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Réesune :

Un macro-moéle est utili€ pour simuler le comportement et pougégire la duée de vie d’un métriau composité
matrice @ramique autocicatrisante. Il coupleémanique et physico-chimie afin déaire les processus de fissuration,
cicatrisation et @&gradation des fibres en ambiance oxydante. Ceateocxbnstruita partir de micro-moélisations est en

partie identifé par des essais sur constituants de base. Une illustragosed possibiles pédictives est dorée pour des
hautes temgratures.

Abstract :

A macro model is used to simulate the behavior and to preliidifetime of a ceramic matrix composite with a self healing
matrix. It couples mechanics and physico-chemistry in otdedescribe matrix cracking, healing and fibers oxidation
phenomenon. This model, built from micro models, is pdytidientified from experiments on its basic components. Its
predictive possibilites are illustrated for high tempereads.

Mots clefs : multi physiques, composited matrice ceramique, auto-cicatrisant

1 Introduction

Les composites & matrice céramique SiC/SiC présentebbdnes propriétés mécaniques y compris pour des
hautes températures en ambiance oxydante. De plusisktiiin de matrices dites auto cicatrisantes augmente
leur durée de vie de maniére considérable [1]. De noeselpplications sont donc a présent envisagées, celles-
ci requierent des durées de vie de plusieurs dizaines liemnd’heures. De telles durées rendent difficile et
colteuse une campagne de validation expérimentale, desles prédictifs robustes sont alors nécessaires.
La confiance accordée a ce type de modele repose aloxtedivent sur la compréhension des differents
mécanismes de dégradation / cicatrisation en présensiega’a leur introduction dans la modelisation.

Les differents mécanismes de dégradation / cicatosat distinguent en trois grandes catégories. Les détpad
d’origine mécanique sont liees a la formation de défés réseaux de fissures au sein de la matrice et des fils.
Le réseau de fissures au sein de ce matériau étant un pgssalggié pour I'oxygene, il convient de le décrire
correctement pour permettre le traitement de I'oxydatiomréseau est dans un premier temps orienté par la
direction de la charge et localisé dans la matrice interdilis les fils canalisant les contraintes, les fissures
se réorientent dans les directions du tissu et se dévetdgians les fils d’abord orthogonalement aux fibres,
puis parallelement lorsqu’elles sont déviées pardifeéce fibre/matrice. La deuxiéme catégorie concerne la
dégradation / cicatrisation de la matrice et est assarides mécanismes physico-chimiques. Les fissures
transverses intra-fils sont un chemin privilegié perargtd’amener I'oxygene jusqu’aux fibres. Afin de ra-
lentir la progression de I'oxygéne dans le matériau, Eé&é Snecma Propulsion Solide propose une gamme
de composites & matrice céramique multicouche autdrisaate permettant d’atteindre des durées de vie tres
importantes grace a I'ajout de bore dans certaines caudenatrice. Sous atmosphéere oxydante, ces couches
forment un verre qui remplit les fissures et joue le réle dedhon en ralentissant la diffusion de I'oxygene.
La troisieme catégorie concerne la dégradation dessfiliZette derniere, pilotant la rupture du composite,
est attribuée a la propagation de microfissures dans la filtus ou moins rapide en fonction de niveau de
contrainte appliquée et de la pression partielle d’oxygd’oxydation de I'interface et des fibres étant limitée
par le processus de cicatrisation, la durée de vie eshgiement augmentée [2]. Dans ces deux derniéres
catégories, la température joue un rdle important eglacant les differents mécanismes et donc en changeant
les rapports de force dans la compétition dégradatiomfuc’ti;ation de la matrice.

L'objectif de ce papier est de montrer comment s’opére igtage entre modélisation mécanique et modélisation
physico-chimique, dans le but de prédire la durée de vieatnposite. La possibilité d’'une modélisation en-
richie dans la gamme haute température ( ebifteC et 800°C) sera étudiee. Dans cette gamme, trés peu de
résultats expérimentaux sur éprouvettes sont expleisa
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De nombreux modeles s’attachent & décrire le comportemécanique de composites a matrice céramique.
Ceux-ci peuvent se baser sur des approches micro-méeasnipmme [3, 4] ou sur des approches plus ma-
croscopiques utilisant la mécanique de 'endommagenapigr exemple. De plus, les outils de modéelisation
numeérique sont de plus en plus utilisés pour prédire lepmrtement de tels composites a renfort tissés [6].
D’autre part, de nombreuses données sont disponiblézhdlle des constituants élémentaires : dégradation
des fibres [7], oxydation de la matrice [8], rupture et uswe ihterfaces. Cependant, peu de modeles font
le pont entre échelle micro et échelle macro. On peut gopar exemple [9, 10] mais pour des tres hautes
températures (supérieures a 800°C) en ambiance rdidi@atr des durées de vie relativement faibles. Le
modele utilisé ici [11] est une évolution des travaux Be12]. Il a été développé par [13] on ajoutant une
composante physico-chimique permettant d’accéder awlodé la durée de vie. Ce modele a été identifié et
validé sur une gamme de températures basses dans [14].

Le papier se divise en 3 parties. La premiere présentedplage entre les deux physiques étudiées et met
en avant les propriétés des modeélisation associeedelgieme partie présente brievement les modeélisation
mécaniques et physico-chimiques. La troisieme partp@se des évolutions possibles du modele pour aller
vers des hautes températures (650-800°C).

1.1 Couplage entre necanique et physico chimie

Le matériau étudié fait apparaitre trois grandes elade mécanismes. Les mécanismes de dégradation mpéesni
fissuration matricielle inter et intra fils, rupture fragdes fibres. Les mécanismes de dégradation / cicatrisa-
tion physico-chimiques : oxydation matricielle, diffusialégradation des fibres en ambiance oxydante. Dans le
cadre d’'un modele permettant de prédire uniquement lgpooiEMment mécanique, la description de la premiére
classe suffit. Par contre, pour avoir acces a la duréeeajelJaut a la fois prendre en compte la dégradation
des fibres (physico-chimie et mécanique) et leur ruptuagilie (mécanique) en fonction de la cicatrisation
(physico-chimie).

Afin de permettre la prise en compte de chargements thersyighamigues et mécaniques complexes dans la
prévision de la durée de vie, le couplage entre mécaregphysico-chimie est effectué grace a l'utilisation
d’'un modele portant sur une fissure moyenne. La géonuriette fissure est donnée par une analyse morpho-
logique du matériau ainsi qu’un indicateur macroscopiduesein de cette fissure, les differents mécanismes
physico-chimigues sont mis en place et permettent de sirfuflux d’oxygene arrivant sur les fibres et ainsi
piloter leur dégradation.

La physico-chimie n'ayant pas d'impact sur le comporten{eatif sur la rupture fragile), le traitement peut
étre seéquentiel : mécanique, physico-chimie, rupt@e®fibres. Il ne s’'agit donc pas d’'un couplage fort entre
les physiques. Lidentification de ce modele est a la faErmscopique et microscopique.

Le modele mécanique doit permettre d’accéder non serieau comportement macroscopique mais aussi
a un indicateur macroscopique d'ouverture des fissuresveases intra-fil. Ces fissures permettent I'acces
de I'oxygene au niveau des fibres. L'identification d’'unedonnant I'évolution de I'ouverture des fissures
en fonction du chargement (potentiellement complexe) éstitkment réalisable. Une modélisation micro
de type [3, 4] améliorée est alors utilisée et recaléendaiére a retrouver le comportement macroscopique
du composite lors d'un chargement dans I'axe des fils. Uredeimodéle recalé, il permet de faire un lien
explicite entre ouverture des fissures et variables d’emiagement macroscopique par une méthoderdal
testing Par exemple, pour le fil dans la direction 1 :

dfil 1 = (CLQZ)(N) + b)ACJ]:Zleim"es trans intra fils (1)
1 last fi t intra fil
h}rz?yl _ dfil 1 (Klgi)fi(llsl + K2O'moyenACf;lsiures rans intra fi s) (2)

Cfissm"es trans intra fils

il 1 désigne I'endommagement correspondant aux fissuresvénaes intra-fils dans la
direction 1.ds; 1 est la densité de fissures, N le nombre de cycles dans le sasctargement de fatigue.
Dans la deuxieme expressibjﬁzloﬁ est I'ouverture moyenne (au cour d'un cycle de chargemesg)fidsures

last

transverses intra-fils dans la directione}, " la déformation plastique dans ce toron. Les autres coeffisi

sont des constantes identifiées.

Le modele physico-chimique, quant a lui, décrit lesatifints mécanismes élementaires tels que la diffuksion,
formation d’oxyde de bore ou encore la volatilisation. At prise en compte de chargement complexe peut
étre effectuée de maniere robuste, bien que la gestitexdension du volume d’oxyde au sein de la fissure
reste complexe. La majeur partie des ces modeles élaimenest identifiee a partir d’essais a I'échelle micro
sur composant élémentaires (fibres, pastilles de matrjce
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2 Modélisation des diferents mecanismes physiques

2.1 Modelisation de la fissuration

Le comportement macroscopique du composite est décaickeld’'un modele d’endommagement anisotrope

basé sur les travaux de [15, 12] et décrit dans [13]. Le efeogioposé permet la prise en compte d’'une

cinématique d’endommagement quelconque, ainsi qued@gmilatéral des mécanismes de fermeture des
fissures. Pour cela, la densité d’énergie de déformasbprise sous la forme :

eq = % [Tr[(C° + AC)os04] + Tr[AZoo] + Tr[Coy < o >_< o >_]] (3)

Ou AC et AZ sont des tenseurs de souplesse (d’ordre quatre) correspigdlendommagement, respecti-
vement activés en traction et en traction/compresgigrest la souplesse initiale du matériau. Grace a I'in-
troduction des parties positives (au sens de 'endommagement) et négative >_ (au sens classique), le
potentiel introduit est continlment differentiable.

Quant a lui, le cumul d’'endommagement est décrit par lanserdes tenseurs de souplesse associés a chaque
reseau de fissure :

AC = > ACH; 1 +ACH, (4)
r€ Reseaux

AZ = > AZpy,+AZfy, (5)
rE Reseaux

L'évolution de ces differentes variables d’endommagneshdonc fixée par les différentes lois d'évolution qui
leur sont associées. Ceci permet par la suite de relieranegle d’'endommagement a I'indicateur d’ouverture
des fissures présenté plus haut. Toute la difficultédeédans l'identification de ces lois pour des plages de
chargement durant lesquelles des mécanismes se recbetoaihles mémes effets. Le modéle proposé permet
la prise en compte de chargement multi-axiaux cycliquesoou n

2.2 Modelisation des nécanismes d’oxydation / cicatrisation

La modélisation de la diffusion repose sur une discrétiadilaire de la fissure moyenne étudiée. On considere
alors, dans cette fissure, un volume d’oxyde de taille viiguant le réle de bouchon. Un probléeme de
diffusion / réaction est résolu sur cette géomeétrie afin

— de connaitre la quantité d’oxygene vue par les fibresausadu temps ;

— de calculer le volume d’oxyde créé (oxydation de la needrbu volatilisé.

Sur la figure 1, une schématisation du systeme de cictidrispres des fibres est présentée (a gauche). Deux
configurations de bouchon (formé d’'un oxy@&eOs) y sont représentées, en gris foncé et gris clair. Sur la
méme figure, a droite, est représenté I'équivalenirélédans la configuration de bouchon gris clair i.e. une

cicatrisation active).
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m
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FiG. 1 — Schéma de protection des fibres par la matrice autdseate B,C, sans Sealcoat.

Chaque branche du “circuit” est modélisée avec les lolside En fonction de la présence ou non de bouchon,
le coefficient de diffusion pris en compte est modifieé. Unesgion partielle d’'oxygéne est imposée en A. En
E et F, les cinétiques de réaction de 'oxygéene aBg€ ou l'interphase de pyrocarbone sont introduites. En
particulier, en E, la consommation d’oxygene par la couciadricielle B,C' permet de générer un volume
d’oxyde (le bouchon). Dans ce cas, le flux d’oxyde créé egpgrtionnel au flux d’oxygéne arrivant en E.
Ce coefficient de proportionnalité fait intervenir les fiméents stoechiométriques de la réaction ainsi que des
volumes molaires. En fonction duvolume d’oxyde créé eetelui volatilisé en A en présence de vapeur d’eau,
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la géomeétrie du bouchon évolue. Par exemple la longu€lp®ut varier entre zéro et la longueur BD. Ce
probléme devient difficile a résoudre pour des chargaseomplexes et seul le cas d’'un volume d’oxyde
connexe est traité. Tous les parameétres identifies céspEdes ordres de grandeur donnés par des observation
a I'echelle micro. Seuls les plus incertains sont rezalen de prédire des durées de vies identiques a celles
observées lors des essais de fatigue statique obtenusqraple par [16].

A partir de ce modele de diffusion / reaction / ecoulemimist possible de calculer I'évolution de la concen-
tration d’oxygéne au droit des fibres i.e. en D (notgg [D]). Cette concentration est utilisée pour piloter la

dégradation des fibres comme suit :
d rupture

i1

— Lo = a(T)Co,[D] ®)
Cette loi donne I'évolution de la contrainte seuil de ruptdes fibres dans la direction 1 en fonction du
chargement thermique et de la concentration d’oxygérle. f&rmet en outre de simuler des chargements
complexes. La durée de vie du matériau sera alors attirggue la contrainte seuil de rupture des fibres
atteint le chargement mécanique dans la direction cooretgmte.

3 Evolutions de la mocklisation : vers les hautes temeratures

Les travaux sur les fibres [7] et sur 'oxydation / cicatrisatd’une couche matricielle [8] ont permis l'identifi-
cation des fenétrs “micro” du modele jusqu’a 800°C. Leddle presenteé a été validé sur composite, par rapport
a la durée de vie, sur une gamme de température 450°@6aQ5our une plage de contraintes allant de 80
MPa a 300 MPa sous chargement statique dans I'axe des flwesde plus hautes températures, de 650°C a
800°C, des essais sur composites on été effectués es fruds et mettent en évidence des ruptures hors zone
utile et donc pour une gamme de température inferieuedl@ désirée et dans la gamme déja validée. La simu-
lation basée sur une unique protection par un bouchon d®xrg bore dans les fils ne permet pas de prédiction
cohérente avec les derniéres données expérimenithiemuveau mécanisme est donc envisageé. L'objectif ici
est donc d'utiliser le modele pour quantifier l'influences dkifferents scénarios sur I'évolution de la durée de
vie dans cette gamme de température. Pour cela, on pourisuaglifferents mécanismes physico-chimiques
supplémentaires :
— l'enrichissement en silice de I'oxyde cicatrisant dimérie coefficient de diffusion dans I'oxyde ainsi que la
vitesse de volatilisation du nouveau mélange;
— la température augmentant, de nouvelles couches nefleicicomposées de SiBC sont potentiellement
mises en jeu;
— une protection extérieure par le seal coat peut étre&ecti
Le premier point est simple a prendre en compte. En effatptaposition de I'oxyde enrichi est connue en
fonction de la température. Il suffit alors d'utiliser leetficient de diffusion du nouveau composé avec les
données de [17, 18]. Mais cette évolution ne permet pagugmmentation de la durée de vie simulée suffisante
pour expliquer les essais a 750°C.
Le deuxieme point n’est pas évident a prendre en compteffgt, la couche de SiBC réagissant avec I'oxygene
forme une couche de silice qui vient isoler cette coucheioialte. Cependant, au contact dtsO3 formé par
oxydation duB,C, la couche de silice est dissoute et alors la couche de SiBppeticiper a la cicatrisation
par la formation de&3,Os. La taille de la couche matricielle particiant a la cicgdtion est donc évolutive. Les
informations relatives a ce mécanismes ne sont pas suffispour tester ce mécanisme.
Le dernier point consiste a prendre en compte un systensicdgisation dont la composition est proche de
celui déja modeélisé car faisant intervenir des coucteB,C'. Dans ce cas, les fibres sont protégées par deux
bouchons de cicatrisation placés en série (figure 2). lLehon extérieur (Sealcoat) contient des couches de
matrice cicatrisante tres épaisses. Cependant lesdsapparaissant dans le seal coat sont aussi tres ouvertes.
La cicatrisation de ces fissures est donc relativement lmais trés efficace une fois installee. Ce bouchon
limite la diffusion de I'oxygene vers le coeur du matéransi que celle de la vapeur d’eau, accélérateur de la
volatilisation. Le bouchon intérieur (au sein des fils) tiemt des couches de matrice cicatrisante peu épaisses.
Les fissures présentes sont aussi peu ouvertes. La ctiainisie ces fissures est trés rapide mais d'une effi-
cacité limitée. Le probleme ici est de prédire les sg@rs de cicatrisation liés a la présence des deux bawscho

La figure 3 donne I'évolution, simulée, de la durée de vwiecdmposite en fonction de la température avec
ou sans prise en compte du seal coat dans le systeme daseitatr. Cette durée de vie est directement
reliee au cumul de pression partielle d’oxygene vu pafitees. On peu remarquer que pour des températures
inferieures a 650°C, les deux courbes sont superpoBges ce cas, le seal coat n'a pas le temps d'étre de
cicatriser et la durée de vie est unigement liée a la ptiate due au bouchon intérieur. Au dela de 650° C la
cicatrisation dans le seal coat devient active avant laepetale d'efficacité du bouchon intérieur et la duree
de vie est tres nettement augmentée.

4 Conclusion

Une modélisation multi-physique a été proposé afin éelipe la durée de vie de composites a matrice céramique
auto-cicatrisante. Cette modélisation macroscopiqoesesur deux parties. La premiere est un modele macro-
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Représentation schématique
des torons de fibres

Représentation schématique
de la protection de surface

au coeur du composite (Sealcoat)
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FIG. 2 — Schéma de protection des fibres par la matrice autdseatte B,C, avec Sealcoat.
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FiG. 3 —Evolution de la durée de vie en fonction de la températimBuence du seal coat.
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scopique de comportement basé sur la théorie de 'endg@ment anisotrope. Celui-ci permet la description
séparée des differents réseaux de fissure. En paeticilliest possible de construire un indicateur macro-
scopique d’ouverture des fissures transverses intra-#@sirndicateur est le point de jonction entre la partie
mécanique du modele et la partie physico-chimique. Lxi@aoe partie du modele concerne la physico-chimie
et s’attache a décrire, au sein d’une fissure modele, Bmanismes de cicatrisation de la fissure ainsi que la
dégradation des fibres en ambiance oxydante.

Dans ce papier, les possibilites offertes par le modele ptendre sa plage de validité a des températures
supérieures a 650°C a été etudiée. Pour cela, lesfivatitns de differents parameétres issus de consid@sti
physiques ont été étudiees comme par exemple une adgtioerdu coefficient de diffusion prenant en compte
la prise en charge en silice du bouchon d’oxyde, la dimimutie sa volatilisation ou encore la présence d’'un
deuxieéme bouchon de cicatrisation dans le seal coat.
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