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Les céramiques réfractaires, utilisées à haute température, sont soumises à d'intenses sollicitations thermochimiques et thermomécaniques. La maîtrise de leur microstructure et des transformations de phases qu'elles subissent en service est essentielle pour assurer une bonne tenue mécanique des structures réfractaires. De grands progrès ont été réalisés : l'association de techniques expérimentales performantes avec de puissants outils numériques (calculs thermochimiques et thermomécaniques) permet aujourd'hui d'obtenir des informations inaccessibles de manière directe (e.g., phénomènes d'endommagement). De même, les outils de modélisation multiphysique et multi-échelle permettent de développer des matériaux plus performants résistant à de plus hautes températures et de manière plus durable. Dans ce papier on présente certaines interactions entre le comportement mécanique et les transformations de phases de ces céramiques, les moyens développés pour caractériser leur comportement, les techniques d'investigation utilisées pour accéder à leur état microstructural in situ et identifier leur évolution au cours du temps. On expose également quelques démarches mises en oeuvre et certains outils développés au cours de ces dernières années, aboutissant aujourd'hui à une meilleure connaissance du comportement en service des céramiques réfractaires et à l'identification de paramètres concernant les matériaux et/ou les procédés permettant d'allonger leur durée de vie.

1) Introduction

Dans l'industrie, les céramiques réfractaires sont utilisées pour confiner l'énergie et faciliter l'élaboration des matériaux (métaux, ciment, verres, céramiques, …) à hautes températures [START_REF] Lee | Evolution of in Situ Refractories in the 20th Century[END_REF]. Matériaux de grande diffusion, ces céramiques structurales sont essentielles pour garantir le développement de nouvelles technologies. Consciente du rôle stratégique de ces produits et de leur incidence dans le domaine de l'innovation et de la compétitivité, depuis quelques années les grands groupes (sidérurgie, verrerie, métallurgie des non ferreux, énergie, environnement) et certains grands producteurs de matériaux réfractaires s'associent à des laboratoires de recherches pour développer leur connaissance sur ces matériaux. En France, plusieurs projets nationaux en cours ou réalisés [START_REF] Boussuge | Investigation of the thermomechanical properties of industrial refractories : the French programme PROMETHEREF[END_REF][START_REF] Gault | Le programme DRuIDE : présentation et premiers résultats[END_REF] attestent de la vitalité de la recherche française dans ce domaine.

Les céramiques réfractaires sont soumises à d'intenses sollicitations thermochimiques et thermomécaniques. Ces sollicitations souvent associées se produisent dans un environnement difficile à reproduire en laboratoire. Leurs effets sur la durée de vie des réfractaires sont donc singulièrement difficiles à évaluer de manière quantitative. La maîtrise de la composition et de l'architecture des matériaux à l'échelle de la microstructure demeure un enjeu essentiel fondamental pour assurer une bonne tenue des revêtements et des structures réfractaires, mais aussi satisfaire les exigences environnementales de plus en plus sévères [START_REF] Poirier | Chap. 3, propriétés et Applications des céramiques réfractaires, Traité MIM, série alliages métalliques)[END_REF].

Pour relever les futurs défis auxquels ces industries sont confrontées (élaboration de matériaux avec moins d'impuretés, conception de barrières de sécurité dans les centrales nucléaires de génération IV, réalisation de réacteurs de gazéification de la biomasse, …), une connaissance plus fine des transformations de phases et de leur interaction avec la mécanique est requise. Ces transformations sont inévitables compte tenu des niveaux élevés de température en service. Elles sont souvent considérées comme préjudiciables, par exemple en accélérant la corrosion, en réduisant de manière dramatique la résistance mécanique. Elles peuvent aussi avoir un effet positif sur la tenue en service des pièces réfractaires, par exemple, en rendant le matériau -quasi-fragile à basse température -plus ductile et visqueux à haute température, de sorte qu'il supporte mieux les déformations et contraintes thermiques, ou encore en développant des barrières « microstructurales « in situ » pour limiter la pénétration des agents corrosifs [15].

Les progrès réalisés ces dernières années dans les techniques expérimentales [START_REF] Boussuge | Investigation of the thermomechanical properties of industrial refractories : the French programme PROMETHEREF[END_REF]10,[START_REF] Lastate | Microstructural and mechanical consequences of thermal cycles on a high zirconia fuse-cast refractory[END_REF][START_REF] Marzagui | Characterisation of microstructural evolutions in refractory castables by in situ high temperature ESEM[END_REF] et les méthodes numériques dans les domaines des calculs thermochimiques et thermomécaniques [START_REF] Bale | FactSage thermochemical software and databases[END_REF][START_REF] Berjonneau | The development of a thermodynamic model for Al 2 O 3 -MgO refractory castable corrosion by secondary metallurgy steel ladle slags[END_REF][START_REF] Gasser | Thermomechanical behaviour analysis and simulation of steel/refractory composite linings[END_REF] sont importants. Les analyses couplant expérience et modélisation permettent aujourd'hui d'obtenir des informations inaccessibles auparavant ou par des moyens d'observation plus classiques d'échantillons post-mortem. La modélisation multiphysique et multi-échelle [START_REF] Madi | Finite element simulations of the deformation of fused-cast refractories based on X-ray computed tomography[END_REF][START_REF] Schmitt | Coupling between kinetics of dehydration, physical and mechanical behaviour for high alumina castable[END_REF] et les collaborations scientifiques entre équipes de recherche pluridisciplinaire permettent aujourd'hui d'avoir une meilleure compréhension des phénomènes d'endommagement couplés de type « thermique-corrosion-mécanique » et le développement des matériaux plus performants, résistant à des températures plus élevées et de manière plus durable.

Après avoir illustré quelques modes de rupture observés dans ces matériaux, nous montrerons sur quelques exemples ciblés, les méthodes pouvant être mises en oeuvre pour mieux comprendre les dégradations d'origine multi-physique observées, et qui sont nécessaires pour proposer des solutions d'amélioration de la tenue en service.

2) Dégradations des pièces et des revêtements réfractaires

On ne peut fournir ici une vision exhaustive des multiples dégradations observées dans les pièces et les garnissages réfractaires. La variété des céramiques est en effet très importante. Par exemple, dans une usine sidérurgique, il est courant de répertorier plusieurs centaines de matériaux réfractaires le long de la chaîne de production de l'acier. Le choix du matériau est adapté à l'environnement agressif dans lequel il est placé. Ainsi, une céramique structurale utilisée dans un convertisseur (transformation de la fonte en acier) possède des caractéristiques physiques et mécaniques différentes de celle présente dans une poche à acier (traitement de métallurgie secondaire de l'acier). A l'échelle d'un même « outil sidérurgique », le garnissage est déjà un revêtement composite complexe (multi-couches et multimatériaux). Les nombreuses expertises réalisées sur des matériaux dégradés in situ ou en laboratoire dans un environnement contrôlé ont révélé que la corrosion et les contraintes thermomécaniques constituent les principales causes de dégradation et d'usure de ces matériaux [START_REF] Lee | Evolution of in Situ Refractories in the 20th Century[END_REF][START_REF] Poirier | Chap. 3, propriétés et Applications des céramiques réfractaires, Traité MIM, série alliages métalliques)[END_REF]. Sur cette base, il est aujourd'hui couramment fait référence aux trois grands pôles qui génèrent des sollicitations et gouvernent ces dégradations, i.e., Thermique, Mécanique et Chimie. Il y a encore une vingtaine d'années, les causes principales de dégradations étaient analysées au travers des pôles « Chimie-Thermique ». Améliorer la résistance à la corrosion du matériau suffisait pour garantir une augmentation notable des performances globales. Il est évident que cette approche n'est plus suffisante aujourd'hui comme l'illustrent les propositions d'explication des causes de dégradation présentées ci-dessous.

2.1) Dégradations des garnissages de béton réfractaire au cours du séchage

A des températures assez basses -typiquement inférieures à 600°C -, les céramiques réfractaires contenant des liants hydrauliques subissent déjà des dommages lors de la phase de séchage, soit en usine ou in situ, soit suite à des transformations microstructurales (déshydratation du liant) soit à des pressions de vapeur excessives. Par exemple, la figure 1 montre l'état de fissuration du revêtement de durée en béton réfractaire sur la périphérie d'une poche à acier observée à mi hauteur sur une bande d'environ un mètre. Un premier réseau de fissures horizontales et verticales s'est développé après le traitement thermique qui a pour but d'éliminer l'eau libre et de constitution. Le réseau se densifie au fur et à mesure des cycles d'affinage de l'acier. La diminution de la résistance mécanique du béton réfractaire et le retrait irréversible apparaissant lors de la déshydratation sont des facteurs qui contribuent à l'apparition de ces dégradations. Les contraintes sont moins élevées dans le cas des bétons à très faible teneur en ciment alumineux, ce qui indique que les contraintes thermiques ne suffisent pas à justifier ces endommagements.

On notera ici que les dégradations apparaissent suite à une élévation de température. Les transformations de phases observées se produisent en dehors d'une interaction chimique entre le matériau et son environnement, ce qui n'est pas le cas des exemples suivants.

2.2) Dégradations du creuset des haut fourneaux

La transformation du minerai de fer et du coke métallurgique en fonte s'effectue dans un hautfourneau. Le revêtement de ce réacteur dans la zone basse, dont la température dépasse 1500°C, est réalisé par une maçonnerie de blocs de réfractaires de carbone dont la durée de vie moyenne est d'une vingtaine d'années. Dans la zone du creuset, sur les pièces usées, on observe en profondeur une zone dégradée (la brittle layer) avec des fissures parallèles à la face chaude et de la matière désagrégée (Fig. 2). L'endommagement apparaît dans une zone non exposée à la fonte liquide en contact avec le réfractaire. Il a lieu essentiellement par apport de matière qui interagit avec celle présente dans le matériau vierge. Ainsi, même si le volume élémentaire représentatif n'avait pas été contraint par la présence de contraintes thermiques, la désagrégation se serait produite.

2.3) Dégradations causées par la corrosion couplée à la mécanique

Il s'agit là d'une forme de dégradation très courante dans les réfractaires au contact des laitiers utilisés dans les outils sidérurgiques, des alcalins présents dans le verre en fusion des fours verriers, des déchets en cours de transformation dans les incinérateurs.

L'exemple suivant illustre ce mécanisme [START_REF] Arfan | Surface damage of alumina-spinel castable due to thermal shock by liquid metal : a numerical analysis[END_REF][START_REF] Prigent | Approche multi-échelle des mécanismes de corrosion à haute température des céramiques réfractaires[END_REF]. La dalle d'impact située dans le fond d'une poche à acier est sollicitée de manière intense. Le réfractaire utilisé est généralement un béton alumineux contenant des particules fines de magnésie qui se combinent à haute température avec les fines d'alumine et d'aluminates de chaux pour former des spinelles alumine-magnésie -en proportion limitée, e.g. 10 à 15 % en masse -et des hexa-aluminates de chaux [START_REF] Führer | Microstructural evolution in self forming spinel calcium aluminate bonded castable refractories[END_REF]. Les phases formées améliorent la résistance à la corrosion [START_REF] Führer | Microstructural evolution in self forming spinel calcium aluminate bonded castable refractories[END_REF]15] en limitant l'infiltration du laitier (constitué de chaux, d'alumine, d'oxyde de fer et de silice) et la résistance mécanique. On observe (Fig. 3) une zone plus sombre, pouvant atteindre plusieurs centimètres de profondeur, où la microstructure du matériau est modifiée par l'imprégnation de la dalle par le laitier. Elle est limitée en surface par une fine couche de laitier résiduel et en profondeur par la limite d'imprégnation fixée sans doute par une isotherme en dessous de laquelle, il n'existe plus de phase liquide et ou de diffusion d'espèces. Un réseau de fissures parallèles et perpendiculaires s'est développé dans cette zone pâteuse à haute température (1300 à 1650°C) et plus fragile à basse température. Certaines fissures sont imprégnées par du métal et du laitier qui interagissent de manière complexe avec la surface nouvelle produite par l'apparition et l'extension des fissures. La corrosion se traduit ici par des phénomènes de dissolution de phase, transport ou diffusion vers l'intérieur du réfractaire et précipitation. On notera ici que les couplages entre transformations de phase et mécanique sont particulièrement importants. 3.1) La simulation numérique de la microstructure, une voie pour comprendre le comportement mécanique local de la céramique L'exemple décrit ci-dessous est significatif de l'apport que constitue la simulation numérique de la microstructure pour mieux comprendre le comportement macroscopique des réfractaires observé à haute température.

Les réfractaires de type Alumine-Zircone-Silice (AZS) sont utilisés dans les fours verriers en raison de leur bonne résistance à la corrosion au contact des verres liquides et des fumées et au fluage à haute température (Fig. 4a) [START_REF] Madi | Finite element simulations of the deformation of fused-cast refractories based on X-ray computed tomography[END_REF][START_REF] Poirier | Chap. 3, propriétés et Applications des céramiques réfractaires, Traité MIM, série alliages métalliques)[END_REF]. Pour la fabrication de certains verres spéciaux, on utilise des nuances à très forte teneur massique en zircone (THTZ) -typiquement voisine de 90 % -pour limiter la corrosion de la phase alumine, silice. En l'absence d'effet lié à la corrosion, ces matériaux subissent principalement deux types de transformations de phase à haute température qui ont une incidence sur les propriétés mécaniques. Vers 800 °C, la phase vitreuse se ramollit et devient très visqueuse. Elle peut donc se déformer aisément dans l'espace intergranulaire. La transformation martensitique bien connue de la zircone monoclinique en zircone tétraclinique se produit vers 1130°C au chauffage, la transformation inverse se produisant vers 1000°C au refroidissement. Les pièces réfractaires, élaborées à une température comprise entre 1900 et 2300°C, s'endommagent au cours du refroidissement en raison de l'expansion volumique de la zircone (environ 4 %). Les moyens expérimentaux et numériques complémentaires mis en oeuvre durant le programme ANR Promotheref [START_REF] Boussuge | Investigation of the thermomechanical properties of industrial refractories : the French programme PROMETHEREF[END_REF] confirment le fait qu'il est aujourd'hui nécessaire de sonder les phénomènes à l'échelle de la microstructure si l'on souhaite améliorer la durée de vie de ces matériaux. A titre d'exemple, on présente sur la figure 4b a) Microstructure of an AZS refractory containing 24% of glassy phase [START_REF] Lastate | Microstructural and mechanical consequences of thermal cycles on a high zirconia fuse-cast refractory[END_REF] b) Modélisation de la microstructure déduite par tomographie X (336µm × 310 µm × 700 µm) [START_REF] Madi | Finite element simulations of the deformation of fused-cast refractories based on X-ray computed tomography[END_REF] b ) Modeling of a microstructure build from a X-ray tomography analysis of a specimen (336µm × 310 µm × 700 µm) [START_REF] Madi | Finite element simulations of the deformation of fused-cast refractories based on X-ray computed tomography[END_REF] Fig. 4. De l'observation de la microstructure des réfractaires électrofondus AZS vers la simulation numérique du comportement mécanique global du VER Fig. 4. From microstructural observations of AZS fused refractories towards numerical simulations of the macroscopic behavior of REV

3.2) Des modèles de thermo-chimie pour décrire les changements de phase dans les réfractaires

L'analyse des phases présentes dans le réfractaire, en équilibre thermodynamique dans leur environnement, est essentiel pour comprendre les modifications du comportement mécanique observés in situ qu'on ne peut pas attribuer uniquement à un effet de la température. L'exemple ci-dessous illustre ce propos.

Les réfractaires à base de magnésie carbone sont utilisés dans des garnissages d'outils sidérurgiques comme les convertisseurs et les poches de traitements métallurgiques secondaires de l'acier [START_REF] Taffin | Behaviour of metal additives in MgO-C and Al 2 -O 3 -C refractories[END_REF][START_REF] Yamaguchi | Thermomechanical analysis for reaction processes of aluminium -compounds in carbon -containing refractories[END_REF]. Leur microstructure est différente des AZS car la magnésie est présente sous forme de grains de taille au plus de quelques millimètres, enrobés d'un liant carboné contenant des additifs (quelques pour cent), notamment du graphite et des fines d'aluminium et de silicium (Fig. 5a). La magnésie a une température de fusion élevée mais est sensible au choc thermique. Le graphite présent dans la phase liante réduit la mouillabilité du réfractaire par les oxydes liquides et donc l'infiltration du laitier corrosif et améliore la résistance au choc thermique. Les particules ultrafines d'aluminium et de silicium améliorent la résistance à haute température du matériau (Fig. 5b) par la formation de carbure dès 600°C et la formation à haute température de spinelle primaire et secondaire comme le montre la figure 6a.

Les réactions qui conduisent à ces transformations sont en réalité plus complexes que celles présentées sur la figure 6b. Les calculs thermodynamiques et l'exploitation des diagrammes de prédominance et de phases binaire et tertiaire, combinés aux observations microstructurales post-mortem ont permis de cerner les principaux mécanismes de transformation se produisant dans ces matériaux complexes [START_REF] Taffin | Behaviour of metal additives in MgO-C and Al 2 -O 3 -C refractories[END_REF][START_REF] Uchida | High-temperature properties of unburned MgO-C bricks containing Al and Si powders[END_REF]. L'utilisation d'outils de simulation thermo-chimie comme par exemple FactSage [START_REF] Bale | FactSage thermochemical software and databases[END_REF] permet de prendre en compte un plus grand nombre de phases et l'effet de l'environnement (température, pression partielle des gaz en contact avec les phases solides et liquides). Des explications plus détaillées peuvent ainsi être fournies sur les mécanismes de changement de phases en introduisant les étapes de transformations intermédiaires qui se succèdent. Elles permettent de franchir un pas supplémentaire dans la prise en compte de ces transformations dans un revêtement réfractaire dans lequel règne un gradient de température. Un exemple récent est présenté dans l'article de Berjonneau et al. [START_REF] Berjonneau | The development of a thermodynamic model for Al 2 O 3 -MgO refractory castable corrosion by secondary metallurgy steel ladle slags[END_REF]. L'intégration de ces informations dans un modèle de comportement mécanique reste encore un domaine ouvert. D'autres phénomènes non évoqués sont également observés dans ce matériau notamment la pyrolyse de la phase carbonée lors du premier chauffage et affectent notablement le comportement à haute température [START_REF] Lubaba | Effect of carbon binders on the development of porosity in MgO-Graphite composite refractories[END_REF]. La vitesse de déshydratation de la phase liante du béton réfractaire alumineux qui n'est que partiellement hydratée doit être contrôlée pour éviter que des surpressions de vapeur excessives ne détruisent le béton. Ce séchage nécessite de bien maîtriser les paramètres « matériau ». Un modèle d'homogénéisation spécifique a été développé dans ce but [START_REF] Schmitt | Coupling between kinetics of dehydration, physical and mechanical behaviour for high alumina castable[END_REF]. A l'échelle du grain hydraté, la cinétique de perte de masse d'eau lors d'un séchage a été identifiée en considérant en première approximation que les grains hydratés (gybbsite AH 

Conclusion

Les études sur la tenue en service des céramiques réfractaires font aujourd'hui de plus en plus souvent appel à des méthodes combinant des analyses expérimentales et numériques complémentaires faisant intervenir les phénomènes d'origine variée pour identifier les causes des dégradations et de changement de leur comportement thermomécanique. Les cas de dégradation de structures réfractaires (sections § 2 et § 3) s'inscrivent dans un schéma composé de quatre grands pôles, i.e. « Thermique-Mécanique-Transfert-Changement de phase » qui sont reliés entre eux par des couplages plus ou moins forts. Une analyse fine de ces couplages permet alors de sélectionner les moyens expérimentaux et numériques les plus appropriés. Ces études sont possibles en raison des progrès dans les techniques de caractérisation de la microstructure et notamment des nouvelles méthodes numériques permettant d'aborder les nombreux changements d'échelle qu'il est nécessaire de prendre en compte pour relier le comportement du matériau à l'échelle micrométrique au comportement du matériau à l'échelle macroscopique [START_REF] Blond | Effect of slag impregnation on thermal degradations in refractories[END_REF][START_REF] Gasser | Thermomechanical behaviour analysis and simulation of steel/refractory composite linings[END_REF][START_REF] Madi | Finite element simulations of the deformation of fused-cast refractories based on X-ray computed tomography[END_REF][START_REF] Schmitt | Coupling between kinetics of dehydration, physical and mechanical behaviour for high alumina castable[END_REF]. Ces outils offrent à la communauté scientifique travaillant dans le domaine des matériaux réfractaires de nouvelles opportunités pour mener des études pluridisciplinaires en vue d'améliorer la connaissance et la prédiction des phénomènes de dégradations des structures réfractaires. Pour les industries utilisatrices de ces produits réfractaires, de nouvelles perspectives se dégagent également grâce à l'apparition sur le marché des réfractaires plus performants qui permettent de réduire le coût « réfractaire » -il faut garder à l'esprit que la consommation réfractaire dans l'industrie sidérurgique est supérieure à 10 kg/tonne d'acier produit. Mais surtout, l'utilisation de réfractaires plus durables dans des environnements plus sévères (températures plus élevées, environnement « chimique » plus agressif) autorise la mise sur la marché de produits manufacturés nouveaux et de meilleure qualité (e.g., de nuances d'acier nouvelles ou pointues: à haut Mn, HLE, TRIP, DWI, …) Bibliographie
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 1 Fig.1. Réseau de fissures développé dans un revêtement réfractaire de durée d'une poche à acier observé lors la première réfection de la couche d'usure[START_REF] Schmitt | Damage of monolithic refractory linings in steel ladles during drying[END_REF] 
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 1 Fig. 1. Pattern of cracks observed in the safety refractory lining of a steel ladle after the firstreplacement of the working lining[START_REF] Schmitt | Damage of monolithic refractory linings in steel ladles during drying[END_REF] 
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 22 Fig. 2. Endommagement du réfractaire carboné dans le creuset du haut-fourneau Fig. 2. Damage of a carbon refractory lining in the hearth of a blast furnace Différentes causes ont été évoquées pour expliquer l'origine de cette fissuration en profondeur qui conduit à l'apparition d'une zone pulvérulente sur une épaisseur qui grossit au cours du temps. Des analyses post-mortem ont montré que de nouvelles phases étaient apparues (ZnO.SiO 2 , K 2 O.Al 2 O 3 .2SiO 2 , K 2 O.Al 2 O 3 .4SiO 2 ). L'explication aujourd'hui communément admise est la suivante : les phases gazeuses alcalines et des vapeurs métalliques présentes dans les charges pénètrent dans le réfractaire. Comme il existe un gradient de température dans le réfractaire, les gaz se condensent. Par exemple, du fait de la condensation du zinc et des alcalins à une température voisine de 900°C, le contact avec les phases secondaires du réfractaire carboné (SiO 2 et Al 2 O 3 ) produit par réaction des silico-aluminates de potassium et des silicates de zinc qui se déposent. La formation de ces phases s'accompagne d'une forte expansion volumique et d'un comportement mécanique moins ductile qui produit une microfissuration du volume.L'endommagement apparaît dans une zone non exposée à la fonte liquide en contact avec le réfractaire. Il a lieu essentiellement par apport de matière qui interagit avec celle présente dans le matériau vierge. Ainsi, même si le volume élémentaire représentatif n'avait pas été contraint par la présence de contraintes thermiques, la désagrégation se serait produite.
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 333 Fig. 3. Dégradation des dalles d'impact au contact des aciers et laitiers liquides [1]Fig.3. Degradations of impact pads in contact with liquid steel and slag[START_REF] Arfan | Surface damage of alumina-spinel castable due to thermal shock by liquid metal : a numerical analysis[END_REF] 

  la caractérisation de la microstructure des AZS par tomographie X au synchrotron ESRF de Grenoble et des techniques d'analyse d'images et la modélisation numérique de cette structure par la méthode des éléments finis. Ces moyens associés à des moyens expérimentaux complémentaires ont permis aux acteurs associés au projet de mieux comprendre de quelle manière le comportement local affectait le comportement global de la structure. La morphologie très spécifique de la microstructure de ces réfractaires a été identifiée, leurs états des contraintes locales et résiduelles ont été estimés et les mécanismes d'endommagement et de cicatrisation possibles ont été identifiés. Le programme ANR a permis de développer un panel d'outils très prometteurs. De tels outils permettront à l'avenir de mieux optimiser le matériau en agissant simultanément sur certains effets antagonistes du comportement mécanique induits par ces transformations de phase. En effet, ceux-ci peuvent être soient pénalisantes (endommagement, diminution de la résistance au fluage) ou être bénéfiques (cicatrisation, refermeture de pores et de microfissures) selon le cas. a) Microstructure d'un AZS à 24 % de phase vitreuse[START_REF] Lastate | Microstructural and mechanical consequences of thermal cycles on a high zirconia fuse-cast refractory[END_REF] 
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 556633 Fig. 5. La maîtrise des propriétés mécaniques à haute température des réfractaires à base de magnésie carbone par l'ajout de fines d'aluminium Fig. 5. Mastery mechanical properties of magnesia-carbon refractories at high temperature by additions of alumina small particles
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 78 Fig.7. Un modèle multi-échelle et multi-physique pour le séchage des bétons réfractaires[START_REF] Schmitt | Coupling between kinetics of dehydration, physical and mechanical behaviour for high alumina castable[END_REF] Fig.7. A multi-scale and multi-physical model for the drying of refractory concretes[START_REF] Schmitt | Coupling between kinetics of dehydration, physical and mechanical behaviour for high alumina castable[END_REF] 

  3 et hexa-aluminate de calcium hydraté C 3 AH 6 où A, C et H désignent respectivement Al 2 O 3 , CaO et H 2 O) se déshydratent en suivant la topologie précisée sur la figure7a, ce qui conduit à identifier quatre cinétiques de décomposition. Un exemple de résultat d'identification par des analyses thermogravimétriques ATG est présenté sur la figure 8a. Les taux de conversion d'hydrates sont ensuite introduits dans un modèle multi-échelle complexe dont on ne montre sur la figure 7b que la partie homogénéisation de la phase liante -elle-même obtenue par une autre homogénéisation -combinée aux grains d'alumine. La qualité de la prédiction des propriétés macroscopiques est montrée sur les figures 8b et 8c. Cette approche se révèle intéressante car d'une part elle relie des propriétés mécaniques du matériau à des paramètres de composition chimique et minéralogique du réfractaire et un état de transformation et, d'autre part, elle sert de référence pour identifier un modèle de déshydratation simplifié qui peut être introduit dans un calcul de structure comme cela a été réalisé dans[START_REF] Schmitt | Damage of monolithic refractory linings in steel ladles during drying[END_REF] permettant ainsi de déterminer les contraintes développées dans un revêtement de durée d'une poche à acier en phase de séchage et de proposer des solutions pour limiter le risque de fissuration (voir Fig.1).
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