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Chapitre 1

INTRODUCTION

1.1 GENERALITES

Solide, léger, durable et recyclable a I’infini, I’aluminium est utilisé dans une foule
de produits. Dans la conception des vehicules, I’aluminium réduit leur empreinte
environnementale en diminuant la consommation d’essence et les émissions de gaz a effet
de serre. 1l est également une composante essentielle des immeubles verts, dans les régions
urbaines connaissant une croissance rapide, ainsi qu’un matériau d’emballage intéressant
pour les utilisateurs soucieux de réduire le gaspillage, puisqu’il est entierement recyclable.
Chaqgue fois qu’on le recycle, 95 % de I’énergie utilisée pour le produire au départ est
épargneée [2].

Se trouvant toujours sous forme combinée, pour pouvoir I’utiliser, I’aluminium doit
étre extrait a partir de minerais, principalement de la bauxite. Celle-ci est composée a 30-
45 % d’oxyde d’aluminium, ce qui en fait un minerai de choix pour ce type d’extraction.
Par le procédé Bayer, I’oxyde d’aluminium, ou I’alumine, est extraite du minerai de
bauxite. Ce composé chimique pur est par la suite dissocié par I’électrolyse a haute
température afin d’en extraire I’aluminium. En 1886, Paul Louis Toussaint Héroult et
Charles Martin Hall ont introduit indépendamment cette méthode de production de
I’aluminium par électrolyse. Cette méthode porte aujourd’hui le nom de procédé Hall-
Héroult. Depuis lors, beaucoup de tentatives ont été faites pour le remplacer, mais il
demeure I’unique procéde industriel de production de I’aluminium primaire [3]. L’équation

1-1 présente la réaction globale d’électrolyse de I’alumine :



2A203 + 3C — 4Al + 3C02 (1-1)

Cette réaction s’effectue a environ 960 °C. Un courant continu est appliqué entre la
cathode et I’anode de carbone dans une plage de voltage permettant la réaction
électrolytique de sels fondus. Durant la réaction avec I’oxygéne de I’alumine, des bulles de
gaz (COzentre autres) sont formées sous I’anode donnant ainsi lieu a une consommation de
I’anode de carbone selon la réaction suivante :

C(s)+ 2072 - CO,(g)+4e” (1-2)

La température de la surface supérieure de I’anode généralement comprise entre
525 °C et 650 °C, et la réaction d’oxydation est observée au niveau de la partie supérieure
de la surface latérale de I’anode due a I’infiltration d’air & travers la couverture des anodes
(réactivité a I’air ; voir I’équation 1-3).

C(s) + 0,(g) » CO,(9) (1-3)

La figure 1-1 montre une cuve (ou cellule) d’électrolyse typique. Lorsque les bulles
de CO; sont formées sous I’anode, elles tentent de remonter a la surface. Par contre, a cette
température (960°C), une autre réaction prend place entre le carbone et le CO; (réactivité
au COo; voir I’équation (1-4)):

C(s) + CO2(g9) — 2€0(g) (1-4)
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Figure 1-1 : Une cuve (ou cellule) d’¢lectrolyse typique [2]

Selon I’équation 1-1, la consommation anodique théorique de I’électrolyse serait de
334 kg C/t Al, mais en industrie, cette valeur est difficile a atteindre a cause du rendement
Faraday de la réaction électrochimique et des réactions chimiques secondaires indiquées
dans les équations 1-3 et 1-4. Evidemment, une valeur aussi prés que possible de la valeur
théorique serait souhaitable. De ce fait, la consommation anodique nette d’une aluminerie
est un des parametres de I’évaluation de sa performance.

De nos jours, la technologie des anodes précuites est adoptée dans la plupart des
alumineries. Ces anodes sont fabriquées a partir de coke de pétrole, de brai de goudron
d’houille, des mégots et des anodes recyclés. Elles contribuent a peu prés a 15 % du co(t
total de la production de I’aluminium. Si la qualité de I’anode est faible, cette contribution
peut atteindre 25 % [4]. Il est aussi connu que le comportement de I’anode au cours de

I’électrolyse d’aluminium est significativement influencé par le processus de cuisson.



Dans ce projet, nous proposons une contribution a I’étude du processus de cuisson
des anodes crues et nous examinons certains paramétres qui peuvent influencer les
propriétés des anodes cuites. Cette étude s’inscrit dans le cadre de la chaire industrielle
Université du Québec a Chicoutimi (UQAC) /Aluminerie Alouette (AAI) sur I’utilisation
du carbone pour la production de I’aluminium primaire dont I’objectif principal est de
déterminer les conditions appropriées et les modifications nécessaires a la technologie
existante de production d’anodes afin de produire des anodes de haute qualité et d’assurer

une constance dans les parametres opérationnels.

1.2 PROBLEMATIQUE

L aluminium est aujourd’hui un domaine tres compétitif. Des facteurs conjoncturels
ont déséquilibré le marché et provoqué une chute des cours, une accumulation des stocks et
une situation délicate ou une rationalisation des co(ts et des opérations s’impose davantage.
On note que la consommation des matériaux servant a la réduction de I’alumine ainsi que la
perte de rendement énergétique des cellules d’électrolyse sont a I’origine de codts comptant
parmi les plus importants au niveau de la production. Leur optimisation est donc
obligatoire. Des anodes de bonne qualité aident aussi a réduire les émissions
environnementales incluant celles des gaz a effet de serre.

L’amélioration du processus de cuisson d’anodes est une belle opportunité pour
réduire les codts de production et I’émission des gaz a effet de serre. Nous estimons que les
anodes contribuent jusqu’a 15-25 % du codt total de production de I’aluminium et la
diminution de ce codt passe par I’amelioration du processus de cuisson qui represente 60 %

du codt de fabrication des anodes [5]. En effet, la qualité finale des anodes dépend des



parametres de cuisson et a un impact important sur son comportement dans les cellules
d’électrolyse. En géneral, les anodes crues de basse qualité ne peuvent pas étre améliorées
durant la cuisson. Par contre, les anodes crues de meilleure qualité peuvent devenir de basse

qualité si le processus de cuisson n’est pas bien paramétré.

1.3 CONTEXTE DU PROJET

La cuisson est une étape importante dans le processus de production d’anodes,
puisque c’est la ou le produit final sort de la chaine de production. Les paramétres de
processus tels que le temps de cuisson et la température, la vitesse de chauffage et le
gradient de température a I’intérieur des fours ont des effets significatifs sur les propriétés
du produit final. Par ailleurs, les paramétres liés aux matériaux tels que la densité, la
résistivité électrique et les réactivités a I’air et au CO> influencent également le processus
de densification. Bien que de précieuses informations dans ce domaine existent dans la
littérature, les effets des matériaux et les paramétres du procédé, a notre meilleure
connaissance, ont rarement été considérés.

Dans cette optique, ce projet de maitrise a été proposé afin d’étudier le processus de
cuisson ainsi que ses parameétres les plus importants tels que I’influence du taux de
chauffage, et I’introduction d’un temps de palier d’afin de déterminer la meilleure
combinaison de parameétres qui permet de donner des anodes de haute qualite, réduisant

ainsi les colts de production.


http://mace3.fsg.ulaval.ca/lexique/#c247

1.4 OBJECTIFS

L’objectif principal de ce projet est 1’étude de 1’ajout d’un palier durant la cuisson

des anodes crues la qualité des anodes cuites.

Plus spécifiqguement, les objectifs de ce travail consistent a :

Etudier la relation entre la présence d’un pallier (la présence d’un palier, le temps de
maintiens du palier et le taux de chauffage) avec les propriétés d’anodes;

Appliquer un modele statistique (réseau de neurones artificiels) qui permet une
meilleure compréhension de la relation entre les paramétres de départ (densité
apparente et résistivité électrique), ceux étudiés et les propriétés finales des anodes
cuites;

Identifier des conditions de cuisson pour améliorer la qualité d’anodes ; et

Analyser les données d’une campagne de mesure pour déterminer I’impact des
conditions du procédé (les conditions de la vibrocompaction, les matiéres premiéres,

la granulométrie et les conditions de cuisson) sur les différentes propriétés d’anodes.

1.5 CONTENU DU MEMOIRE

Nous avons articulé la présentation de notre mémoire sur cing chapitres :

Nous commengons par une introduction générale. Tout d’abord, nous présentons le

procédé de fabrication de I’aluminium, nous présentons aussi notre problématique, le

contexte du projet ainsi que nos objectifs.

Le chapitre deux est porte sur la revue de littérature qui est divisée en trois sections :

Le procédé de fabrication des anodes crues, les matiéres premieres et la cuisson des anodes.



Nous décrivons ensuite, dans un troisiéme chapitre, en détail le montage
expérimental mis en place pour le déroulement des expériences ainsi que la méthodologie
du travail. Nous expliquons aussi un modele RNA, qui a été appliqué pour mieux
comprendre I’influence des propriétés initiales d’anode et les paramétres du procédé sur la
densité apparente et la résistivite électrique.

Le quatriéme chapitre est consacré a la présentation et interprétation de nos résultats
expérimentaux. Nous avons étudié I’effet du taux de chauffage et I’introduction d’un temps
de palier sur la densité apparente, la résistivité électrique et les réactivités a I’air et au CO..
Dans ce chapitre, les résultats du modele RNA appliqué pour mieux comprendre I’influence
des propriétés initiales d’anode et les parametres du procédé sur la densité apparente et la
résistivité électrique sont présentés. Nous avons aussi analysé les données collectés lors
d’une campagne de mesure a l’usine.

Le cinquieme et dernier chapitre est dédié aux conclusions et aux recommandations.



Chapitre 2

REVUE DE LITTERATURE

2.1 INTRODUCTION
Pour avoir une idée générale sur les travaux les plus récents qui se rapportent a la
présente étude, la littérature de ce domaine d’étude est passée en revue.
Dans ce qui suit, une présentation du procédé de fabrication des anodes précuites est
donnée, les différentes matieres premiéres sont définies et une présentation détaillée du
procédé de cuisson ainsi que les parameétres de cuisson influencant la qualité finale des

anodes sont discutés.

2.2 PREPARATION DES ANODES CRUES

Dans le processus de préparation des anodes crues, nous distinguons quatre étapes
de base :

- Manutention des matieres premiéres ;

- Préparation du granulat sec ;

- Préchauffage, mélange (et refroidissement de la pate a la température de la
compaction si nécessaire) ;

- Mise en forme et refroidissement de I’anode.

Le coke calciné, les mégots ainsi que les anodes recyclées sont broyeés, criblés et
dimensionnés selon la taille de distribution nécessaire et sont mélangés pour former un
granulat sec. Cet agrégat est ensuite mélangé avec le brai liquide dans un mélangeur pour

obtenir une pate qui sert a la fabrication des anodes crues. Le mélange est appelé la « pate



d’anode », qui est ensuite formée en un bloc d’anode, soit par pressage ou par
vibrocompaction. Ensuite, I’anode crue est refroidie et stockée pour la cuisson [6]. Aprés la
cuisson, une fois que la tige est posée, I’anode est alors préte a étre utilisée dans la cellule

d’électrolyse. La figure 2-1 [7] présente le procedé de fabrication des anodes.

Brai

2
.

Malaxeur Coke calciné

MEGOTS
D'ANCOES

Figure 2-1 : Procédé de fabrication des anodes précuites [7].

Cuisson

2.3 MATIERES PREMIERES
2.3.1 Lecoke

Le coke de pétrole, ainsi nommé par analogie avec le coke produit a partir
de charbon, est un coproduit des raffineries de pétrole. Il est produit par un procedé
d’amélioration des coupes trés lourdes de pétrole (en genéral les résidus de la distillation
sous vide), la cokéfaction, qui permet d’extraire des hydrocarbures légers.

Le coke de pétrole se présente sous forme solide, noire, et se compose
majoritairement de carbone, avec peu d’hydrogéne et des quantités importantes de polluants

(8,5 % a 12 % de composés volatils, 0,5 % a 5 % de soufre, et des traces de métaux [8] ).


https://fr.wikipedia.org/wiki/Coke_(charbon)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Charbon
https://fr.wikipedia.org/wiki/Raffinage_du_p%C3%A9trole
https://fr.wikipedia.org/wiki/Cok%C3%A9faction
https://fr.wikipedia.org/wiki/Hydrocarbure
https://fr.wikipedia.org/wiki/Carbone
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Le coke de pétrole est utilise comme matériau pour la fabrication d’anodes. Pour
ceci, ce dernier est calciné [9] afin d’augmenter sa conductivité électrique et de stabiliser sa

structure.

232 Lebrai

Le brai de goudron d’houille est obtenu a partir de la distillation a haute température
du goudron de houille [10]. Premiérement, un four a coke métallurgique est alimenté en
charbon. Il s’en suit donc une carbonisation de celui-ci et les produits volatilisés sont par la
suite condensés. Le condensat est appelé goudron de houille (coal tar). Par la suite, par un
procédé de décantation, le goudron est séparé des matieres solides qu’il contient et il est
acheminé vers la tour de distillation. Le brai de goudron est constitué en majorité d’une
grande variété de molécules aromatiques [11].

A la température ambiante, il se présente sous la forme d’un solide cassant de
couleur noire. Il devient fluide a une température supérieure a la température de
ramollissement qui dépend de la composition chimique du brai [11]. Il peut étre aussi
assimilé a une résine [11]. Les propriétés du brai de goudron peuvent varier selon le type de

procéde, les conditions d’opération et la provenance du charbon entre autres.

2.3.3  Les anodes recyclés
Les anodes crues et cuites rejetés durant le procedé sont réinjectées dans le granulat
sec. Les anodes crues rejetées sont générees a partir des opérations de démarrage / arrét ou

la modification des conditions de traitement au sein de ’usine.



11

Les anodes cuites rejetees sont également souvent incluses dans la recette en petites

quantités et sont mélangés avec les mégots d’anodes [12-14] .

2.34  Les mégots d’anodes

Lors du processus d’électrolyse de I’alumine, les anodes ne sont pas consommees
entierement. Les mégots récupérés sont nettoyés. La tige, le rondin et la fonte de scellement
sont récupeérés. La partie nettoyée restante est broyée écrasee, criblée, classée, et mélangée
avec le granulat sec pour une réintroduction dans le procédé [15].

La formulation de la nouvelle anode peut contenir jusqu’a environ 30% de mégots
écrasés [16]. La qualité et la quantité des mégots peuvent influencer la qualité des anodes.
Ce qui fait que des impuretés restent présentes en quantités variables. Ces impuretés
proviennent de la fonte et du bain de cryolithe solidifié. Certaines d’entre elles catalysent
les réactions entre I’anode, I’air et le CO, causant ainsi une augmentation de la

consommation nette en carbone [17-20].

2.4 CUISSON DES ANODES
Durant le traitement thermique, I’anode subit plusieurs changements physiques et
chimiques. Ces changements ont été séparés par le moyen des effets physico-chimiques les

plus dominants comme I’indique le tableau 2-1 qui suit :
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Tableau 2-1 : Les changements physico-chimiques qui se déroulent durant la cuisson des

anodes [21]

TEMPERATURE CHANGEMENT PHYSICO- PRINCIPAUX ASPECTS
[°C] CHIMIQUE PRATIQUES
Expansion thermique du brai Densité réduite
Libération de la tension
0-200 engendrée durant la formation

et le refroidissement
Redistribution du brai dans les Risque d’effondrements et
vides par I’expansion de ce déformations des trous
dernier Perméabilité, résistance

150-350 Post-imprégnation de I’agrégat mécanique et résistivité

sont affectées

Libération des volatiles légers Réduction légére dans la

350-450 densité en vrac des agrégats
Passage de la matiere plastique Tension dilatométrique par
a une matrice solide des gradients de

450-600 Libération de la majorité des température causant ainsi

(Cokéfaction) volatiles restants une expansion et une

contraction dans le méme
bloc

600-900 (Post-
cokéfaction)

Libération et craquage des
volatiles lourds occasionnant le
dégagement du méthane et de
I’hydrogéne

Ré-cuisson des tensions

Pas d’effets particuliers
avec des taux de chauffage
réguliers

900-1200

Réorientation et croissance
cristalline du coke de brai

Tension dilatométrique par
contraction

Des fissures
macroscopiques peuvent
apparaitre si la température
de calcination du coke est
dépassée plus de 100 °C
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24.1 0-200 °C : Préchauffage

A température ambiante, le brai jouant le réle de liant est fragile. Avec la
température de matériau proche du point de ramollissement du brai (100-120 °C), I’anode
devient de plus en plus viscoélastique [22]. Lorsque la température de formation d’anode
est atteinte, ce qui peut aller jusqu’a 165 °C, le matériau libere des tensions. Ces tensions
ont déja été induites lors de la formation d’anode et en particulier lors du refroidissement,
de la manutention et de stockage de I’anode crue [23]. Leur libération peut conduire a une
insuffisance catastrophique du matériel par la formation de fissures dans le centre de

I’anode (figure 2-2) tel qu’étudié par Jarry [24].

Figure 2-2 : Anode fissurée due a une libération des contraintes pendant I’étape de
préchauffage [24]

2.4.2  150-350 °C : Expansion du brai
Le brai servant de liant est & ce stade et au-dessus de son point de ramollissement. A

cette étape, le liant fond et devient mous. Si I’anode n’est pas supportée mécaniquement,
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elle peut se déformer sous son propre poids. Ceci est souvent appelé I’effondrement des
anodes.

A ce stade, la dévolatilisation est controlée par [25]:

- la vitesse d’évaporation de surface qui est déterminé par la température, la
pression, la phase gazeuse et la composition de la phase liquide, et

- la vitesse de diffusion de I’espece volatile a la surface.

En effet, les substances volatiles doivent quitter le corps d’anode a travers ses pores
ouverts. Lezzerini et al. [26] ont observé un allongement maximal des corps de carbone
dans la plage de température de 150 a 250 °C, accompagné d’une augmentation de la
quantité et de la dimension des micropores. Ces pores ont tendance a se fondre en
microfissures, affectant ainsi la résistivité et la tenue mécanique des anodes cuites. A plus
haute température, le corps d’anode présente une perméabilité accrue et commence a se

rétrécir (figure 2-3).

Dilatation [%]
|
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1
/
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Figure 2-3 : Les courbes de dilatation des anodes durant la cuisson [26]
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Martinera [27] a mesuré I’allongement lors de la cuisson a des taux de chauffage
entre 5 et 120 °C/h. 1l a montré que le pic de I’allongement et de la température est a son

plus bas niveau au taux de chauffage le plus bas.

2.4.3  350-450 °C : Libération des volatiles

A cette étape, le brai atteint et dépasse la température de dévolatilisation, a partir de
laquelle le brai donne des résidus lourds. Pour les hydrocarbures aromatiques polycycliques
(HAP), cette température est d’environ 400 °C [4], le brai subit ainsi son premier
changement majeur.

De nombreux auteurs ont mesuré la libération des composés volatils de brai par
I’analyse thermogravimétrique (TGA). Wallouch et al. [28], par exemple, ont mesuré le
taux de décomposition de divers type de brai a une vitesse de chauffage élevée de 100 °C/h.
Ils ont constaté que le taux maximal est dans la plage de température de 400 a 500 °C.
Kocaefe et al. [29] ont aussi trouvé des résultats semblables.

Les volatiles libérés sont partiellement décomposés au cours de leur dévolatilisation
a travers le systeme de pores de I’anode, a la fin, le carbone se dépose sur les parois des
pores. En raison de la tortuosité des passages d’écoulement et des forces d’adsorption, le
retard de dévolatilisation jusqu’a ce que les substances volatiles atteignent la surface de
I’anode est lent [30].

Lors de la libération des volatiles, le corps de carbone ne cesse de diminuer. Les

micropores et les microfissures se developpent, mais finissent par diminuer [26].
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Il est important que la vitesse de chauffage soit maintenue dans des limites de sorte
que les fumees aient le temps de s’échapper du systeme de pores, sans créer une pression
trop élevée et par conséquent, les fissures. La situation est généralement complexe lors de

la fabrication des anodes de tailles plus grandes.

244  450-600 °C : Cokéfaction

Dans cette étape du procédé, le mélange se transforme d’une masse fondue en un
solide. Ainsi, la vitesse de libération de masse a travers les volatiles évolués baisse
significativement. La teneur en méthane dans les volatiles, et dans une moindre mesure
également I’hydrogeéne, augmente rapidement.

Le mélange est transformé par carbonisation en solide. Des différentes théories ont
été développées pour expliquer la carbonisation [31]. La théorie des cristaux liquides est
I’une d’entre elles qui utilise le concept de la mésophase. En premier lieu, les molécules
planes a I’intérieur de la masse fondue se développent. Avec I’augmentation de la taille de
la molécule, il devient énergétiquement favorable pour le systeme a subir une transition de
phase physique & une phase cristal liquide. Les cristaux apparaissent sous forme de
gouttelettes et la stabilité est maintenue initialement par les forces de Van der Waals. Les
cristaux liquides se développent et se soudent jusqu’a ce que toute la masse fondue ait subi
la transition de phase. Cette nouvelle phase s’appelle la mésophase, qui est la phase
intermédiaire entre le brai fluide isotrope et le coke semi-solide.

En préambule, la surface de I’anode subit la transition au comportement élastique.
Aprés, la zone de solidification se déplace vers le centre de I’anode. Ainsi, la surface

commence a se rétrécir tandis que le centre de I’anode pourrait encore augmenter.
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2.4.5 600-900 °C : Post-Cokefaction

A ce stade, le liant de I’anode est solide et posséde encore une forte teneur en
hydrogene. Avec I’augmentation de la température, ce dernier devient de plus en plus dé-
méthylé et dé- hydrogéné [32].

Le taux d’evolution maximum de méthane est a environ 640 °C et le taux maximum
de I’hydrogene est a environ 800 °C. Les gaz dégages quittent I’anode principalement par
diffusion, en utilisant le systéme poreux formé au cours de la solidification du brai [32].

Au niveau microscopique, les couches de molécules formées au cours de la
carbonisation commencent a se rapprocher les unes des autres. Ce qui est provoque par la
volatilisation de I’hydrogéne [33]. La structure du corps d’anode ne subit pas un

changement structural majeur.

2.4.6 900 - 1200 °C : Réorientation cristalline
Le traitement thermique de cette étape de processus affecte principalement le matériau
d’anode sur le niveau cristallin ; le matériau est pré-graphite. Les plans moléculaires des
cristaux de graphite deviennent de plus en plus ordonnés par le traitement thermique [34]
tel que montré dans par la figure 2-4. Le degré de pré-graphitisation est principalement
déterminé par la température de cuisson finale, et la durée a laquelle le matériau est exposé
a la chaleur joue également un réle important.
Les phénomeénes importants qui ont lieu pendant la graphitisation sont décrits par
Loison et al. [33] comme suit :
1. la croissance dans la zone des couches élémentaires (plans de graphite) et la

réorganisation interne de chaque couche,
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2.

le déplacement des couches dans leur plan et 1’expulsion des défauts
cristallographiques,
3. I’approche mutuelle des couches a leur distance limite de 0.335 nm pour
former un cristal tridimensionnel ordonné.
L approche des plans de graphite conduit a une densification du brai. Cela
provoque le rétrécissement du corps d’anode. De ce fait, I’amplitude du rétrécissement est

plus prononcée lorsque la température de calcination du coke est dépassée [35].

Range of
Petroleum Cokes
and Anodes

AN

Crystallte Size Le [A] 200 *

Figure 2-4 : Développement structural du carbone avec la température [4]

2.5 PARAMETRES DE CUISSON

Comme nous I’avons déja mentionne, la qualité finale des anodes ainsi son
comportement dans les cellules d’électrolyse dépend du processus de cuisson ainsi que des

parametres de cette derniere. Toutefois, les anodes crues de basse qualité ne peuvent pas
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étre améliorées durant la cuisson. Par contre, les anodes crues de meilleure qualité peuvent
devenir de basse qualité si le processus de cuisson n’est pas bien réalisé.

Pour assurer donc une meilleure qualité des anodes cuites, le processus de cuisson
doit étre étudié, les deux parameétres les plus importants sont le taux de chauffage, la
température maximale de cuisson ainsi que le temps de maintien a la tempeérature maximale
de cuisson. Sachant que I’objectif ultime de la cuisson des anodes crues est d’avoir une

constance dans le processus, ceci se traduit par [36] :

. une haute résistance des anodes contre les attaques de I’air et du CO,
. une basse résistivité électrique, et
. une haute densité.

2.5.1  Le taux de chauffage

Lors de la cuisson des anodes, la vitesse de libération des volatiles ainsi que le flux
d’écoulement dans le corps d’anode doivent étre maintenus en équilibre pour éviter la
formation des microfissures et surtout pendant les phases d’expansion de brai, de libération
des volatiles et de cuisson, soit entre 150 °C et 600 °C ou le taux de chauffage est critique
[37].

Le taux de chauffage maximal admissible dépend des propriétés de I’anode crue et
surtout des dimensions de I’anode. L’ importance des dimensions réside dans la longueur de
passages d’écoulement disponible.

Pour les anodes industrielles, le taux de chauffage se traduit souvent par la
dispersion des propriétés mécaniques de I’anode autour de leur valeur moyenne. Un taux

trop élevé d’échauffement entraine une augmentation du nombre de microfissures résultant
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en une distribution de biens asymétrique prononcée. Amrani et al. [38] ont montré que pour
des taux de chauffage élevés, il y a plus de fissurations. Kocaefe et al. [29] ont montré qu’a
des taux de chauffage plus bas, une amélioration des propriétés des anodes cuites est
apercue, et ce au niveau de la perméabilité a I’air et des réactivités a I’air et au COx.

Bien gu’une diminution de taux chauffage veuille dire une augmentation dans la

période de cuisson, plusieurs revues I’ont fortement recommandée.

2.5.2  Latempérature maximale de cuisson

Le niveau de cuisson des anodes est défini par la température la plus élevée a
laguelle le matériau est exposé et ainsi que par la durée de son exposition, assez souvent
appelé aussi la température maximale de cuisson et le temps de plateau.

Bien qu’aucune relation générale entre les propriétés d’anode et le niveau de
cuisson n’ait été trouvée, les tendances existent. Kocaefe et al. [29] ont montré que pour le
méme taux de chauffage, lorsqu’on augmente la température maximale de cuisson, une
amélioration dans les propriétés des anodes cuites a été percue ; la perméabilité a I’air et le
pourcentage des réactivités a I’air et au CO> ont diminué.

Belitskus [37] a apercu que la température maximale de cuisson a le deuxieme plus
grand impact sur la résistivité électrique, en effet cette derniere augmentait de 5pQ.m pour
chaque reduction de 100 °C au-dessous du 1150 °C. Werner et Keller [39] ont trouvé que la
plage la plus appropriée pour la température maximale de cuisson est entre 1050 °C et

1200 °C.
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2.6 CONCLUSIONS

La cuisson des anodes en carbone est un processus physico-chimique complexe qui
implique I’expansion du brai, la libération de substances volatiles de liant, la cokéfaction, la
réorientation cristalline (pré-graphitisation) et dans certains cas, la désulfuration.

Plusieurs travaux et recherches aient souligné I’importance de la réaction de la
carbonisation ainsi que la libération des volatiles lors de la cuisson dans la phase de
I’expansion qui est entre 200 °C et 600 °C. Cependant, a notre meilleure connaissance, peu
d’études existent sur la réduction du taux de chauffage a cette plage de température ou

I’introduction d’un temps de palier.
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Chapitre 3

MONTAGE EXPERIMENTAL ET TECHNIQUES D’ANALYSE

3.1 INTRODUCTION
Dans ce projet, on distingue deux volets de travaux expérimentaux :

e Le premier volet est la cuisson des carottes provenant de deux anodes
industrielles au laboratoire de I’'UQAC pour étudier la relation entre les
conditions de cuisson sur les propriétés d’anodes pour I’identification des
conditions de cuisson améliorée afin d’obtenir des anodes cuites de
meilleure qualité. Dans cette partie, nous avons utilisés le réseau de neurones
artificiels pour une meilleure interprétation des résultats.

e Le deuxieéme volet est ’analyse des données obtenues durant la compagne
de mesure réalisée a I’usine (AAI) pour déterminer I’impact des conditions
du procédé de cuisson sur la perméabilité et la chimie d’anodes.

La figure 3-1 résume toute la méthodologie du travail durant notre projet.
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Figure 3-1 : Méthodologie du travail
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Le but de cette partie est de :
e Etudier I’effet du taux de chauffage et la présence d’un palier aussi bien que
la température et le temps de palier sur la qualité d’anode,
o Caractériser des carottes en mesurant :
o larésistivité electrique des carottes crues et cuites,
o ladensité des carottes crues et cuites,
o les réactivités au CO> et & I’air des carottes cuites,

e Enfin, identifier les conditions favorisant I’amélioration de cuisson.

3.2 CARACTERISTIQUES DES DEUX ANODES INDUSTRIELLES

Les deux anodes industrielles étudiées présentent des différences sur plusieurs
aspects. Premierement, nous observons les différences au niveau de la distribution du
pourcentage des particules utilisée dans les recettes. Tel que nous pouvons constater a partir
du tableau 3-1, I’anode 1 présente un pourcentage de particules grosses (Grl%) plus
important que I’anode 2, un pourcentage des particules moyennes (Mo1%) est légérement
inférieur, et un pourcentage de particules fines (Fil%) inférieure aux pourcentage des
particules fines dans I’anode 2. Cette différence dans la distribution des tailles de particules
peut avoir un impact important sur le comportement de I’anode dans la cellule
d’électrolyse, par exemple une anode ayant plus de particules grosses risque d’avoir plus de
pores, et ceci pourrait diminuer sa densité et augmenter sa vulnérabilité vis-a-vis des

attaques a I’air et au CO..



Tableau 3-1 : Distribution du pourcentage des particules utilisées dans les recettes.

Pourcentage des
grosses particules

Pourcentage des
moyennes particules

Pourcentage des
fines particules

Anode 1

Grl%

Mo1%

Fil%

Anode 2

Gr1-3,01%

Mo1+0,7%

Fil+2,28%
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Nous présentons dans les tableaux 3-2 et 3-3, la composition des anodes en termes
de type de coke, type de brai, pourcentage du brai, pourcentage des mégots ainsi que le
temps de vibration. Quatre différents cokes, deux types de brai ainsi que deux différents
pourcentages de mégots ont été utilisés pour la fabrication des deux anodes industrielles
étudiées. L’anode 1 est fabriquée a partir des cokes 1 et 2, 55% et 45% respectivement, du
brai 1 et des mégots (M1%), d’un autre coté I’anode 2 est fabriquée a partir des cokes 3 et
4, 30% et 70% respectivement, du brai 1 et brai 2, 90% et 10% respectivement, et des
meégots (M2%).

L anode 1 possede un pourcentage de mégots plus important (M1%= M>%+ 6,1), les
mégots contiennent plusieurs impuretés et ceci pourrait avoir un impact important sur la
qualité finale des anodes cuites. Certaines de ces impuretés catalysent les réactions entre
I’anode, Iair et le COa.

Le temps de vibration des deux anodes est aussi différente, I’anode 2 a été
vibrocompactée pour 5 secondes de plus, ceci pourrait toucher la distribution des particules
dans I’anode. Plus qu’on vibrocompacte I’anode, plus les grosses particules vont se
retrouver dans la partie supérieure, ce qui pourrait créer une différence entre la partie
inférieure et supérieure de I’anode et ce en terme de densité, résistivité électrique et

réactivités a I’air et au CO..



Le type de coke et du brai sont discuté plus en détail ci-apres.

Tableau 3-2 : Spécification des anodes industrielles
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Anode Type de Type de brai | Pourcentage | Pourcentage Temps de
coke de brai de mégots | vibrocompaction
Coke 1 55% | Brai 1 100%
Anode
1 B1 M1 tv1
Coke 2 45%
Coke 3 30% | Brail 90%
Anode
> | Coke4 70% | Brai2 10% B2 M k2

Tableau 3-3 : Correspondance des différents parametres du tableau 3-2.

Parameétre Correspondance
B1% B>% + 0,8
M1% My%+ 6,1

tvl tv2' 55

Les deux anodes industrielles ayant différents types de coke, tel que nous I’avons vu

dans le tableau 3-2, I’anode 1 est fabriquée a partir de 55% coke 1 et 45% coke 2 tandis que

I’anode 2 est fabriquée a partir de 30% coke 3 et 70% coke 4. Les différences entre le

mélange de coke des deux anodes sont résumées dans le tableau 3-4. Comparée a I’anode 1,

le pourcentage du soufre dans I’anode 2 est légerement supérieur. La teneur en silice ainsi

que en nickel est superieure a celle de I’anode 1 tandis que la teneur en vanadium, en

calcium ainsi que en sodium sont inférieures a celles dans I’anode 1.

Tableau 3-4 : Les différences dans les compositions dans le mélange de coke des deux

anodes.
Soufre Silicium Vanadium Calcium Nickel Sodium
(%) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
Anodel S1 Sil V1 Cal Nil Nal
Anode 2 | S1+0,26 | Sil+15/4 V1-31,1 Cal-49,.05 Nil1+5,9 Nal-28,51
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Le pourcentage de brai dans I’anode 1 est supérieur a celui de I’anode 2 (B1%= B>%
+ 0.8). Il est composé principalement du Brail tandis que le brai utilisé pour I’anode 2 est
mélange de 90% de brai 1 et 10% de brai 2. Le tableau 3-5 repréesente les différences de
brai des deux anodes dues a I’ajout de brai 2. Comme nous pouvons le constater, le brai
dans I’anode 2 possede un pourcentage de soufre légérement plus élevé que celui dans
I’anode 1. La teneur en silicium, en calcium et en sodium dans I’anode 2 est inférieure a

celle de I’anode 1. La teneur en vanadium et en nickel est nulle dans les deux anodes.

Tableau 3-5 : Les différences dans les compositions dans le mélange de brais des deux

anodes.
Brai
Soufre Silicium Vanadium Calcium Nickel Sodium
(%) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
Anodel S2 Si2 V2 Caz Ni2 Na2
Anode 2 | S2+0,37 Si2-35,7 V2 Caz2-97,2 Ni2 Na2-11,6

La composition globale des deux anodes est présentée dans le tableau 3-6. Les
différences sont apercues au niveau du pourcentage du soufre, la teneur en silicium, en
vanadium, en calcium, en nickel et en sodium. Toutes ces différences pourraient affecter les

propriétés des anodes cuites.

Tableau 3-6 : La composition globale des deux anodes (indice T indique total)

Composition initiale des anodes

Soufre Silicium Vanadium Calcium Nickel Sodium
(%) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
Anodel ST]. Si‘rl V1l CaTl NiTl Nartl
Anode 2 | S71-0,20 | Sitl1-23,03 | V11+29,83 | Catl-55,95 | Nit1+6,49 Narl-
27.15
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3.3 CUISSON ET CARACTERISATION DES ECHANTILLONS PROVENANT DES DEUX

ANODES INDUSTRIELLES

Dans un premier temps, 160 échantillons cylindriques d’anodes crues venant de
deux anodes industrielles, de diamétre égal a 0.05 m et de longueur égale a 0.13 m, ont été
préparés a partir de deux différentes anodes industrielles.

Nous notons qu’a partir de I’anode 1, nous avons utilisé 80 échantillons dont 40
proviennent de la partie inférieure et 40 proviennent de la partie supérieure. Pareillement
pour I’anode 2, 40 échantillons proviennent de la partie inférieure et 40 échantillons restant
proviennent de la partie supérieure. La figure 3-2 présente la partie inférieure et supérieure

d’un échantillon.

Partie supérieure

Echantillon —

Partie inférieure

e

Figure 3-2 : Schéma présentant la partie inférieure et supérieure d’un échantillon.

3.3.1  Cuisson au laboratoire
Le processus de cuisson d’anodes est simulé au laboratoire sous differentes
conditions dans un four de cuisson : différents taux de chauffage, différentes températures
de maintien (ou de plateau) et différents temps de plateau afin de voir leur effet sur les

propriétés finales des anodes cuites.
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Les températures de plateau ont été choisies dans la plage ou la libération des
volatiles est considérable soit entre 200 °C et 600 °C. En effet, a ces températures, la
dévolatilisation du goudron qui contient les hydrocarbures aromatiques polycycliques
(HAP) est presque finie. Un taux de chauffage haut a ces températures peut créer des
fissures.

Huit échantillons sont cuits a la fois dont quatre proviennent de I’anode 1 (deux
échantillons proviennent de la partie inférieure et deux autres proviennent de la partie
supérieure) et quatre proviennent de I’anode 2 (deux échantillons proviennent de la partie
inférieure et les deux autres proviennent de la partie supérieure). Les échantillons sont

disposés dans le four de cuisson tel que la montre la figure 3-3.

—————— S e er
o -

Figure 3-3 : Emplacement des échantillons dans le four de cuisson.

Le tableau 3-7 présente le plan d’expérience pour chaque anode. Les Ti
représentent les températures du plateau, et elles sont comprises entre 200°C et 600°C.
Nous notons que T1< T3< T5< T7, et ti représente la durée du plateau, t2 = t1+1 heure et

t3= t2+1, tm est le temps de maintien qui représente la durée du plateau a Tmax, la
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température maximale de cuisson. La figure 3-4 illustre ces derniers a partir des variables

du tableau 3-7.

Tableau 3-7 : Conditions expérimentales pour chaque anode

No | Tauxde | Température | Temps | Tauxde | Temps | Température

chauffage | de palier 1 de chauffage de du palier 2
1 palier 1 2 palier 2

1 E* - - - tm Tmax**

2 B* - - - tm Tmax

3 STD* - - - tm Tmax

4 STD T1 t2 STD tm Tmax

5 STD T3 t2 STD tm Tmax

6 STD T5 t2 STD tm Tmax

7 STD 7 t2 STD tm Tmax

9 STD T3 t3 STD tm Tmax

10 | STD TS5 tl STD tm Tmax

12 STD T5 t3 STD tm Tmax

*Taux de chauffage : E (élevé), B (bas), STD (standard) ; **Tmax : température maximale ; tr, : température
de maintien a Tmax.
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Figure 3-4 : Un schéma montrant les plateaux et les temps de maintien en utilisant les
variables du tableau 3-2.

3.3.2  Caractérisation des carottes
La densité apparente et la resistivité électrique des carottes venant des anodes ont
été mesurées avant et apres la cuisson. Les réactivités a I’air et au CO sont déterminées

apres la cuisson. Ces tests ont été effectués suivant les normes de I’ASTM.

e Mesure de la densité apparente

La densité apparente a été mesurée selon la norme ASTM D5502-00 [40]. Ceci est
un test normalisé pour déterminer la masse volumique apparente par des mesures physiques
d’un échantillon cylindrique, de diameétre égal a 0.05 m et de longueur égale a 0.13 m, pour
anodes et cathodes dans I’industrie de I’aluminium ou le volume de [I’échantillon

cylindrique est calculé comme ci-apres :
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dZ
V=ur (—)l (3-1)

ot V =volume, cm®
| = longueur moyenne, cm, et
d = diameétre moyen, cm

Et la densité apparente de I’échantillon peut étre calculée comme suit :
D=— (3-2)

ou D = Densité apparente, g/cm®
M = Masse, g
V = volume, cm?®

e Mesure de la résistivité électrique

La résistivité électrique a été mesurée selon la norme ASTM D6120-97 [41]. Ce test
est utilisé pour déterminer la résistance électrique d’un échantillon cylindrique (de diameétre
égal a 0.05m et de longueur égale a 0.13 m) d’anodes et de cathodes. Lors de cette
mesure, un courant électrique (I en amperes, A) est passé a travers un échantillon
cylindrique et la chute de tension (V en millivolts, mV) entre deux points le long de sa
longueur est mesurée. La résistivité électrique est calculée sur la base de la tension ou la
résistance électrique entre deux points, et la section transversale du cylindre.

Le calcul de I’aire de la section transversale se fait comme suit :

2
4= ”*4‘1 (3-3)

ol A = L’aire de la section transversale, mm?

d = Diametre moyen, mm
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La résistivité électrique se calcule comme suit :

ER = (3-4)

*

e~
~| <

ou ER = Laresistivite électrique, uQ.m,
A = L’aire de la section transversale, mm?
L = Distance entre les deux points de contact, mm, et
R = La résistance électrique moyenne, mQ
Le montage utilisé pour les mesures de la résistivité électrique est montreé a la figure
3-5. Un courant électrique d’une intensité de 1 ampeére traverse I’échantillon. Par la suite, le
voltage moyen de I’échantillon est mesuré a I’aide d’un voltmetre pour huit positions

autour du diameétre pour une longueur de contact de 100 mm.

Figure 3-5 : Montage pour la mesure de la résistivité électrique

e Mesure de la réactivité a l’air

La réaction de I’oxygene a proximité de la surface supérieure de I’anode est connue

sous le nom « la réactivité a I’air ». En fait, dans la région de température entre 300°C et
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600°C, la partie supérieure de I’anode de carbone ainsi que ses cOtés peuvent étre oxydés
par I’air. La réaction exothermique qui a lieu est celle qui suit.
C+0,-Co, (3-5)

La réactivité a I’air est affecté principalement par les impuretés tels que le
vanadium, le nickel et le sodium, les propriétés des matieres premiéres, le taux de
chauffage, les matériaux de couverture, les parameétres de conception de la cellule et la
profondeur de I’anode dans la cellule [39].

Pour nos travaux, la réactivité a I’air a été déterminée en utilisant la norme ASTM
D6559-00a [42]. Les réactivités initiale, finale et totale sont déterminées en passant le gaz a
un débit donnant une certaine vitesse aux gaz réacteur aux alentours de I’échantillon sous
conditions isotherme pour la durée du test. Pour ce, des échantillons de diamétre égal a
0.05 m et de longueur égale a 0.05 m ont été exposés a débit d’air de 1.75 L/min pendant
trois heures a une température égale a 525 °C. Cette température représente la température
de la partie supérieure de I’anode dans la cellule d’électrolyse.

Apres le refroidissement et le pesage, les échantillons ont été mécaniquement
culbutés pour enlever les particules faiblement liées. La perte du poids totale est la
différence entre le poids de I’échantillon initial et le poids final, ce qui correspond a la perte
due a la réaction, y compris le poussiérage [43, 44]. La partie restante est le résidu. Plus
nous avons de résidu, moins I’anode est réactive [45].

Ces donnees ont eté corrélées avec les conditions de cuisson d’anodes pour toutes
les carottes. Ces corrélations permettront la determination des conditions favorables pour

une meilleure cuisson.
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. Mesure de la réactivité au CO»

Le dioxyde de carbone est produit lors de la réduction de I’alumine. C’est une
réaction endothermique connu sous le nom de réaction Boudouard. Elle se déroule
généralement a la surface inférieure de I’anode ou le CO, évolue par suite de la réaction
électrolytique [46].

Différentes impuretés, comme le sodium, le calcium, le soufre ont un effet
significatif sur la réactivité au CO». Certains, comme le sodium et le calcium agissent
comme un catalyseur pour accélérer la réaction [47], alors que le soufre agit comme un
inhibiteur. On le trouve aussi dans la littérature que la réactivité au CO. est affectée par
plusieurs facteurs tels que les propriétés des matieres premiéres, la formulation, la cuisson,
la température du bain et la perméabilité a I’air [39]. Elle dépend aussi de la température et
est plus favorable a des températures aux alentours de 950°C a 960 °C.

La réactivité au CO; a été déterminée en utilisant la norme ASTM D6558-00a [48].
Les réactivités initiale, finale et totale sont déterminées en passant le gaz a un débit donnant
une certaine vitesse aux gaz réacteur aux alentours de I’échantillon sous conditions
isothermes pour la durée du test.

Pour la réactivité au CO», des échantillons de la méme taille ont été exposés a debit
de CO2de 2.2 L/min pendant sept heures a tempeérature eégale a 960 °C; cette température
représente la température de la partie inférieure de I’anode dans la cellule d’electrolyse.

Pareil que pour la réactivite a I’air, apres le refroidissement et le pesage, les
échantillons ont été mécaniquement culbutés pour enlever les particules faiblement liées.

La perte de poids totale est la différence entre le poids de I’échantillon initial et le poids
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final, ce qui correspond a la perte due a la réaction y compris le poussiérage [43, 44]. La
partie restante est le résidu. Plus nous avons de résidu, moins I’anode est réactive [45].

Les données ont été corrélées avec les conditions de cuisson d’anodes pour toutes
les carottes. Ces corrélations permettront la détermination des conditions favorables pour

une meilleure cuisson.

3.4 LA COMPAGNE DE MESURE REALISEE A L’USINE (AAl)

Cette compagne consiste a analyser des données expérimentales afin de trouver
d’abord I’effet des paramétres de fabrication des anodes tel que les matieres premiéres, la
granulométrie, la température finale de cuisson et la durée de la vibrocompaction sur la
perméabilité et la chimie.

Les tests ont été faits sur quelques anodes parmi les 32 anodes fabriquées en usine
en 2012 pendant une campagne de mesure réalisée par la Chaire UQAC/AAI sur le
carbone. Les résultats de cette campagne ont été utilisés pour différentes études. Dans
I’étude qui est le sujet de ce mémoire, I’effet des paramétres de cuisson sur la perméabilité
et la chimie des anodes ont été étudiés.

Le tableau 3-8 represente les parameétres de fabrication des anodes utilisées pour la
compagne de mesure realisee a I’usine et la figure 3-6 représente la position des

échantillons et le vibrocompacteur utilisé dans le four de cuisson.
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tVl tv2:tv1+7s
11 12 15 18 23 24 27 31
9 14 16 20 22 26 29 32
10 13 17 19 21 25 28 30
Alvéole # 1 Alvéole # 6
V1 V2 V3 V4 V1 V2 V3 V4
V1 V2 V3 V4 V1 V2 V3 V4
V1 V2 V3 V4 V1 V2 V3 V4
Alvéole # 1 Alvéole # 6

Figure 3-6 : (a) Position des anodes dans le four (b) vibrocompacteurs utilisés pour des

anodes

3.4.1  Effet des paramétres de cuisson sur la perméabilité

Quatre carottes provenant des anodes 18, 27, 28 et 32 qui ont été cuites a différentes
positions du four de cuisson ont été utilisé. La perméabilité de ces échantillons a été
mesurée au laboratoire de I’Aluminerie Alouette et I’effet du vibrocompacteur utilisé, de la
température finale de cuisson des anodes ainsi que les matieres premieres ont été examines.

Les anodes ont été d’abord compactées avec deux vibrocompacteurs différents. Le
premier etant le vibrocompacteur 3 (V3) et le deuxiéme étant le vibrocompacteur 4 (V4), la
différence entre ces deux derniers reside dans la durée de la compaction, la durée de la
compaction du vibrocompacteur 3 est sept secondes inférieure que la durée de la
compaction du vibrocompacteur 4, ensuite, et ce, selon cette durée, les anodes ont été
placées dans les alvéoles (ou chambres) entre lesquelles des conduites permettent une

circulation d’air durant la cuisson (figure 3-6).
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La perméabilité des anodes ont été mesurées en utilisant I’appareil RDC-145 de
R&D carbone. Elle est déterminée en mesurant le temps que le gaz doit passer a travers un
échantillon afin de remplir partiellement un systeme sous vide. L’échantillon est sous forme
de disque avec un diameétre de 50 mm et une longueur de 20 mm [49, 50]. Le Tableau 3-9

montre la norme utilisée et les caractéristiques de I’équipement.

Tableau 3-9 : Spécification du test de perméabilite.

Méthode I1SO 15906

Alimentation 0.5 KW

Connection électrique 220 v, 50/60 hz

Pression de I’air 2 bar

Durée du test approximativement 2 minutes
Nombre de test par échantillon | 1

Diametre de I’échantillon 50 mm

Longueur de I’échantillon 20 mm

3.42  Effet des paramétres de cuisson sur la chimie

Pareillement que pour la partie précédente, la chimie des anodes 10, 11, 12, 13, 14,
18, 19, 21, 23, 24, 25, 26, 30 et 32 (voir figure 3-6) a été déterminée a I’AAI pour voir
I’effet de la composition initiale et les matieres premieres. Les différentes anodes analysées
ont été divisées en trois groupes selon la composition initiale.

La mesure de la chimie des anodes est faite moyennant la spectrométrie de
fluorescence des rayons X. C’est une technique d'analyse chimique utilisant une propriété
physique de la matiére, la fluorescence de rayons X. Lorsque nous bombardons de la
matiére avec des rayons X, la matiére réémet de I'énergie sous la forme, entre autres, des

rayons X ; qui est la fluorescence X. Le spectre des rayons X émis par la matiere est


https://fr.wikipedia.org/wiki/Fluorescence
https://fr.wikipedia.org/wiki/Rayon_X
https://fr.wikipedia.org/wiki/Spectre_%C3%A9lectromagn%C3%A9tique
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caractéristique de la composition de I'échantillon, en analysant ce spectre, on peut en

déduire la composition élémentaire, c'est-a-dire les concentrations massiques en eléments.

3.5 ANALYSES DES RESULTATS

3.5.1  Analyse expérimentale
35.1.1 Analyse réalisée au laboratoire de I'UQAC

e Effet du taux de chauffage et I’introduction d’un plateau sur la densité

apparente et la résistivité électrique :

Comme premiere partie du travail, nous avons etudié I’effet du taux de chauffage
ainsi que I’introduction d’un plateau a différentes températures et de différentes durées sur
la densité apparente et la résistivité électrique des anodes cuites.

Pour des raisons de confidentialité, les valeurs présentées de densité apparente et de
résistivités électriques sont des valeurs adimensionnelles calculées comme suit, la densité
adimensionnelle et la résistivité électrique adimensionnelle sont calculées respectivement
selon les équations 3-6, 3-7 et 3-8 :

_ GAD or BAD
~ MOYD

(3-6)
ou DD est la densité adimensionnelle, GAD est la densité de I’anode crue, BAD est la
densité de I’anode cuite et MOYD est la moyenne de toutes les valeurs expérimentales des
densités calculées avant et apreés la cuisson.

DGR = GAR/MOYRG (3-7)
ou DGR est la résistivité électrique adimensionnelle de I’anode crue, GAR est la résistivité

électrique de I’anode crue, et MOYRG est la moyenne de toutes les valeurs expérimentales

de résistivité électrique calculées avant la cuisson.


https://fr.wikipedia.org/wiki/%C3%89l%C3%A9ment_chimique
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DBR = BAR/MOYRC (3-8)
ou DBR est la résistivité électrique adimensionnelle de I’anode cuite, BAR est la résistivité
électrique de I’anode cuite, et MOYRC est la moyenne de toutes les valeurs expérimentales
de résistiviteé électrique calculées apres la cuisson.

Pour voir I’effet de taux de chauffage, I’effet de la température de plateau ainsi que
I’effet de la durée du plateau, la densité apparente (adimensionnelle) ainsi que la résistivité
électrique (adimensionnelle) des échantillons crues et cuits est représentée respectivement
en fonction du taux de chauffage, de la température du plateau et de la durée du plateau.

e Effet du taux de chauffage et I’introduction d’un plateau sur la réactivité

al’airetau CO. :

La deuxieme partie du travail était I’étude de I’effet du taux de chauffage ainsi que
de P’introduction d’un plateau a différentes températures et de différentes durées sur la
réactivité a I’air et au CO> des anodes.

La réactivité totale des anodes a I’air et au COza eté corrélée au taux de chauffage
auxquelles elles ont été cuites et aussi aux valeurs de densité adimensionnelle obtenue a la
premiere partie du travail.

La réactivité totale des anodes est calculée comme suit :

R 1000 * (wg — wy)
B t*xA

(3-9)

ou TR : réactivité totale (mg/cm?.h)
Wo : poids initial de I’échantillon (g)
wt : poids final de I’échantillon (g)

t : le temps de passage du gaz (air ou CO) (h)
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3.5.1.2 Analyse réalisée a |’usine

e Mesure de la perméabilité :

La premiére partie de la compagne de mesure realisée a 1’usine était la mesure de
perméabilité de plusieurs échantillons provenant de plusieurs anodes cuites a I’échelle

industrielle.

Comme nous I’avons mentionné, la perméabilité est mesurée sur des carottes de 50
mm de diametre et 20 mm de hauteur selon la méthode ISO 15960. Les valeurs analysées
ont été normalisées comme suit :

o ] Perméabilité de l'anode
Perméabilité adimensionnelle = — (3-10)
Moyenne des perméabilités

Les valeurs obtenues ont étél corrélées avec le temps de vibrocompaction, les

matiéres premieres, la granulométrie, la pression du ballon et aussi la température finale de

cuisson.

e Mesure de la chimie :

Comme nous I’avons mentionne, la mesure de la chimie des anodes a été faite a
I’usine moyennant la spectrométrie de fluorescence des rayons X. Les teneurs en soufre,
vanadium, sodium et calcium des différentes anodes ont été étudiées en fonction de la
position de I’anode dans les alvéoles ainsi que la composition des anodes.

Les valeurs de chimie des différents composants d’anode présentées sont des
valeurs adimensionnelles calculées comme suit, la teneur d’un composant est calculée selon

I’équation (3-11) :


https://www.clicours.com/
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Teneur x

i ] = 3-11
Teneur adimensionnelle MOY Teneur x ( )

ou X = le composant chimique et MOY Teneur x = la moyenne de toute les teneurs

calculées des différentes anodes.

3.5.2  Analyse par réseau de neurones artificiels (RNA)

Durant la derniere décennie, I’utilisation des réseaux de neurones artificiels (RNA)
s’est développée dans divers domaines de I’industrie. En géophysique, les RNA ont été
utilisés pour plusieurs méthodes, par exemple pour transformer un probléeme de
déconvolution sismique dans un réseau de Hopefield dans le but de réduire le temps de
calcul [51]. Cet outil mathématique est particulierement utilisé pour résoudre des
problémes de classification, de prédiction, de reconnaissance des formes, de catégorisation,
et d’optimisation [52]. Par I’entrainement d’un systéme non linéaire de multiples variables,
les RNA peuvent prédire la variable indépendante [53]. Par conséquent, les RNA
constituent une technique d’approximation de systéemes complexes, qui sont difficiles a
modéliser par les méthodes statistiques classiques.

Le systéeme de réseaux neuronaux artificiels est analogue aux neurones biologiques
fondés sur une structure complexe (tableau 3-11). Le systéme des RNA est un arrangement
d’éléments de structure identique appelés neurones interconnectés par analogie avec les
cellules du systeme nerveux humain. Il est composé également d’une succession de
couches connectées de maniére a ce que chaque neurone tienne son entrée de la sortie du
neurone précédant. Chaque neurone dans ce cas fonctionne indépendamment par rapport
aux autres afin que 1’ensemble forme un systéme compact. L’information est emmagasinée

de facon répartie dans le réseau sous forme de coefficients synaptiques. Le neurone formel
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calcule régulierement un resultat qu’il transmet ensuite aux neurones suivant, et chaque

calcul est associé a un poids qui définit la force de la connexion [54].

Tableau 3-10 : Analogie entre les neurones biologiques et artificiels

Neurone artificiel Neurone biologique
Poids de connexion Synapse
Signal de sortie Axone
Signal d’entrée Dendrite
Fonction d activation Soma

Mathématiquement, tel qu’illustré a la figure 3-7, chaque neurone recoit des entrées
sous forme vectorielle, puis il calcule une somme pondérée de ses entrées pour que le

résultat passe ensuite par la fonction d’activation afin de créer une sortie.

fonction
d’activation

somme pondérée

1 —

activation

fonction de
combinaison

i,

j
seuil

Figure 3-7 : Structure d’un neurone artificiel [54]
L’architecture des réseaux de neurones artificiels est un concept trés important qui
joue un réle déterminant dans leur classification. Dans la littérature, nous trouvons souvent
le mot structure comme synonyme d’architecture [55]. Chaque architecture a sa propre

organisation qui est adapté a des applications bien spécifiques.
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Afin de trouver I’architecture optimale, le nombre de neurones dans la couche
cachée doit étre déterminée (ce nombre sera déterminé sur la base RNA pendant le
processus de formation en prenant en considération le taux de convergence, la précision,
etc.). Le type d’architecture le plus répandu est le multicouche « feed-forward » [56]. La
particularité de ce type de réseaux est que I’information se propage dans un sens unique,
sans aucune rétroaction (des entrées vers les sorties). Ce genre de réseaux utilise un
apprentissage supervise, par correction des erreurs ou le signal d’erreur est rétro-propagé
vers les entrées afin de mettre a jour les poids des neurones.

Les étapes impliquées dans I’élaboration d’un modele de réseaux de neurones
artificiels sont les suivantes :

- Collecte des données

- Prétraitement des données

Entrainement du modéle

- Validation du modeéle

Dans cette étude, une méthode statistiqgue (RNA) a été appliquée pour étudier divers
phénomenes complexes lié a la production d’anodes. RNA a été utilisé pour I’étude de
I’effet des propriétés initiales (densité apparente et résistivité électrique) des anodes crues et
I’effet de I’introduction d’un plateau ainsi que sa durée sur les propriétés finales des
anodes. Un modele de réseau neuronal feed-forward personnalisé avec un entrainement en
rétro-propagation a été testé avec MATLAB 2014. C’est un réseau avec une couche
d’entrée, deux couches cachées connectées en série et une couche de sortie. Diverses
fonctions de transfert telles que logsig, tansig, purelin peuvent étre associées aux couches

cachées.
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Les données expérimentales des deux anodes industrielles ont été utilisées pour
développer un modele capable de prédire les valeurs de densité des anodes cuites (BAD) et
la résistivité des anodes cuites (BAR) correspondant aux parties supérieure et inférieure des
anodes. Puisque les valeurs de GAR et BAD dépendent de plusieurs parametres, nous
avons choisi un modéle qui nous permet de voir ’effet des parametres dépendants. Ce
dernier a été validé avec une série de données expérimentales qui n’a pas été utilisée pour

I’apprentissage. La figure suivante (figure 3-8) illustre le modele utilisé pour la prédiction

des valeurs.
GAD —— GAD : Densité des anodes crues
(fixée a une valeur donnée)
POS GAR Pos : Position, inférieure ou
Anode supérieure
GAR : Résistivité des anodes crues
BAD : Densité des anodes cuites
GAR BAR : Résistivité des anodes cuites
GAD —
Durée du [
plateau
Température
du plateau GAR
GAD —
Anode —— BAR
Durée du — |
plateau
Température du — |
plateau
BAD ——

Figure 3-8 : Réseau RNA de prédiction de valeurs

Les propriétés doivent étre prévues dans la gamme pour lesquels des donnees
expéerimentales sont disponibles (T1 & T7). Ainsi, les valeurs de la densité des anodes cuites
(BAD) et de la résistivité des anodes cuites (BAR) ont été prédites pour une valeur précise

de la densité des anodes crues (GAD) correspondant aux plateaux de températures T1, T2,
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T3, T4, T5, T6 et T7. Les températures des plateaux T2, T4 et T6 ont été ajoutées en les

calculant comme suivant, ces températures ont été choisies dans la plage de T1a T7

T2 = (T1 + T3) /2 (3-12)
T4 = (T3 + T5) /2 (3-13)
T6 = (T5 + T7) /2 (3-14)

Les parametres de sortie pour les différentes positions d’anode (supérieure et
inférieure) sont prédits sur la base de la configuration identifiée a partir de la
reconnaissance identifiée lors de la phase de I’apprentissage du modele RNA avec les

données expérimentales.

3.6 CONCLUSIONS
L’ évaluation de plusieurs paramétres de cuisson et ce, en terme de densité
apparente, de résistivité électrique et en réactivités a I’air et au CO, a eté faite moyennant
plusieurs différentes méthodes et analyses. Au niveau du laboratoire, la cuisson de
plusieurs échantillons provenant de deux différentes anodes industrielles a été simulé,
différents profils de temperatures ont été testé (différents taux de chauffage, différents
paliers de durée variables). Au niveau de I’industrie, I’impact de la position de I’anode dans

les alvéoles lors de la cuisson ainsi que du vibrocompacteur ont été évalué.
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Chapitre 4

RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 INTRODUCTION
Dans ce chapitre, nous allons voir I’effet du taux de chauffage et I’introduction d’un
temps de palier sur la densité apparente, la résistivité électrique et les réactivités a I’air et au
CO- des anodes. Ensuite, une analyse RNA sera menée pour exploiter d’avantages les

résultats obtenus. Enfin, les données de la compagne de mesure a I’usine seront présentées.

4.2 EFFET DU TAUX DE CHAUFFAGE

L’effet du taux de chauffage sur la densité apparente et la résistivité électrique des
anodes cuites a été étudié dans cette premiere partie des résultats obtenus, pour ce faire,
nous avons testé la cuisson a différents taux de chauffage : bas, standard et éleve.

Nous rappelons que les valeurs présentées de densité apparente et de résistivité
électrique sont des valeurs adimensionnelles calculées comme nous I’avons expliqué au
Chapitre 3.

Des échantillons provenant des deux anodes industrielles (anode 1 et 2) ont été cuits
a différents taux de chauffage : bas, standard et élevé. Dans les figures qui suivent, la

couleur noire représente les anodes cuites et la couleur verte représente les anodes crues.

4.2.1  Effet du taux de chauffage sur la densité apparente
La figure 4-1 montre la variation de la densité adimensionnelle en fonction du taux

de chauffage pour la partie inférieure et supérieure de I’anode 1. En ce qui suit, les valeurs
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de densités adimensionnelles des anodes cuites sont données en fonction du taux de
chauffage et les valeurs de densités adimensionnelles des anodes crues représentent les
valeurs initiales de densités du méme carotte avant le test, elles sont présentées pour une
meilleure interprétation des résultats. Chaque valeur présentée est la moyenne des valeurs
obtenues a partir de deux échantillons qui ont subi le méme test.

Lors de la caractérisation des échantillons crus provenant des deux anodes
industrielles, nous avons remarqué que la GAD peut varier du au non homogénéité des
anodes industrielles. Afin de réduire 1’effet de la variation de GAD, le ratio BAD/GAD a
été calculé. Ce ratio indique une meilleure BAD pour la méme valeur de GAD d’ou plus la
valeur du ratio est élevée, meilleurs sont les échantillons.

A partir de cette figure (figure 4-1), nous constatons que d’une maniére générale
plus nous diminuons le taux de chauffage, plus les échantillons sont denses. Le Tableau
4-1 présente la variation du ratio BAD/GAD pour la partie inférieure et supérieure de
I’anode 1. Nous pouvons constater, qu’avec un taux de chauffage bas, nous avons réussi a
avoir les meilleures densités pour les parties inférieure et supérieure de I’anode 1.Bien que
le GAD de I’échantillon cuit a faible taux de chauffage est supérieure a celle de
I'échantillon cuit a taux de chauffage éleve, le BAD/GAD est le plus élevé. Ceci montre
clairement que ’utilisation d'un faible taux de chauffage améliore la densité. D’un autre
cOté, un taux de chauffage haut ne donne pas les pires résultats non plus (tableau 4-1). En
effet, comme nous pouvons le voir pour la partie inférieure de I’anode, nous avons trouvé
une meilleure densité avec un taux de chauffage haut comparé au taux de chauffage
standard qui a donné un échantillon moins dense a la fin de cuisson. Ceci peut étre di au

fait que I’échantillon qui a subi le test présente une haute densité au départ, au non
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homogénéité des anodes ainsi que la distribution du brai et des particules du coke qui

peuvent influencer le comportement de I’anode lors de la cuisson.

M Densité crue adimensionnelle

M Densité cuite adimensionnelle

1,05

1,02

0,99

0,96

Densité adimensionnelle

0,93

M Densité crue adimensionnelle

B Densité cuite adimensionnelle

Taux de Taux de Taux de
chauffage chauffage chauffage
bas standard élevé

1,05

1,02 -

0,99 -

0,96 -

Densité adimensionnelle

0,93

Tauxde  Tauxde  Tauxde
chauffage chauffage chauffage
bas standard élevé

(a)

(b)

Figure 4-1 : La variation de la densité adimensionnelle avant et apres la cuisson en fonction
du taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et (b) supérieure de I’anode 1.

Tableau 4-1 : La variation du ratio BAD/GAD dans la partie inférieure et supérieure de

I’anode 1
BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure
Taux de chauffage bas 0,965 0,966
Taux de chauffage standard 0,959 0,964
Taux de chauffage haut 0,961 0,962

La figure 4-2 montre la variation de la densité adimensionnelle en fonction du taux

de chauffage pour les parties inférieure et supérieure de I’anode 2 et le tableau 4-2 montre

la variation du ratio BAD/GAD aussi en fonction du taux de chauffage pour I’anode 2. Les

valeurs présentées sont la moyenne des valeurs obtenues a partir de deux échantillons qui

ont subi le méme test.
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Pour I’anode industrielle 2, nous pouvons remarquer qu’il y a une grande variation
dans les densités adimensionnelles des carottes crues en raison de la nature non homogene
des matiéres premiéres utilisées dans la fabrication des anodes industrielles mais si nous
regardons les résultats des ratio BAD/GAD obtenus au tableau 4-2, nous pouvons voir et
ce, pour la partie inférieure et supérieure de 1’anode, que le ratio diminue en augmentant le
taux de chauffage, et donc un taux de chauffage bas aide a donne des échantillons plus
denses. En général, plus le taux de chauffage est bas, plus les anodes sont denses. Ceci peut
étre expliqué par le fait qu’a un taux de chauffage plus bas, nous avons moins de libération

de volatiles, ce qui implique moins de perte de masse et donc des densités plus élevées.

B Densité crue adimensionnelle B Densité crue adimensionnelle
M Densité cuite adimensionnelle M Densité cuite adimensionnelle
1,05 1,05
Q Q
TCJ K9]
€ 1,02 € 1,02 -
2 o
(%] (%]
c [
(0] (]
€ 0,99 € 0,99 -
S ©
O O
2 Q
= 0,96 £ 0,96 -
c c
(0] (]
a a
0,93 0,93
Taux de Taux de Taux de Taux de Taux de Taux de
chauffage chauffage chauffage chauffage  chauffage chauffage
bas standard élevé bas standard élevé
(@) (b)

Figure 4-2 : La variation de la densité adimensionnelle avant et aprés la cuisson en fonction
du taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et (b) supérieure de I’anode 2.




Tableau 4-2 : La variation du ratio BAD/GAD dans la partie inférieure et supérieure de

I’anode 2.
BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure
Taux de chauffage bas 0,972 0,967
Taux de chauffage 0,969 0,962
standard
Taux de chauffage haut 0,969 0,955
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422  Effet du taux de chauffage sur la résistivité électrique

La figure 4-3 montre la variation de la résistivité adimensionnelle en fonction du
taux de chauffage pour les parties inférieure et supérieure de I’anode 1. Les valeurs de
résistivités électriques adimensionnelles des anodes cuites sont données en fonction du taux
de chauffage et les valeurs de résistivités électriques adimensionnelles des anodes crues
représentent les valeurs initiales de résistivités avant le test. Les valeurs présentées sont la
moyenne des valeurs obtenues a partir de deux échantillons qui ont subi le méme test. Les
valeurs de résistivités électriques des échantillons crues étant beaucoup plus élevées que
celle des échantillons cuites, les deux axes ont été utilisés lors de la présentation des
résultats.

Lors de la caractérisation des échantillons crus provenant des deux anodes
industrielles, nous avons remarqué que la GAR peut varier du au non homogénéité des
anodes industrielles. Afin de réduire 1’effet de la variation de GAR, le ratio BAR/GAR a
¢été calculé. Ce ratio indique une meilleure BAR pour la méme valeur de GAR d’ou plus la
valeur du ratio est basse, meilleurs sont les échantillons.

Le tableau 4-3 montre la variation du ratio BAR/GAR aussi en fonction du taux de

chauffage pour les deux parties, inférieure et supérieure, de I’anode 1.
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A partir de la figure 4-3 et des valeurs du tableau 4-3, nous pouvons constater que

pour la partie inférieure de I’anode 1 (figure 4-3 (a)), plus le taux de chauffage est bas,

moins les anodes sont résistantes, un taux de chauffage bas permet de la libération des

volatiles lentement ce qui peut influencer la formation des fissures et donc la reésistivite.

Pour la partie supérieure (figure 4-3 (b), le comportement des anodes est différent, au

départ les valeurs de GARs des anodes sont différentes di a la non-homogeénéité de

I’anode, les résistivités électriques des échantillons cuits a un taux de chauffage standard et

¢levée sont plus élevé que celle de 1’échantillon cuit 4 un taux de chauffage bas, ceci peut

affecter les résultats.
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Figure 4-3 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et aprés la cuisson en
fonction du taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et (b) supérieure de I’anode 1.
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Tableau 4-3 : la variation du ratio BAR/GAR dans la partie inférieure et supérieure de
I’anode 1 en fonction du taux de chauffage.

BAR/GAR - Partie BAR/GAR - Partie
inférieure supérieure
Taux de chauffage bas 5,474 6,812
Taux de chauffage 5,476 6,563
standard
Taux de chauffage haut 5,494 6,149

La figure 4-4 montre la variation de la résistivité adimensionnelle en fonction du
taux de chauffage pour la partie inférieure et supérieure de I’anode 2 et le tableau 4-4
montre la variation du ratio BAR/GAR aussi en fonction du taux de chauffage pour les
parties inférieure et supérieur de I’anode 2. Les valeurs présentées sont la moyenne des
valeurs obtenues a partir de deux échantillons qui ont subi le méme test. Les valeurs de
résistivités adimensionnelles des anodes cuites sont données en fonction du taux de
chauffage par contre les valeurs de résistivites adimensionnelles des anodes crues
représentent les valeurs initiales de résistivites avant le test.

Pour la partie inférieure de I’anode 2, méme si les valeurs initiales (état cru) de la
résistivité électrique des échantillons cuits a des taux de chauffage bas et standard étaient
élevés, leurs valeurs finales (état cuit) étaient proches des échantillons cuits a un taux de
chauffage élevé et qui au départ avaient une résistivité basse. Pour la partie supérieure de
I’anode 2, nous constatons gqu’avec le taux de chauffage standard nous avons réussi a avoir
des anodes moins résistantes que I’échantillon cuit a un taux de chauffage bas.
L’échantillon cuit a un taux de chauffage standard présent une résistivité plus élevé que
celui cuit a un taux de chauffage élevé, ceci peut étre expliqué par le fait que les valeurs
initiales de GAR étaient différentes et aussi par la possibilité de présence de fissures qui

augmentent la résistivité des anodes.
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D’une fagon générale, nous avons une amélioration dans les propriétés des anodes
cuites, et ce, en termes de densité apparente et de résistivité électrique en diminuant le taux
de chauffage. Cependant, pour certains échantillons, ceci n’est pas le cas. En effet, la

composition de I’anode ainsi que la présence des fissures influencent considérablement la

densité apparente et la résistivité des anodes cuites.

Figure 4-4 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction du taux de chauffage la partie (a) inférieure et (b) supérieure de I’anode 2

Tableau 4-4 : La variation du ratio BAR/GAR dans la partie inférieure et supérieure de
I’anode 2 en fonction de du taux de chauffage

BAR/GAR - Partie BAR/GAR - Partie
inférieure supérieure
Taux de chauffage bas 3,977 2,604
Taux de chauffage 3,088 2,570
standard
Taux de chauffage haut 3,978 2,560
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4.3 EFFET DE L’INTRODUCTION D’UN PALIER

4.3.1 Effet de la température de palier
Comme présenté ci-dessus dans la premiere partie, pour voir I’effet de
I’introduction d’un temps de palier, des échantillons provenant de deux anodes industrielles
ont été cuits a un taux de chauffage standard, mais en introduisant un palier de durée t2 en
variant la température. Les températures choisies sont dans la plage de dévolatilisation soit

entre 200°C et 600°C. Nous notons que T1< T3<T5<T7.

43.1.1 Effet de la température de palier sur la densité apparente

Les figures 4-5 et 4-6 montrent I’effet de I’introduction d’un temps de palier sur la
densité apparente des échantillons cuits de I’anode 1 et 2. Les valeurs présentées sont la
moyenne des valeurs obtenues a partir de deux échantillons qui ont subi le méme test.

Tel que nous pouvons le constater a partir de ces figures, les échantillons provenant
de la partie inférieure de I’anode 1 montre une légere amélioration dans la densité apparente
correspondant au plateau a T7 malgré le fait que la densité adimensionnelle de I’échantillon
cuit avec a cette température était plus basse que celle des autres échantillons. C’est
possible qu’en ajoutant un palier a cette température, nous diminuons la quantité de
volatiles qui s’échappent lors de la cuisson, ce qui réduit la perte de masse et augmente
donc la densité des anodes cuites. Pour la partie supérieure, la densité crue adimensionnelle
ayant beaucoup varié, nous avons alors calculé le ratio BAD/GAD (tableau 4-5). Les
valeurs du Tableau 4-5, montre que I’ajout d’un palier améliore la densité des anodes cuites
(comparé aux échantillons cuits sans plateau) et que le plateau a T=T1 donne des

échantillons plus denses.
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Tandis que pour les échantillons provenant de la partie inférieure de I’anode 2, nous

notons que le plateau a T1 permet d’obtenir des échantillons plus denses que celles obtenus

avec les autres plateaux. Pour la partie supérieure de I’anode, c’est les plateaux a T7 et T3

qui donnent les meilleurs résultats.

Nous remarquons aussi que les valeurs des densités apparentes de la majorité des

anodes cuites dépendent des valeurs initiales de densités. Il y a une forte possibilité que les

anodes plus denses au départ gardent leurs propriétés apres la cuisson si cette derniere est

effectuée sous conditions appropriées.
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Figure 4-5 : La variation de la densité adimensionnelle avant et aprés la cuisson en fonction
de la température du palier a t2 dans la partie (a) inférieure et (b) supérieure de I’anode 1.




58

Tableau 4-5: La variation du ratio BAD/GAD a t2 dans la partie inférieure et

supeérieure de I’anode 1 en fonction de la température du palier.

BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure

Sans plateau 0,955 0,964

Plateau a T1 0,944 0,973

Plateau a T3 0,959 0,971

Plateau a T5 0,959 0,965

Plateau a T7 0,965 0,966
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Figure 4-6 : La variation de la densité non adimensionnelle avant et aprés la cuisson en
fonction de la température du palier a t2 (a) dans la partie inférieure et (b) dans la partie
supérieure de I’anode 2
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Tableau 4-6 : La variation du ratio BAD/GAD a t2 dans la partie inférieure et supérieure de
I’anode 2 en fonction de la température du palier.

BAD/GAD — BAD/GAD -
Partie inférieure Partie supérieure
Sans plateau 0,962 0,962
Plateau a T1 0,984 0,968
Plateau a T3 0,965 0,972
Plateau a T5 0,969 0,962
Plateau a T7 0,962 0,971

43.1.2 Effet de la température de palier sur la résistivité électrique
Les figures 4-7 et 4-8 et les tableaux 4-7 et 4-8 montrent I’effet de I’introduction

d’un temps de palier sur la résistivité électrique dans les parties inférieures et supérieures
des anodes 1 et 2. Les valeurs présentées sont la moyenne des valeurs obtenues a partir de
deux échantillons qui ont subi le méme test.

La figure 4-7 (a) montre que le palier permet de réduire la résistivité des anodes
méme si quand ces derniéres présentent des résistivités plus importantes avant la cuisson.
Pour la partie inférieure de I’anode 1, T3 et T7 montrent amélioration dans leurs BARSs.
Pour la partie supérieure, le plateau a T=T1 donne la meilleure BAR. La différence de
comportement entre la partie inférieure et supérieure de I’anode peut étre due aux
distributions du pourcentage des particules utilisée dans la recette, comme nous I’avons vu
dans le chapitre 3, I’anode 1 présente plus de particules de taille grosse, et un temps de
vibrocompaction plus important. C’est possible que la partie supérieure contient plus de
grosses particules que la partie inférieure ce qui implique plus de pores et moins de

résistivités.
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Pour I’anode 2 et ce, pour la partie inférieure, c’est le plateau a T1 et T7 qui

améliorent la résistivité électrique des échantillons et pour la partie supérieure, c’est le

plateau a T1 qui donne les meilleurs BARs.
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Figure 4-7 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et aprés la cuisson en
fonction de la température du palier a t2 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie
supérieure de I’anode 1.

Tableau 4-7 : La variation du ratio BAR/GAR a t2 dans la partie inférieure et supérieure de
I’anode 1 en fonction de la température du palier.

BAR/GAR — BAR/GAR - Partie
Partie inférieure supérieure
Sans plateau 5,284 6,563
Plateau a T1 4,713 4,589
Plateau a T3 4,618 6,513
Plateau a T5 5,232 5,619
Plateau a T7 4,695 6,324
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Figure 4-8 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et aprés la cuisson en

fonction de la température du palier a t2 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie
supérieure de I’anode 2.

Tableau 4-8 : La variation du ratio BAR/GAR a t2 dans la partie inférieure et supérieure de
I’anode 2 en fonction de la température du palier.

BAR/GAR - BAR/GAR - Partie
Partie inférieure supérieure
Sans plateau 3,988 2,410
Plateau a T1 3,256 1,326
Plateau a T3 3,712 1,835
Plateau a T5 3,923 2,015
Plateau a T7 3,229 2,208

Les tableaux 4-9 et 4-10 récapitulent les résultats trouvés. Nous présentons dans ce

dernier les tempeératures des plateaux qui ont donné les meilleures densités et les meilleures

résistivités.
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D’aprés ces tableaux, I’introduction d’un plateau aux différentes températures

améliore les propriétés des anodes cuites. D’une maniére générale, I’introduction d’un

temps de palier peut améliorer la densité apparente et la résistivité électrique. La perception

de I’effet de I’introduction d’un temps de palier peut étre difficile a distinguer du fait que la

différence entre les deux anodes étudiées ainsi que les parties inférieures et supérieures de

chacune de ces anodes. Une analyse par le réseau de neurones artificiels sera présentée par

la suite pour une meilleure identification des tendances.

Tableau 4-9 : Récapitulatif des résultats sur I’effet de la température de palier a t2 sur la
densité adimensionnelle des anodes cuites.

Sans plateau | Plateaua T1 | Plateaua T3 | Plateaua T5 | Plateaua T7
Anode 1 -1 v v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v v

Tableau 4-10 : Récapitulatif des résultats sur I’effet de la température de palier & t2 sur la
résistivité électrique adimensionnelle des anodes cuites.

Sans plateau | Plateaua T1 | Plateaua T3 | Plateaua T5 | Plateaua T7
Anode 1 -1 v v
Anode 1- S v
Anode 2- | v v
Anode 2- S v
432  Effet de la durée du temps de palier
4321 Effet de de la durée du temps de palier sur la densité apparente

T=T3

Dans cette partie, afin de voir I’effet de la durée de palier sur les propriétés

d’anodes, des échantillons provenant de deux anodes 1 et 2 ont été cuits a un taux de
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chauffage standard, mais en introduisant un palier a une température donnée T3 avec 200°C
<T3 < 600°C et en variant la durée, t2 et t3 (t3 =t2 + 1 h).

Les valeurs obtenues ont été comparées a celles trouvées sans plateau, ce qui veut
dire qu’aucun plateau n’était présent lorsque les échantillons ont été cuits.

Les figures 4-9 et 4-10 montrent la variation de la densité adimensionnelle avant et
apres la cuisson en fonction de la durée du palier dans les parties inférieures et supérieures
desanodeslet2aT=Ta3.

La Figure 4-9 montre une grande variation dans la densité adimensionnelle des
anodes crues, pour une meilleure compréhension de la durée du plateau sur la densité nous
avons calculé le ratio BAD/GAD (tableau 4-11). Ce dernier montre que pour, la partie
inférieure, le plateau de durée t3 donne toujours des anodes significativement plus denses.
Tandis que pour la partie supérieure de I’anode 1, c’est le plateau de durée t2 qui améliore
la densité des échantillons.

La figure 4-10 ainsi que les résultats du tableau 4-12 montrent que I’introduction
d’un palier a une température égale a T3 et d’une durée égale a t3 améliore la densité des
anodes cuites provenant de la partie inférieure de 1’anode 2 Pour la partie supérieure c’est

les paliers de durée t2 et t3 qui donnent les meilleurs résultats.
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Figure 4-9 : La variation de la densité adimensionnelle avant et aprées la cuisson en fonction
de la durée du palier a T3 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie supérieure de

I’anode 1.

Tableau 4-11 : La variation du ratio BAD/GAD a T3 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 1 en fonction de la durée du palier.

BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 0,955 0,964
Plateau de durée t2 0,959 0,971
Plateau de durée t3 0,970 0,965
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Figure 4-10 : La variation de la de la densité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction de la durée du palier a T3 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie supérieure de

[’anode 2.

Tableau 4-12 : La variation du ratio BAD/GAD a T3 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 2 en fonction de la durée du palier.

BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 0,962 0,962
Plateau de durée t2 0,965 0,972
Plateau de durée t3 0,973 0,971

T=T15

Pareillement, afin de voir I’effet de la durée de palier sur les propriétés d’anodes,

des échantillons provenant de deux anodes 1 et 2 ont été cuits a un taux de chauffage

standard, mais en introduisant un palier a une température donnée T5 avec 200°C <T3 < T5

< 600°C et en variant la durée (t1, t2 et t3). t2 étant obtenue en ajoutant une heure a tl et t3
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est égale a t1 plus deux heures. Les valeurs obtenues ont été comparees a celles trouves
sans plateau.

Les figures 4-11 et 4-12 montrent la variation de la densité adimensionnelle avant et
apres la cuisson en fonction de la durée du palier dans les parties inférieures et supérieures
des anodes 1 et 2 et les tableaux 4-13 et 4-14 montrent respectivement la variation du ratio
BAD/GAD a T5 dans la partie inférieure et supérieure des anodes 1 et 2 en fonction de la
durée du palier.

Pour la partie inférieure de I’anode 1 (figure 4-11 (a)), nous remarquons que c’est le
plateau de durée t2 qui donne les échantillons les plus denses méme si la densité initiale de
I’échantillon cuit sans plateau était sensiblement meilleure, tandis que pour la partie
supérieure (figure 4-11 (b)), nous pouvons voir que ’est le plateau de durée 2 et t3 qui
donnent les échantillons les plus denses, nous avons réussi a améliorer les échantillons avec
des densités crues moins élevées en ajoutant un plateau.

Par contre, pour I’anode 2, nous remarquons qu’un plateau a T=T5 de durée t1
permet d’avoir des anodes plus denses dans la partie inférieure et un plateau a T=T5 et de
durée t3 qui améliore les densités des anodes cuites.

Encore une fois, nous observons I’importance des matiéres premieres des anodes sur
la cuisson. Les échantillons provenant des deux anodes industrielles ont été cuits au méme

temps mais les résultats respectifs obtenus sont différents.
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Figure 4-11 : La variation de la densité adimensionnelle avant et aprés la cuisson en
fonction de la durée du palier a T5 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie supérieure de

I’anode 1.

Tableau 4-13 : La variation du ratio BAD/GAD a T5 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 1 en fonction de la durée du palier.

BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 0,955 0,964
Plateau de durée t1 0,954 0,962
Plateau de durée t2 0,959 0,965
Plateau de durée t3 0,959 0,957
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Figure 4-12 : La variation de la de la densité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction de la durée du palier a T5 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie supérieure de

I’anode 2.

Tableau 4-14 : La variation du ratio BAD/GAD a T5 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 2 en fonction de la durée du palier.

BAD/GAD - Partie BAD/GAD - Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 0,962 0,962
Plateau de durée t1 0,971 0,965
Plateau de durée t2 0,960 0,962
Plateau de durée t3 0,967 0,967

4322
e T=T3

Effet de la durée du temps de palier sur la résistivité électrique

Les figures 4-13 et 4-14 représentent I’effet de la durée I’introduction d’un palier a

une température égale a T3 sur la résistivité électrique. Pour I’anode 1, nous avons des

échantillons avec des BAR différents, pour une meilleure compréhension de I’effet de la

durée du plateau a T=T3 nous avons calculé le ratio BAR/GAR (tableau 4-15). Nous
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pouvons déduire a partir de ce tableau que pour t=t3, nous avons réussi a obtenir des

échantillons moins résistants. Pareil, pour I’anode 2, nous pouvons Vvoir, et ce, a partir de la

figure 4-14 et le tableau 4-16 que pour t=t3 nous obtenons les meilleurs résultats.
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Figure 4-13 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction de la durée du palier a T3 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie supérieure de

I’anode 1.

Tableau 4-15 : La variation du ratio BAR/GAR a T3 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 1 en fonction de la durée du palier.

BAR/GAR- Partie BAR/GAR- Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 5,298 6,563
Plateau de durée t2 4,640 6,513
Plateau de durée t3 3,060 6,382
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Figure 4-14 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction de la durée du palier a T3 (a) dans la partie inférieure et (b) la partie supérieure de
I’anode 2.

Tableau 4-16 : La variation du ratio BAR/GAR a T3 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 2 en fonction de la durée du palier.

BAR/GAR- Partie BAR/GAR- Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 3,987 2,419
Plateau de durée t2 3,712 1,835
Plateau de durée t3 3,144 1,830

e TI=T5
Les figures 4-15 et 4-16 représentent I’effet de la durée I’introduction d’un palier a
une température égale a T5 sur la résistivite electrique. Les tableaux 4-13 et 4-14 montrent
respectivement la variation du ratio BAR/GAR a T5 dans la partie inférieure et supérieure

des anodes 1 et 2 en fonction de la durée du palier.
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La figure 4-15 ainsi que le tableau 4-17 montrent que le palier permet de réduire la
résistivité des anodes méme si quand ces dernieres présentent des résistivités plus
importantes avant la cuisson. Pour la partie inférieure de I’anode 1, t3 montre une
amélioration dans la BAR. Pour la partie supérieure, le plateau a T=T5 et t=t2 donne la
meilleure BAR. La différence de comportement entre la partie inférieure et supérieure de
I’anode peut étre due aux distribution du pourcentage des particules utilisée dans la recette,
comme nous I’avons mentionné, I’anode 1 présente plus de particules de taille grosses, et a
passée plus de vibrocompacteur, c’est possible que la partie supérieure contient plus de
grosses particules que la partie inférieure ce qui implique plus de pores et moins de
résistivites.

Pour I’anode 2 (figure 4-16 et tableau 4-18), t=t2 et t3 améliorent la résistivité
électrique des échantillons provenant de la partie inférieure de celle-ci et le t=t1 qui

améliore la résistivité électrique de ceux qui proviennent de la partie supérieure.
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Figure 4-15 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction de la durée du palier dans a T5 (a) la partie inférieure et (b) la partie supérieure de
I’anode 1.

Tableau 4-17 : La variation du ratio BAR/GAR a T5 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 1 en fonction de la durée du palier.

BAR/GAR- Partie BAR/GAR- Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 5,284 6,563
Plateau de durée t1 5,496 5,863
Plateau de durée t2 5,232 5,619
Plateau de durée t3 4,998 5,743
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Figure 4-16 : La variation de la résistivité adimensionnelle avant et apres la cuisson en
fonction de la durée du palier a T5 dans (a) la partie inférieure et (b) la partie supérieure de

[’anode 2.

Tableau 4-18 : La variation du ratio BAR/GAR a T5 dans la partie inférieure et supérieure
de I’anode 2 en fonction de la durée du palier.

BAR/GAR- Partie BAR/GAR- Partie
inférieure supérieure
Sans Plateau 3,987 2,419
Plateau de durée t1 3,688 1,734
Plateau de durée t2 3,597 2,015
Plateau de durée t3 3,677 2,258

Les tableaux 4-19 et 4-20 récapitulent les résultats trouves pour le plateau a T=T3.

Nous presentons dans ce dernier les durées des plateaux qui ont donné les meilleures

densités et les meilleures résistivités.

Pour T=T3, c’est le plateau de durée égale a t3 qui permet de donner les anodes les

plus denses et les moins résistantes
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Tableau 4-19 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier
sur la densité adimensionnelle des anodes cuites a T3.

Sans plateau Plateau de durée t2 Plateau de durée t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v v

Tableau 4-20 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier
sur la résistivité adimensionnelle des anodes cuites a T3.

Sans plateau Plateau de durée t2 Plateau de durée t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v 4
Anode 2- | v
Anode 2- S v 4

Les tableaux 4-21 et 4-22 récapitulent les résultats trouvés pour le plateau a T=T5.

Nous présentons dans ce dernier les durées des plateaux qui ont donné les meilleures

densités et les meilleures résistivités. Pour T=T5, c’est les plateaux de durées égales a t2 et

t3 qui permettent de donner les anodes les plus denses et les moins résistantes.

Tableau 4-21 : Récapitulatif des résultats sur I’effet de 1’introduction d’un temps de palier
sur la densité adimensionnelle des anodes cuites a T5.

Sans plateau

Plateau de durée

Plateau de durée

Plateau de durée

t1 t2 t3
Anode 1- | v v
Anode 1- S v
Anode 2- | 4
v

Anode 2- S
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Tableau 4-22 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier
sur la résistivité adimensionnelle des anodes cuites a T5.

Plateau de durée Plateau de durée Plateau de durée
Sans plateau
t1 12 t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v

4.4 ANALYSE PAR RESEAU DE NEURONES ARTIFICIELS (RNA)

Les échantillons provenant de deux anodes industrielles différentes présentent une
non homogeénéité due a la différence de matieres premiéres utilisées et les conditions de
fabrication. Donc, il est difficile d’étudier I’impact de chaque paramétre individuellement.
Pour cette raison, nous avons utilisé la méthode ‘réseau de neurones artificiels’. Le RNA
est un outil souvent utilisé dans le domaine de I’intelligence artificielle, qui permet de
trouver la relation entre un ensemble de paramétres indépendants et un paramétre de sortie
ou aucune relation mathématique connue n’existe.

Les données expérimentales des deux anodes industrielles ont été utilisées pour
développer le modele. Ce dernier a été validé avec une série de données expérimentales qui
n’a pas éteé utilisée pour I’apprentissage. Les prédictions du modele éetaient en accord avec
les résultats expérimentaux.

Le modele a été utilisé pour prédire les valeurs de densité des anodes cuites (BAD)
et la résistivité des anodes cuites (BAR) correspondant aux parties supérieure et inférieure
des anodes. Les propriétés ont été prévues dans la gamme pour lesquels des données
expérimentales sont disponibles (T1 a T7). Ainsi, les valeurs de densité des anodes cuites

(BAD) et de la résistivité des anodes cuites (BAR) ont été prédites pour une valeur précise
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de la densité des anodes crues (GAD) correspondant aux plateaux de températures T1, T2,
T3, T4, T5, T6, et T7. Nous rappelons que les températures des plateaux T2, T4 et T6 ont
été ajoutées selon les équations 3-12, 3-13 et 3-14.

Les parametres de sortie pour les différentes positions d’anode (supérieure et
inférieure) sont prédits sur la base de la configuration identifiée (figure 3-9) a partir de la
reconnaissance identifiée lors de la phase de I’apprentissage du modéle RNA avec les
données expérimentales.

Les figures 4-17, 4-18, 4-19 et 4-20 montrent les valeurs de BAR et BAD prédites
correspondant a la partie inférieure et supérieure des anodes 1 et 2 a des températures de
plateau différentes pour une valeur constante de GAD.

Nous pouvons observer a partir de ces figures que les prédictions du modéle
variaient selon le modele identifié dans I’ensemble de données d’apprentissage. Les valeurs
montrent qu’autour de température T6, et ce pour les parties inférieures et supérieures des
anodes 1 et 2, la BAD prédite est au maximum et la BAR est au minimum. Les predictions
de RNA peuvent étre améliorées avec plus de données expérimentales.

Nous notons qu’aucun test n’a été effectué a la température de plateau de T6. Le
modele RNA a montré que les températures de plateau de T6 et T7, respectivement,
pourraient améliorer la densité et la résistivité de I’anode cuite. Ces deux températures sont

trés proches.
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Figure 4-17 : BAD et BAR prédites pour les échantillons provenant de la partie inférieure de
I’anode 1 pour une valeur constante de GAD.
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Figure 4-18 : BAD et BAR prédites pour les échantillons provenant de la partie supérieure de
I’anode 1 pour une valeur constante de GAD
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Figure 4-19 : BAD et BAR prédites pour les échantillons provenant de la partie inférieure de
I’anode 2 pour une valeur constante de GAD

0,990 0,99
ot

0,985 /'.\ N ~e—1 097

0,980 A\ X 0,95

0,975 -j\ // \\\L_- —m— 0,93
0,970 \/ BA 0,91

¥BAR
0,965 0,89

L X

\6‘2& ‘7;0 }b& ‘2;{5 ‘fzﬁ ‘%&6 ‘@ﬁb ‘2:(\
%Q\‘b S S S NS NS S

o™ QT QN QW QN 9\ g\ 9\

Densité cuite adimensionnelle
Résistivité cuite adimensionnelle

Conditions de plateau

Figure 4-20 : BAD et BAR prédites pour les échantillons provenant de la partie supérieure de
I’anode 2 pour une valeur constante de GAD
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Nous avons aussi utilisé le RNA pour prédire la durée du plateau qui permet d’avoir
une haute densité ainsi qu’une basse résistivité électrique. Nous présentons respectivement
dans les figures 4-21 et 4-22 la variation de la BAD et de la BAR pour les échantillons
provenant de la partie inférieure de 1’anode 1 a différentes températures de plateau pour
différentes durées.

Tel que nous pouvons constater, les prédictions du modele variaient selon le modele
identifi¢ dans I’ensemble de données d’apprentissage. Les valeurs obtenues montrent que
pour un plateau d’une durée t2 que la BAD prédite est au maximum et la BAR est au
minimum. Les échantillons provenant de la partie supérieure de I’anode 1 ainsi que ceux
provenant de I’anode montrent les mémes tendances.

Le RNA et les données expérimentales donnent des températures de plateau proches. Il
est possible que I’ajout d’un plateau dans cette gamme de température puisse aider a
contréler le taux de dégagement des matieres volatiles lors de la cuisson et par conséquent a
améliorer la qualité de I’anode cuite. Ces résultats peuvent étre améliorés avec plus de

données expérimentales.
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4.5 EFFET DU TAUX DE CHAUFFAGE ET L’INTRODUCTION D’UN TEMPS DE PALIER SUR

LA REACTIVITEA L’AIRET AU CO2

4.5.1  Effet du taux de chauffage

Dans cette partie, nous avons étudié I’effet du taux de chauffage sur la réactivité a
I’air et COy, pour ce faire, nous avons testé la cuisson a différents taux de chauffage : bas,
standard et élevé. Des échantillons provenant des deux anodes industrielles (anode 1 et 2)
ont été cuits a différents taux de chauffage : bas, standard et élevé. Une fois que la cuisson
est terminée. Les tests de réactivité ont été realisés.

Les figures 4-23 et 4-24 montrent la variation de la réactivité totale a I’air en
fonction de la densité adimensionnelle pour différents taux de chauffage pour les anodes 1
et 2. A partir de ces figures, nous constatons que, en général, la réactivité totale des
échantillons est fortement liée a la densité de ces derniers. En effet, & faible taux de
chauffage, la dévolatilisation est lente ce qui augmente la densité apparente et diminue la
fissuration ce qui peut rendre les échantillons plus résistifs a I’attaque de I’oxygéne.

Nous notons aussi la différence de la variation de la réactivité totale des échantillons
des deux anodes (anode 1 et 2), puisque les différents échantillons ont été cuits la méme

fagon, on peut lier ceci a la différence de matieres premiéres des deux anodes.
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Figure 4-23 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différents taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de I’anode 1.
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Figure 4-24 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour differents taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de 1’anode 2.
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Les figures 4-25 et 4-26 montrent I’effet du taux de chauffage sur la réactivité au
CO2 pour les anodes 1 et 2.

Pour I’anode 1, nous constatons que le taux de chauffage a amélioré la densité des
anodes par contre la réactivite totale au CO> est presque restée la méme. Nous notons une
Iégere amélioration quand nous baissons le taux de chauffage.

Pour I’anode 2, la réactivité totale au CO. des échantillons provenant de la partie
inférieure s’est améliorée en diminuant le taux de chauffage par contre pour les échantillons
provenant de la partie supérieure de I’anode 2, I’effet du taux de chauffage était négligeable

sur la réactivité totale au CO..
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Figure 4-25 : La variation de la réactivité totale au CO- en fonction de la densité
adimensionnelle pour différents taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de I’anode 1.
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Figure 4-26 : La variation de la réactivité totale au CO; en fonction de la densité
adimensionnelle pour différents taux de chauffage dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de I’anode 2

4.5.2  Effet de I’introduction d’un palier
4521 Effet de la température du palier a une durée constante

La reactivite a Il’air et au CO2 des échantillons provenant de deux anodes
industrielles précédemment cuits a un taux de chauffage standard, mais en introduisant un
palier de durée t2 en variant la température a été étudie. Nous rappelons que 200°C <T1<
T3 <T5<T7<600°C.

Les figures 4-27 et 4-28 montrent I’effet de la température du palier sur la réactivité
totale a I’air pour les anodes 1 et 2. Les échantillons provenant de I’anode 1 montrent une
amélioration dans la réactivite a I’air en introduisant un plateau en géneral et plus
spécifiqguement a un plateau correspondant au plateau a T7. Les échantillons cuits avec un

temps de plateau a T=T7, sont les plus denses, la penétration de I’air est plus difficile.
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Tandis que pour les échantillons provenant de I’anode 2, nous notons que le plateau a T5
pour la partie inférieure, et le plateau a T5 et T7 pour la partie supérieure permettent
d’obtenir des échantillons moins réactifs que celles obtenus avec les autres plateaux.

Le comportement des échantillons provenant de I’anode 2 ne suit pas la densité des
échantillons, comme nous I’avons vu dans le chapitre 3, cette derniere présente une teneur

plus importante en vanadium et en nickel, ces deux composants accélérent la réaction avec

Iair.
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Figure 4-27 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes températures de plateau a t2 dans la partie
(a) inférieure et (b) supérieure de I’anode 1

Clicours.COM




86

e=fll=Sans p|ateau e=fe==Plateau a T1 == Sans pIateau ==fe=Plateau a T1
. == Plateau a T3 ==ie=Plateau a T5
=>¢=Plateau a T3 ==¥=Plateau a T5 .
Plateaua T7
25 Plateau a 77 2,5
— 2 = 2
<
N . I
= X > X
£ 1 X £
© ©
o o
" 0,5 T o5
0 T T T 1 0 T T T
0,96 0,97 0,98 0,99 1 0,96 0,97 0,98 0,99 1
Densité adimensionnelle Densité adimensionnelle
(@) (b)

Figure 4-28 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes températures de plateau a t2 dans la partie
(@) inferieure et (b) supérieure de ’anode 2

Les figures 4-29 et 4-30 montrent I’effet de la température du palier sur la réactivité
totale au CO> pour les anodes 1 et 2.

La réactivité au CO2 des échantillons provenant de I’anode 1 ne semble pas étre
affectée par I’introduction du plateau. Tandis que pour les échantillons provenant de
I’anode 2, nous notons que les plateaux a T7 et T5 permettent d’obtenir des échantillons
avec une plus basse réactivité. La teneur en impuretés ainsi que 1’homogénéité des anodes
influencent considérablement la réactivité au CO», L’anode 1 contient plus de calcium et de

sodium que I’anode 2. Ces deux derniers sont connus comme catalyseur de la réaction au

CO..
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Figure 4-29 : La variation de la réactivité totale au CO; en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes températures de plateau a t2 dans la partie
(@) inferieure et (b) supérieure de 1’anode 1
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Figure 4-30 : La variation de la réactivité totale au CO2 en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes températures de plateau a t2 dans la partie
(a) inférieure et (b) supérieure de 1’anode 2
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Les tableaux 4-23 et 4-24 récapitulent les résultats trouvés. Nous présentons dans ce

dernier les températures des plateaux qui ont donné les meilleures densités et les meilleures

résistivités.

Tableau 4-23 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier
sur la réactivité a 1’air.

Sans plateau | Plateaua T1 | Plateaua T3 | Plateaua T5 | Plateaua T7
Anode 1 -1 v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v v

Tableau 4-24 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier
sur la réactivité au COx.

Sans plateau | Plateaua T1 | Plateaua T3 | Plateaua T5 | Plateaua T7
Anode 1 -1 v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v v v

D’apres ces tableaux, I'introduction d’un plateau aux différentes températures
améliore les propriétés des anodes cuites. D’une maniére générale, I’introduction d’un

temps de palier peut améliorer la réactivité a 1’air et au CO». Les températures les plus

favorables sont T5 et T7.

4522
e T=T3

Effet de la duree du palier a une température constante

Dans cette partie, afin de voir I’effet de la durée de palier sur la réactivité a I’air et

au CO., des échantillons provenant de deux anodes 1 et 2 qui ont été cuits a un taux de
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chauffage standard, mais en introduisant un palier a une température donnée T3 avec 200°C
<T3 < 600°C et en variant la durée (t2 et t3), avec t2 =t1+1 heure et t3=t2+1 heure.

Les tests de réactivité ont ensuite eu lieu et les valeurs obtenues ont été comparées a
celles trouvées sans plateau, ce qui veut dire qu’aucun plateau n’était présent lorsque les
échantillons ont été cuits.

Les figures 4-31 et 4-32 montrent la variation de la réactivité totale a I’air en
fonction de la durée du palier dans les parties inférieures et supérieures des anodes 1 et 2 a
T=T3.

Pour I’anode 1, I’introduction d’un palier a T3 de durée t2 réduit la réactivité a I’air.
Pour la partie inférieure de I’anode 2, c’est le plateau de durée t3 qui donne les meilleurs
résultats tandis que pour la partie supérieure de cette anode, la réactivité a I’air a peu
changé. Dans la majorité des cas, la réactivité a I’air suit la densité des échantillons. Plus
I’anode est dense plus elle est résistante aux attaques a I’air, par contre ceci n’est pas le cas
pour I’échantillon provenant de la partie supérieure de I’anode 1 et ceci peut étre dd a la

présence des impuretés qui peuvent augmenter la réactivité de I’échantillon.
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Figure 4-31 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T3 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de 1’anode 1.
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Figure 4-32 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T3 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de 1’anode 2.
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Les figures 4-33 et 4-34 montrent I’effet de la durée du palier sur la réactivité au
CO2 pour les anodes 1 et 2.

Pour I’anode 1 la réactivité au CO; est restée presque constante. Nous notons une
Iégere amélioration a t=t3 dans la partie supérieure de I’anode 1. Par contre pour I’anode 2,
et ce, pour la partie inférieure et supérieure, c’est le plateau de durée t2 qui donne des
échantillons moins réactifs au CO.. Encore une fois, nous observons I’effet de présence
d’impuretés sur la réactivité, les échantillons provenant des anodes industrielles présentent

beaucoup de non homogénéité et ceci affecte leurs propriétés.
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Figure 4-33 : La variation de la réactivité totale au CO; en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T3 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de I’anode 1.
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Figure 4-34 : La variation de la réactivité totale au COz en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T3 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de I’anode 2.

e T=T5

Pareillement, afin de voir I’effet de la durée de palier sur la réactivité a I’air et au
COo, les mémes tests ont été fait, mais en introduisant un palier a une température donnée
T5 avec 200°C <T3 < T5 < 600°C et en variant la durée (t1, t2 et t3). Les valeurs obtenues
ont été comparées a celles trouves sans plateau.

Les figures 4-35 et 4-36 montrent la variation de la réactivité totale a I’air en
fonction des densités adimensionnelles pour différentes durées du palier dans les parties
inférieures et supérieures des anodes 1 et 2.

Pour I’anode 1, et ce pour la partie inférieure et supérieure, 1’introduction d’un
plateau permet d’obtenir les meilleurs résultats, malgré la différence entre les valeurs de

GAD des différents échantillons, les réactivités totales a I’air sont trés proches ces
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échantillons doivent présenter plus d’impuretés qui ont influencé la réactivité des
échantillons.

Pour la partie inférieure de I’anode 2, c’est les durees t2 et t3 qui donnent les basses
réactivités. Pour la partie supérieure de I’anode 2, la réactivite a I’air des différents
échantillons est presque la méme, I’effet de I’introduction d’un plateau a T=T5 a differentes
durées est minime.

Les différences des réactivités entre les deux anodes sont dues aux différences de

matieres premieres présentées au chapitre 3.
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Figure 4-35 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T5 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de 1’anode 1.
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Figure 4-36 : La variation de la réactivité totale a I’air en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T5 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de 1’anode 2.

Les figures 4-37 et 4-38 montrent I’effet de la température du palier sur la réactivité
au CO: en fonction des densités adimensionnelles pour les anodes 1 et 2.

Les échantillons provenant de I’anode 1 ne montrent pas une amélioration dans la
réactivité au COz en introduisant un palier. Méme si I’introduction d’un palier améliore
dans la majorité des cas la densité adimensionnelle, la réactivité a I’air ne suit pas
forcément les mémes tendances ceci pourrait étre due a la nature non homogene des
matieres premieres utilisées lors de la fabrication des anodes industrielles et la possibilité
d’avoir des défauts localisés. Pour les échantillons provenant de I’anode 2, nous notons que
le plateau de durée t2 pour la partie inférieure et t3 pour la partie supérieure permet

d’obtenir des échantillons moins réactifs que celles obtenus avec les autres plateaux.
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Figure 4-37 : La variation de la réactivité totale au CO; en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T5 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de I’anode 1.
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Figure 4-38 : La variation de la réactivité totale au CO; en fonction de la densité
adimensionnelle pour différentes durées du palier a T5 dans la partie (a) inférieure et
(b) supérieure de 1’anode 2.
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Les tableaux 4-25 et 4-26 récapitulent les résultats trouves pour le plateau a T=T3.
Nous presentons dans ce dernier les durées des plateaux qui ont donné les meilleures
réactivités a 1’air et au CO». Pour T=T3, c’est le plateau de durée égale a t2 qui permet de

donner les anodes les plus denses et les moins résistantes.

Tableau 4-25 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier a
T3 sur la réactivité totale a I’air

Sans plateau Plateau de durée t2 Plateau de durée t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v

Tableau 4-26 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier a
T3 sur la réactivité totale au CO>

Sans plateau Plateau de durée t2 Plateau de durée t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v

Les tableaux 4-27 et 4-28 récapitulent les résultats trouvées pour le plateau a T=T5.
Nous présentons dans ce dernier les durées des plateaux qui ont donné les meilleures
réactivités a I’air et au CO2. Pour T=T5, c’est les plateaux de durées égales a t2 et t3 qui

permettent de donner les anodes les mois réactives.
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Tableau 4-27 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier a
T5 sur la réactivité totale a I’air

Plateau de durée Plateau de durée Plateau de durée
Sans plateau
t1 12 t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v
Anode 2- | v
Anode 2- S v

Tableau 4-28 : Récapitulatif des résultats sur 1’effet de I’introduction d’un temps de palier a
T5 sur la réactivité totale au CO>

Plateau de durée Plateau de durée Plateau de durée
Sans plateau
tl t2 t3
Anode 1- | v
Anode 1- S v
Anode 2- | v 4
Anode 2- S v

4.6 LA COMPAGNE DE MESURE REALISEE A L’USINE

Nous avons fait I’analyse de la chimie et de la perméabilité de 32 anodes

industrielles. Ces anodes ont été préparées avec différentes formulations, différentes

matieres premieres, différents conditions du vibrocompaction et différents positions dans le

four. Les résultats trouves sont présentés ci-apres.

4.6.1

Effet des parametres de formation et de cuisson sur la perméabilité

Nous rappelons que les valeurs de perméabilité adimensionnelle présentées a

I’équation 3-17. La figure 4-39 montre la variation de la perméabilité des différentes anodes

étudiées. Les différentes caractéristiques de ces échantillons ont été mentionnées dans la

partie 3.4.



98

Pour une meilleure investigation des différents parametres tels que la matiere
premiére, le temps de vibrocompaction et la pression du ballon, nous allons analyser les
anodes deux a deux.

L’anode 18 représente un temps de vibrocompaction bas, sa température finale de
cuisson etait plus haute que celle de I’anode 27, la matiere premiére en termes de coke et de
brai était différente par contre la granulométrie était semblable a celle de I’anode 27 et la
pression du ballon utilisée lors de sa fabrication était plus basse. La perméabilité de I’anode
18 est plus élevée que celle de I’anode 27. Un temps de vibrocompaction bas ainsi qu’une
moyenne pression de ballon pourrait augmenter la perméabilité a cause d’un remplissage
moins important ce qui engendre plus de pores. La température finale de cuisson pourrait
aussi augmenter la perméabilité.

Les deux anodes 28 et 32 ont deux matieres premieres initiales différentes mais
présentent la méme granulométrie et le méme temps de vibrocompaction. Cette différence
dans les matiéres premiéres pourrait étre la raison de I’écart entre les deux anodes. D’un
coté, la forme du coke pourrait influencer le remplissage et donc la présence des pores,
d’un autre coté, les propriétés du brai touchent a la densité des anodes puisque ce dernier
peut influencer la dévolatilisation. Dans ce cas-ici, nous remarquons aussi I’augmentation
de la température finale de cuisson ne fait pas augmenter la perméabilité. Dans la littérature
[29] nous avons trouve que lorsque nous augmentons la température maximale de cuisson,
la perméabilité augmente, nous avons observé cette tendance dans le cas des anodes 18 et
27. Dans le cas des anodes 28 et 32 nous n’observons pas cette tendance.

Les anodes 27 et 28 ont toutes les deux subies la méme température finale de

cuisson, elles presentent toutes les deux la méme composition initiale, pourtant les
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perméabilités des deux anodes sont différentes ceci peut étre due a la nature non homogene
des matieres premiéres des anodes industrielles aussi ¢a pourrait étre une influence des
défauts localisés que nous pouvons avoir quand nous travaillons avec des anodes

industrielles.

Perméabilité adimensionnelle

anode 18 anode 27 anode 32 anode 28

Figure 4-39 : La variation de perméabilité adimensionnelle des différentes anodes.

D’une manicére générale, les différences en termes de perméabilite entre les
différentes anodes étaient plus importantes lorsque le temps de vibrocompaction était plus
bas. De ce fait, le temps de vibrocompaction peut étre un facteur important qui peut affecter

la perméabilité des anodes.
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4.6.2  Effet des paramétres de formation et de cuisson sur la chimie
Dans ce qui suit, les valeurs présentées de chimie des différents composants d’anode
sont des valeurs adimensionnelles, la teneur d’un composant est calculée selon I’équation
(3-17).
Les différences entre les anodes sont présentées au tableau 3-10. Il est difficile de
trouver une relation directe entre la chimie des différentes anodes et les différents
parametres présentés dans le chapitre. Pour ce, afin de voir I’effet de différents parametres

sur la teneur en impuretés différentes approches ont été étudiees.

Sur la base des essais, les anodes ont été regroupées en trois catégories telles qu’il est
montré dans le tableau 4-17. Nous avons observé que le temps de vibrocompaction n’a
montré aucune influence sur la chimie des anodes. Nous avons peu de donnée, de ce fait,
toutes les analyses se font sur la base des tendances observées. Cela pourrait ne pas étre la
tendance généralisée. Les figures 4-40, 4-41, 4-42, 4-43 et 4-44 représentent les teneurs

adimensionnelles en soufre, vanadium, sodium, nickel et fer dans les différents groupes.
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Tableau 4-29 : Les différences entre les trois groupes d’anodes.

Groupe 1 Groupe 2 Groupe 3
C1*-C2* v
Coke o v 7
. B** v v
% Coke frais i v
. B v v
% Rejets w 7
. B v
% Mégots w v 7
. B v v
% Grosses particules H v
: B v v
% Moyennes particules H v
- icul B v v
% Fines particules H v

*Coke: C1 (coke 1), C2 (coke2); ** B (coke “bas soufre”), H (coke “haut soufre”)

La figure 4-40 montre que le groupe 1 présente une teneur en soufre plus importante
que les groupes 2 et 3. Le facteur qui pourrait influencer cette teneur doit étre le type de
coke. En effet, le groupe 1 a été fabriqué avec un mélange de coke 1 et coke 2 tandis que
les groupes 2 et 3 ont été fabriqués a partir du coke 2 seulement. Le coke 1 pourrait étre
responsable de la teneur en soufre présente dans les anodes du groupe 1.

La figure 4-41 montre que la variation de la teneur adimensionnelle de vanadium
dans les trois groupes d’anodes. Tel que nous pouvons voir, c’est le groupe 2 qui posséde la

teneur la plus élevée. Ceci peut étre dd au haut pourcentage de coke frais présent dans les

anodes de ce groupe contrairement a (celui présen+ dans les anodes du groupe 2 et 3 qui est

bas.
La figure 4-42 montre que la variation de la teneur adimensionnelle de sodium dans
les trois groupes d’anodes. Les anodes du groupe 1 et 3 présentent une teneur en sodium

plus importante que celle du groupe 2. C’est deux groupes d’anodes ont été fabriqués avec
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un pourcentage de mégots plus haut que celui du groupe 2. Ce pourcentage peut étre
responsable de la teneur plus importante de sodium.

La figure 4-43 montre que la variation de la teneur adimensionnelle de nickel dans
les trois groupes d’anodes. Pareil que le sodium, les anodes du groupe 1 et 3 présentent une
teneur en nickel plus importante que celle du groupe 2. C’est deux groupes d’anodes ont été
fabriqués avec un pourcentage de mégots plus haut que celui du groupe 2. Encore une fois,
ce pourcentage peut étre responsable de la teneur de Nickel.

La derniére figure (figure 4-44) présente la variation de la teneur adimensionnelle
de fer dans les trois groupes. C’est le troisieme groupe qui présente la teneur la plus haute
en fer, ce dernier a été préparé avec un pourcentage de particules fines plus grand. Le

broyage des particules fines peut-étre la raison de présence de fer dans les anodes.

m Soufre ® VVanadium
11 1,1

1,05 1,05

0,95 0,95

Teneur adimensionnelle
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Teneur adimensionnelle
[EnY

0,9 T . 0,9
Groupe 1 Groupe 2 Groupe 3 Groupe 1 Groupe 2 Groupe 3

Figure 4-40 : La variation de la teneur Figure 4-41 : La variation de la teneur
adimensionnelle de soufre dans les trois adimensionnelle de vanadium dans les trois
groupes d’anodes. groupes d’anodes.
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Figure 4-42 : La variation de la teneur
adimensionnelle de sodium dans les trois

groupes d’anodes.

Figure 4-43 : La variation de la teneur
adimensionnelle de nickel dans les trois

groupes d’anodes.
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Figure 4-44 : La variation de la teneur adimensionnelle de fer dans
les trois groupes d’anodes.
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4.7 CONCLUSIONS

Dans cette partie du travail, nous avons testé la cuisson a différents taux de
chauffage (bas, standard et élevé) et en introduisant un temps de palier qui correspond a la
libération des volatiles a différentes températures et de durées differentes, et nous avons
constaté que, pour la majorité des cas, 1’ajout d’un plateau améliore les propriétés des
anodes cuites a des températures égales a T5 et T7 et de durée entre t2 et t3. Les
échantillons provenant de deux anodes industrielles différentes présentent une non
homogénéité due a la différence de matieres premieres utilisées, les conditions de
fabrication, et ce qui a rendu difficile I’étude de I’impact de chaque parametre
individuellement. Pour cette raison, nous avons utilisé la méthode « réseau de neurones
artificiels ». Le RNA et les données expérimentales donnent des températures de plateau
similaires.

Nous avons étudié I’effet des matieres premiéres et des conditions de
vibrocompaction sur la variation de la perméabilité et de la chimie des différentes anodes.
Nous avons trouvé que pour le temps de vibrocompaction bas ainsi qu’une pression basse
du ballon pourraient augmenter la perméabilité des anodes aussi les matiéres premiéres
utilisées pouvait affecter cette derniéres. L’effet de la température finale de cuisson sur la
perméabilité a été trouvé minime dans ce cas présent. Pour la chimie, les matieres
premiéres influencent la teneur des différents composants chimique, par exemple un certain
type de coke pourrait influencer la teneur en soufre présent dans les anodes. Un
pourcentage haut de coke frais pourrait augmenter la teneur en vanadium, les mégots
peuvent étre responsables a la présence de sodium et du nickel. Le broyage des particules

fines peuvent augmenter la teneur en fer.
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Chapitre 5

CONCLUSIONS ET RECOMMANDATIONS

5.1 CONCLUSIONS

La présente étude porte son intérét sur le processus de cuisson des anodes en
carbones, ce dernier est physico-chimique complexe qui implique I’expansion du brai, la
libération de substances volatiles de liant, la cokéfaction, la réorientation de cristallin (pré-
graphitisation) et dans certains cas, la désulfuration.

Le procédé de cuisson est souvent décrit par le taux de chauffage, la température de
cuisson (maximale) ainsi que le temps de maintien ; sa réussite se traduit par une haute
densité et donc une basse perméabilité, une basse porosité, une basse résistivité électrique
et une basse réactivité a I’air et au CO-,

Plusieurs travaux et recherches aient souligné I’importance de la réaction de la
carbonisation ainsi que la libération de la plupart des volatiles lors de la cuisson.
Cependant, peu d’études ont indiqué I’intérét de réduire le chauffage a cette plage de
température.

En premiere partie, nous avons testé la cuisson a différents taux de chauffage (bas,
standard et éleve) et en introduisant un temps de palier qui correspond a la libération des
volatiles a différentes tempeératures et de durées différentes. Les resultats principaux
obtenus durant cette étude sont énumérés dans les points suivants :

1. Généralement, la diminution du taux de chauffage ainsi que I’introduction d’un

plateau améliorent la qualité des anodes en carbone et ce, en termes de densité,

de résistivité électrique et de réactivité a I’air et au CO». Toutefois, nous avons
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aussi trouvé que la composition initiale des anodes pourrait influencer son
comportement lors de la cuisson. En effet, nous avons observé une différence de
comportement dans les échantillons étudiées dont la seule différence est leurs
provenances soit I’anode (anode 1 ou 2) ou bien méme la position dans 1’anode
(inférieure ou supérieure).

2. Le modele de RNA ¢laboré permet une meilleure compréhension de 1’effet de
I’introduction d’un plateau ; il confirme nos résultats expérimentaux. Le RNA et
les données expérimentales donnent des températures de plateau similaires

La deuxieme partie du travail portait sur I’effet des matiéres premiéres et des

conditions de vibrocompaction sur la variation de la perméabilité et de la chimie des
différentes anodes. Les résultats trouves sont ci-dessous :

1. Le temps de vibrocompaction, la pression de ballon ainsi que les matieres
premiéres peuvent influencer la perméabilité des anodes.

2. Pour la chimie : les matieres premiéres, le type de coke, le pourcentage de ce

dernier ainsi que les mégots jouent un réle important dans la chimie des anodes.

5.2 RECOMMANDATIONS
Afin de simplifier le travail et gagner du temps, ce travail a éte élaboré en utilisant
des anodes industrielles, lors de la caractérisation des échantillons, nous avons trouve que
ces dernieres sont non homogenes, trouver des échantillons avec des densités ainsi que des
résistivités électriques proches etait difficile, voire impossible; travailler avec des anodes de
laboratoires, qui souvent sont beaucoup plus homogénes que les anodes industrielles

pourrait étre une belle opportunité pour éliminer I’effet des matiéres premicres permettant



107

ainsi une meilleure compréhension de 1’effet du plateau sur les propriétés des anodes en
carbone.

En raison des contraintes de temps et la durée des expériences (six jours par
expérience), il n’était pas possible de réaliser le nombre d’expérience souhaité, d’une fagon
générale, nous avons trouvé que I’introduction d’un plateau améliore la qualité des anodes
cuites en termes de densité, de résistivité et de réactivité a I’air et au COg, investiguer plus
dans cette direction pourraient étre une bonne piste pour améliorer les propriétés des anodes
cuites.

Bien qu’un modeéle RNA efficace ait été développé qui nous a permis de prédire les
valeurs de BADs et de BARs et confirmer les tendances que nous avons trouvé avec 1’étude
expérimentale, plusieurs améliorations peuvent étre apportées a celui-ci :

e Augmenter le nombre de données utilisées pour la phase d’entrainement du

réseau;

e Le modeéle élaboré est pour une valeur de GAD fixe, travailler sur un modéle
pour une valeur de GAD variable pourrait étre avantageux surtout qu’en milieu
industriel, on ne peut pas controler la GAD.

e Optimiser les paramétres du modele RNA tels que le nombre de couches
cachées, nombre de neurones par couches ainsi que les critéres de performances.

Ce serait intéressant d’étudier la corrélation entre I’introduction du plateau et la
quantité de volatiles libérés ; ceci permettra 1’amélioration des colts énergétiques dans le
processus de cuisson.

La formulation de la recette peut étre étudiée davantage pour I’amélioration les

propriétés d’anode en faisant varier la composition du granulat sec ainsi que le brai.
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Comme nous avons pu le constater, une différence dans les matieres premiéres peut

influencer le comportement de I’anode lors de la cuisson.
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