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(57) Abstract: The invention relates to a composite plate which is made by alternately stacking (n+1) flexible graphite sheets and
(n) pinhole-perforated metal reinforcing sheets (where n > 2). The invention is characterised in that the thicknesses of the flexible
graphite sheets are such that any segment of the composite plate havizng a thickness of 2 mm comprises at least 3 layers of flexible
graphite and has a graphite mass per unit area of at most 2.34 kg/m . The invention is also characterised in that, for each of the
perforated metal reinforcing sheets, the height of the pinholes therein in relation to the surface of the sheet does not exceed 1.3 times
the thickness of the thinnest flexible graphite layer to which it is attached. Said composite plate can be used to produce seals resistant

to temperatures of up to 550 °C in continuous service.
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(57) Abrégé : Linvention concerne une planche composite réalisée par empilement alterné de (n+1) feuilles de graphite souple et
de (n) feuilles de renfort métalliques perforées a picots (oun = 2), caractérisée en ce que les épaisseurs des feuilles de graphite souple
utilisées sont telles que toute tranche d'épaisseur de 2 mm de la planche composite comporte au moins 3 couches de graphite souple,
et présente une masse de graphite par unité de surface d'au plus 2,34 kg/mz, et en ce que pour chacune des dites feuilles de renfort
métalliques perforées, les picots présents sur ladite feuille ont une hauteur par rapport a la surface de ladite feuille qui ne dépasse
pas 1,3 fois 1'épaisseur de la plus fine des couches de graphite souple a laquelle elle est attachée. Cette planche composite permet la

L . ) s e . ) : - 0 . .
fabrication de joints d'étanchéité qui résistent a des températures jusqu'a 550 C en régime permanent.
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Joints d’étanchéité multicouches graphite souple/métal

adaptes a des conditions de service & haute température

Domaine technique de I’invention

La présente invention se rapporte au domaine de la fabrication de joints d’étanchéité
plans réalisés par des empilements alternés de graphite souple et de feuilles métalliques
perforées, capables de supporter des conditions de température élevée, supérieure i
300°C par exemple sans subir de dégradation de leur qualité et ceci méme sous des

contraintes de serrage du joint trés élevées.

Etat de la technique

Le graphite souple est €laboré par expansion thermique de graphite (le plus souvent
sous forme de paillettes), dans lequel des atomes ou molécules ont été insérés suite 3
une attaque en milieu acide ; le matériau ainsi obtenu a une masse spécifique trés faible
et possede la propriété de s’auto-agglomérer sans aucun liant par simple effet
mecanique. Aiﬁsi on obtient, par laminage ou compression un matériau souple ou semi-

rigide sous la forme de rouleaux ou de plaques..

Les feuilles de graphite souple sont utilisées depuis longtemps pour la fabrication de
jomts.d’étanchéité plats. De tels joints d’étanchéité plans sont utilisés par exemple dans
des installations de I’industrie chimique ou pétrochimique pour le transports de fluides .
chauds et corrosifs, ainsi que dans les centrales de production d’énergie therquﬁe ou
nucléaire pour le transport de vapeur d’eau sous pression. L’utilisation d’un joint
d’étanchéité plan est illustrée de maniére schématique sur la figure 1. Deux brides
metalliques (1,2) relient entre eux deux conduits tubulaires (5,6) formant ainsi une -
canalisation. Le serrage des deux brides métalliques (1, 2) au moyen des boulons (3)
situés sur la periphérie du montage, permet le pincement de la feuille de graphite souple
(4) agissant comme joint d’étanchéité. Les caractéristiques d'e.souplesse et la capacité de
deformation du graphite souple Iuj permettent de se conformer aux surfaces en regard

des brides métalliques et d’assurer une bonne étanchéité entre l’intérieur de la
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canalisation (a) et le milieu externe (b). Les qualités de stabilité¢ thermique et de grande
inertie chimique du graphite souple, particuliérement vis a vis des liquides organiques

ou acides en ont fait e matériau de choix dans de nombreuses situations.

Trois caractéristiques sont donc déterminantes pour la qualité des joints d’étanchéité
plans : ’aptitude a étancher (exprimée sous la forme d’un taux de fuite mesuré dans des
conditions normalisées), la température maximale de dégradation ‘des matériaux
consfituant le joint, et eﬁﬁn le maintien des caractéristiques mécaniques de la structure
du joint dans la gamme de température d’utilisation des matériaux le constituant. Les
caractéristiques du joint doivent toujours permettre d’une part son adaptation aux
surfaces contre lesquelles il est pressé, et d’autre part sa résistance au fluage pour
maintenir au cours du temps et des cycles thermiques la pression de serrage des brides,

ceci pour garantir au fil du temps 1’étanchéité.

Malgré une tenue a la température sous air jusqu’a 500°C voire 550°C pour certaines -
qualités de graphite souple, les feuilles de graphite souple souffrent de plusieurs

inconveénients. Elles sont difficiles & manipuler, elles se déchirent relativement

- facilement, et il est difficile de les produire en fortes épaisseurs. Les producteurs de

feuilles de graphite souple ont ainsi développé des empilements multi-matériaux, en
général des empilements alternés de feuilles de métal et de - graphite souple, afin de
rendre ’emploi ‘des joints d’étanchéité plus pratique et de les rendre plus résistants -
mécaniquement. Il est trés commun aujourd’hui d’utiliser un joint constitué d’un

empilement tel que celui décrit dans la figure 2, ou deu{‘cfeuilles de graphite souple (10,

'11) sont liées & une feuille (insert) métallique centrale (12). Ces joints sont sollicités |

également dans le sens paralléle aux couches qui les composent, du fait des fortes
contraintes de compression mal réparties sur toute la surface du joint ; on appelle ce
phénomene «le pincement de la bride ».. Ils peuvent ainsi présenter un probléme de
fluage, notamment & haute température de service, lorsque la dilatation thermique
deforme la géométrie de la bride. Le fluage est alors susceptible de limiter leur dﬁrée de

vie et I’étanchéité du systéme dont ils font partie.
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Suivant ce principe et pour principalement améliorer encore la tenue mecanique du
joint, de nombreuses solutions ont été proposées. Ces solutions. font intervenir des
empilements de 3, 5, 7 couches ou plus suivant les épaisseurs du joint, différents
matériaux pour les feuilles de renfort (différents métaux, feuilles pleines ou feuilles
perforées, voire méme des grilles), et différentes solutions pour assurer la liaison
mécanique entre le graphite souple et la feuille de renfort. Parmi ces solutions de hatson
on peut citer les deux principales technologies utilisé€es : soit un collage, soit un ancrage
de moyens mécaniques de retenue dans les feuilles de graphite. Ces moyens mécaniques
de retenue peuvent étre des domes ou picots résultant de la perforation d’une t6le mince
ou feuille métallique & I’aide d’une pointe (voir la demande de brevet FR 2 625 281
(Dana Corporation)).

Dans cette association de matériaux de type feuilles de graphite souple attachées a une
structure metallique rigide, les feuilles de graphite souple assurent la fonction de
déformabilité¢ / conformation aux surfaces de contact et d’étanchéité, alors que les
renforts métalliques procurent 1’avantage de solidité de I’ensemble, et permettent ainsi
une manipulation aisée (y compris pour des joints de grandes dimensions) et conferent a

I’ensemble une bien meilleure résistance au fluage.

Pour fixer une feuille de graphite souple sur une téle ou feuille métallique, on peut
utiliser traditionnellement des colles ou adhésifs, mais ceux-ci 1 ne peuvent garantir une
tenue mecanique au dela de 300°C. Les brevets EP 616 884, US 5,509,993 et US
6,962,349 (Sigri Great Lakes Carbon AG) décrivent ['utilisation de substances qui
modifient I"interface entre le métal et le graphite, mais qui ne sont pas des colles, telles
que certains composés organo-silicium, des composés perfluorés ou des savons
- meétalliques. Ces produits sont des promoteurs d’adhésion ; ils doivent étre appliqués en
une €paisseur de quelques @anométres.. On fixe !ainsi une couche de métal sur une
couche de graphite sans colle par une technique de pressage a chaud, typiquement a une
température comprise entre 150°C et 300°C (voir US 6,258,457 (SGL Technik GmbH)).

Cette technique est cependant trés coliteuse & mettre en ceuvre car peu productive, et elle

ne garantit pas une tenue mécanique suffisante de i’assemblage au dela de 400°C.
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Une autre approche technique utilise des moyens de retenue mecanique, que I’on peut
obtenir en créant dans la feuille métallique de nombreuses perforations en forme de
dome (voir la demande de brevet européenne EP 0 640 782 A2 (Tako Payen S.p.a.) , la
demande de brevet francaise 2 625 281 (Dana Corporation), le brevet US 4,723,783
(Dana Corporation), le brevet US 4,723,783 (Dana Corporation), le brevet US
6,258,457 (SGL Technik GmbH)). Cependant, comme I’enseigne le brevet US
3,509,993 cité ci-dessus, la perforation des tSles en déme induit des contraintes locales
dans la t6le, ce qui peut conduire a des ruptures sous charge. Les empilements de
feuilles de graphite .souple attacheées a des toles métalliques présentent cependant encore
quelques points faibles. Tout d’abord, les renforts métalliques perforés dans des
¢paisseurs de feuillards supéricures ou €gales a 100 pm rendent plus difficiles la
découpe des joints, opération qui permet d’obtenir les géométries désirées en partant de
feuilles planes. Pour limiter cet inconvénient, la pratique commune est de limiter le
nombre des renforts meétalliques perforés et également de limiter leur épaisseur. On
utilise typiquenient un seul renfdrt métallique, parfois deux pour une épaisseur totale de
3 mm, rarement plus de deux, et cela uniquement pour des épaisseurs de joints

superieures a 3 mm. Les épaisseurs de feuillards sont le plus fréquemment proches de

100 microns.

En‘conclusion, les solutions de liaison entre couches par collage d’une part introduisent.
un ¢lément (la collej dont la tenue en température est limitée. Par ailleurs, elles
imposent des procédés de production plus délicats & mettre en ceuvre que le simple
cqlaminage utilisé pour lier une feuille perforée et une feuille de graphite souple.
D’autre part, il existe aussi des procédés d’assemblage sans colle, mais ces procédés
sont €galement complexes, car ils font appel & des procédés de pressage & chaud ainsi
qu’'a I'application en trés faible épaisseur de produits chimiques qui modiﬁent la

surface.

Alors que le colaminage peut se concevoir aisément comme une opération produisant en
continu un « sandwich » de matériaux, le collage exigera une enduction de surface, un
séchage et le plus fréquemment, surtout pour les colles capables de fonctionner & des

températures de ’ordre de 300°C, un traitement thermique pour stabiliser les colles.
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Cette suite d’opérations est. soit effectuée par étapes successives, soit au moyen d’une
suite complexe d’équipements fonctionnant en continu.

Dans tous les cas, le colaminage avec une tble perforée semble étre le procede
d’assemblage continu le plus économique, mais présente des inconvénients importants

comme la difficulté de découpe par des moyens classiques.

D’une maniére générale, lorsque la température d’utilisation dépasse 400°C et que les
pressions des fluides & étancher sont trop importantes, les joints plats découpés dans des
planches composites & base de graphite souples doivent €tre remplacés par des
solutions plus sGires mais plus cofiteuses ; ces solutions sont toutefois moins souples en
terme dimensionnel, comme les joints spiralés, les joints siries et autres joints

metalliques.
Probléme posé

Le probléme auquel essaye de répondre la présente invention est donc de proposer un
nouveau procédé de fabrication de planches et/ou de joints composées d’un empilement
‘altemé de couches de graphite souple et de feuilles de métal permettant un découpage
facile et une production en continue facile et économique, et qui présente une trés bonne
“tenue mécanique jusqu’a des températures et pressions inaccessibles jusqu’a présent aux
joints de bride plats, tout en garantissant une étancheité selon les nouveaux standards
visant a limiter les émissions fugitives de gaz écologiquement dangereux pour

I’atmosphere.
Objets de ’invention

L’objet de la présente invention est uné planche composite réalisée par empilement
alterné de (n+1) feuilles de graphite souple et de (n) feuilles de renfort métalliques
perforées a picots, de maniére a ce que la premiere et la derniére feville dudit
empilement alterné soient des feuilles de graphite souple,

la dite planche composite étant caractérisée en ce que :

a). n>2,;

¢
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b) les épaisseurs des feuilles de graphite souple utilis€es peuvent étre égales ou
différentes, et sont telles que toute tranche d’épaisseur de 2 mm de la planche
composite
(i) comporte au moins 3 couches de graphite souple,

(11)) présente une masse de graphite par unité de surface d’au plus 2,34 kg/m* ;

C) pour chacune des dites feuilles de renfort métalliques perforées, les picots
présents sur ladite feuille ont une hauteur par rapport a la surface de ladite feuille
qui ne dépasse pas 1,3 fois I’épaisseur de la plus fine des couches de graphite

souple a laquelle elle est attachee.

Un aufre objet est un joint d’étanchéité plan, produit par découpe d’une planche selon

I’invention.

Encore un autre objet est I"utilisation d’un tel joint & une température ne dépassant pas
600°C, et préférenticllement a une température comprise entre 350°C et 550°C, et

encore plus preférentiellement a une température comprise entre 400°C et 500°C.

Description des figures

La figure 1 montre le schéma d’un joint d’étanchéité plan. La lettre (a) indique
I"intérieur de la canalisation, la lettre (b) indique le milieu externe.

La figure 2 montre le schéma d’uﬁ empilement de type graphite souple / insert
meétallique souple / insert métallique / graphite / graphite souple.

La figure 3 montre de maniére schématique une coupe transversale a travers une
planche composite selon I’invention.. -

La figure 4 montre le taux de fuite observé lors d’un essai normjalisé a 300°C pour des
joints d’une épaisseur de 2 mm coupés dans des planches composites de structures
différentes (nombre de feuilles métalliques, trois valeurs différentes pour la densité du |
- graphite).

La figure 5 montre ’agencement des perforations de la tole métallique pour une

réalisation selon I’invention. Les dimensions sont données en millimétres.
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Description détaillée de I’invention

Selon 1'invention, le probléme est résolu par une planche facilement découpable en un
joint plat qui présente a la température ambiante des caractéristiques de résistance a la
pression de serrage similaires voire supérieures aux assemblages multicouches
classiques, mais qui garde d’excellentes caractéristiques mécaniques jusqu’au des
températures proches de la limite de deégradation des matériaux (graphite souple et
metal). Alors que les assemblages structuraux connus avec ou sans colle ne peuvent pas
raisonnablement dépasser une température de 400°C, le produit selon 1’invention permet

de maintenir ces propriétés meécaniques jusqu’a la température d’oxydation du graphite.

Une feutlle de graphite souple connue de type Papyex® 1600° convient pour fabriquer

le "produit selon I’invention.

En utilisant une feuille de type Papyex® 1600°, cette invention repousse d’au moins
100°C a 150°C la possibilité d’utilisation de joints plats en graphite souple pour

¢tancher des systémes & hautes pressions de fluide.

La structure de I’assemblage selon I’invention permet également, par un dép6t de faible
| épaisseur d’un agent fonctionnalisant sur chéque interface entre le métal et le graphite,
de fonctionnaliser chaque interface entre le métal et le graphite sans nuire pour autant a

I’excellente tenue mécanique de la dite structure multicouche.

Le principe de I’invention consiste & lier par ancrage mécanique des feuilles de graphite
souple et des feuilles métalliques minces perforées & picot. La particularité de la”

solution proposée tient & la combinaison des moyens suivants :

(a) La planche composite comprend (2n+1) couches alternées dont (n+1) couches de
graphite souple et n couches de métal, avec n > 2. Les couches externes sont des
couches de graphite souple.. Ainsi, une réalisation avec n=2 | montre 1’empilement
suivant |

graphite souple / feuille de renfort / graphite souple / feunille de renfort / graphite souple.
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L’épaisseur des feuilles de graphite souple peut étre €gale ou differente ; de méme, leur

densite peut étre €gale ou differente.

(b) Les feuilles de renfort métallique sont des feuilles dont 1’épaisseur individuelle ne
dépasse pas 60 microns. La nature et I’épaisseur des feuilles de renfort métallique peut
étre égale ou différente. Le matériau desdites feuilles de renfort meétalliques est
sélectionné dans le groupe composé de : acier, acier inoxydable, nickel, alliages de

nickel, aluminium, alliages d’aluminium, cuivre, alliages de cuivre.

(c) Les feuilles métalliques sont perforées de maniére produire des picots de faible
hauteur, typiquement une hauteur ne dépassant pas 860 microns par rapport au plan de
la feuille. Au dela, les picots pénétrent mal dans un graphite souple de densité 1 g/cm’
lors de ’étape d’assemblage par colaminage. L’accrochage de la feuille de graphite
souple sur 1’insert perforé a picot n’est alors plus suffisant pour assurer des
performances mécaniques optimales. La figure 5 montre un mode de réalisation pour
une feuille métallique perforée qui peut étre utilisée dans le cadre de la présente

invention.

Cette perforation de la feunille métallique peut étre effectuée avec une aiguille ronde
presentant quatre pans : Iorsqti’ elle pénétre le métal, elle perce un trou en cassant la tole
en quatre pans qui sont ensuite pli€s dans le sens d’avancement de 1’aiguille. Ainsi, on -
- obtient un picot qui présente typiquement quatre pointes dont la hauteur théorique est an
plus la moitié du diameétre du trou. La figure 5 montre [’agencement des trous dans une
feuille en acier inoxydable 316 d’épaisseur 50 um selon un mode de réalisation de la
présente invention. Pour obtenit, par la suite, une structure multicouche facilement
decoupable et suffisamment résistante mecaniquement, on utilise une feuille métallique
- en acier inoxydable d’épaisseur idéalement comprise entre 40 et 60 um. Le diamétre de

trou est avantageusement compris entre 0,8 et 1,72 mm.

(d) Les épaisseurs des feuilles de graphite souple sont limitées de telle sorte que le
nombre de couches de graphite ne soit pas inférieur a environ 1,5 par millimeétre

d’épaisseur de la structure totale avant compression entre brides.
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La limitation des épaisseurs des feuilles de renfort a 60 microns ou moins, permet de
conserver une grande facilite de découpe des joints a partir de surfaces pleines,
contrairement 3 ce qui se pratique avec des renforts multiples de plus grandes
epaisseurs. La solution proposée permet de découper dés formes avec des outils simples
tels que : emporte-pieces, massicot, lame coupante. Les solutions traditionnelles fondées
sur I’emploi de feuilles de 100 microns d’épaisseur ou plus requierent I’emploi de
techﬁiques plus sophistiquées felles que la découpe au jet d° eal ou l’emploi d’outils
tournants sur de telles structures multicouches. Cette facilit€ d’emploi est-un avantage
appréciable poﬁr les découpeurs de joints en termes d’économie et de souplesse

d’opérations.

Dans un mode de réalisation particulier, la planche composite selon ’invention est
caracterisée en ce que les feuilles de graphite souple sont toutes d’une épaisseur

inférieure 4 0,6 mm et présentent toutes une densité maximale de 1,3 g/cm’.

Dans un autre mode de réalisation particulier, qui peut &tre combiné avec le précédent, -
la planche composite selon I’invention est caractérisée en ce que les feuilles de graphite
souple situées sur les faces supérieure et inférieure de I’empilement sont réalisées avec
du graphite souple dont la densité est inférieure a celle de I’autre ou des autres feulles -

de graphite. -

Dans encore un autre mode de réalisation particulier la planche composite selon
Pinvention est caractérisée en ce que la densité des feuilles de graphite situées sur les

faces externes de I’empilement ne dépasse pas 0,7 g/em’.

I’invention présente" de nombreux avantages. Le premier avantage concerne le procédé
de fabrication de la planche composite : on n’a pas besoin de colle ou autre liant. La
cplle ou le liant sont des éléments faibles pour [’utilisation prolongée a haute
température : il n’y a paé de colle qui puisse étre utilisée, dans la pratique industrielle,

de maniere prolongée a des températures supérieures a 300°C, tandis que [’assemblage
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selon le procédé décrit par le brevet US 6,258,457 ne permet pas une utilisation

prolongée au dela de 400°C.

Le deuxidme avantage concemne la qualité de I’accrochage mécanique entre les
couches : ’accrochage mécanique selon l’invention réduit fortement les risques de
fluage des feuilles de graphite souple du fait d’une structure de maintien en trois
dimensions, méme en cas de serrage excessif des brides. Ce fluage dans le sens paralléle
aux couches peut avoir lieu entre deux couches ou & l’intérieur d’une couche de
graphite. Il conduit généralemént 3 un relachement des contraintes de serrage du joint,

voire a la destruction totale du joint.

Dans les conditions d’un essai normalisé dont les détails sont décrits dans ’exemple 2,
on trouve qu’un joint circulaire (n = 3) d’épaisseur 2 mm, de diamétre exterieur 92 mm
et de diamétre intérieur 49 mm présente une résistance mécanique au fluage jusqu’a une
pression d’assise sur le joint supérieure & 200 MPa, préférentiellement superieure a 230
MPa et encore plus preférentiellement sﬁp érieure. a 250 MPa. Dans les mémes
cor;ditions d’essai normalisé, on mesure un taux de fuite inférieur a 10 mb*1/ s*m, et

préférentiellement inférieur a4 5 10 ° mb*1/ s*m.

- Le troisiéme avantage concerne la tenue-en-température du complexe composite selon

]’invention. La solution d’accrochage par ancrage selon I’invention permet de réaliser
des structures multicouches avec des propriétés mécaniques équivalentes, voire
supérieures & celles habituellement offerte sur le marché a partir d’inserts plats collés de
50 microns d’€paisseur (Sigraﬂex® HD é&t Papyex® HP). Elle‘apporte a Ces 'structures
existantes, outre une contrainte de serrage maximale admissible équivalente, voire
supérieure a température ambiante, un maintien bien meilleur de cette caracteristique
mécanique & chaud jusqu’a 550°C en continu (600°C en pointe) lorsqu’on la couple
avec la nuance de graphite souple Papyex® 1600° ou jusqu’a 500°C pour la nuance
standard Papyex® 1980. Un joint composite selon 1’invention peut étre utilisé 4 une
température’ comprise entre 450°C et 550°C pour une durée cumulée supérieure a 24

heures.
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Enfin, le procédé d’ancrage mécanique est bien plus simple & réaliser que les procédés
d’assemblage connus, avec ou sans colle ou hant. I1 permet d’obtenir des colits de

fabrication réduit.

La seule contrainte, imposée par la présence de feuilles de graphite souple de faible
épaisseur dans la structure est de maintenir la hauteur des picots résultant de la
perforation du métal a des hauteurs faibles. La hauteur d’un picot au-dessus de la feuille
- métallique doit étre inférieure a 1,3 fois I’épaisseur des feuilles de graphite souple &
agrafer. Au-dela de cette valeur on observe lors des opérations de colaminage des
déchirements de feuilles et/ou la présence de zones oui les couches sont mal ou peu liées
entre elles, compromettant I'intégrité mécanique des joints découpés « a cheval » sur

- ces défauts.

On peut constater que la combinaison de tous ces mioyens conduit & un résultat
nouveau et avantageux : des planches composites que 'on peut produire a bas coiits
suivant des procédes continus simples, qui peuvent étre décoﬁpées avec une grande
facilité¢ pour obtenir les formes de joints désirées, qui ne contiennent aucune colle ou
clément fragile thermiquement, et qui une fois découpées donneront des joints qui sont
a4 la fois trés performants en termes d’étanchéité et mécaniquement insensibles aux
- températures d’utilisation tant que celles-ci n’atteignent pas des valeurs ou commence

I’oxydation des feuilles de graphite souple (environ 500°C, voire 550°C).

Un autre avantage majeur de la présente invention implique la possibilité de modifier
Pinterface entre le graphite souple et I'insert de métal, sans ‘pour autant dégrader la
tenue mécanique a chaud de I’assemblage. L’inventeur a découvert qu’un dépbt de
- substances mé€me susceptibles de se dégrader en température ne nuisait pas a la tenﬁe

mécanique du joint selon la structure multicouche a picots décrite pourvu que
I’épaisseur de ce dépbt sur ’insert ne dépasse pas 10 pum. Avantageusement, cette
fonctionnalisation peut étre sélectionnée parmi le groupe composé de :

() dépdt d’une couche de caoutchouc nitrile, '

(b) dépot d’une couche ou feuille de polyoléfine,

(c) dépdt d’une couche ou feuille de polymere fluoré,
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(d) dépo6t d’une couche ou feuille de polymeére fluoré élastomere thermoplastique.

A titre d’exemple, ’inventeur a appliqué une légeére couche d’adhésif (type 3M75) sur
Pinterface graphite - métal. Cette couche permet de rendre encore plus facile 1a découpe
de joints dont la largeur de piste est inf€rieure & 10 mm sans risque de délaminage lors

du poin¢onnage.

L’inventeur a appliqué ce principe a un insert en aluminium perforé a bas codt. Pour
éviter tout risque de corrosion galvanique de I’insert en contact avec le graphite, 1’insert
a €t¢ protégé par cataphoreése d’une couche fine de pemnture anfi-corrosion. Les
propriétés mécaniques du joint ainsi fabriqué restent équivalentes a celle de la structure
vierge tout en s’affranchissant des problémes de corrosion galvanique 1ié & I’utilisation

d’insert métallique a bas cofit (acier bas carbone, aluminium ...).

Dans le cadre de la présente mvention, I’inventeur a réalisé d’autres modifications de -
I’interface graphite - métal pouvant ameéliorer 1’étanchéité des joints sans pour autant en
dégrader la résistance mécanique grace a la présence d’un ancrage mécanique comme
décrit ci-dessus. Ainsi, la modification de Pinterface selon I’invention peut faire
tervenir d’autres agents fonctionnalisants tels que les polymeéres thermoplastiques‘

(polyolétines, PTFE...), les élastomeres thermoplastiques (caoutchoucs nitriles, etc...).

L’mnventeur a constaté qu’a epaisseur totale égale et a pression de serrage entre brides
égales, un jomt préparé a partir d’une planche composite selon I’ invention procure des
niveaux d’étanchéité d’autant plus élevés que I’empilement comprend de couches et.
donc d’interfaces fonctionnalisées. Ce résultat est illustré par la courbe fournie en figure
4. Ainsi pour un joint d’épaisseur totale de 2 mm, un empilement de 3 couches de
graphite souples de densité proche de 1 g/em’ et de 2 couches de métal avec les
epaisseurs : |
0,65 mm / 0,05 mm / 0,6 mm / 0,05 mm /. 0,65 mm

procurera & pression de serrage égale un degré d’étanchéité significativement meilleur
qu’un empilement de trois couches du méme graphite souple et d’une couche du méme

metal avec les épaisseurs :
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0,90 mm / 0,05 mm / 0,90 mm,
toutes choses égales par ailleurs (méme nature des feuilles de renforcement, méme
technique d’accrochage, méme nature des feuilles de graphite souple et de métal, a
1’épaisseur pres). -
L’invention permet de réaliser des joints présentant une contrainte maximale admissible
QSmax, déterminée selon la norme EN 13555 a 400°C, supérieure a 180 MPa, et
preférentiellement supérieure 8 190 MPa. Dans un mode particulier de réalisation, au

moins une des faces externes du joint est revétu d’un revétement antiadhésif.

L’invention sera mieux comprise & 1’aide des exemples, qui n’ont toutefois pas de

caractere limitatif.
Exemples
Exemple1 :

On a réalisé une planche composite en empilant de maniere alternee quatres feuilles de
graphite souple produite par la société Carbone Lorraine, nuance Papyex® I1600°,
densité 1 g/cm’, épaisseur 0,5 mm (feuilles approvisionnées en rouleaux de 1 m de
largeur et 300 m le longueur), et trois feuilles d’acier inoxydable, nuance 316, épaisseur . -
50 microns, perforations par des trous de diametre 1,2 mm répartis de fagon homogéne
avec une densité de 4 perforations par cm®, et une hauteur des pico ts résultant des
perforations de 650 microns au dessus du plan des feuilles (feuilles de 1 m de large et

300 m de long approvisionnées en bobines). L’épaisseur finale du joint fait 2 mm.
Apres un maintien a 550°C pendant 48 heures du joint sous une précontrainte de 20

h/ﬂ’a, la mesure de la contrainte maximale admissible QS & 550°C donne une valeur
proche de 200 MPa selon 1a norme EN 13555.

Exemple 2 :
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On a réalisé une planche composite en empilant de maniere alternée quatre feuilles de
graphite souple produite par la société Carbone Lorraine, nuance Paﬁyex@ 1980, densité
1 g/em’, épaisseur 0,5 mm (feuilles approvisionnées en rouleaux de 1 m de largeur et
300 m le longueur), et trois feuilles d’acier inoxydable, nuance 316, épaisseur 0
microns, perforations par des trous de diametre 1,2 mm répartis de facon homogeéne
avec une densité de 4 perforations par cm”, et une hauteur des picots résultant des
perforations de 650 microns au dessus du plan des feuilles (feuilles de 1 m de large et
300 m de long approvisionnées en bobines). Ces feuilles d’acier sont revétues des deux

cotés d’une épaisseur de 5 pm de caoutchouc nitrile.

Des planches composites ont éte réalisées par colaminage en continu de sept couches (4
couches de graphite souple, 3 couches métalliques perforées), avec une épaisseur totale
d’environ 2 mm. En sortie de colaminage les produits sont conservés a plat et découpés

en planches de dimensions 1 m x 1 m.

Certaines de ces planches ont étre découpées en joints circulaires 4 I’aide de simples
emporte-pieces. Un tel joint de diametre extérieur 92 mm et de diameétre intérieur 49

mm (€paisseur totale 2 -mm) a été caractérisé dans les conditions suivantes selon le
standard VDI 2440 : |

-  serrage entre brides normalisées forme E DN40 / PN40 selon DIN. 2635 ;: - -

- pression specifique exercée sur les faces du joint : 30 MPa ;

- cyclage thermique de [ensemble joint / bride : 1. fois entre 25°C et 300°C;
maintien a 300°C pendant 48h.

- mesure du taux de fuite avec I’ensemble joint / bride : pression d’hélium a

’intérieur des brides de 1 bar.

Le taux de fuite mesuré a été de 6 10 ° mb*1/ s*m.

A titre de comparaison, on a fabriqué une planche composite a partir d’un empilement
des mémes matériaux, mais avec 3 couches seulement dont les épaisseurs étaient les

suivantes : 1 mm/ 0,1 mm/ 1 mm.
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Le taux de fuite, mesure pour un joint de mémes dimensions et dans les mémes

conditions opératoires, a été de 2* 10 ™ mb*1 / s*m.

La forte résistance mécanique au fluage dans le sens paraliéle aux couches jusqu’a 250
MPa en pression d’assise sur 1€ joint pour ce type de joint en structure multicouche est
conforme a celle que I’on mesure sur des structures équivalentes fabriquées a partir d’un
assemblage successif de feuillard plan coll€ sur des feuilles de graphite souple.

Cependant, on a trouvé que le joint selon I’invention garde cette résistance au fluage
jusqu’a une tempeérature de 500°C en service continu et a [’air, alors qu’un joint sans
accrochage mécanique selon [’état de la technique montre un fluage significatif a des

températures plus faibles.

La mesure de la contrainte maximale admissible QSpax & 400°C donne une valeur
proche de 200 MPa selon 1a norme EN 135585.

Cette mesure surpasse les mesures habituelles sur des assemblages selon I’état de la

technique. Les valeurs de Qsmax 4 400°C ne dépassent alors pas les 150 MPa.
Exemple 3 :

Les structures multicouches classiques (telles que : Sigraflex Select et HD, on Papyex®
‘HP) ne permettént en outre pas de combiner une étanchéité conforme éu standard VDI
2440 (TA Luft) avec une telle tenue mécanique a haute température et une haute
pertormance mécanique sans 1’adjonction d’une bague métallique étanchant la tranche

interne du joint comme décrit dans le brevet US 6,962,349.

La découpe a la dimension du joint dans la planche par ’utilisateur ne permet alors pas
de garantir le niveau de fuite du joint découpé requis par la réglementation sans maitrise

du procédé d’adjonction de ladite bague.

On peut toutetois noter que la structure selon notre invention combinée A la dite bague

métallique permet d’obtenir des résultats conformes & ia norme VDI 2440 (TA Luft)
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méme sans ’addition d’agents fonctionnalisants et ceci malgré le fait que toutes les

couches métalliques soient perforées, contrairement a ce qui est décrit dans US

6.962.349.

Le taux de fuite mesuré a ét€ de 8,9 10 ° mb*1 / s*m sur une structure multicouche de 2
mm d’épaisseur comportant 3 renforts métalliques perforés du méme type que sur les
exemples préceédents. Le graphite des couches exterieures sont en Papyex® I980
d’épaisseur 0,5 mm et densité 0,7 g/cm® alors que les couches intérieures ont une

densité de 1,1 g/ecm’ pour une épaisseur de 0,6 mm.
'Exemple 4:

On a réalisé une planche composite selon 1’invention en empilant de maniére alternée
six feuilles de graphite souple produite par la société Carbone Lorraine, nuance
Papyex® N998, densité 1 g/cm’, épaisseur 0,5 mm (feuilles approvisionnées en
rouleaux de 1 m de largeur et 300 m le longueur), et \cinq feuilles d’acier inoxydable,
nuance 316, épaisseur 50 microns (feuilles de 1 m de large et 300 m de long
approvisionnees en bobines). Les feuilles d’acier comportaient des perforations par des
trous -de diametre 1,2 mm répartis de fagcon homogeéne avec une densité de 4
perforations par cm’; la hauteur des picots résultant des | perforations était- de- 650

microns au dessus du plan des feuilles.

Des planches composites ont été réalisées par colaminage en continu de onze couches (6 -
couches de graphite souple, 5 couches métalliques perforées), avec une épaisseur totale
d’environ 3 mm. En sortie de colaminage les produits ont été conservés & plat et

découpés en planches de dimensions 1 m x 1 m.

‘3. joints de grand diameétre 540 mm pour I’extérieur et 406,5 mm pour. lintérieur,
deécoupés a partir de ces planches composites, ont été comprimés sous une pression
d’assise de 120 MPa. On a fait subir 4 ces joints un maintien en température & 350°C

pendant 2 h. On a mesuré apres retour & température ambiante, la variation relative
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d’épaisseur Aefe et la variation relative de surface As/s. Ceci permet d’évaluer sur des

critéres géoméiniques le fluage a chaud des joints.

Les résultats sont consignés dans le tableau suivant :

" Joint 1 T Joint 2 Joint 3
6.65% 5.71% 7.10%

1.01% 0.67% 0.59% |

Dans ces conditions de serrage et de temperature et malgré les effets de la dilatation

différentielle entre les differentes couches de graphite et de métal, ce joint de grande

dimension resiste parfaitement au phénomene de fluage.

Aucun joint plat & base de graphite souple n’atteint des valeurs aussi faible. La plupart

auront un Ae/e > 10% et un As/s > 5%.

L’ancrage mécanique des différentes couches offre donc une tenue mécanique

superieure a ce produit par rapport au autres solutions existantes et ce, surtout & des

temperatures supérieures a 350°C
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Revendications

Planche composite réalisée par empilement alterné de (n+1) feuilles de graphite
souple et de (n) feuilles de renfort métalliques perforées a picots, de maniére a ce
que la premiére et la dernicre feuille dudit empilement alterné solent des feulles de
graphite souple,

la dite planche compostte €tant caractéris€e en ce que :

a) n>2;

b) les épaisseurs des feuilles de graphite souple utilisées peuvent étre €gales
ou différentes, et sont telles que toute tranche d’épaisseur de 2 mm de la
planche composite

(i) comporte au moins 3 cou ches de graphite souple,
(i) présente une masse de graphite par unit¢ de surface d’au plus 2,34
kg/m” ;

¢) pour chacune des dites feuilles de renfort métalliques pertforées, les picots
présents sur ladite feuille ont une hauteur par rapport a la surface de ladite
feuille qui ne dépasse pas 1,3 fois I’épaisseur de la plus fine des couches de

graphite souple a laquelle elle est attachée.

Planche composite selon la revendication 1, caractérisée en ce que lesdites feuilles
de graphite souple sont toutes d’une épaisseur inférieure a 0,6 mm et présentent

toutes une densité maximale de 1,3 g/cm’.

Planche composite selon la revendication 1 ou 2, caractérisée en ce que les teuilles
de graphite souple situées sur les faces supérieure et inférieure de I’empilement sont
réalisées avec du graphite souple dont la densité est inférieure a celle de "autre ou

des autres feuilles de graphite.

Planche composite selon la revendication 1 ou 3, caractérisée en ce que la densite

des feuilles de graphite situées sur les faces externes de I’empilement ne dépasse

pas 0,7 g/cm’.
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Planche composite selon I’une quelconque de s revendications 1 a 4, caract€risé en
ce qu’elle comporte en plus au moins une interface métal / graphite fonctionnalisée

d’une épaisseur inférieure a 10 um.

Planche composite selon la revendication 5, caractérisée en ce que la dite
fonctionnalisation est sélectionnée parmi le groupe composé de :

(a) dépdt d’une couche de caoutchouc nitrile,

(b) dépb6t d’une couche ou feuille de polyoléfine,

(¢c) dép6t d’une couche ou feuille de polymere fluore,

(d) dépdt d’une couche ou feuille de polymeére fluoré élastomere thermoplastique.

Planche composite selon une quelconque des revendications 1 a 6, caractérisée en
ce que le matériau desdites feuilles de renfort métalliques est sélectionné dans le
groupe composé de : acier, acier inoxydable, nickel, alliages de nickel, aluminium,

alliages d’aluminium, cuivre, alliages de cuivre.

Planche composite selon I"une quelconque des revendications 1 a 7, caracteris€e en
ce que son épaisseur est d’environ 2 mm, et en ce qu’elle permet, par découpe, de
produire un joint circulaire de diameétre extérieur 92 mm, de diamétre inténieur de
49 mm qui présente une résistance au fluage parallele aux couches jusqu’a une

pression d’assise sur le joint supérieure a 200 MPa, déterminée dans les conditions

sulvantes :

- serrage entre brides normalisées forme E DN40 / PN40 selon DIN 2635 ;
- pression spécifique exercée sur les faces du joint : 30 MPa ;

- cyclage thermique de I’ensemble joint / bride: 1 fois entre 25°C et 300°C;

maintien a 300°C pendant 48h

- mesure de la résistance mécanique Qsmax selon la norme EN 13555,

Planche composite selon la revendication 8, caractérisée en ce que le joint

présente une résistance au fluage paralléle aux couches jusqu’a une pression

d’assise sur le joint sup€rieure a 230 MPa.
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Planche composite selon la revendication 8, caractérisée en ce que le joint
présente une résistance au fluage paralléle aux couches jusqu’a une pression

d’assise sur le joint supérieure a 250 MPa.

Planche composite selon I'une quelconque des revendications 8 a 10, caractérisée
en ce que dans les conditions indiquées, ledit joint présente un taux de fuite, mesure
avec ’ensemble joint / bride a une pression d’hélium a !’intérieur des brides de |

bar, inférieur a 10 “+ mb*1 / s*m.

Planche composite selon Iune quelconque des revendications 8 a 10, caractérisee
en ce que dans les conditions indiquées, ledit joint présente un taux de tuite, mesure

avec ’ensemble joint / bride & une pression d’hélium a Pintérieur des brides de 1

bar, inférieur a 5 10 7 mb*1/ s*m.

Joint d’étanchéité plan, produit par découpe d’une planche selon 'une quelconque

des revendications 1 a 12.

Joint circulaire d’étanchéité découpé dans une planche composite selon l'une
quelconque des revendications 1 & 12, caractérisé en ce que sa résistance au tluage
paralléle aux couches est supérieure a 200 MPa, détermin€e sur un joint d’€paisseur
2 mm, de diamétre extérieur 92 mm, de diametre intérieur de 49 mm en pression

d’assise sur le joint dans les conditions suivantes :

- serrage entre brides normalisées forme E DN40 / PN40 selon DIN 2635 ;
- pression spécifique exercée sur les faces du joint : 30 MPa ;

- cyclage thermique de I’ensemble joint / bride : 1 fois entre 25°C et 300°C ;

maintien a 300°C pendant 48h ;

- mesure de la résistance mécanique Qspax selon la norme EN 13555,

Joint circulaire d’étanchéité selon la revendication 14, caractéris€ en ce que sa

résistance au fluage paralléle aux couches est supérieure a 230 MPa.
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Joint circulaire d’étanchéité selon la revendication 14, caractéris€ en ce que sa

résistance au fluage parall¢le aux couches est supérieure a 250 MPa.

Joint d’étanchéité selon 1’une quelconque des revendications 13 a 16, caractéris€ en

ce qu’au moins une de ses faces externes a €té revétue d’un revétement antiadhésif.

Joint d’étanchéité selon I’une quelconque des revendications 13 a 17, caractérisé en
ce qu’il présente une contrainte maximale admissible QSpax, déterminee selon la

norme EN 13555 a 400°C, supénieure a 180 MPa.

Joint d’étanchéité selon I’une quelconque des revendications 13 a 17, caractérise en
ce qu’il présente une contrainte maximale admissible QSpax, déterminée selon la

norme EN 13555 4 400°C, supérieure a 190 MPa.

Utilisation d’un joint selon une quelconque des revendications 13 a 19 a une

température ne dépassant pas 600°C.

Utilisation d’un joint selon une quelconque des revendications 13 a 19 a une

température comprise entre 350°C et 550°C.

Utilisation d’un joint selon une quelconque des revendications 13 a 19 a une

température comprise entre 400°C et 500°C.

Utilisation d’un joint selon une quelconque des revendications 13 a 19 a une

température comprise entre 450°C et 550°C pour une durée cumulée supérieure a

24 heures.
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Figure 1.
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