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Rdsumd. La CVI puls4e (P-CVI) permet de r4aliser de manibre contro14e des d4p6ts de

Pyrocarbone (PyC) h microstructure anisotrope. Des composites unidirectionnels SiC/PyC/SiC
et C/PyC/SiC, poss4dant

ce type d'interphase ant 4t4 41abor4s. Leurs propr14t4s m4caniques ont

4t6 compar6es I celles mesur6es sur des composites semblables mais poss6dant
une

interphase
PyC d6pos6e par la voie CVI conventionnelle. Les r6sultats des essais

en
traction ont montr6 (I)

que les caract6ristiques m6caniques pouvaient Atre notablement augment6es grhce h l'utilisation

de la P-CVI, (it) que l'optimum d'6paisseur de l'interphase PyC (P-CVI) est de l'ordre de 0,2

~tm dons le
cas

de corn,po,j,tes unidirectionnels SiC/PyC/SiC, (iii) qu'il est en partie possible
de corr61er les caract6ristiLj~es m6caniques, d'une part, avec les contraintes r6siduelles d'origine
thermique cr66es lors de l'dlaboration des CMC et d6pendant notamment de l'6paisseur de

l'interphase, et d'autre part, a~ec la nature plus orient6e du PyC d6pos6
en

P-CVI.

Abstract. Pulse-CVI (P-CVI) allows controlled deposition of anisotropic carbon layers. Uni-

directional SiC/PyC/SiC and C/PyC/SiC composites possessing carbon interphases deposited

by P-CVI were developed. Tensile mechanical properties were compared to those measured
on

composite specimens possessing PiC interphases deposited by conventional CVI. Comparison

of test data showed that: (I) improved mechanical properties were
observed on those specimens

with P-CVI interphases, (it) thickness of o.2 ~lm for the P-CVI interfacial coating maximizes

the material's mechanical properties, (iii) improvement of mechanical properties were
correla-

ted with the thermally induced residual stresses that built up during cooling down from the

processing temperature and with the oriented microstructures of P-CVI PyC.

1. Introduction

Les composites iL matrice c6ramique renforcde par des fibres Iongues sont une classe de maid-

riaux prometteurs ill. L'introduction d'un renfort fibreux Ieur confbre un caractAre endomma-

geable. Diff4rents m4canismes d'endommagement interviennent alors tels que la multifissura-

tion matricielle et la d4coh4sion fibre-matrice [2] et permettent d'obtenir des caract4ristiques

g Les Editions de Physique 1995
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m4caniques int4ressantes. Cependant, l'existence de ces m4canismes d'endommagement est con-

ditionn4e par la qualit4 de la liaison fibre-matrice. Dans le cas d'une liaison trop forte, aucun

des ph4nombnes cit4s plus haut n'est observ4 et le comportement m4canique est purement fra-

gile. Par contre, une liaison trop faible limite les transferts de charge it l'interface et ne permet

qu'une faible lib4ration d'4nergie par d4coh4sion ce qui se traduit par une contrainte iL rupture
faible assoc14e it une d4formation iL rupture 41ev4e. Afin d'optimiser les transferts de charge,

et d'obtenir une contrainte et une d4formation it rupture 41ev4es, un troisikme constituant est

souvent d4pos4 entre les fibres et la matrice l'interphase.
Les mat4riaux d'interphase les plus fr4quemment utilis4s sont le pyrocarbone [3] et le nitrure

de bore hexagonal [4]. Ces deux mat6riaux poss4dent des caract4ristiques trks voisines :
ii)

une faible rigidit4 (50 GPa) compar4e iL celles des autres constituants du composite et iii)

une structure lamellaire fortement anisotrope. De plus, l'4paisseur de l'interphase exerce une

influence importante sur )es propr14tds m4caniques du composite comme l'ont montr6 M4nessier

et al. [5] dans le cas d'un composite SiC/vitroc4ramique ou Lowden & Stinton [6] et Naslain [7]
dans le cas de composites ex-PCS/PyC/SiC test4s respectivement en flexion et en traction.

La m4thode la plus couramment employ4e pour d4poser une interphase est l'infiltration

chimique en phase vapeur (CVI). Cette m4thode produit le plus souvent une interphase de

qualit4 plus ou moins contro14e dans l'4paisseur [8].
Dupel et al. ont montr4 que la P-CVI de carbone iL partir de propane permet, selon les

conditions exp4rimentales, de contr61er la microstructure et l'4paisseur du PyC d4pos4 et ceci

m4me au sein de pores modkles [9,10].
L'objectif de ce travail est double d'une part, (valuer les caract4ristiques m4caniques de

composites unidirectionnels dont l'interphase PyC a 4t6 d4pos4e soit par I-CVI, soit par P-

CVI, et d'autre part, d4finir dans le cas d'interphases PyC (P-CVI) l'optimum en 4paisseur
conduisant aux caract4ristiques m4caniques maximales.

2. Proc4dure exp4rimentale

2. I. PR#PARATION DES coMPosITEs UNIDIRECTIONNELS. Les mat4riaux composites unidi-

rectionnels ont 4td rdalis4s it partir de deux types de mkches : des mkches de fibres de carbone

T300(~) compos4es de 1000 filaments, et des mkches de fibres ex-PCS(~) compos4es de 500

filaments. L'41aboration se d4compose en 4 4tapes successives

(I) le maintien en tension des mkches de 50 mm de longueur sur des cadres en graphite

par une colle c4ramique,

(it) le d6sensimage des m4ches par pyrolyse h 500 °C sous vide pendant 4 heures,

(iii) le d4p6t de l'interphase pyrocarbone it partir de propane selon des proc4dures d4crites

par ailleurs [9,11]. Quelle que soit la mdthode, le PyC a dt4 d4pos4 sous une pression
de 3 kPa et une temp4rature de 1000 ° C. En I-CVI le ddbit a dtd fix6 iL 60 sccm, et en

P-CVI la dur4e du palier 11 10 s, le nombre de pulses varie selon l'4paisseur de l'interphase
(ei) d4pos4e (20 pulses pour ej =

50 nm, 800 pulses pour ej =
1000 nm). Les figures

et 2 montrent, it titre d'exemples, des interphases d6pos6es par P-CVI sur des fibres de

carbone et de ex-PCS (la matrice, iL ce stade, n'est pas encore d4pos4e). L'4paisseur
des interphases a 4t4 mesur4e iL l'aide d'un microscope it effet de champ sur des sections

droites polies des composites unidirectionnels, l'erreur sur la mesure 4tant de l'ordre de

quelques nanomktres.

(~) fournies par la SEP-Bordeaux

(~ Nicalon NL202 de NIPPON Carbon
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t
Fig. I. - au MEB de

interphase pyrocarbone I-CVI sur
une fibre carbone T300

[SEM

Fig. 2. - au MEB de
'interphase

pyrocarbone P-CVI sur
une fibre ex-PCS

[SEM

(iv) le d4p6t par I-CVI de la matrice SiC sur les mkches dans un four industriel(~) [12].

La figure 3 montre la surface de rupture d'une m4che composite T300/PyC /SiC obtenue

dans ces conditions.

Le tableau I rassemble les caract4ristiques des diff4rents lots (A it I) de mkches test4s lors

de cette 4tude. Les fractions volumiques moyennes de fibres, (~f), de matrice, (~mat)> et d'in-

terphase, (~int)> ont 4t4 calcu14es iL partir de la masse de chaque mbche infiltr4e, (mmA~he)> 11

(~) selon un
procddd ddvelopp6 par la S-E-P
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i

Fig. 3. Observation
au

MEB d'une mbche composite (T300/PyC/SiC, lot C).

[SEM micrograph showing a
T300/PyC/SiC bundle (batch C).]

Tableau I. Epaisseur de l'interphase pyrocarbone, mode de ddpbt, et pourcentages uolumiques

moyens de matrice, de jibres, et d'interphase de chacun des lots.

[Thickness of PyC interphases, deposition process and average volume fractions of matrix, fibers and

interphase.]

~

lot ~%zrs~ "QtQ6t~ ;zlfli~'~e vf <i~°~ vm<i~° v> <~~ N

A C P~CVI 0,5 44,8 42,3 12,9 10

B 'i 1,0 38,6 37,2 24,2 22

c I-Cm 1,0 39 37,0 24,0 17

D ex.PCS P-Cm 0,05 64,3 35,5 0,2 9

E " 0,09 65,7 32,8 1,4 15

F 0,12 56,3 41,3 2,4 18

G " 1' 0,22 47,0 49,4 3,6 18

H i' 1,0 57,9 32,2 9,8 9

1 " LCVI 0,1 62,4 36,5 1,0 10

* mesures rkaliskes au MEB h effet de champ N : nombre de composites unidirectionnels testds

l'aide des dquations suivantes

uf =
100

~
% 100Hr)nL/Vm+che (1)

Vm4che

~~~ ~~~
~~he

~~~~~~~~~~ ~ ~~~~ ~~]/~mkche (2)

Vmkche "
Vmat + l~nt + h (3)

~mat "
lllmat/Pmat (4)
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mmat " mmkche mint mf (5)

Rlint "
lintPint (6)

mf "
hpf (7)

avec rf rayon de la fibre, n nombre de filaments dans la mAche, L longueur de la mAche, ei

dpaisseur de l'interphase, l~ volume de la phase I, mi masse de la phase I, pi masse volumique
de la phase I, (I =

mat pour matrice, I
=

int pour interphase et I
=

f pour fibre). Le rayon des

fibres a dtd suppos4 constant et (gal it rf =
3, 5 /Jm pour [es fibres de carbone et rf =

7 /Jm

pour [es fibres ex-PCS. L'incertitude correspondante sur [es valeurs des fractions volumiques

est infdrieure iL
5%.

2.2. ESSAIS M#CANIQUES

2.2.1. Proc4dure d'essai de traction. Les extr4mit4s des mAches ont 4t4 coII4es dans des

tubes en acier selon une technique permettant un centrage pr6cis de I'4chantiIIon (Fig. 4).
La Iongueur de jauge est 20 mm. Les tubes en acier ont 4td serrds dans [es machoires de la

machine de traction. Les essais ont 4t4 mends avec une vitesse de d4placement constante de 0,1
mm/min. Un capteur de d4pIacement mont4 sur [es mors permettait de mesurer I'dlongation
des mbches.

bdwmacier
~

mkche

mW

'

2omm

mpmwmmemmt~mnbmgede~
mmedam~memaci«

Fig. 4. Technique de collage de la mbche.

[Preparation of tensile specimens.]

2.2.2. Exploitation des rdsultats. Les principales caract4ristiques m4caniques du composite

telles que [es contraintes et d4formations, iL la limite 41astique, h saturation de la fissuration

matricielle et iL rupture~ ont 4td d4duites de la courbe force-d4placement enregistr4e lors de

chaque essai de traction.

La contrainte iL rupture (ar) a 4t4 calculde en rapportant la force de rupture iL la section

totale de la mkche~ (Sm~che)> en supposant que la matrice contribue h supporter les efforts.

Pour chacun des lots, la dispersion statistique des contraintes h rupture ar a 4t4 d4crite h

l'aide du module de Weibull m [13]. Les probabiIit4s de rupture assoc14es aux ar mesur4es ont

4t4 d4termin4es grice iL I'estimateur suivant

Pi
=

~ l'~
(8)
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fi

Fig. 5. Observation au microscope optique du pas de fissuration sur une mbche aprbs rupture en

traction (T300/PyC/SiC, lot C).
[Optical micrograph showing matrix crack spacing

on a
T300/PyC/SiC bundle (batch C) that failed

in tension.]

off I est le rang affect4 h chaque mesure de ar aprks classement par ordre croissant et N est le

nombre total d'dchantillons.

Les propr14t4s de l'interphase ont 4t4 caract4ris4es par :

(I) le pas moyen de fissuration de la matrice h saturation, da, mesur4 soit par microscopie
optique(4)

sur des 4chantillons enrob4s et polis (Fig. 5), soit par microscopie 41ectronique
h balayage(~)

sur des mbches aprbs rupture en traction (Fig. 6),

(it) la contrainte de cisaillement interfacial, Tc, qui reflbte [es transferts de charge entre les

fibres et la. matrice, d4duite des valeurs de da et de la contrainte de saturation, aa, grice
h l'4quation suivante propos4e par Marshall [14]

'

4ufda

~~
~~~ ~~~

Em Vm

off Ef et Em sont les modules d'Young respectifs de la fibre et de la matrice (Ef~~~~~~~ =
200

GPa, Ef~,~
=

180 GPa), Em le module d'Young de la matrice (Em
=

400 GPa), aa est

donn4e par la fin du domaine non-Iin4aire de la courbe force-d4placement.

Cette Equation a 4t6 pr6f4r4e h d'autres parce qu~elle n'est pas exprim4e en fonction

de l'6nergie de rupture de la matrice rm qui est trbs mal connue pour les matrices SiC

ddpos4es par CVI. Les valeurs de Tc ainsi obtenues permettent de comparer les diffdrents

4chantilIons entre eux. Elles ne repr4sentent pas la valeur absolue de T. En effet, il n'existe

aucune 4quation qui prenne en compte la pr4sence d'une interphase souple entre fibres et

matrice. Toutes les 4quations propos4es dans la litt4rature supposent la pr4sence d'une

simple interface entre fibre et matrice.

(~) MeF3 de REICHERT-JUNG

(~) JEOL 840
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Fig. 6. Observation au MEB du pas de fissuration
sur une

mbche aprbs rupture en traction (fibre
ex-PCS/PyC/SiC, lot E).

[SEM micrograpb showing matrix crack spacing on a bundle (ex-PCS fiber/PyC/SiC, batch E) failed

in tension.]

Boo

q~ B lP-CVI, ej=I pm)I
A lP,CVI, e, =o,5 pm)

~li
$
li

~ ~qsaturatlon
matricieiie

o,o o,5 1,o

dkformation <%)

Fig. 7. Courbes types de comportement en traction des lots A, B, C (fibres carbone/PyC/SiC).
[Typical tensile stress-stradn curves

for specimens from batches A, B, C (T300/PyC/Sic).]

3. R4sultats et discussion

3.I. COMPOSITES UNIDIRECTIONNELS C/PyC/Sic

3.I.I. Analyse des courbes contrainte-d4placenlent. Les courbes types contrainte-

d4pIacement caract4ristiques de chacun des lots de composites C/PyC/SiC sont pr4sent4es

sur la figure 7. Les 4prouvettes des trois lots pr4sentent Ie comportement classique des compc-

sites h matrice fragile. Trois domaines apparaissent sur les courbes

(I) un domaine Iin4aire r4duit en raison de la pr4sence de fissures dans la matrice aprks 4Iabo-

ration et avant essai en raison de la difl4rence des coefficients de dilatation axiaux (oa~~~~j~~

aa~~~~~ =
4,6 x 10~~) et radiaux (-15 x

10~~ < ar~~~~,~~ ar~;~,~ < -20 x 10~~) de la matrice
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et de la fibre [15-18], (it) un domaine non Iin4aire induit par la fissuration suppI4mentaire
de la matrice et (iii) un domaine lin4aire dans la derniAre partie de la courbe r4sultant de la

d4formation des fibres. A noter que lors de la quasi totalit4 des essais de traction, le seuil de

saturation matricielle a 4t4 atteint.

Les composites appartenant au lot C (I-CVI)
se distinguent de ceux des lots A et B (P-CVI)

par une d4forma.tion et une contrainte h rupture plus foibles. L'emploi d'une 4paisseur de PyC
(P-CVI) plus importante pour le lot B par rapport au lot A permet d'accroitre l4gArement

d4formation et contrainte h rupture.

3.1.2. Propridtds interfaciales. Les valeurs moyennes des grandeurs m4caniques calcu14es h

partir des courbes force-d4placement sont report4es sur le tableau Il.

Tableau II. Rdsultats des lots A, B, C (jibres carbone T300/PyC/Sic).
[Mechanical data for specimens from batches A, B, C, (C/Pyc/SiC).]

lot On
m

Ge Gs Ee Es Er ds ~c
<Awn) imPa) imPa) % vo ~O lPm iAwai

A 570
~ g

150 415 0,09 0,55 0,90
g~

13,3
16~'"~"~

' [62] [78] [0,031 10,11] [0,12] 12,1]

j

~
605

g ~
164 319 0,13 0,46 1,0

~~ 32,5

~~~'~j~ 185] ' [21] [53] 10,03] [0,12]10,171 16,7]

)~~'j
~~l

~'~
~~l

~~l] ~~~3] ~~~0] ~~~5] ~~
~~~]

Ii kcart type

Les caractAristiques m4caniques moyennes des mAches du lot B (P- CVI, ei =
I /Jm) sont

supArieures h celles des mAches du lot A (P-CVI, ei =
o, 5 /Jm), mais de faqon peu significative,

cependant, le lot B prAsente une dispersion plus faible (module de Weibull des contraintes h

rupture plus AlevA).
La diflArence notable entre ces deux lots se situe au niveau du pas moyen de fissuration qui est

trois fois plus petit dans le cas du lot B, ce qui se traduit par une contrainte interfaciale environ

2,7 fois plus 41ev4e que celle du lot A. Cette variation de da et T~ peut Atre en partie attribu4e h

l'influence de ei sur les contraintes r4siduelles aprAs 41aboration. Une simulation num4rique jig]
utilisant un modAle d4rivd de celui d'Eshelby [20] a permis le calcul des contraintes r4siduelles

d'origine thermique dans le cas de microcomposites C/PyC/SiC (Fig. 8) en respectant les

4paisseurs moyennes de matrice et d'interphase mesur4es sur les lots A, B et C. Les valeurs

des modules 41astiques (El
"

12 GPa, E3
"

30 GPa et G
=

2 GPa) [21] de l'interphase PyC
(P-CVI) ont 4t4 consid4r4es, en premiAre approximation, identiques h celles de l'interphase
PyC (I-CVI).

La figure 9 pr4sente les variations des contraintes r4siduelles calcu14es pour deux microcompo-
sites C/PyC/SiC poss4dant une interphase d'4paisseurs e; =

0,5 /Jm (Fig. 9a) et ei =
I /Jm

(Fig. 9b). L'4tendue de la zone de d4coh4sion interfaciale est fonction des contraintes r4siduelles

radiales a~ Les contraintes r4siduelles radiales favorisent un frettage de la fibre lorsqu'elles

sont n4gatives ou une d4coh4sion fibrelinterphase lorsqu'elles sont positives. La figure 9 montre

que, quelle que soit la valeur de ei,
a~ est positive (traction) dans l'interphase et que sa valeur

est d'autant plus 41ev4e que ei est foible a~ augmente de 20 % lorsque ei passe de I /Jm h
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~ AIatrice

Interphase

r
radiate

~

1
=

Contraintes radiates (G'§

2
=

Contraintes circonfkrentielles (G~)

3
=

Contraintes longitudinales
ou axiales ( G~)

Fig. 8. Repr6sentation sch6matique d'un microcomposite et directions principales des contraintes

r6siduelles d'origine thermique.
[Schematic diagram showing

a microcomposite and defining the directions of thermally induced residual

stresses.]

q a)
~

bjj ~

~

~
g

~
~ GA ~£ ) GA
~
~

~
Q j
©

~~ ~~
~

0,0 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 5,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 5,5

Distance radiale <pm) Distance radiate (pm)

Fig. 9. Comparaison entre la distribution des contraintes r6siduelles d'origine thermique pour des

microcomposites C/PyC/SiC. a)
ei =

o, 5 ~lm et b)
ei =1 ~lm.

[Residual stress field in C/PyC/SiC microcomposites. a)
ei =

o-S ~lm and b) ei =
1 ~lm.]

0,5 /Jm. La d4cch4sion fibrelinterphase doit donc Atre moindre (ds plus petit) et [es transferts

de charge meilleurs (Tc plus dlevde) lorsque ei =
I jtm. Les rdsultats du calcul des contraintes

rdsiduelles permettent donc d'expliquer en partie les difldrences entre les valeurs de da mesurdes

pour le lot A et le lot B. En eflet, la variation du pas de fissuration observ4e (d~ est multipl14

par trois lorsque ei passe de 1 /Jm h 0,5 /Jm) ne peut Atre attribu4e exclusivement h l'influence

modeste de ei sur
a~ lorsqu'elle diminue de 1 /Jm 11 0,5 /Jm.

Les valeurs moyennes des caract4ristiques m4caniques des mAches du lot C (I-CVI, ei =
1 /Jm)

sont plus faibles et plus dispers4es (module de Weibull plus faible) que celles du lot B (P-CVI,

ei =
I /Jm). (Pour le lot C, ar =

416 MPa alors que pour le lot B, ar =
605 MPa, soit une

difldrence de 45 %). Les calculs de contraintes rdsiduelles elfectuds sun des microcomposites
poss4dant les mAmes 4paisseurs d'interphase et de matrice que les mAches du lot C indiquent



946 JOURNAL DE PHYSIQUE III N°7

que les performances de ce lot devraient Atre proches de celles des mkches du lot B, ce qui

est en opposition avec les r6sultats exp4rimentaux. Ceci conduit it penser que les ualeurs des

grandeurs thermomdcaniques de l'interphase P-CVI sent dijfdrentes de celles de l'interphase
I-GVI. En elfet, le calcul montre que pour obtenir des contraintes r4siduelles compatibles

avec les variations de da, il est n4cessaire d'augmenter l'anisotropie des modules d'Young de

l'interphase PyC le rapport E3/Ei " 4, 0 pour l'interphase PyC P-CVI alors que E3 /Ei " 2, 5

pour celle obtenue en I-CVI. Il est int4ressant de noter que cette augmentation de l'anisotropie
de l'interphase P-CVI conduit it une plus forte variation des contraintes r4siduelles radiales

avec ei, qui permettrait d'expliquer la forte variation de da obtenue lorsque ei P-CVI diminue

(lots A et B).
Cette dijfdrence des grandeurs thermomdcaniques peat s'expliquer par la structure particulidre

da PyC obtenu en P-CVI. En elfet, une 4tude pr4c4dente [11] a montr4 que les d4p6ts P-CVI

r4alis4s dans les mAmes conditions exp4rimentales prdsentent les caract4Rstiques suivantes

(I) longueur des couches de carbone trks importante (jusquh 15 nm), (it) faible empilement des

couches et (iii) couches orient4es parallAlement h l'axe de la fibre. La croissance des couches de

carbone est dite "lat4rale" (Fig. 10a).
Les d4p6ts1-CVI posskdent une structure tout h fait oppos4e car la longueur des couches est

plus rdduite (< 5 nm) et celles-ci ont tendance h s'empiler selon une direction perpendiculaire
it l'axe de la fibre, la croissance est dite "colonnaire" (Fig. 10b).

On peut penser que la structure orient4e du pyrocarbone P-CVI confAre h l'interphase une

rigidit4 accrue et une 4nergie de rupture plus faible par rapport it l'interphase I-CVI. La rigidit6

accrue favorise les transferts d'elfort sur la matrice. La distance entre les fissures matRcielles da
doit donc Atre plus faible ainsi que cela a dtd observ4. L'4nergie de rupture plus faible favorise

la d4coh4sion. Cependant, si la longueur de d4coh4sion interfaciale 4tait plus grande, da serait

plus importante, ce qui serait en d4saccord avec la conclusion pr4c4dente et les observations.

Des images TEM montrant la position des fissures au sein de l'interphase permettraient de

conclure de manikre indiscutable sur cette question. Ainsi que cela a 4t4 observ4 darts certains

interphases de pyrocarbone [22], on peut penser qu'une 4nergie de d4coh4sion plus faible permet
la formation de plusieurs fissures parallAles au sein de l'interphase, lesquelles sont plus courtes

que lorsqu'une seule fissure se forme it l'interface entre la fibre et l'interphase. La pr4sence d'un

tel systbme de fissures dans les interphases P-CVI serait alors compatible avec le faible pas de

fissuration observd it saturation.

3.2. COMPOSITES UNIDIRECTIONNELS Sic/PyC/Sic

3.2,I. Analyse des courbes contrainte-d4placement. Les courbes types contrainte-

d4placement, caract4ristiques des lots D it I, sont pr4sent4es sur la figure 11. Les trois do-

maines observ4s habituellement sont pr4sents. Le domaine 41astique est beaucoup plus 4tendu

que dans le cas des m4ches C/PyC/SiC. Le domaine de multifissuration est tr4s large, sauf

pour le lot D qui ne semble pas atteindre la saturation matricielle. Les mkches des lots E, F

prdsentent un comportement similaire. Deux lots se mettent en dvidence le lot D qui subit une

rupture pr4matur4e sous une faible contrainte et le lot G dont l'allongement et la contrainte it

rupture sont beaucoup plus 41ev4s que pour les autres lots.

3.2.2. Propr14t4s interfaciales. Les valeurs des grandeurs m4caniques calcu14es h partir des

courbes contrainte-d4placement sont rassemb14es sur le tableau III.

Il apparait que le lot D pr4sente les r4sultats les plus dispersds, alors que les r6sultats des

lots E et G sont trbs group4s.
L'influence propre de l'4paisseur de l'interphase sur les propr14t6s mdcaniques est diflicile h

d4terminer car les fractions volumiques de matrice et de fibres varient d'un lot h l'autre. Cepen-
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aj »)

5nm

Fig. 10. Comparaison de la structure des PyC obtenus en I-CVI et P-CVI
:

a) P-CVI, T
=

1000 °C,
P

=
3 kPa et tR

=
10 s

(montrant
une croissance latdrale) et b) I-CVI, T

=
1050 °C, P

=
4, 7 kPa et

Q
=

40 sccm
(montrant

une croissance colonnaire).
[HRTEM micrographs of the PyC interphases deposited by I-CVI and P-CVI: a) P-CVI, T

=
1000 °C,

P
=

3 kPa and tR
=

10 s
(lateral growth) and b) I-CVI, T

=
1050 °C, P

=
4, 7 kPa and Q

"
40 sccm

(columnar growth).]

dant, l'ensemble des caractdristiques m4caniques des composites unidirectionnels Sic /PyC (P-
CVI) /SiC ddpendent de la valeur de ei, passant par un optimum pour le lot G (ei

=
o, 22 /Jm).

Ceci est en bon accord avec divers travaux montrant une 4volution semblable des contraintes

h rupture avec l'4paisseur d'interphase PyC obtenue par I-CVI dans le cas de matrices SiC ou

vitroc4ramique is, 6,23].
Les contraintes thermiques r4siduelles ont 4t4 calcu14es dans le cas de microcomposites

SiC/PyC/SiC pour diIf4rentes 4paisseurs d'interphase (0, 05 /Jm < ei < 1 /Jm), une 4paisseur de

matrice fix4e h 4 /Jm (Fig. 12) et un rapport El /E3
"

2, 5 pour l'interphase pyrocarbone. Cette

simulation num4rique montre que la contrainte longitudinale dans la matrice (qui influence la

limite d'41asticit4 e~) diminue l4gArement lorsque ei croit. e~ devrait donc augmenter avec ei,

ce qui est elfectivement observ4 pour les lots D, E et F. Dans le cas du lot H (ei
=

1 ~m) e~

est anormalement faible. La raison exacte n'a pas pu Atre 41ucid4e.
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Fig. II. Courbes types de comportements en traction des lots D, E, F, G, H, I (fibres
ex-

PCS/PyC/SiC).
[Typical tensile stress-strain curves for specimens from batches D, E, F, G, H, I (ex-PCS
fibres/PyC/SiC).]

Tableau III. Rdsultats des lots D, E, F, G, H, I et de la rdfdrence f18j (jibres ez-

PCS/PyC/Sic).
[Mechanical data for specimens from batches D, E, F, G, H, I and from Reference [18] (ex-PCS
fibers/PyC/SiC).]

lot On
m

Ge OS Ee Es Er dS~ ~c
(Awe) iAwal lAwa) % % % *° ©IPa)

~
300

~ ~
228 0,18 0,26

~~~~~'"~~'~' [120] ' 10,07]

~
470 300 370 0,21 0,35 0,65

~~~ ~~~~~"~"'
[106] 1381 1581 10,04] '

F 549
~~

386 472 0,31 0,40 0,64
~~l~"C~, [581 ' 152] [31] ~~'°

~~~"' l144] ~'~
[291 1671

~~ ~°'~

j
~

470
~ ~

200 304 0,17 0,43 0,97
~~~ ~ ~ ~~"~"' 1871 ' 144] 147] '

j
408

~ ~
280 347 0,21 0,31 0,46

~~ ~~ ~~~" [76] ' [57] 1531 '

l 4cart type
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Fig. 12.-Variations des contraintes r6siduelles d'origine thermique dans
un microcomposite

SiC/PyC/SiC
en fonction de l'dpaisseur de l'interphase pyrocarbone a) contraintes longitudinales

et b) contraintes radiales et circonfdrentielles.

[Variations of thermally induced residual stresses in a
SiC/PyC/SiC microcomposite

as a
function of

the thickness of PyC interphases: a) axial stresses and b) radial and circumferantial stresses.]

Les contraintes r4siduelles radiales dans l'interphase sont de compression pour e; < 0, 4 ~m

et de tension pour ei > 0, 4 /Jm. Les contraintes r4siduelles de compression assurant le frettage
de la fibre et de l'interphase par la matrice, limitent la d4coh4sion interfaciale fibrelinterphase
et favorisent le transfert de charge fibre/matrice. Inversement, les contraintes r4siduelles de

tension, favorisent les d4cohdsions ce qui explique l'4volution de d~ et de T~ avec e; h ddformation

h rupture comparable.
La comparaison des r4sultats obtenus h dpaisseur d'interphase constante pour les mAches

du lot I (I-CVI, e; =
0,1 /Jm) et des lots E et F (P- CVI, e; =

0,09 et 0,12 /Jm) montre

qu'une interphase P-CVI amdliore les propridtds mdcaniques. Cette am41ioration est confort4e

par la comparaison des r4sultats obtenus pour le lot G (P-CVI, e; =
0,22 /Jm, l§

=
47 %)

avec ceux obtenus par Fretty [24] pour des composites SiC/PyC/SiC unidirectionnels (I-CVI,

e; =
0, 2 /Jm, l§

=
45 Slo, longueur

=
50 mm Tab. III). Les valeurs moyennes de contrainte et

d'allongement h rupture sont nettement sup4rieures pour le lot G. La diIf4rence de longueur de

jauge ne permet pas d'expliquer l'4cart entre les r4sultats. D'ailleurs Fretty obtient des mesures

peu diIf4rentes avec des composites unidirectionnels d'une longueur de 180 mm. Il est donc

probable que l'interphase P-CVI est h l'origine de l'amdlioration des propr14tds m4caniques.
Ceci peut Atre attribu4 h la microstructure particulidre da PyC ddposd en P-CVI. Comme dans

le cas des composites C/PyC/SiC, les calculs de contraintes r4siduelles semblent en accord

avec les valeurs exp4rimentales de ds lorsque l'on considAre un
degr4 d'anisotropie sup4rieur

pour l'interphase P-CVI (El /E3 m 5) par rapport h l'interphase I-CVI (El /E3
" 2, 5). Si l'on

admet que Ie degr4 d'anisotropie va de pair avec l'orientation des couches, [es observations

pr4c4dentes relatives aux composites C/PyC/SiC s'appliquent.

4. Conclusion

Les deux familles de mAches (C/PyC/SiC et SiC/PyC/SiC) pr4sentent le comportement clas-

sique de composites h matrice c4ramique sollicit4s en traction.

La comparaison des propr14t4s m4caniques (contraintes et d4formations de fissuration, de

saturation, et de rupture) des diIf4rents lots de mbches a permis de mettre en 4vidence une forte
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variation des propri4t4s m4caniques avec l'dpaisseur de l'interphase PyC (P-CVI), surtout dans

le cas de mkches SiC/PyC/SiC. L'4paisseur de l'interphase semble avoir une influence moindre

dans le cas de mkches C /PyC /SiC, bien que les valeurs obtenues avec e; =
1 /Jm soient beaucoup

moins dispers4es que celles obtenues avec ei =
0, 5 /Jm. Des 4tudes sur les contraintes r4siduelles

de microcomposites C/PyC/SiC et SiC/PyC/SiC permettent d'expliquer en partie l'4volution

des caract4ristiques m4caniques avec e;.

La comparaison des lots h interphase PyC (P-CVI) et PyC (I-CVI) a montr4 une nette

am41ioration des caract4ristiques m4caniques lors de l'utilisation d'une interphase PyC (P-
CVI). Ceci semble Atre lid h la microstructure particulidre da PyC ddposd en P-CVI [10] qui
permettrait un meilleur transfert de charge (augmentation de l'anisotropie) et favoriserait une

diminution de l'4nergie de rupture au sein de l'interphase elle-mAme.
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