique génére un plasma par
ionisation d'un mélange de gaz plasmagenes, dont la recombinaison génére une température qui peut atteindre
10000°C. La poudre du matériau a déposer est injedée par un gaz porteur (généralement de I'argon) dans le jet
plasma. Les grains de poudre sont simultanément fondus et transportées par le jet plasma en diredion du substrat sur
lequel elles viennent séaaser et se solidifier.

Poudre du matérian

{ a projeter

Torche

)

Jaz plasmagénes

Figure 0-1: Principedela projedion plasma (Guipont ).

La technique de projedion L.P.P.S. (Low Pressure Plasma Spraying) employée pour projeter le tungsténe de notre
étude opeére sous faible presson d'argon (10 Torr). En pratique (Figure 0-2), la torche est fixée sur un bras mohile
assurant la projedion, parallélement al'axe, sur le disque-substrat en graphite mis en rotation.
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Observation window

Pyvrometer

Displacement of
the nozzle

Figure 0-2: Schéma du dispositif de projedion employé pour la projedion L.P.P.S dutungsténe sur les
anodes.
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Annexe 2: Transfert thermique selon le modéle du mur semi-infini.

L'équation de la chaleur déaivant le bilan d'énergie d'un systéme fermé séait :

Variation d'énergie - Energie dissipéedans|e " Chaleur échangée

interne par unité de temps systéme par unité de temps avecl'extérieur
Sans transformation chimique ou physique du systéme, e terme de gauche se réduit a |'évolution de la température
par l'intermédiaire de la cgadté cdorifique massque C. Sans production interne de chaleur, le premier terme de
droite et nul. L'échange de chaleur par conduction est domé par I'équation d'équili bre: Q=-div q.
Les modes de transfert de chaleur sont la conduction, la cnvedion et le rayonnement. Le modéle détaill é ici
considéere la seule conduction.
Selon Fourier, le transport de chaleur par conduction suit laloi suivante :

g=-kOT (1)

oul g est le flux de chaleur traversant une unité de surfacepar unité de temps (W/n2.s), T la température (°C), etk la
conductivité thermique (W.m™.°C™Y).
L'équation de la chaleur séqit aors:

p.C.(i—-[ =kO°T @)

avec
p mas volumique du corps (kg.m™),
C capadté caorifique massique (J.kg*.°C™)
, _ ) 0°T  a°T  o°T
O“T Lapladen de latempérature, st —1T—
ox° o0y° o0z

Lerégime stationnaire dteint, le systéme obéit al'équation suivante :
ad’T =0 A3)
ot a=k/p.C est appelé diffusivité (en m%s).
Dansle s du mur semi-infini, on suppase que le flux de chaleur séamule suivant une seule diredion x.

Initi alement, la température T, est suppaséeuniforme.

IHe —H>

Un flux constant, ®o est alors appliqué. La solution analytique de I'équation de Fourier (1) est lasuivante:

X

2\/at

ol b=(k.p.C)"? est appelé dfusivité (W.s">m>°C) et avec:

Twﬁ:%%jﬁﬂam ) 4)
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ierfc(x) = }erfc(t)dt
erfc(t) = 1X— erf (t)

2 0
erf (t) = ﬁ!’e‘r dr
ou erf est lafonction erreur.

On peut alors cdculer, apartir de I'équation (4) latempérature en surface(x=0) :

T.01) :i*%*ﬁ 5)

N

Application a I'anode tournante de diamétre 150 mm pour apglication vasculaire;

Pour le tungsténe, vers 1700°C (température de couronne maximum lors du protocole cnsidéré dans cette éude), k,
p et C valent respedivement 97 W.m™.°C™*, 19300kg.m3 et 184Jkg™.°C™.

La puissance du faisceau incident est ®;=50kW. La part transmise au foyer de I'anode n'est que de 70%, compte
tenu du phénomeéne physique de rétrodiffusion des éledrons. Les 30% complémentaires s répartissent en pratique
de maniére égale de part et d'autre du foyer. Dans le calre de ce ckoul de température dimpad au foyer, seule 70%
delapuissanceest donc considérée

Le faisceau définit, sur la surfacedu tungsténe, un foyer thermique redangulaire de longueur | (dimension radiale)
9,53 mmet de largeur L (dimension orthoradiale) 1,5 mm.

Letemps a mnsidérer est le temps de passage sous le faisceau.

L'anode tourne aune fréquence f=150Hz (9000 tr/mn). Le rayon moyen de la muronne déaite par le foyer optique
vaut R=59 mm. Le tempst se cdcule donc par I'éguation :

t=L/2nRf (6)

L'incrément de température produit par le passage sous le faisceau, dit "température dimpad" sexprime donc, a
partir de (5) et (6), par :

V2 o L

' baRT ")

Par ce cédcul analytique, Ti est ainsi évaluée aenviron 75C°C.
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Annexe 3: Validation du maill age 2D axisymétrique de I’ anode utili sé pour la simulation thermique d la
simulation méaanique.

Pour I'analyse thermique transitoire, il est préférable d'utiliser des éléments du second ordre plutdt que les éléments
du premier ordre. En effet, avec ceix-ci les olutions peuvent étre locdement impréadses, du fait de la moyennation
des termes de cgadté cdorifique. Nous avons choisi e maill age aisymétrique suivant (Figure 0-3), constitué de
triangles a6 nocauds pour le substrat, et quadranges a 8 noauds pour le dépét.

Si ele ne doit pas étre excessive (cdculs trop longs), la finesse du maill age doit toutefois étre suffisante pour
conduire aune prédsion accetable des cdculs (i.e. un maillage ne cnduit pas a une modification notable des
résultats).
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Figure 0-3: Maillage dela demi-sedion del' anode graphite/tungsténe de diamétre 156nm et schématisation
du char gement thermique.

Dans une analyse de transfert thermique transitoire, la stabilit & de I'algorithme est conditionnéepar le pas de temps
(dépendant du raffinement du maill age). Si le pas de temps d'une éape du cdcul est trop grand, alors des évolutions
fausses de la température peuvent étre cdculées a cetains incréments de I'étape de cdcul, en particulier dans les
zones a forts gradients thermiques. Pour éviter une telle situation, il est conseill é de respeder larégle suivante :

ou | estlataille maximum de I'élément, A laconductivité, p lamasse volumique, C la capadté cdorifique ¢ t

I'incrément de temps minimum.
La durée minimale de I’analyse transitoire a céculer est de 120ms, durée d'une expasition sous le faisceau. En
choisissant un incrément de temps minimum 100 fois plus petit, ce qui est raisonnable en cdcul numérique, la

longueur caradéristique | dait étre inférieure 20,4 mm pour le tungsténe & 0,2 mm pour le graphite. Le maillage
retenu remplit bien alors la condition requise pour le tungsténe mais pas pour le graphite. Figure 0-4 et Figure 0-5
Pour valider ce maillage, nous avons rédisé un maill age plus fin (Figure 0-6) de I'anode,. Une simulation de
I'ensemble du protocole a @suite &€ menée aecles deux maill ages afin de comparer les évolution de température
au point le plus chaud de I'anode.

En comparant les profil s de températures, issus des deux maill ages (Figure 0-5 et Figure 0-7), a la fin du premier
cliché, soit a120milli seandes, on s'apercoit que les évolutions dans le graphite présentent moins d'oscil lations dues
a des artefads numériques avec le maill age fin. Toutefois, on ne note pas de différence significative sur les valeurs
cdculées.

Compte tenu des lois de cmportement complexes que nous envisagions de manipuler, Nous Nous HMMes contentés
du maill age le moins fin. En effet cdui-ci conduit a des temps de cdcul environ six fois moindres que le maill age le
plusfin, cequi le rend plus manipulable pour cette simulation numérique préliminaire.
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!

Figure 0-4 : Chemin séledionné sous la piste bombardéedans le maill age grosser pour les profilsde
température de la Figure 0-5.
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Figure 0-5: Profils de température (°C) dans|'épaisseur (mm) sous|'impact du faisceau, au premier clichég,
pour le maillage grosser (incrément 1 = 2,6ms, incrément 2 = 5,2ms, incrément 4 = 10,4 ms, incrément 16 =
120ms).
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Figure 0-6 : Chemin sélecionné sous la piste bombardéedans le maill age fin pour les profils de température
delaFigure 0-7.
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Figure 0-7 : Profils detempérature (°C) dans|'épaisseur (mm) sous|'impact du faisceau, au premier cliché,
pour le maillage fin (incrément 1 = 2,55ms, incrément 2 = 5,1ms, incrément 4 = 10,2 ms, incrément 18 =
120ms).
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Annexe 4: Estimations de antraintesrésiduelles dans des plaques en tungsténe LPPS par mesure de leur
profil.

Afin d'estimer les contraintes résiduell es associées a la projedion plasma, les deux plaques dans lesquell es ont été
prélevées nos éprouvettes (plaques de 150x150x15 mm® de graphite revétues d'un dépét de 1,8 mm de tungsténe)
ont subi quelques mesures préliminaires avant démupage des éprouvettes. Le substrat graphite aété diminé par
usinage suivi d'un sablage humide |éger, 1'une des deux plaques étant brute de projedion, |'autre ayant prédablement
subi le traitement thermique de dégazage. Nous avons ensuite mesuré la fleche des plagues de tungsténe en
différents points. La mesure de cdte fleche permet alors d'accdler aux valeurs des contraintes de flexion qui
existaient dans le tungsténe avant sa séparation du substrat.

une courbure sous la forme d'un paraboloide de révolution.

Y4
1w
)l
BEE

M X

il &
(/0

y

En effet, le profil z(x;y) pris par la plaque est rattaché au moment de flexion M et a la rigidité de flexion D de la
plague par laformule suivante (S.P. Timoshenko 1957 :

z=— (X’ +Vy?),
2D(1+v)( y)
avec.
3
D:L
121-v?)

ou E et V sont le module d'élasticité & le module de Poisson.

Le moment de flexion M impose un état de contrainte qui est maximum au centre d en surfacede la plague. La
relation associant M et la contrainte maximum O .. Sédit

2
M = O o

6

Connaissant les constantes E (293 MPa pour |e tungsténe brut et 273 MPa pour le tungsténe dégazé, v (0,3 dansles
deux cas) et h (1,8 mm) de nos plaques de tungsténe, la détermination de leurs profils z(x;y) nous permet d'estimer
I'état de contrainte résiduel, puique z peut séaire:

_ (1_V2) 2 2
Z_Umaxmo( +Yy°)

Les profils des fleches mesurées ont illustrés sur les Figure 0-8 et Figure 0-9.

La ontrainte résiduelle maximale peut ainsi étre ézaluée al03MPa dans le tungsténe brut et & 34 MPa dans le
tungsténe ayant subi | e traitement thermique de dégazage. Le traitement thermique de dégazaye des anodes conduit
donc aune forte relaxation des contraintes résiduell e aéées par e procédé de projedion plasma.
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Figure 0-8: Courbure dela plague en tungsténe brut de dépét (x et y en cm, z en 0,01 mm).
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Figure 0-9: Courbure dela plague en tungsténe dégazé (x et y en cm, z en 0,01 mm).
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