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Terminologie et symboles utilisés

Lemaitre et Chaboche [96] rappellent que "la modélisation est la gangréne des notations”. Ainsi dans
ce rapport, malgré le soin apporté a I'homogénéisation des notations, certains symboles désigneront

malheureusement plusieurs quantités distinctes.

ABREVIATIONS

CMC : composite a matrice céramique

cte : constante

CVvD : dépot chimique en phase vapeur (chemical vapour deposition)
CvI - infiltration chimique en phase vapeur (chemical vapour infiltration)
EF : éléments finis

MEB : microscope/microscopie électronique a balayage

MET : microscope/microscopie électronique a transmission

MET-HR : microscope/microscopie électronique a transmission a haute résolution
PyC : pyrocarbone

PyG : pyrographite

SEA : spectrométrie d'électrons Auger

USB : unité structurale de base

ELEMENTS COMPOSES

Al,O3 : alumine

B,O3 : trioxyde de bore

B,C : carbure de bore

BN : nitrure de bore

SiC : carbure de silicium

SisNy . nitrure de silicium

SiO, : silice

TiC : carbure de titane

ZrO, : zircone
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Terminologie et symboles utilisés

FONCTIONS ET OPERATEURS MATHEMATIQUES

A
3

Max(x)
Min(x)

=I

: fonction

: partie imaginaire
: maximum de x

> minimum de x

: partie réelle

: valeur moyenne de x

PARAMETRES GEOMETRIQUES

a

(9} S R

& §

R S e

%)

A

A

N>

: longueur de fissure

: longueur entre appui et charge concentrée
: largeur de I'éprouvette

: longueur entre les points d’application des forces
: demi-longueur de décohésion interfaciale

: incrément d’avancée de fissure

: incrément de surface

: épaisseur

: hauteur

: ligament

: longueur entre appuis extérieurs

: longueur totale d’échantillon

: longueur caractéristique

: épaisseur de I'échantillon plan

: rayon

: rayon de courbure de I'éprouvette

: surface

: fraction volumique

: position de la fibre neutre

: point ou la contrainte d’ouverture s’annule

: ordonnée, longueur a définir

: longueur a définir
: longueur infinitésimale

: rayon de courbure en pointe de fissure
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PARAMETRES MECANIQUES

A : facteur de forme

E : module d’Young

E : module d’Young réduit

f : fleche

G : module de Coulomb (cf. x)

G : taux de restitution d’énergie

G° : ténacité (taux de restitution d’énergie critique)
1 : moment quadratique de la section droite de la poutre
k : raideur en flexion

k : pseudo-facteur d'intensité de contrainte
K : facteur d'intensité de contrainte

M : moment fléchissant

P : charge totale appliquée

T : température

a : coefficient de dilatation thermique

a, B : paramétre de Dundurs

i (cf. g

Ax : variation de x

& : déformation

&ii : déformation

& : cisaillement (i # )

7] : module de cisaillement

v : coefficient de Poisson

o : contrainte

o : contrainte normale

oy : contrainte de cission (i # )

oy : contrainte interfaciale critique, résistance interfaciale
T : cf. oy

DIVERS

& : paramétre adimensionnel

A : paramétre adimensionnel
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INDICES HAUT ET BAS

Indice haut

(9}

—

k)

+ X

—

Indice bas
0
1,00 )y oo
1,k ...n
a

[

~ . o

i
I, IL, 111
m

p

r, 0z

X, ), Z

:dans le

: critique

£°™ constituant

:arupture
: coalescence
: borne (supérieure ou inférieure) de la résistance interfaciale

s initial

- numéro de I'étape

: hnuméro du matériau
: appliqué

: caractéristique

: composite

: déviation

: fibre

: interface

. interphase

: sollicitation en mode 1, I, III
: matrice

: pénétration

: coordonnées en repere cylindrique

: coordonnées en repére cartésien
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Lexique

Fibre : élément constitutif d’'un fil. Elle se caractérise par sa flexibilité¢, sa finesse et sa grande

longueur. Elle peut étre continue (filament) ou discontinue.

Fil : faisceau de fibres. Les fils utilisés dans I'élaboration de composites SiC/SiC sont constitués de
500 fibres.

MEB : microscope/microscopie électronique a balayage. Un flux d'électrons balaye I'échantillon et les
électrons secondaires réfléchis par I'échantillon sont analysés. Le MEB permet des

observations a un grossissement de l'ordre de 10°.

Méche : assemblage de quelques milliers de filaments, éventuellement maintenus par une légére

torsion.

MET : microscope/microscopie électronique a transmission. Des électrons plus énergétiques que
dans le cas du MEB bombardent un échantillon et sont récupérés sous I'échantillon.
L'épaisseur doit donc en étre la plus petite possible (quelques dizaines de nanométres

maximum). Le MET permet des observations a un grossissement de I'ordre de 10°.

MET-HR : microscope/microscopie électronique a transmission a haute résolution. L'image obtenue
est la figure d'interférence entre un faisceau incident et du réseau (seconde source)
orienté dans une position de Bragg particuliere. Le MET-HR permet des observations a

un grossissement de l'ordre de 10°.

Microcomposite : composite modéle unidirectionnel constitué d'une fibre insérée dans une gaine de

matrice, et éventuellement d'une interphase.

Minicomposite : composite modéle unidirectionnel constitué d'une méche de fibres noyée dans une

matrice, et comportant éventuellement une interphase.
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Introduction générale

Différents secteurs de lindustrie (aéronautique, spatiale, défense, etc.) sont demandeurs de
matériaux pouvant étre soumis a des conditions extrémes rencontrées au cceur de chambres de
combustion, turbines a gaz, etc. Le développement des matériaux céramiques s’est imposé en raison

de leur tenue a haute température, de leur faible densité et d’'une résistance a I'oxydation excellente.

Toutefois, I'inconvénient majeur des céramiques monolithiques réside dans leur fragilité et leur
manque de fiabilité, c’est a dire dans leur facilité a rompre de fagon catastrophique et aléatoire. Pour
pallier cette faiblesse, elles sont renforcées par des fibres. Celles-ci augmentent I'anisotropie du
matériau et induisent un comportement a rupture plus complexe.

Par ailleurs, les fissures matricielles restent la principale cause de la pénétration de I'oxygéne
dans le matériau, risquant de provoquer une dégradation du renfort par oxydation a haute
température. Une interphase entre les fibres et la matrice permet de dévier les fissures matricielles
avant qu’elles n’atteignent les fibres, protégeant ainsi le renfort fibreux non seulement d’'un risque de
rupture fragile, mais aussi de I'oxydation.

Enfin, pour rendre encore plus difficile la propagation des fissures au sein des composites, des
interphases et des matrices multicouches ont été développées. Le chemin de fissuration est ainsi
augmenté, retardant larrivée de I'oxygéne au voisinage du renfort. Par conséquent, les
caractéristiques de chaque interface doivent étre adaptées pour éviter au maximum la rupture du

matériau.

L’objectif de ce travail est donc la détermination des facteurs qui contrélent la déviation des
fissures matricielles le long des interfaces ou dans les interphases au sein des composites. Il est en
effet souhaitable de disposer d’un outil permettant de (i) prévoir le comportement d’'un matériau en
fonction des propriétés des constituants et des interfaces, et (i) moduler le chemin de fissuration au

coeur méme du composite.

L’étude des meécanismes de déviation des fissures s’appuie (i) sur des considérations
énergétiques et (ii) sur une analyse de la perturbation du champ des contraintes par la présence d’'une
fissure dans la matrice d’'un microcomposite. Une approche expérimentale est ensuite proposée pour
d’'une part identifier et estimer les propriétés pertinentes des interfaces/interphases, mais également

pour valider la condition de déviation de fissure établie grace au modéle numérique.
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Le premier chapitre présente une synthése bibliographique s'orientant sur deux axes. Le cadre
dans lequel s’inscrit la recherche est d’abord détaillé. Dans une premiére partie les matériaux
composites a matrice céramique et les évolutions notables qu'ils ont connues sont présentés. La
structuration de plus en plus complexe de ces matériaux est engendrée par la recherche de
performances jusqu’alors inégalées. Une analyse des mécanismes d’endommagement se produisant
en particulier au niveau des interfaces est nécessaire pour prévoir les mécanismes de déviation de
fissure. En ce sens, une seconde partie présente quelques conditions de déviations de fissures.
Plusieurs exemples caractéristiques sont détaillés. Deux approches sont en effet généralement
suivies, l'une s'appuyant sur des considérations énergétiques, I'autre sur une analyse du champ de
contraintes. Un mécanisme fondé sur I'approche de Cook et Gordon [64] tentant de lier ces deux

approches est enfin décrit.

Le deuxieme chapitre porte sur l'analyse de la propagation des fissures au sein d’'un
microcomposite. La propagation des fissures dépend du taux de restitution d’énergie. Pour déterminer
ce dernier, un calcul par éléments finis est mené. Afin de simplifier I'utilisation de I'outil numérique, un
programme de création de maillage assurant une densité optimale a I'extrémité des fissures est mis
au point. La répartition des éléments dans le maillage ainsi que l'incrément d’avancée de fissure
nécessaire au calcul du taux de restitution d’énergie sont contr6lés automatiquement. Le modéle
ayant été validé, il est appliqué a l'analyse de la propagation de fissures transverses dans un
microcomposite sollicité en traction. Différentes configurations ont été examinées : fissure matricielle
unique se propageant vers une interface, fissure se propageant dans la matrice vers une fissure
interfaciale nucléée en amont, et enfin fissure déviée (coalescence des deux fissures en présence).

En paralléle, le modéle est adapté afin de simplifier 'analyse du champ de contraintes. Les
contraintes d’ouverture engendrées par la présence de la fissure matricielle sont susceptibles de
provoquer une décohésion avant que cette premiére fissure n’atteigne l'interface. Toutefois, I'échelle
du microcomposite ne permet pas une analyse suffisamment fine et se révéle méme insuffisante a la

mise en ceuvre de cette condition de décohésion.

La modélisation est donc effectuée ensuite a une échelle beaucoup plus fine (chapitre 3). Seule
la configuration critique suivante est modélisée : une fissure atteint le trés proche voisinage de
l'interface. Le champ de contrainte d’ouverture le long de linterface et dans la phase non encore
fissurée sont comparés. Une condition de décohésion considérant la contrainte maximale a été
proposée. Elle permet de prévoir la déviation des fissures matricielles. Elle est appliquée a de
nombreux exemples de matériaux composites. Elle a permis soit d’estimer une limite de la résistance
de la liaison interfaciale, soit de prévoir la déviation de fissures dans différentes combinaisons de

fibres, de matrices ou d’interphases.

Enfin, le dernier chapitre (chapitre 4) présente la partie expérimentale. Un montage de flexion 4

points adapté aux bimatériaux modéles développés par Snecma Propulsion Solide est mis en ceuvre.
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Une campagne d’essais permet enfin de déduire la ténacité de l'interface entre les matériaux par le
calcul de Charalambides et al. [89] ainsi que la résistance interfaciale par confrontation avec les

calculs par éléments finis.
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CHAPITRE 1

Roéles des interfaces et de I'interphase
dans les composites a matrice céramique (CMC)

Analyse de l'interaction fissure/interface

Résumé Les matériaux composites possédent un ensemble de propriétés originales, supérieures a
celles du renfort et de la matrice les constituant. Les composites a matrice céramique (CMC) se
distinguent en outre par leurs propriétés mécaniques et thermomécaniques élevées, en particulier
dans les conditions extrémement séveres de température ou d’environnement.

Le renfort fibreux et la matrice imposent leurs propres caractéristiques mécaniques et thermiques a
I'ensemble de la structure, mais la qualité de l'interface fibre/matrice joue également un rdle essentiel
sur le comportement global du matériau. Pour protéger le renfort fibreux et dévier les fissures
matricielles, cette liaison doit étre optimisée. Dans ce but, une interphase est généralement insérée
entre le renfort et la matrice.

Par la suite, interphases et matrices séquencées ont été développées pour dévier les fissures et
rendre plus difficile leur propagation vers les fibres. La qualité de chaque phase et de chaque interface

peut et doit donc étre adaptée pour retarder au maximum la rupture du matériau.

Aprés avoir défini le cadre de I'étude, quelques rappels de mécanique sont effectués. L’analyse de
l'interaction entre une fissure et une interface est illustrée ensuite au travers de critéres couramment
utilisés. Ces critéres s’appuient soit sur une étude du champ de contrainte, soit sur une analyse
énergétique.

Généralement, deux approches sont proposées pour modéliser le mécanisme de déviation d'une
fissure le long d’'une interface : soit la fissure matricielle atteint l'interface pour y étre éventuellement
déviée, soit une seconde fissure est nucléée a l'interface avant que la fissure principale ne I'atteigne ;
la déviation résulte alors de la coalescence des deux fissures [Cook et Gordon 64]. Ce second
mécanisme sur lequel s’appuie la présente étude, a déja été observé sur plusieurs bimatériaux, mais il
n'a pas encore été modélisé de fagon pleinement satisfaisante. Cette modélisation nécessite une

analyse en contraintes (nucléation de la fissure interfaciale) et en énergie (propagation des fissures).
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Chapitre 1
Analyse de l'interaction fissure/interface

1. INTRODUCTION

L’emploi des métaux a longtemps prédominé dans les applications de l'industrie aéronautique
et spatiale. Mais la recherche de performances jusqu’alors inégalées en terme de résistance
structurale a rapidement imposé I'utilisation des céramiques dans ces secteurs industriels. Plus
précisément, c’est 'emploi des composites a matrice céramique (CMC) qui cherche a étre généralisé.
Leur structure complexe supprime le caractére fragile propre aux céramiques massives et permet un

assouplissement du matériau [Droillard 93].

Un premier paragraphe décrit les principales étapes de I'évolution des CMC. Elles ont été
essentiellement motivées par I'amélioration du comportement mécanique du composite. Ainsi, sa
résistance a la fissuration peut étre augmentée par une liaison fibre/matrice bien adaptée. La
déviation de la fissure retarde la rupture du matériau et supprime son caractere fragile.

L’introduction d’'une interphase entre le renfort et la matrice permet également de contrdler la
déviation de la fissure. Il a en outre été démontré que ce troisieme constituant détermine les
propriétés mécaniques du composite (résistance a la rupture, ténacité, ...), la résistance a I'oxydation,

et par conséquent sa durée de vie.

Le développement des CMC nécessite donc la mise en ceuvre d’un outil permettant de prévoir
la déviation des fissures et les sites de déviation, en fonction des propriétés des constituants des
composites. De nombreux travaux ont ainsi analysé linteraction entre une fissure et une interface.
Ceux qui nous semblent étre les principaux sont détaillés.

Pour modéliser la déviation d'une fissure matricielle, deux approches sont généralement
suivies : soit la fissure matricielle atteint l'interface pour y étre éventuellement déviée, soit une
seconde fissure est nucléée a l'interface avant que la fissure principale ne I'atteigne ; la déviation
résulte alors de la coalescence des deux fissures [Cook et Gordon 64]. Ce mécanisme, sur lequel
s’appuie la présente étude, est décrit dans un dernier paragraphe. Il a été observé sur plusieurs

bimatériaux, mais il n'a pas encore été modélisé de fagon pleinement satisfaisante.

2. COMPORTEMENT MECANIQUE DES CMC. ROLES DES INTERFACES ET DE L’'INTERPHASE
2.1. Les matériaux composites

Un matériau composite est un solide polyphasé composé d'au moins deux constituants
intimement liés. Les matériaux sont choisis de maniére que leurs -caractéristiques soient
complémentaires. A I'échelle macroscopique, le composite posséde un ensemble de propriétés
originales, éventuellement supérieures a celles de chaque constituant. Par convention, la

dénomination des composites indique d'abord le nom du renfort et se termine par celui de la matrice.

Puisqu’elles sont fonctions des propriétés de chaque constituant, les caractéristiques du

matériau sont modulables. Les spécificités d'un composite sont liées [Naslain 85]
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(i) aux propriétés globales recherchées (mécaniques, magnétiques, optiques, ...). La présente

étude se porte essentiellement sur la compréhension, voire I'optimisation de propriétés
mécaniques.

(i) a la nature des constituants (organique, métallique, céramique, ...). Le choix des constituants

dépend en grande partie de la température d'utilisation de la piéce composite.

(i) a la morphologie du renfort (spheres, particules, whiskers, fibres longues, ...). Elle induit le

caractére isotrope ou anisotrope du matériau.

(iv) a l'architecture des constituants (aléatoire, uni- ou multidirectionnelle, tissages, ...). Les
composites structuraux sont formés d'un renfort a hautes caractéristiques mécaniques. Il sert
d'armature a la piéce définitive et sa structure est développée en fonction de I'utilisation de la

piece. |l est imprégné par une matrice.

2.2. Les composites a matrice céramique
2.2.1. Les céramiques monolithiques

Les céramiques monolithiques présentent de nombreux avantages. Outre un co(t avantageux,
elles offrent avant tout une faible densité et une bonne tenue a la fatigue. Elles peuvent étre utilisées a
trés haute température (> 1000°C) et se distinguent aussi par une importante réfractarité. Par ailleurs,
leur dureté est importante. Enfin, elles présentent une bonne inertie chimique.
En revanche, elles patissent de leur grande fragilité et d'un manque de fiabilité. En d'autres
termes, leur rupture est caractérisée par
(i) l'absence de déformation permanente avant la rupture, contrairement aux métaux par exemple,
qui présentent une plastification importante,
(ii) le caractére brutal de la rupture (dés son initiation, la fissure se propage et s’accélére),
(iii) la planéité de la surface de rupture (le qualificatif "plan" sous-entend perpendiculaire a la
direction de contraintes principales),
(iv) une forte dispersion des caractéristiques (contrainte de rupture, déformation a rupture)
[Naslain et al. 85]. En effet, les céramiques présentent de nombreux défauts dont la taille et la
distribution sont aléatoires. Ceci induit une grande dispersion de la résistance a rupture. En outre,
elles sont extrémement sensibles aux défauts de fabrication ; elles le sont enfin également a l'effet

d'entaille.
Pour pallier les faiblesses des céramiques massives, une premiere technique consiste a

élaborer des céramiques a haut degré d'homogénéité. Pour les renforcer, elles peuvent étre chargées

de particules. Une seconde approche consiste a les renforcer par des fibres longues.

2.2.2. Composites simples (type fibre/matrice)

Concretement, un renfort fibreux sert d'ossature a la piéce composite. Une matrice est
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introduite pour lier les fibres'. Elle assure en outre a terme la répartition des efforts et la protection du
renfort.

A l'origine, les composites carbone/carbone (C/C) avaient ouvert la voie au développement des
composites dits thermostructuraux, élaborés par infiltration chimique en phase gazeuse (CVI). lls
présentent avant tout des propriétés mécaniques et thermomécaniques élevées, en atmosphére
neutre ou réductrice. lls se sont aussi imposés par leur faible densité et aussi grace a leurs
remarquables caractéristiques de friction. Enfin, leur biocompatibilité se révélait intéressante dans le
cadre d'applications médicales.

En revanche, leur sensibilité élevée a I'oxydation avait induit le développement de nouveaux
composites. Les matrices suivantes ont été développées par CVI: carbure (SiC [Christin 79], TiC
[Rossignol et al. 84], B4,C [Hannache et al. 85], ...), nitrure (BN [Hannache et al. 83], SisN, [Fitzer 78],
...), oxyde (Al,O3 [Colmet et al. 82], SiO,, ...) ou vitrocéramique (ZrO, [Bender et al. 86, Minet et al.
91], ...).

Parallelement, de nouvelles fibres apparaissent (de type carbure de silicium (SiC) ou alumine).
La multiplication des combinaisons fibre/matrice permet d'étendre le champ d'applications des CMC,
leurs propriétés étant modulables par le choix des constituants. Les CMC les plus avancés sont les
SIiC/SiC et C/SiC auxquels s'ajoutent les C/C. lls ont tous présenté un développement industriel
important (Sepcarb®, Cerasep®, ...). Quelques applications de composites thermostructuraux sont

présentées au tableau 1.1.

L'intérét majeur de ces matériaux est qu'ils présentent un comportement élastique non linéaire,
alors que fibre et matrice ont tous deux un comportement fragile. Pour détailler les origines de ce

comportement, considérons un matériau unidirectionnel. Les caractéristiques mécaniques de la fibre
et de la matrice sont respectivement E; et E,, (modules d'Young) et ¢ et &, (déformations a rupture).
En supposant que chaque constituant a un comportement élastique fragile, la contrainte a rupture du
constituant j (j = 1, m) s'écrit :

o} =E;&} (1.1)
Plusieurs cas doivent étre distingués :

(i) La fibre est plus rigide que la matrice (E;> E,). Selon les déformations a rupture relatives de

chaque constituant, deux comportements s'opposent (figure 1.1a et b) :

* &7 <&, :larupture des fibres entrainera nécessairement celle du composite si la fraction
volumique de fibre V; est supérieure a la valeur V™ deduite de la condition de rupture
unique ou multiple des fibres (figure 1.2a) :

E, (g,ﬁ -&p )

prmax _
U E R+ E (5R—5R)
rEr T L\ En — &

(1.2)

! Les modes d’élaboration de la matrice sont rapidement décrits a 'ANNEXE 1
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Domaines d'application

CiC

cmMmC

Aéronautique
(dont pieces de moteur)

Frein d'avion
Pistons

Volets secondaires du moteur M88 du Rafale
Volets secondaires du moteur F414 du GE
sur F18 Hornet

Diffuseur
Anneau accroche-flamme
Turbine
Aérospatial Col de tuyere Nez
Divergent de tuyére Bord d'attaque
Boucliers thermiques (corps de rentrée, Protection thermique
navette spatiale) Entrée d'air
Propulsion Gouverne de jet (Prop. a poudre)
Chambre de combustion (Prop. Liquide)
Eléments de turbine (Prop. Liquide)
Nucléaire Matériau de premiere paroi pour four de Four de fusion nucléaire
fusion nucléaire
Energie Systémes de filtration a chaud
Systémes d'incinération
Systémes de récupération de chaleur
Brlleurs
Moteurs thermiques
Outillage Soles de four (pour les fours de traitement
thermique)
Turbines
Eléments de fixation
Automobiles, ... Freins de voiture de Formule |
Freins de voiture de haut de gamme
Freins de poids lourd
Freins de train a grande vitesse
Biomédical Biomatériaux
tableau 1.1 : exemples d'applications des C/C et CMC dans différents domaines industriels
(d’aprés Cavalier [98] et Broqueére et al. [85])
. gf > X :la rupture de la matrice ne provoquera pas celle du composite si V; est supérieure

a la valeur minimale Vf““" déduite de la condition de rupture unique ou multiple de la

matrice (figure 1.2b) :

E &°

Vmin _ m=m
J

R R R
E., +E, (gf —em)

(1.3)

(i) Si la matrice est le constituant le plus rigide (E;<E,), la seule configuration couramment

rencontrée est celle pour laquelle ¢/ > ¢, .

Dans ce cas de figure, les matériaux sont appelés composites inverses. Les composites

SIiC/SiC et plus généralement les CMC en sont un parfait exemple. Sous une sollicitation

mécanique, la matrice se fissure dés que la déformation imposée atteint la déformation a

rupture de la matrice (gc :g,’j), ce qui ne conduit d'ailleurs pas a la rupture immédiate du

composite (figure 1.1c). En effet, le renfort préserve l'intégrité du matériau. La rigidité du

composite n'est pas augmentée, mais il présente un caractére non-fragile. Cependant la

condition majeure a ce comportement reste la qualité de la liaison fibre/matrice.

En conclusion, les matériaux fragiles peuvent bénéficier d'un effet de renforcement par

l'introduction d'un renfort, méme fragile [Naslain 91, 94, 95]. Ce dernier induit dans le matériau

[Donald et McMillan 76] :
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o O o
f f
i c
i C
+ M i
’ m
}? R ¢ R R ¢ R R €
& er &, & & &y
(@) E;>E, 5 &7 < &," (b) E;>E, ; & > &, (c) E;<E.; & >&"

figure 1.1 : représentation schématique des principales lois de comportement
des matériaux composites fibreux fragile/fragile
(d'aprés Naslain et al. [85])

o o
Rupture des fibres E_/ g}e Rupture de la matrice E/- ng
multiple unique multiple
E e~ .
Ee,
R
E m gf E m gm
‘ vy * 14
0 Vmax 1 4 0 Vmin 1 I
S S
(a) & <&" (b) & > &."

figure 1.2 : représentation schématique des conditions de rupture
unique ou multiple dans les composites 1D fragile/fragile (E;> E,,)
(d’apreés Aveston et al. [71])
(i) une diminution de I'énergie potentielle relaxable localement grace au confinement de la matrice
dans le renfort. La rupture est alors retardée.
(i) une augmentation de la surface de rupture via une microfissuration matricielle.
(i) une dissipation d'énergie, due par exemple au frottement entre fibre et matrice lors du

déchaussement des fibres (pull-out).
Les performances mécaniques des composites dépendent des caractéristiques de chaque

constituant (fibre et matrice), mais également de leur liaison. Ce point sera largement détaillé dans le

paragraphe suivant.

2.3. Interfaces et interphases

La liaison fibre/matrice joue a I'évidence un rdle prépondérant dans le comportement du
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composite. Dans un premier temps, il est nécessaire d’introduire la notion d'interface. Ce terme
désigne la frontiere ou la zone de contact entre deux constituants. L'objectif de ce paragraphe est
d’analyser son réle dans le comportement global du matériau.

La liaison fibre/matrice peut étre toutefois contrélée simplement par I'introduction d’un troisiéme
élément entre le renfort et la matrice : l'interphase. La encore, le comportement mécanique, les
propriétés thermiques et la résistance a I'oxydation du composite pourront étre optimisés par un choix
judicieux de ce constituant.

Le séquencage de I'interphase voire celui de la matrice ont enfin conduit a un assouplissement
des CMC [Droillard 93]. Plusieurs exemples choisis dans la littérature illustrent les nombreux intéréts
du développement des composites multicouches.

Deux échelles d’observation sont considérées pour (i) apprécier le réle de l'interphase et des
interfaces sur le comportement mécanique macroscopique du matériau et (ii) décrire les phénoménes

se produisant a échelle locale en attirant I'attention sur les moyens de protection du renfort.

2.3.1. Echelle macroscopique :
influence de la liaison fibre/matrice sur le comportement mécanique du

matériau

Dans un composite simple (type fibre/matrice), la liaison est de deux ordres :

(i) couplage mécanique : la liaison mécanique est due

- a la rugosité propre de la fibre et/ou de la matrice

- aux contraintes internes dont l'origine est liée aux conditions d'élaboration. En effet, suite a

I'élaboration du composite a haute température, des contraintes résiduelles sont
engendrées. Ces contraintes résiduelles sont étroitement liées aux coefficients de dilatation
thermiques respectifs « longitudinaux ou transversaux (L ou 7T) de la fibre ou de la matrice (f
oum):

* a, >a; : frettage de la fibre par la matrice

* a, <a,: contrainte radiale de tension le long de l'interface

(i) adhésion physico-chimique : des réactions chimiques peuvent se produire le long de l'interface

et conduire a la formation d'un troisieme corps. L'adhésion physico-chimique peut étre
augmentée par une inter-diffusion des constituants d'origine, et l'interface renforcée jusqu'a
induire une rupture fragile du matériau (figure 1.3). Ce phénoméne est bien entendu

généralisable a toutes les interfaces et non plus seulement a celle fibre/matrice.
Lorsque le composite est soumis a une sollicitation, I'interface assure le transfert des charges

entre les deux constituants. Ce transfert de charge permet en outre d'étendre la microfissuration a tout

le matériau [Naslain et al. 85].
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figure 1.3 : faciés de rupture fragile d’'un composite SiC/BN(Si)/SiC/BN ..isuiss/SiC
dd a des liaisons interfaciales fortes [Le Gallet 01]

Lorsque le composite est soumis a une sollicitation, l'interface assure le transfert des charges
entre les deux constituants. Ce transfert de charge permet en outre d'étendre la microfissuration a tout
le matériau [Naslain et al. 85].

Par ailleurs, l'interface peut étre le lieu de la déviation d’une fissure, préservant ainsi le matériau
d'une rupture brutale. La qualité de linterface tient donc un réle important dans le comportement
mécanique macroscopique du matériau. Deux grandes tendances peuvent ainsi étre distinguées
selon l'intensité de la liaison. Pour les illustrer, considérons un CMC unidirectionnel.

(i) Si la liaison est trop forte, la fissure pénétre dans le renfort; les fibres rompent. Le
comportement du matériau est alors de type fragile (figure 1.4c).
(i) Si au contraire la liaison est trés faible, la courbe contrainte/déformation présente un palier

(figure 1.4a). Les fissures sont déviées le long de l'interface. Le renfort n'est pas endommagé.

En raison de grandes longueurs de décohésion interfaciale, le transfert de charge n'est plus

assuré et le renfort supporte toute la charge. La déformation a rupture du composite tend vers

celle des fibres (gc - gf) , mais sa contrainte a rupture reste faible (af < a?) .

Il faut donc disposer d'une liaison fibre/matrice intermédiaire, c’est-a-dire a la fois suffisamment
faible pour éviter un comportement fragile (la fissure matricielle doit étre arrétée et/ou déviée le long

de linterface), et forte de maniére a conserver un transfert de charge entre fibre et matrice (figure

: it : i : ul

c f f
m
‘ /M
1C
€ 3 € 3 &
R R R R R R
g, £, g, £, g, £,
(a) Liaison faible (b) Liaison intermédiaire (c) Liaison forte

figure 1.4 : représentation schématique des courbes contrainte/déformation en traction
d'un matériau composite inverse, pour une intensité de liaison fibre/matrice croissante
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1.4b). Adapter la liaison permet donc de favoriser en méme temps résistance et ténacité [Lamon 93,
Droillard et Lamon 96]. L'interface joue le réle d'un fusible mécanique. Le composite présente un
comportement non-fragile, i.e. endommageable qui se traduit par un domaine non-linéaire sur la

courbe contrainte/déformation.

Un moyen simple de contréler l'intensité de la liaison est d'insérer une interphase entre le
renfort et la matrice. Un choix judicieux du matériau d’interphase permet en outre aux fissures
matricielles d’étre déviées au coeur méme de cette phase.

Pour améliorer la fonction de fusible mécanique et conserver les propriétés mécaniques du
composite, l'interphase doit remplir différentes fonctions :

(i) assurer le transfert de charge entre la fibre et la matrice.

(ii) dévier les fissures matricielles, parallélement a la direction des fibres.

Diefendorf et Boisvert [88] ont ainsi introduit une couche de carbone dans des SiC/SiC,
supprimant le caractére fragile de ces composites. Le carbone agit comme une barriere déviatrice des
fissures. Boisvert et al. [89] ont rapidement proposé de multiplier les zones de ruptures potentielles i.e.
les interfaces, en multipliant le nombre de phases. Un séquengage C/SiC a ainsi été élaboré par
imprégnation en phase liquide. Ceci a permis d’améliorer nettement la déformation a rupture et la
résistance a la flexion. Ces travaux montrent en outre que trés peu de carbone doit étre introduit sous
peine d’une rupture a faible niveau de charge. Par ailleurs, I'amélioration des performances

mécaniques est essentiellement due a la premiére phase de carbone, i.e. le long la fibre.

Droillard a étudié le réle de linterphase multicouche microséquencée de composites 2D-
SiC/(PyC/SiC),/SiC [Droillard et Lamon 96]. Elle a également analysé le rOle de déviateur du
pyrocarbone, et souligné I'importance des premiéres couches de l'interphase. La tenue mécanique de
'ensemble est en effet conditionnée par cette adhésion. Ce comportement est illustré par les courbes

expérimentales de la figure 1.5. Il a ensuite été modélisé par Lissart [97].

Les travaux de Heurtevent [96] se sont portés sur le développement d'une interphase
nanoséquencée. Les épaisseurs des couches (PyC et SiC) varient de 3 a 50 nm seulement. Le
pyrocarbone est discrétisé en plusieurs sous-couches. La liaison fibre/matrice du matériau
(microcomposite) est renforcée ; le comportement en fatigue statique ou cyclique, sous air et a haute

température est amélioré, et sa durée de vie nettement augmentée.

D’autres types de séquencages jouent davantage sur la force de liaison entre les couches. Si
jusqu’alors des couches de natures différentes étaient superposées dans l'interphase, Carpenter et al.
[92] ont développé des composites SiC/SiC dont I'interphase est constituée de 7 a 10 couches de SiC
CVD faiblement liées. Ces interfaces faibles sont alors le siege des déviations de fissures. Enfin,
Clegg et al. [97] ont étudié des interphases de type alumine poreuse. La déviation des fissures en

flexion n’est observée que pour un taux de porosité minimum.
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figure 1.5 : courbes contrainte-déformation de composites 2D SiC/SiC a interphase
de carbone (0.5 um) renforcées par des fibres Nicalon (NLM 202) traitées (1) ou non (2).
Mécanismes de déviation associés (d’aprées Droillard et Lamon [96])

Le séquencgage consiste a multiplier le nombre de phases et donc d’interfaces autour du renfort.
Si jusqu’alors il se limitait a une subdivision de l'interphase, il a rapidement été étendu a I'ensemble de
la matrice. Ce concept a été introduit en premier lieu par Héraud et al. [89]. La matrice des composites
SiC/SiC ainsi développés contenait de fines couches de pyrocarbone ou de nitrure de bore. Ceci avait
pour effet de retarder 'amorcage de la rupture, augmenter I'énergie de rupture et diminuer la
sensibilité du composite a I'effet d’entaille.

En résumé, un assouplissement des CMC par séquengage est recherché (i.e. il convient de
donner au matériau un caractére non-fragile). L’interphase ou la matrice séquencée permettent
d'optimiser les performances mécaniques

(i) en contrélant I'endommagement des composites a matrice fragile en assurant une
multifissuration de la matrice,
(i) en déviant les fissures parallélement aux fibres et donc en évitant une rupture brutale,
(iii) en limitant le nombre et la taille des fissures déviées.

2.3.2. Echelle locale : role des interfaces et des interphases

L’intérét du séquengage de l'interphase ou de la matrice sur le comportement mécanique des
CMC a été démontré au paragraphe précédent. Mais pour compléter cette analyse, il est essentiel
d’appréhender les mécanismes de fissuration a échelle locale et d’analyser le réle du séquencage et

des interactions entre les différentes phases.

A échelle locale, l'interface doit d’'une part assurer le transfert de charge entre la fibre et la

matrice, et d’autre part étre le siége de dissipation d'énergie par
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(i) décohésion fibre/matrice qui permet d’augmenter le travail a rupture,
(i) glissement de la fibre avec frottement,
(iii) rupture des fibres,

(iv) extraction des fibres.

Toutefois, méme si la rupture du matériau est évitée dans un premier temps par une déviation
de la fissure matricielle le long de l'interface fibre/matrice, le renfort n’est pas protégé contre

I'oxydation et peut étre endommagé par une fissuration sous-critique.

A l'origine, Veltri et Galasso [84a et b] ont développé des dépdts multicouches de PyC, SiC et
Si3N4 qui apportent au C/C une bonne résistance a I'oxydation, pour des températures pouvant étre
supérieures a 1370 °C. Sur les composites 2D-SiC/(PyC/SiC),/SiC étudiés, Pasquier [97] a montré
l'intérét de discrétiser le pyrocarbone de l'interphase en plusieurs couches : les séquences de SiC

protegent les couches de pyrocarbone sous-jacentes de 'oxygéne.

Le pyrocarbone et le nitrure de bore se sont imposés par leur capacité a dévier les fissures en
raison de leur structure lamellaire [Bertrand 98, Heurtevent 98]. Et si les caractéristiques mécaniques
d’'un composite contenant une interphase borée sont parfois moins intéressantes qu’avec du PyC
[Héraud et al. 89], le BN assure une bonne protection du renfort vis-a-vis I'oxydation [Rebillat et al.
98].

Des matrices séquencées dites auto-cicatrisantes sont également apparues pour protéger le
renfort de 'oxydation. Elles sont constituées de SiC et SiBC [Goujard et al. 90, 95]. Ce concept a
rapidement été étendu par Lamouroux et al. [95] a I'élaboration de C/(BC/B4,C/BC/SiC),. Les
constituants de la matrice forment un verre (B,O3) sous air et en température. Il obstrue les fissures
matricielles, protégeant le renfort de I'oxydation. De nombreuses autres études portent sur ces
séquencages a composition variable dans le systéme Si-B-C [Carrére 96, Vandenbulcke et Goujard
96].

Outre la résistance a I'oxydation, le séquengage permet également d’améliorer les propriétés
thermiques de certains composites. Sasaki et al. [89] ont développé des matériaux résistants aux
chocs thermiques grace a un gradient de fonction C/SiC. Cela consiste en une évolution progressive
de la nature des dépdts CVD (SiC, SiC/C, C/SiC, C). Ce principe a été utilisé par Jacques [95].
L’interphase multicouche mise en ceuvre au sein de SiC/SiC était constituée de pyrocarbone dopé au

bore (C(B)) dont le taux en bore évoluait de couche en couche.

L’insertion d'une interphase se traduit évidemment par I'apparition d’au moins une nouvelle
interface dont le réle peut étre prépondérant sur le comportement global du matériau (cf. figures 1.4a
a c). Cette analyse est développée par Droillard et Lamon [96]. Leur étude compare le comportement
de composites SiC/PyC/SiC et SiC/(PyC/SiC),/SiC, dont les fibres ont subi ou pas un traitement
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thermique. Ce traitement modifie la surface des fibres ; il influe en premier lieu sur la force de la
liaison fibre/matrice et conditionne par conséquent les mécanismes de déviation de fissure au niveau
de l'interphase et des interfaces. En résumé :

* fibres non-traitées : liaison fibre/matrice faible. Le mode de rupture est adhésif (figures 1.6a et

b). Les fissures sont déviées a I'interface fibre/interphase.
» fibres traitées : liaison fibre/matrice forte. Le mode de rupture est cohésif (figures 1.6c et d). Les
fissures sont déviées dans les couches de pyrocarbone.
Cette étude souligne donc I'importance capitale de la premiére interface, i.e. de I'accrochage de la
premiére couche de linterphase sur la fibre. L'intérét de linterphase est assuré si la liaison
fibre/interphase est forte.

SiC SiC
PyC [ PyC PyC l; PyC
v ¥ v
| M | M | M | M
Microfissure
[re— Microfissure
( B
Microfissure Microfissure |
P I
Microfissure I \
P
W I
J
|
(a) Mode ADHESIF (b) (c) Mode COHESIF (d)

figure 1.6 : représentation schématique des mécanismes interfaciaux de déviation de fissures
au sein de composites 2D SiC/SiC a interphase monocouche PyC (a et c)
ou multicouche séquencée (PyC/SiC), (b et d)
(d‘apres Droillard et Lamon [96])

2.4. Conclusions : prévoir la déviation de fissure

Le comportement mécanique du composite dépend fortement des interfaces et des
interphases. En effet, pour conférer au CMC un caractére endommageable, il faut provoquer la
déviation des fissures

(i) a l'échelle microscopique : en multipliant les interfaces par le développement d'interphases et

matrices séquenceées ou par l'utilisation d’interphase poreuse (Al,O3, ZrO5)

(i) a_l'échelle nanométrique : entre des plans atomiques de matériaux a structure lamellaire

(pyrocarbone, nitrure de bore, ...)
En plus d’assurer au composite un comportement mécanique satisfaisant, l'interphase doit enfin
remplir différentes fonctions [Heurtevent 96] :

(i) limiter les surcontraintes locales dues aux contraintes résiduelles d'origine thermique,
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(ii) avoir un coefficient de dilatation thermique proche de celui des constituants,

(iii) dissiper I'énergie libérée lors de la propagation de la fissure matricielle,

(iv) jouer le role de barriére de diffusion dans le cas d'une réaction possible entre fibre et matrice a
haute température,

(v) étre compatible chimiquement, avec les fibres et la matrice, a haute température.

Par ailleurs, le séquencage de linterphase ou de la matrice permet une protection contre
I'oxydation grace a la multifissuration de la matrice et la déviation des fissures, allongeant le chemin

vers les fibres.

Toutefois, les conditions de fissuration et les mécanismes mis en jeu lors de la déviation des
fissures matricielles sont encore mal connus. Il est donc essentiel de décrire ces mécanismes pour
pouvoir, a terme, anticiper la rupture du matériau et prévoir les lieux de déviation des fissures, en
fonction des constituants du composite. L’établissement d’une condition permettant de prévoir la

déviation d’une fissure s’impose donc naturellement.

3. ANALYSE DE L’INTERACTION FISSURE/INTERFACE

Bien que certains efforts aient été accomplis pour décrire l'interaction entre une fissure et une
interface, les critéres de déviation en fonction des propriétés mécaniques de l'interphase, d’'une part,
et de celles du couple fibre/matrice, d’autre part, n‘ont pas encore été parfaitement établis. Dans un
premier temps, le cadre de l'étude est précisé. Les conventions de notations sont détaillées et
quelques notions de mécaniques essentielles a la compréhension du travail sont exposées. L’analyse
de linteraction entre une fissure et une interface ayant conduit a de nombreuses études, les grands
axes de ces travaux seront présentés en insistant sur la comparaison entre méthodes énergétiques et

en contraintes.

3.1. Cadre de I'étude

Dans un premier temps, il est indispensable de préciser les conventions de notation et les
hypothéses de I'étude.

3.1.1. Le matériau
3.1.1.1. Matériau homogéne

Le matériau est homogeéne, isotrope, élastique fragile. Ses caractéristiques mécaniques sont le
module d'Young E, le coefficient de Poisson v, et le module de cisaillement (ou module de Coulomb)

noté u pour éviter toute confusion avec le taux de restitution d'énergie. . est lié aux caractéristiques
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élastiques E et v par la relation :

U= (1.4)

La ténacité est notée G.

3.1.1.2. Multi-matériau

Pour les distinguer, les différentes phases sont numérotées et indicéesj (j =1, ..., k, ..., n). Sile

matériau est fissuré, la pointe de la fissure initiale est située dans le K™ constituant, et se propage de

phase en phase dans la direction £k — k-1 — ... — 1 (figure 1.7).

k-1 | k

figure 1.7 : direction de propagation d'une fissure au
voisinage de l'interface des constituants k-1 et k

Dans le cas d'une géométrie simple, les numéros des constituants seront généralement
remplacés par les indices f, i, m, respectivement associés a la fibre (j = 1), l'interphase (j =2) et la

matrice (j = 3) ; la encore, la matrice est initialement fissurée.

Chaque matériau est homogéne, isotrope, élastique fragile. Ses caractéristiques mécaniques
sont le module d'Young E;, le coefficient de Poisson v, et le module de cisaillement 4. Sa ténacité
sera notée Gj. Puisque plusieurs matériaux sont en présence, il faut eégalement caractériser
l'interface entre les deux matériaux consécutifs 4-1 et k. La résistance et la ténacité sont
respectivement notées o; et G/. L'indice i désigne ici linterface, et non l'interphase. Il pourra

éventuellement étre remplacé par un indice de la forme k-1/k s'il réside une ambiguité dans la

notation.

Remarque : dans le cas particulier d'un bimatériau dont les caractéristiques de part et d’autre de
l'interface sont identiques, on suppose toujours la présence de l'interface, qui conserve évidemment
ses caracteristiques o; et G; .

La liaison entre deux matériaux consécutifs et donc les conditions de transmission sont, sauf
indication contraire, supposées parfaites. Soit donc le repére polaire local (r,6) défini dans le repere
cartésien global (x,y) (figure 1.8). Les champs de déplacement et de contrainte sont respectivement

notés u; (i =r, &) et o; (i,j = r, 6).
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O-VV

Oxy

Oxx
Ovo
\
6 —

figure 1.8 : composantes du champ de contrainte
exprimé dans le repére global (x,y) et local (r,0)

X <€

En notant
&(ra)=1lim&(r,0)
O<a
et §(r,a+)=£im§(r,0)
O>a

la continuité des déplacements et des contraintes le long de l'interface s'écrit comme suit :

u,,(r,iz J=u{r,i£ J (1.5a)
2 2
T T’
U, (r,iE jzua(”,iz ] (1.5b)

T 7zt

O'(gg{r,_g J=O'H€[r,i5 J (163)
T zt

o [r,iz J=Ur9 [r,iz ] (1.6b)

3.1.2. Fissure initiale

Le matériau est initialement fissuré?. La longueur initiale de la fissure est notée a, ; a représente

2 Il est important de bien différencier fissure et entaille, les deux termes étant parfois confondus. Une entaille est créée
mécaniquement. Elle est caractérisée par I'important rayon de courbure p de sa pointe. Au cours de l'essai, une fissure est
nucléée a ce niveau et c'est elle qui est enfin représentée dans la partie modélisation. Sa pointe a un rayon de courbure
extrémement petit. Une nuance peut alors étre apportée selon I'échelle d’observation. A I'échelle du matériau, la fissure est
qualifiée d’idéale : son rayon de courbure est supposé nul. A une échelle plus fine, au niveau de sa pointe par exemple, la
fissure réelle a un rayon de courbure non nul (de I'ordre d'une distance interatomique). Ce point sera détaillé lors de la

modélisation du matériau (cf. Chapitres 2 et 3)
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sa longueur aprés extension, éventuellement indicée ; pour spécifier un numéro d'étape dans

l'analyse (a, <a, <...<a, ). On pourra également étre amené a considérer la longueur fissurée dans la
0 1 n

phase k seulement ; elle sera alors notée . Le ligament représente la distance entre la pointe de la
fissure et l'interface suivante dans la direction de propagation (figure 1.9). Si ¢, est I'épaisseur de la
phase dans laquelle se situe la pointe de la fissure, le ligament mesurera donc

l=¢e, —a®

k-1 k k+1

€k

figure 1.9 : longueur d'une fissure dont la pointe est
située dans le k°™ constituant et longueur de ligament

Dans le repere local défini précédemment (figure 1.8), les conditions aux limites le long de la

fissure s'expriment par

O (rE7)=0 (1.7a)

O'H(r,iﬁ)zo (1.7b)

Le ligament, distance de la pointe de la fissure (de longueur «) a l'interface, est noté / :

/= (ed - a) géométrie plane (1.8)

l= (Rm -R, ) —a géomeétrie axisymétrique (1.9)

3.2. Rappels et généralités

Quelques rappels sur les états plans de déformations et de contraintes pouvant étre

nécessaires a la compréhension de ce chapitre sont effectués a I'annexe 2.
NB : par soucis de simplification des notations et pour éviter toute ambiguité avec d'autres

parametres, les contraintes de cission z; (i #j) seront simplement notées oy. Il en sera fait de méme

avec les cisaillement y; (i #j) = 2¢;.

3.2.1. Modes de rupture

La propagation d’un défaut (schématisé par une entaille a la figure 1.10) peut étre provoquée
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par trois modes de chargement [Labbens 80] :
(i) un mode de chargement plan par ouverture (Mode 1)
(i) un mode de chargement plan par glissement (Mode II)

(iii) un mode de chargement anti-plan ou déchirure (Mode III)

(a) Mode 1 (b) Mode 11 (c) Mode II1
Ouverture Glissement dans le plan Glissement perpendiculaire au plan

figure 1.10 : modes de rupture d'une fissure.
Les fléches indiquent les déplacements des faces de la fissure.
(d'aprés Labbens [80])

Pour chaque mode, I'évaluation de I'état de chargement en fond de fissure fait appel a la
définition d’un facteur d’intensité de contrainte.

3.2.2. Paramétres de Dundurs

Soit un bimatériau plan formé de deux constituants élastiques isotropes parfaitement liés. Les
conditions de transmission a l'interface sont supposées parfaites. Lorsque le matériau est soumis a un
effort de ftraction, le champ de contrainte s'exprime généralement grace a trois parameétres
directement liés aux constantes élastiques. Ce sont par exemple les coefficients de Poisson de
chaque phase et le rapport des modules de cisaillement. Dundurs [69] parvient cependant a décrire ce
champ de contrainte dans le bimatériau grace a deux paramétres adimensionnels seulement, notés «

et 2, et définis comme suit :

I(x,+1)—(x, +1)
o=
I (e, +1)+(x, +1) avec = (1.10)
_(s-)-(-1) uz '
ﬂ_F(K2+1)+(/c,+1)

x, coefficient caractéristique de I'état dans le matériau j, s'exprime par :

K, =3-4v, en déformations planes (1.11a)
3-v,

K, = en contraintes planes (1.11b)
o1+,

L'état de déformation étant supposé plan (cf. annexe 2), « et g s'expriment par :
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. H, (l—vz)—yz(l—v])
M, (1—1/2)+,u2 (I_Vl)

(1.12)
ﬁ_l/ul (1_21/2)_#2(1_21/1)
2 Hy (1_V2)+/uz (l_vl)
Le premier parametre est souvent noté o =—= €2 ol E, module d’Young réduit, s'exprime
1+ 2
par

— E.

E ! (1.13)

N B

Chaque couple (a,p) relatif aux quatre constantes d’élasticité (w4, 1, vi, »,) est contenu dans le

parallélogramme défini a la figure 1.11 [Suga et al. 88]. D’'une maniére générale, ces parametres
expriment le contraste entre les caractéristiques élastiques des deux matériaux.

Remarque : l'inversion des indices 1 et 2 induit que a et j changent de signe tout en conservant leur
valeur absolue.

ﬂ a=1:I=+w
@ infiniment rigide
05 n=05;1n=0
a>0: @ plus souple que ©
/ a
a<0: @ plus rigide que ©®

1

a= =0 : matériau homogene
n=0,11b=05

a=-1:7=0
@ infiniment rigide

figure 1.11 : valeurs admissibles des paramétres de Dundurs
(d'apres Suga et al. [88])

3.2.3. Théorie des singularités en élasticité et rappels sur les développements
asymptotiques

Le probleme de I'élasticité admet des solutions régulieres de carré intégrable (comme le sont
leur dérivées au premier ordre). Toutefois en certains points, le gradient de ces solutions devient infini

— tout en restant de carré intégrable. Les solutions sont alors dites singulieres [Lacroix 01].

Les équations de I'élasticité impliquent ainsi que le champ de contrainte devient infini. Ceci
traduit en fait les limites du modéle élastique qui n'intégre pas les mécanismes d'endommagement, de

plasticité, ... Des informations reprises par la mécanique de la rupture fragile (en termes d'énergie et
de concentration de contraintes) peuvent cependant étre déduites.
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Remarque : on suppose a présent que le chargement appliqué est en mode 1.

3.2.3.1. Fissure dans un matériau homogéne. Facteur d'intensité de

contrainte en pointe de fissure

La définition du facteur d'intensité de contrainte se fera dans le cadre de ['élasticité linéaire
bidimensionnelle. Soit une piéce (de forme quelconque) fissurée et soumise a un chargement. Un
agrandissement au voisinage de l'extrémité de la fissure est effectué (figure 1.12). Un repére
cartésien local est affecté a la pointe O (figure 1.13) ; I'un des axes est le prolongement de la fissure,

et le second lui est orthogonal.

X2

i

] X1

figure 1.12 : structure fissurée soumise a un chargement figure 1.13 : repére local en pointe de fissure
quelconque. Observation de la pointe de fissure

Le vecteur de déplacement Q(xl,x2)au voisinage de la pointe de la fissure doit satisfaire a

I'équilibre le systéme d'équations :

oo, (U
—_vrA=7 (—) =0 équilibre
ox,
oy ((_]) =y éy (Q) contrainte-déformation
(1.14)
Ey (Q) = l(aUk + o, j déformation
2\ Ox, Ox,

+ 0, (U)-n, =0 sur les bords de la fissure condition de Neumann
+ conditions aux bords

ou a;y est le tenseur d'élasticité.

Des coordonnées polaires peuvent alors se déduire du repére cartésien local :
x, =rcosd
x, =rsiné
Pour simplifier les notations, les champs de déplacement en coordonnées cartésiennes et polaires

seront tous deux désignés par U .
La forme asymptotique du déplacement au voisinage de la pointe de la fissure s'exprime par un

développement en puissance de r :
(_]ﬂ:r;“g&(é?) (1.15)

-52-



Chapitre 1
Analyse de l'interaction fissure/interface

Le systéme d'équation admet dans le cas d'un matériau homogéne une infinité de solutions :

_ 2n+l1
2

Par conséquent la plus petite solution, qui contrdle donc le champ de contrainte en pointe de

A

(n=0,1,2,..) (1.16)

fissure, est 4,,, = 1/2, partie principale du développement. Le champ de contrainte local est de l'ordre
o~ =r" Les contraintes sont infinies en fond de fissure, résultat classique de la mécanique de

la rupture, avec :

k |r
= (0)+...

2/‘k 2 (1.17)
i = 27rrfi.( )

Williams [59] montre ainsi que les champs locaux de contraintes et de déformation au voisinage de
r = 0 ont toujours la méme forme, quels que soient les géométries de la piéce et de la fissure, et le

chargement. Ces parameétres sont en fait regroupés dans le facteur d'intensité de contrainte «.

3.2.3.2. Fissure située a l'interface d'un bimatériau. Singularité de cette
fissure
Soit a présent un bimatériau fissuré. Une fissure semi-infinie chargée symétriquement est

placée dans le matériau 2 par convention (cf. § 3.1.1.2). Elle atteint I'interface a angle droit (figure
1.14).

figure 1.14 : fissure stationnaire ayant atteint

l'interface a angle droit et y étant stationnaire
La théorie des singularités permet de montrer que le champ de déplacement s'exprime en

coordonnées polaires par

U(r,0) = kr'*u(0) (1.18)
ou k est assimilable a un pseudo-facteur d’intensité de contrainte et u(6) le mode associé a la
singularité en déplacement 4. 4 est a présent fonction des propriétés élastiques des matériaux de part
et d'autre de l'interface (E|, E,, v, ) et est différente de la valeur 1/2 obtenue dans le cas d’'une

fissure située dans un matériau homogeéne. Trois cas de figures peuvent d'ores et déja se déduire
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selon que A est inférieur, égal ou supérieur a 1/2. Cette distinction sera développée ultérieurement (cf.
§ 3.4.1.2).

En pointe de fissure, le champ de contrainte s’exprime par
o, (x,0)=k, (27rx)%" (1.19)

ou k; est un facteur proportionnel a la charge appliquée. A, est I'exposant de la singularité en
contraintes que Zak et Williams [63] évaluent grace a la relation (1.20).

B-a 2 a+f’
Am)=2| ——|(1-4 0< A4 <1 1.20
cor(i) =2 L) o0 Osa<)  (120)
A est lié a A par la relation (figure 1.15) :
A=1-24 (1.21)

—

figure 1.15 : exposant de la singularité en déplacement A (en rouge) en fonction de a (5= 0)
comparé a l'exposant de la singularité en contrainte A, (en bleu)

3.2.4. Rappels de mécanique de la rupture
3.2.4.1. Facteur d'intensité de contrainte

Irwin [56] exprime les contraintes au voisinage de I'extrémité d'une fissure par une relation du
type

K
o, = ﬁf,.. (6) (1.22)

ou K est appelé facteur d'intensité de contrainte. Suivant le mode | (le plus apte a propager une
fissure), ce coefficient devient K; et s'exprime par
K, =aPa (1.23)

ou a est la longueur de fissure et « le coefficient qui caractérise la géométrie et la position de la
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fissure, la taille et la forme de I'échantillon, ainsi que la maniére dont le chargement extérieur P est
appliqué. Si K atteint une valeur critique K, la fissure se propage de facon catastrophique. K; est

I'une des expressions de la ténacité.

3.2.4.2. Taux de restitution d'énergie

Griffith [20] propose une théorie fondée sur la compétition entre I'énergie élastique restituée lors
de l'avancée d'une fissure au sein de ce matériau et I'énergie dissipée sous forme de création de
nouvelles surfaces.

En notant W I'énergie potentielle stockée dans la structure et 64 lincrément de surface

correspondant a I'extension de la fissure, le taux de restitution d’énergie élastique s’exprime par

G=-22 1.24
< (1.24)

Griffith [20, 24] énonce alors qu'une fissure peut se propager quand la quantité d'énergie
potentielle relaxée au cours d'un incrément d'avancée da est supérieure ou égale a la quantité

d'énergie dissipée au cours de cette propagation :

G2G* (1.25)
G° est la valeur critique du taux de restitution d’énergie. C’est également I'une des expressions de la

ténacité du matériau.
Remarque : Irwin [48] et Orowan [50] étendent cette approche énergétique a toute dissipation

d'énergie par la rupture.

G étant le travail nécessaire a la fermeture de la fissure par unité de surface rompue, il peut étre

calculé & l'aide des contraintes ¢;. G peut finalement étre relié a K par

2
G= K? en contraintes planes® (1.26a)
2
=X
E en déformations planes® (1.26b)
_ 1-v* K
E

Or, le coefficient de Lamé p est lié aux caractéristiques élastiques E et v par la relation (1.4). D'ou en
déformations planes :
1-v

G=—K" (1.27)
2p

3 Cf. Annexe 2
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3.3. Analyse de la fissuration

Tout d’abord, a l'aide d’hypothéses énergétiques simples, Aveston et al. [71] puis Aveston et
Kelly [73] analysent la fissuration de la matrice dans des composites unidirectionnels a matrice fragile.
Les travaux dans ce domaine sont poursuivis par Marshall et al. [85]. A partir de principes de
mécanique de la rupture (approche en contrainte), ils estiment la déformation nécessaire a la
propagation instable d’un défaut préexistant dans la matrice. McCartney [87] modifie leur approche et
établit un lien avec les bilans énergétiques utilisés par Aveston et al. [71].

Enfin, Budiansky et al. [86] s’intéressent a la croissance d’une fissure matricielle semi-infinie
pour différents contrastes fibre/matrice. Pour des fibres maintenues par des conditions thermiques par
exemple, leur approche généralise celle de Aveston et al. [71]. Les cas de multifissuration (périodique

sur la hauteur d’'un composite 1D) ont été examinés par Wijeyewickrema et Keer [91].

En ce qui concerne la propagation méme de la fissure, les premiéres approches étudient

séparément déviation et pénétration d’'une fissure. Cook et Erdogan [72] et Erdogan et Biricikoglu [73]

analysent seulement la déviation de la fissure le long de l'interface qu’elle a atteint a angle droit. Par
ailleurs, les travaux de Goree et Venezia [77], prolongés par ceux de Lu et Erdogan [83], étudient en
plus la pénétration de la fissure dans I'autre matériau. Le cadre de I'étude est enfin élargi par Erdogan
et Arin [75] puis Lardner et al. [90] qui étudient l'influence de l'inclinaison de la fissure atteignant
linterface. La plupart des techniques de résolution est basée sur des méthodes d’équations

intégrales.

Mais la capacité d’'une fissure a étre déviée peut aussi étre analysée en terme de compétition
entre la déviation et la pénétration d’'une fissure stationnaire ayant atteint 'interface. La condition de
déviation s’exprime alors sous la forme d’un rapport de caractéristiques du matériau 2 et de l'interface
(contraintes critiques ou ténacités). He et Hutchinson [89] et Gupta et al. [92] proposent ainsi des
criteres simples et faciles d’utilisation. Mais bien qu’ils aient été appliqués avec succés pour
différentes combinaisons de bimatériau [Kumar et Singh 98, Liu et al. 97], ils se révélent parfois
insuffisants [Ahn et al. 98, Warrier et al. 97]. Leguillon propose alors plusieurs adaptations de ces

modéles [Leguillon et Sanchez-Palencia 92].

Si pour les criteres précédents la fissure doit nécessairement atteindre I'interface pour y étre
déviée (He et al. [94]), une seconde voie suppose que la fissure interfaciale est amorcée avant méme
que la fissure principale I'ait atteinte. Ce mécanisme s’appuie sur les travaux de Cook et Gordon [64] ;
il a été confirmé par de nombreuses observations sur des bimatériaux fragiles [Theocaris et Milios 83,
Zhang et Lewandowski 97, Warrier et al. 97, Kagawa et Goto 98, Majumdar et al. 98, Barber et al. 02].
Enfin, bien que considérant des matériaux aux propriétés identiques, Lee et al. [96] et Clegg et al. [97]

analysent I'interaction entre la fissure principale et un défaut interfacial préexistant.

L’analyse du champ de contrainte au voisinage d’une fissure annulaire dans un solide de type
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microcomposite a été aussi étudiée [Liu et al 97, Chen 94], donnant également lieu a des criteres de
déviation [Kaw et Pagano 93]. Gao et al. [88] puis Sigl et Evans [89] portent leurs travaux sur le
transfert de charge par frottement interfacial, lors de pull-out par exemple. McCartney [89] s’intéresse
aux mémes phénomenes lors d’'une décohésion partielle. Il est a noter que Pigott [78] et Stief [84]

avaient déja introduit la notion de frottement de Coulomb au niveau d’une interface.

3.4. Conditions et critéres de déviation de fissure

L’analyse de la propagation d’une fissure dans un matériau multicouche nécessite avant tout de
connaitre l'influence de chaque interface sur son avancée. En d’autres termes, il faut prévoir si la
fissure traversera linterface (et donc pénétrera le second matériau) ou si elle y sera déviée
(protégeant ainsi la seconde phase).

Différents auteurs se sont intéressés a la prévision de la déviation d’une fissure et plusieurs
crittres et conditions® ont été établis. Outre quelques variations de géométrie (plane ou
axisymétrique), tous considérent un bimatériau. Les grandes lignes de ces travaux sont détaillés dans
un premier paragraphe.

Pour illustrer ces études, deux exemples de conditions ont été choisies. lls comparent tous
deux les caractéristiques de l'interface et de la phase non fissurée a un rapport de ténacités [He et
Hutchinson 89] ou de contraintes [Kaw et Pagano 93]. Bien que souvent utilisés avec succes, ils

échouent parfois.

3.4.1. Exemple d'approche énergétique : condition de He et Hutchinson et variantes
3.4.1.1. Approche

He et Hutchinson [89] considérent une fissure stationnaire ayant atteint I'interface a angle droit.
Trois modes possibles d’avancée de cette fissure sont alors envisagés (figure 1.16) :

(i) pénétration dans le second matériau sur une longueur a,

(i) déviation simple le long de l'interface, c'est-a-dire dans une seul sens le long de l'interface sur
une longueur ay

(iii) déviation double, c'est-a-dire dans chaque sens le long de l'interface et pour chacun sur une

longueur ay

Les taux de restitution d’énergie dans les directions de pénétration (i) et de déviation (ii et iii)

sont calculés en pointe de ces fissures virtuelles.

4 o . . . ) , ) e . .
Un critére est une condition nécessaire et suffisante. En d’autres termes, s'il est satisfait, la réponse attendue se produit. Le
terme condition traduit simplement une condition nécessaire non-suffisante. Elle doit étre satisfaite pour que la réponse puisse

avoir lieu, mais une autre condition au moins doit étre remplie pour que la réponse se produise.
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(a) pénétration (b) déviation simple (c) déviation double

figure 1.16 : modes d'avancée de fissure envisagés par He et Hutchinson [89]

Dans le cas de la pénétration, la fissure est sollicitte uniquement en mode |. Le taux de

restitution d’énergie dans la direction de pénétration se déduit des relations (1.4) et (1.26) et s'exprime

par
1-v
G, = LK? 1.28
P Z‘UI I ( )
Or, le facteur d'intensité de contrainte vaut
17;“
K, =c(a,ﬂ)k,a£ (1.29)

ou ¢(a,p) est un coefficient adimensionnel et &, un facteur proportionnel a la charge appliquée. Le

taux de restitution d’énergie se déduit finalement :

1-v -
G, =——+c’kja,** (1.30)

2
Dans le cas de la déviation, Rice [88] exprime la traction sur l'interface par

o (0,y)+io, (0,y)= (K, +iK, )ﬁ (1.31)

ou r=y-a,

i’ =-1

gzlln(l_ﬂj
2 \1+p

Ce dernier paramétre est appelé index d'oscillation [He et al. 94]. Par ailleurs, le terme (K, +iK,,) est

de la forme
L . .
K, +iK, =k,a} (d(a,ﬂ)a’g +e(a,ﬂ)a"£) (1.32)

ou d(e,p) et e(a,f) sont deux coefficient complexes.

Le taux de restitution d’énergie s'exprime par

_ _ 2 2
G, =| =t 1o | K+ Ky (1.33)
Hy M, )4ch’ze
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avec K} + K} =kla, ™" (|d|2 +le[ + Z‘R(de)) (1.34)

Les fonctions ¢, d, et e de « et S sont déterminées par des méthodes d’équations intégrales.

La compétition entre la pénétration et la déviation peut alors étre analysée en comparant les

taux de libération d’énergie relatifs a chaque mode. Ainsi, la condition de déviation est privilégiée si
G, =G’ (1.35)

G, <Gy (1.36)
ou G'et G; sont respectivement la ténacité interfaciale et la ténacité en mode | du second matériau.

La condition de déviation a I'interface se déduit aisément :

G, .G

G, Gf

P

(1.37)

En supposant que le chargement s’accroit de fagon monotone, on déduit des relations (1.33) a
(1.35) la valeur de k, en fonction de GS a appliquer pour que la fissure puisse étre déviée. En

introduisant cette valeur dans (1.28), puis G, dans (1.36), le rapport G/G, s’exprime par

1-24
i:z{“—d] (1.38)
G, a,
— g2 (dl +le| +2%(d
ou r=1"F [' [+l > ( e)] (1.39)
l-a c
Enfin, He et Hutchinson supposent que
a,=ay (1.40)
Le rapport (1.38) est donc indépendant des incréments d’avancée de fissure. Il s’écrit
Gd
d _ R 1.41
= (141)

P

La condition HH est représenté a la figure 1.17 en fonction de « et pour 5= 0.

La déviation est prédite si le rapport des ténacités G /G, est inférieur a la courbe représentée.
On constate que cette déviation est plus facile si la fissure se situe dans le matériau le moins rigide
(o> 0). Dans cette approche, le choix de l'incrément d'avancée de fissure a (a, = a, = a) est purement
arbitraire. He et al. [94] nuancent leur approche et introduisent des longueurs de pénétration (a,) et de

déviation (a,) différentes (figure 1.18).
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Pénétration

fal

Déviation

—— HH (dév. simple)
——— HH (dév. double)

-0.5 0

a

0.5

a|——

figure 1.17 : condition de He et Hutchinson (B = 0)

dans le cas des déviations simple et double

figure 1.18 : mode d'avancée de
fissure envisagé par He et al. [94]
pour la déviation double corrigée

D'un point de vue énergétique, il peut sembler alors plus juste de supposer, pour la déviation,

une méme longueur de décohésion, quelle que soit sa forme (déviation simple ou double). La

condition s'exprime alors a nouveau sous la relation (1.38). Cette correction est ajoutée dans les

figures 1.19 et 1.20. La premiere présente les courbes associées a des perturbations de méme

longueur mais de géomeétries différentes ; elles sont presque confondues. La condition est donc peu

sensible a la géométrie de la perturbation.

En revanche, I'écart entre les deux courbes associées a une déviation double (figure 1.20)

souligne la sensibilité de la condition au choix d’'une longueur d'incrément.

des deux matériaux est important [Ahn et al. 98].

Le décalage est d’autant plus marqué que le contraste entre les caractéristiques mécaniques

N

1.5 4

—— HH (dév. simple)

HH (double corrigée)

-0.5

0.5

figure 1.19 : condition de He et Hutchinson (p = 0)
dans le cas des déviations simple et double corrigée
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N

1.5+

—— HH (dév. double)
HH (double corrigée)

figure 1.20 : condition de He et Hutchinson (p = 0)
dans le cas des déviations double et double corrigée

En conclusion, l'analyse de He et Hutchinson permet d’établir une condition simple de
déviation, mais correspondant a des hypothéses bien particuliéres :
- fissure (i) statique
(i) déja placée a l'interface
(iii) soumise a un chargement incrémental
- incréments dans chaque direction supposés identiques ou proportionnels
- condition peu sensible a la géométrie de la perturbation
trés sensible au choix de la longueur de déviation interfaciale
Par ailleurs, la déviation n’est pas systématiquement prédite [Kovar et al. 97, Warrier et al. 97].
Ahn et al. [98] soulignent également que cette condition sous-estime la pénétration de la fissure dans
le second matériau.
Enfin, cette condition ne prévoit ni le lieu de déviation en fonction de l'intensité des liaisons, ni

I'arrét d’une fissure le long d’'une interface.

3.4.1.2. Approche de Leguillon

e Théorie de la perturbation

La détermination du taux de restitution d'énergie en pointe de fissure découle d'un bilan
énergeétique entre deux états. Leguillon et Sanchez-Palencia [92] considérent donc
(i) état initial : une fissure intercepte l'interface a angle droit (état semblable a celui de He et
Hutchinson [89])
(ii) etat final : une perturbation (i.e. un incréement d’avancée de fissure) de forme quelconque et de
longueur 7 est ajoutée au voisinage de la singularité. 7 est de la forme
n=éa (1.42)

ou «a est la longueur de fissure et £ un paramétre adimensionnel (¢ << 1) (figure 1.21).

-61-



Chapitre 1
Réles des interfaces et de l'interphase dans les composites a matrice céramique (CMC)

ONNe)] ONNe)]

77\,:

figure 1.21 : théorie de la perturbation : état initial et final

G se déduit de la variation d'énergie potentielle entre ces deux états, i.e. avant et aprés extension de

la fissure :
(1.24) G= _a
04
=G= _1in(}w (1.43)
n— n

La théorie des développements asymptotiques effectue un changement d’échelle : (x,y) > (x' = x/¢,

y'=y/¢). Ceci permet de zoomer vers la singularité.

La théorie des développements asymptotiques raccordés montre que la variation d’énergie

potentielle est de la forme

22
AW =W (0)=W () = kZK(ﬁj ... (1.44)
a
et donc que
22-1
G :ﬂsz[ﬁj (1.45)
a a

ou k est le facteur d’'intensité de contraintes, et K un coefficient ne dépendant que des propriétés
locales et de la forme de la perturbation (pas de sa taille). On le notera K, ou K, selon la direction de
propagation. Ces coefficients sont calculés a I'aide d’une intégrale de contour a partir d’'une solution

par éléments finis.

Notons que la relation (1.44) coincide avec la formulation classique de la mécanique de la

rupture fragile au sein d’'un matériau homogeéne (1 = 1/2).

Remarque : trois cas de figure se déduisent :
* 1< 1/2: le matériau fissuré est plus rigide que l'autre (E;>E,; a<0). On parle alors de
singularité forte : la fissure semble étre attirée par l'interface.

* 1 =1/2 : le matériau est homogene (E; = E,; a = 0).
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* 1> 1/2: le matériau fissuré est plus souple que l'autre (E;<E;; a>0). On parle alors de

singularité faible : la fissure ne peut atteindre l'interface sans augmenter le chargement

appliqué.

En revanche, la discontinuité de la singularité au niveau d’'une interface entraine donc les
paradoxes suivants :

(i) dans le cas d’'une singularité faible (le matériau fissuré est plus souple que l'autre : E, < E| ;

a > 0), la fissure ne peut pas atteindre l'interface méme si la contrainte appliquée est trés
grande (}gr%G(n):O).
(i) dans le cas d’'une singularité forte (le matériau fissuré est plus rigide que l'autre: E, > E| ;

a <0), la fissure atteint toujours l'interface méme si la contrainte appliquée est trés faible

(11mG(77)=+oo).

n—0
Pour éliminer ces contradictions issues de la théorie différentielle classique de la mécanique de

la rupture, une théorie incrémentale peut étre utilisée en remplacant les incréments de fissure

infiniment petits par des incréments de longueur finie.

» Condition de Lequillon et Sanchez-Palencia (LS)

Dans cette approche, Leguillon et Sanchez-Palencia [92] envisagent trois états finaux (figure
1.22).

@@ @|@ OREe)
| C— ad$ . a. d $ —
<
ap
(a) Pénétration (b) Déviation simple (c) Déviation double

figure 1.22 : perturbations imposées dans le modéle LS

En utilisant la relation (1.44), les conditions nécessaires a la pénétration et a la déviation
s’écrivent :
AW, =W (0)-W,(n)
-EK,

AW, > Gin, (1.46a)
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AW, =W(0)-W, ()
= szmﬁl

AW, > G'n, (1.46b)

En appliquant le méme raisonnement que pour HH, c’est-a-dire en supposant que la fissure est

chargée de fagon incrémentale, on déduit la condition de déviation a l'interface

K, G (1.47)
K, Gf
ou le rapport K/K, s’exprime par
K 24-1
Ba _p| (1.48)
Kp a,

Alors que HH examinent les champs voisins de ces nouvelles pointes a une distance constante
de la celle de la fissure initiale, LS s’intéressent & la création de longueurs égales (a, = a, = a). Ainsi, le
rapport K,/K, devient (comme dans HH) indépendant de a et du chargement appliqué. Toutefois, il
résulte une différence importante pour la double déviation (figure 1.23). En effet, en se souvenant que
a, = 2a pour HH et a, = a pour LS, on montre facilement que
X, _ 2R (1.49)

V4

N

——HH
LS

figure 1.23 : condition de Leguillon et Sanchez-Palencia (LS)
comparée a HH (déviation double) (8 = 0)

e Modéle de Lawn-Lequillon (LL)

Des développements asymptotiques identiques aux précédents [Leguillon et Martin 98,
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Leguillon et al. 99] permettent d’exprimer le taux de restitution d’énergie en pointe de fissure lorsque
la fissure matricielle se rapproche de linterface (K; <0 ) (figure 1.24). Il se déduit en effet de la

relation (1.44) et s’exprime par

G, = 2k°K I (1.50)
o|e
!
O G
>=<
ol

figure 1.24 : perturbation imposée dans le modéle LL

Intéressons nous au cas particulier 4 < 1/2. Il induit que ;lin})G(él):wo, c’est-a-dire que la

croissance est instable (dans le cas 4 > 1/2, la fissure serait stable). On peut donc estimer I'excédent
d’énergie quand la fissure atteint I'interface. Supposons donc qu’aprés pénétration ou déviation il

existe deux longueurs a,, (figure 1.25) définies par
20k°K a5, = G5 (1.51a)
2AK°K jals " =G (1.51b)
au dela desquelles les taux de restitution d’énergie deviennent inférieurs aux ténacités respectives G;
et G/ . En ces points, 'excés d’énergie est maximum :

1-24

AVVP :AW+G;aOI77 (1528)
AW, =AW+Gfa0d% (1.52b)

La fissure continue de progresser jusqu’a ce qu’elle ait consommé cet excédent d’énergie.

La condition de Lawn indique que le chemin privilégié par la fissure est celui qui assure la
décroissance maximale de I'énergie totale [Lawn 93]. La déviation sera favorisée si I'excédent

d’énergie est plus important en déviation qu'en pénetration, c'est a dire AW, > AW, . La condition de

Leguillon fondé sur celle de Lawn devient

1

22 ¢
(ﬁj > G (1.53)
X G:

V4

La figure 1.26 compare les conditions LS et LL. L’intérét majeur de cette condition est qu’aucune
hypothése n’est faite sur une quelconque longueur. Les longueurs d’incréments de fissure sont

simplement déterminées en minimisant I'énergie totale. Toutefois, il est moins favorable a la déviation
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que LS pour les singularités fortes (1< 1/2). Il coincide néanmoins avec lui pour un matériau
homogéne (4 =1/2). Son utilisation dans le cas d’'une singularité faible (1 > 1/2) reste encore

discutable.

E\<E, E\>E,
Singularité forte Singularité faible

G G

a4y

Pénétration dans la deuxiéme phase
=
=
Q
=
>
=

Déviation a l'interface

figure 1.25 : évolution du taux de restitution d’énergie en pointe de fissure
en fonction du ligament I et des incréments a, et a, (d’aprés Martin et al. [01])

N

——HH
Ls

figure 1.26 : condition de Lawn-Leguillon (LL) comparée a LS (B = 0)
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3.4.1.3. Conclusions

Toutes les conditions précédentes correspondent a des hypothéses particuliéres :
- fissure située au voisinage de l'interface
- chargement appliqué de fagon incrémentale
Par ailleurs, il est certain que ces conditions ne décrivent pas la situation rencontrée dans les
CMC ou la fissure est amorcée dans la matrice puis se propage vers linterface. Il apparait donc
nécessaire de développer une approche différente décrivant la propagation d’une fissure matricielle
dans un microcomposite. Elle a débuté dans le travail de Carrére [97, et al. 98] qui sera évoqué au

chapitre 2.

3.4.2. Exemple d'approche en contrainte : condition de Kaw et Pagano

Plusieurs auteurs se sont intéressés a I'analyse du champ de contraintes au voisinage d’une
fissure annulaire, émergente ou non, dans un solide de type microcomposite soumis a différentes
sollicitations [Liu et al. 97, Chen 94]. Suivant une approche du méme type, Kaw et Pagano [93]

établissent en plus des conditions de déviation de fissure en contrainte.

3.4.2.1. Enoncé du probléme

Soit un matériau modéle de type microcomposite infiniment long constitué d’'une fibre et d’'une

matrice annulaire (figure 1.27).

La fibre est infiniment longue et de rayon a.

La matrice est infiniment longue, de rayon intérieur a et extérieur 4. Son comportement est
élastique linéaire, isotrope. Si le composite est soumis a une déformation axiale g, les déformations
axiales de la fibre et de la matrice sont les mémes. En général la déformation a rupture de la fibre est
supérieure a celle de la matrice. La fissure est donc amorcée dans la matrice au niveau d’'une
imperfection (impureté ou porosité par exemple). Elle se situe dans un plan orthogonal a la direction
de chargement. A mesure que la charge augmente, la fissure se propage et entoure la fibre. Une
redistribution des charges s’effectue entre fibre et matrice, la fibre supportant alors plus de charge
[Wijeyewickrema et Keer 91]. Ainsi, la matrice contient une fissure annulaire de longueur (c - b) située
a une distance (b - a) de l'interface (a < b < c < d)dans le planz = 0.

La liaison interfaciale est imparfaite et modélisée par une raideur K, de cisaillement, répartie
uniformément. Le cas d’une interface parfaite (infiniment rigide) se déduit en faisant tendre K vers

l'infini. Au contraire, la décohésion totale est traduite par K, = 0.

Le microcomposite est soumis a un effort de traction sur ses extrémités (induisant selon z une

déformation &), ainsi qu’'a une variation constante de température AT (cf. figure 1.28).

-67 -



Chapitre 1
Réles des interfaces et de l'interphase dans les composites a matrice céramique (CMC)
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figure 1.27 : schéma du microcomposite figure 1.28 : chargement appliqué au matériau

(d’aprés Kaw et Pagano [93])

La direction de propagation de la fissure peut se déduire de la connaissance du facteur
d’intensité de contrainte. Pour ce faire, le probléme est assimilé a la superposition d’'un premier
purement mécanique et d’'un second purement thermique (i.e. prenant en compte les contraintes
résiduelles dues a I'élaboration), sous couvert de vérifier les superpositions des fissures, des
contraintes a l'infini et des champs de contrainte au niveau de la fissure.

Le probleme mécanique peut également étre dissocié en deux cas plus simples (figure 1.29).
La premiére étape consiste a appliquer au solide non fissuré la déformation &, selon la direction z.
Dans la seconde étape, le solide fissuré est libre de toute sollicitation excepté sur la fissure alors
soumise a une pression normale

Le chargement thermique peut aussi avoir une influence en raison de la différence de
coefficients de dilatation thermique de la fibre et de la matrice. Sur le méme principe que
précédemment, deux problémes sont considérés (figure 1.30) : tout d’abord, le matériau non fissuré
soumis a la variation de température, puis la fissure seule aux lévres de laquelle une pression

normale est appliquée

La méthode de résolution n'est pas détaillée ici afin d’attirer I'attention sur les principaux

résultats.

3.4.2.2. Principaux résultats

A lissue de I'étude numérique, Kaw et Pagano proposent les conditions suivantes. Pour une

fissure extrémement proche de l'interface, la décohésion a lieu si

1
LA ACUN (1.54)
Uf O—ZZ (Cl, Z) max
et/ou
o,.(a,z)
I (1.55)
O-f 0. (aa Z)|max
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0 O e o

YYVIYN IV Y v rvvvvvvevy

figure 1.29 : décomposition du chargement mécanique

AT AT

figure 1.30 : décomposition du chargement thermique

ou o; est la résistance radiale a I'interface (mode 1), o;, est la résistance au cisaillement a l'interface

(mode 1), et orest la résistance axiale de la fibre.

De plus, la fibre a d’autant plus tendance a rompre au fur et a mesure que la fissure avance si

O

it

< 0-;9 (aa O)

O-/' Ul: (a’ Z)

(1.56)

max

ou oy est la résistance tangentielle de la fibre.

Pour souligner I'intérét de ces conditions, intéressons nous a I'exemple d’un composite modéle

présentant une déviation de fissure au niveau de [linterface. o; étant connue et le rapport
(o—;g(a,O)/a; (a,z)| ) étant calculable, il est possible, en se référant a I'équation (1.57) d’estimer o;,.

Toutefois, cette estimation n’est correcte que si I'on excepte le cas d'une décohésion due a du

cisaillement.
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Dans le cas d'une fissure émergente (c = d), Kaw et Pagano [93] montrent entre autres que
pour une interface parfaite, le facteur d’intensité de contrainte en pointe de fissure décroit en
approchant d’une fibre rigide. Dans le cas d’une interface déformable (X fini), le facteur d’intensité de
contrainte augmente avec la complaisance interfaciale. Ces déductions sont bien du méme type que

celles effectuées avec les conditions énergétiques.

3.4.3. Comparaison des approches en contrainte et en énergie

Les conditions énergétiques appréhendent la compétition entre déviation et pénétration d’'une
maniére globale. Par exemple, la condition de Lawn-Leguillon se fonde sur le principe simple que le
chemin privilégié par la fissure est celui qui assure la décroissance maximale de I'énergie totale [Lawn
93]. L'approche en contrainte donne en plus une idée de la distribution des contraintes lors de
'avancée de la fissure, mais ne fournit pas G qui décrit la propagation. Par ailleurs, I'approche
énergétique nécessite I'existence d’'une fissure dans l'interface ou dans la fibre, pour pouvoir décrire
son extension.

Au contraire, les conditions en contraintes permettent d’appréhender 'amorgage de la fissure.
Cook et Gordon [64] décrivaient ainsi le phénoméne de décohésion a linterface : elle peut étre
provoquée par la concentration de contraintes en fond de fissure, avant méme que la fissure n’ait

atteint l'interface. Ce point est présenté au paragraphe suivant.

Ces deux approches sont complémentaires et elles seront suivies parallélement au cours de

cette étude.

4. AUTRE MECANISME DE DEVIATION DE FISSURE. APPROCHE SUIVIE

Plusieurs criteres et conditions de déviation de fissure ont été proposés, mais aucun ne donne
encore pleinement satisfaction. Proposer une nouvelle approche nécessite en fait de s’intéresser a un
autre mécanisme de déviation. En effet deux approches sont généralement proposées :

- soit la fissure matricielle atteint l'interface pour y étre éventuellement déviée [He et
Hutchinson 89],

- soit une seconde fissure est nucléée a l'interface avant que la fissure principale ne
I'atteigne ; la déviation résulte alors de la coalescence des deux fissures [Cook et
Gordon 64].

C'est cette seconde approche, basée sur le mécanisme de Cook et Gordon [64], qui sera
développée dans cette étude. Cook et Gordon avaient calculé le champ de contrainte dans le
prolongement d’une fissure semi-elliptique placée au coeur d’'un matériau homogéne. lls montrent que
la contrainte orthogonale a la direction d’application de I'effort, dans le prolongement de la fissure,

présente un maximum (figure 1.31).
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figure 1.31 : champ de contrainte ramené a la contrainte
appliquée dans le prolongement de la fissure (distance en A)

lls supposent ensuite, dans le prolongement de la fissure, la présence d’une interface le long de
laquelle la fissure pourrait étre déviée. lls énoncent alors que le champ de contrainte d’ouverture o;,
peut suffire a ouvrir l'interface (i.e. a nucléer une fissure interfaciale) avant méme que la fissure
matricielle n’atteigne l'interface. La déviation résulterait alors de la coalescence de ces deux fissures.

Ce mécanisme a déja été observé sur plusieurs bimatériaux [Theocaris et Milios 83, Clegg 97,
Zhang et Lewandowski 97, Warrier et al. 97, Kagawa et Goto 98, Majumdar et al. 98, Barber et al. 02 :
cf. figure 1.32], mais il n'a pas encore été modélisé de fagon pleinement satisfaisante [Leguillon et al.
00].

Fissure

Direction de
propagation

figure 1.32 : mécanisme de décohésion équivalent a celui proposé par Cook et Cordon
au sein d’un minicomposite Kevlar/Polypropyléne isotactique [Barber et al. 02]
(A titre indicatif, la fibre a un diamétre de 12 uym)

Toutefois Lacroix et al. [02] définissent une condition de décohésion interfaciale a partir d’'un
bilan énergétique. Le probléme réside alors dans la détermination d’'une longueur d’amorgage. Dans

le cas d’'une singularité forte, cette longueur reste faible et peut étre déterminée par une analyse
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asymptotique. Une condition de décohésion de la forme G;”/Gz" <g(E,,E,,v,,0,). Dans le cas d'une
singularité forte, la longueur d’amorgage est plus importante et dépend de la géométrie. Une condition
du type G:/G: <g(E,,E,,v,,v,,I) peut alors étre obtenue [Martin et Leguillon, publication en

préparation]. Dans le cas des SiC/SiC, les résultats de Lacroix [02] permettent d’estimer la valeur de

la ténacité interfaciale qui favorise la déviation au sein d’'une interphase.

L’approche suivie dans la suite de cette étude s’appuie (i) sur des considérations énergétiques
pour analyser la propagation des fissures et (ii) sur I'analyse du champ de contrainte pour prévoir la

décohésion en amont de la fissure matricielle. Le mécanisme de déviation proposé est schématisé a
la figure 1.33. Il prend donc en compte les événements suivants :

(i) propagation de la fissure matricielle

(ii) nucléation d'une fissure le long de l'interface

(iii) compétition entre les avancées de chaque fissure jusqu'a leur coalescence

0| 0| 0|
—— —————
(a) propagation de la (b) nucléation d‘une (c) coalescence
fissure matricielle fissure interfaciale des fissures

figure 1.33 : cas d'étude

L’objectif de ce travail est donc de déterminer la déviation d'une fissure matricielle en fonction
des propriétés des constituants (matrice, interphase, renfort) et de l'intensité des liaisons. A terme,
I'outil a développer doit permettre de choisir les constituants pour moduler le chemin de fissuration au
cceur du composite. Une approche locale est choisie pour prendre en compte l'intensité de la liaison

entre constituants.
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CHAPITRE 2

Analyse de la propagation de fissures
matricielles dans un microcomposite

Résumé L’analyse de la propagation d’'une fissure est régie par le calcul du taux de restitution
d’énergie a son extrémité. La nucléation d’une fissure interfaciale telle qu’elle est envisagée dans le
mécanisme de Cook et Gordon [64], dépend du champ de contrainte d’ouverture le long de l'interface.
Le microcomposite est une cellule élémentaire représentative du comportement mécanique d’un
matériau composite renforcé unidirectionnellement par des fibres longues. Cette cellule est simple a
modéliser. Une étape préliminaire au calcul numérique sous MODULEF est la mise en ceuvre du
maillage. Un programme permettant de générer automatiquement des maillages en fonction de la
structure du matériau, sa géométrie, etc. a été développé. Un élément particulier a été créé afin de
contréler parfaitement I'extension de la fissure (lors du calcul du taux de restitution d’énergie par la
méthode de refermeture de la fissure), et la répartition des éléments au voisinage de ce point de
calcul. Aprés avoir été validé dans le cas d’'un matériau homogéne et un bimatériau par comparaison
a des valeurs de la littérature, le modéle est appliqué a I'analyse de la propagation des fissures au
sein d’'un microcomposite de type fibre/matrice.

La condition de décohésion est appréhendée en termes de contraintes. Deux approches sont
considérée en recherchant un maximum de la contrainte d’ouverture et en calculant une moyenne de
contraintes. Si cette derniére ne représente pas la capacité a ouvrir l'interface, la premiére se réveéle
constamment satisfaite. Différentes étapes de la propagation des fissures sont ensuite détaillées.

Si des résultats intéressants peuvent étre tirés de I'analyse énergétique pour étudier la propagation de
fissures, la nucléation de la fissure interfaciale ne peut en revanche étre prédite par cette approche.
L’analyse du champ de contrainte ne permet en outre pas dans cette configuration de proposer une

condition de décohésion en amont de la fissure matricielle et donc de déviation de la fissure.
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1. INTRODUCTION

Bien que certains efforts aient été accomplis pour décrire l'interaction d’'une fissure et d’'une
interface [He et Hutchinson 89, Toya 90, He et al. 94], les critéres de déviation en fonction des
propriétés mécaniques des constituants, d’'une part, et de l'intensité de la liaison, d’autre part, n’ont
pas encore été complétement établis. De plus, les caractéristiques mécaniques pertinentes que doit
posséder un matériau d’interphase sont encore mal connues.

Toutefois, une premiére étude a déja été menée en ce sens [Carrére et al. 98]. Fondé sur une
condition énergétique, I'outil numérique alors développé a permis de déterminer des conditions de
pénétration (interface matrice/interphase) ou de déviation (interface interphase/fibore ou cceur de
l'interphase), en essayant de prendre en compte lintensité des liaisons. D’autre part, il montre que
l'influence des contraintes d’origine thermique est faible. Il souligne en revanche l'importance de
I'anisotropie de l'interphase. Malgré tout, cette approche ne permettait pas de rendre compte de I'effet

du renforcement d’une des interfaces au coeur du matériau.

Ces premiers résultats démontraient toutefois la pertinence de l'approche suivie dans ce
travail : I'outil numérique semble prometteur pour la compréhension de l'interaction entre une fissure
et une interface. En prenant en considération d’autres parameétres, I'approche numérique devrait en
outre permettre de :

(i) déterminer les propriétés de l'interphase autorisant la déviation de la fissure matricielle pour un
systeme fibre/matrice donné,
(i) estimer la valeur des caractéristiques a la rupture des interphases ou des interfaces par des

corrélations avec des observations expérimentales.

Un microcomposite est un matériau modeéle constitué d’une fibre insérée dans une gaine de
matrice. C’est une cellule élémentaire représentative du comportement mécanique d'un matériau
composite renforcé unidirectionnellement par des fibres longues. |l permet d’appréhender les
phénomenes élémentaires mécaniques et physico-chimiques [Guillaumat et Lamon 96].

Cette cellule élémentaire se révele également idéale pour la modélisation numérique. Dans un
premier temps, un outil numérique est établi puis validé. Des calculs sont effectués pour analyser
d’'une part le champ de contrainte induit par la sollicitation mécanique en présence d’une fissure, et
déterminer d’autre part le taux de restitution d’énergie en pointe de la (des) fissure(s) en présence.

La nucléation d’'une fissure interfaciale est ainsi déterminée par l'analyse du champ de
contrainte au voisinage de la fissure matricielle. Enfin, la propagation des fissures en présence est

déterminée par des calculs du taux de restitution d’énergie.

2. RAPPELS ET GENERALITES

Dans un premier temps, quelques rappels sur les méthodes de calcul du taux de restitution
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d’énergie G et I'analyse du champ de contrainte sont effectués.

2.1. Calcul du taux de restitution d’énergie

Il existe plusieurs méthodes de calcul du taux de restitution d’énergie G [Maiti 90, Wassef et al.
99]. L’approche globale de la fissuration repose sur un bilan d’énergie entre deux états. Elle permet de
découpler les étapes du calcul d’intégration. L’approche locale consiste a déterminer les contraintes et

les déformations au voisinage de la fissure [Lemaitre et Chaboche 96].

Parmi les méthodes classiques, citons par exemple la procédure de dérivation de la raideur, la
méthode de l'intégrale J, les méthodes G_Theta ou G_diff. D’autres exemples caractéristiques des

principes de résolution sont rapidement présentés.

2.1.1. Méthodes asymptotiques

Benthem et Koiter [73] obtiennent I'évolution du facteur d’intensité de contrainte dans un
matériau homogéne isotrope pour une géométrie cylindrique de rayon R, par des approximations

asymptotiques. K; s’exprime alors par
P
K, =————[z(R-a)f, (&) (2.1)
7z(R - a)

ou f,(f)=%(l+%§+%fz -0.363¢&° +o.731§4j1/1—§ (2.2)

P est la charge totale appliquée au solide, a le rayon de I'extrémité de la fissure annulaire émergeante

R-a

et &=

un parameétre adimensionnel.

2.1.2. Transformées intégrales

C'est la technique de résolution la plus fréquemment rencontrée. Keer et al. [77], par exemple,
considérent un microcomposite soumis a une contrainte de traction o,. Le probléme ne peut se
résoudre analytiquement qu’en utilisant les transformées intégrales. Pour traiter ce probléme, une
technique d’intégration numérique directe basée sur les travaux d’Erdogan et al. [73] peut étre
adoptée. Les facteurs d’intensité de contrainte sont ainsi calculés en fonction de la longueur de la
fissure et des caractéristiques des matériaux en présence. Les résultats de Keer et al. [77]sont
souvent cités en référence dans la littérature et nous serviront également a valider le présent modéle

numeérique.

2.1.3. Calcul par intégrale de surface

C’est une approche globale qui consiste a écrire :
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G(a)=l F g g (2.3)
24 dA  dA
ol F et ii sont respectivement les efforts et les déplacements appliqués sur S, surface frontiére du
solide, lors d’'une variation d’aire fissurée dA4.
Dans des conditions de déplacement imposé (figure 2.1), pour un incrément d’aire fissurée A4 :

G(a):—% ﬁZ—ZdS (2.4)
N

La résolution par éléments finis conduit finalement a :
Gla)=—"[F(a+oa)-Fl(a)] (2.5)
2Aa

Deux résolutions par éléments finis sont nécessaires.

A4 urw R YYYYYYYY SN

H a ¥ “> a+da

figure 2.1 : microcomposite fissuré soumis a un déplacement imposé

2.1.4. Calcul par refermeture de la fissure

L’évolution du travail nécessaire a la refermeture de la fissure conduit a :

1
G(a)= Algr_r)lom JfAudA (2.6)

ou Au est I'ouverture des lévres de la fissure avant refermeture, f est I'effort de refermeture, et 4 l'aire
fissurée. La discrétisation du systeme liée a la méthode des éléments finis (figure 2.2) permet
finalement d’écrire :

G(a)=ﬁF(a)u(a+Aa) (2.7)

ou F(a) est I'effort de fermeture en fond de fissure, u(a + Aa) le déplacement des nceuds en fond de
fissure aprés propagation, et A4 la variation d’aire fissurée lors d’'un incrément de fissure Aa. |l faut

donc évaluer les grandeurs locales a I'aide, la encore, de deux résolutions par éléments finis.

Les deux méthodes précédentes fournissent des résultats identiques. La méthode de

refermeture de la fissure a été choisie car elle est particulierement simple a mettre en ceuvre.
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JM/Q/G /
| a+ da K a

figure 2.2 : calcul de G par refermeture de la fissure. Représentation schématique
de la fermeture au niveau d’un nceud du maillage par application d’une force.

e

2.2. Analyse du champ de contrainte

Dans la description de la propagation simple d'une fissure, le champ de contrainte doit étre
relevé le long de l'interface. Les contraintes sont calculées aux points de Gauss des éléments. Dans
le cas d'un maillage a base de triangles, les points de Gauss sont leurs centres de gravité. Or dans un
maillage, la répartition en éléments dépend de la position dans le modele et de la précision désirée.
Pour simplifier 'analyse, des éléments quadrangulaires pourront étre utilisés. Ce point sera détaillé au

paragraphe 4.1.

3. DEVELOPPEMENT DU MODELE ELEMENTS FINIS
3.1. Modélisation
3.1.1. Géométrie de la structure

Trois types de structures peuvent étre considérés dans la simulation numérique : matériau
homogéne (pour valider les modeles), bimatériau (permettant d’approcher les phénomeénes
interfaciaux) voire trimatériau (plus représentatif du matériau fibre/interphase/matrice réel). Du

troisiéme cas peuvent se déduire les deux autres.

Intéressons nous au cas du bimatériau qui sera trés largement détaillé au cours de ce chapitre.
Sa géométrie est axisymétrique : il s’agit par exemple d’'une fibre insérée dans une gaine de matrice
(figure 2.3). Le second constituant est initialement fissuré sur une longueur a. La fibre et la matrice ont

respectivement pour rayon R, et R,,. La fraction volumique de fibre notée 7 est telle que
R 2
v, = [_’) (2.8)

La longueur 2H du microcomposite est supposeée trés supérieure a R,,. L'ensemble est soumis a une

sollicitation de traction ; la contrainte appliquée est notée o,.
NB : dans les applications numériques, la configuration suivante est retenue : la fibre a un rayon de

7.5 um ; le rayon de la matrice est tel que la fraction volumique de fibre soit de 0.4 (R,, ~11.85 um). La

demi-hauteur H est de 115 um.
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P
S
R,
2H \’ 1 ; )
\

figure 2.3 : géométrie d'un bimatériau axisymétrique (vue en coupe partielle)

Ces notations sont évidemment généralisables au cas du trimatériau.

3.1.2. Mécanisme
Le mécanisme de déviation de fissure a été proposé au chapitre 1, § 4. Trois modéles

représentatifs des trois étapes principales de la déviation de fissure doivent étre développés. Ce sont :

(i) la propagation simple : la fissure principale se propage en direction de l'interface

(ii) l'existence d’'une décohésion en amont de la fissure principale

(iii) la déviation de la fissure le long d’une interface

Pour calculer le taux de restitution d’énergie, le maillage doit étre extrémement fin en pointe de
fissure. Il faut d’ores et déja prévoir toutes les positions possibles du front de fissure afin de mieux

appréhender le raffinement du maillage et donc le calcul de G.

3.1.3. Modéle géométrique : cellules élémentaires
Outre la modélisation d’'un microcomposite, des essais mécaniques de flexion 4 points sont
envisagés pour (i) valider I'outil numérique et (ii) déterminer certaines caractéristiques mécaniques.
Par conséquent, les résultats des essais numériques et expérimentaux devront étre confrontés. C’est

pourquoi I'outil numérique doit également permettre de modéliser les essais de flexion.

La prise en compte des géométries des matériaux, permet de réduire le systéme géométrique

en se ramenant a un probleme 2D axisymétrique (figure 2.4).

3.1.4. Modéle mécanique : conditions aux limites

Le modéle mécanique est représentés a la figure précédente. Dans le cas de la traction, un
déplacement est imposé a I'échantillon axisymétrique. Les liaisons sont toutes de types glissiéres,

empéchant un déplacement dans une direction de I'espace 2D.
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(= z z o

e; €i

vikvikvkvikv)

.

figure 2.4 : modélisation du microcomposite. Définition de la cellule élémentaire

3.1.5. Modéle numérique : principe de I'utilisation des maillages

Le modele numérique est développé sur le code de calcul MODULEF [Bernadou et al. 88]. La
premiére étape est la mise en ceuvre du maillage. Pour simuler 'avancée de la fissure, il est absurde
de procéder a un déboutonnage systématique de la partie inférieure du maillage (figure 2.5). En effet,
cela nécessiterait une répartition réguliere d’éléments ainsi qu'un nombre d’éléments et une
concentration trop importants. Par ailleurs, la longueur d’ouverture de fissure nécessaire au calcul du

taux de libération d’énergie G doit étre controlée.

B A r AR SRS @ @%}Q
<

<>

aop a) ar

figure 2.5 : ouvertures successives de la partie inférieure du maillage

Dans cette optique, la création d’'une géométrie contrélée en pointe de fissure afin d’assurer le
contrdle de la longueur de refermeture de la fissure et la répartition des éléments, est envisagée. Par
conséquent, il ne sera pas développé un maillage unique dont les conditions de liaisons des éléments
de la partie inférieure seront modifiées pas a pas pour simuler la progression de la fissure. Au
contraire, une longueur a de fissure sera d’abord choisie, puis un maillage particulier associé a cette
valeur de a sera ensuite créé (figure 2.6). Ainsi, en considérant uniquement la partie inférieure du
maillage, il n'y aura aucune condition aux limites sur la longueur a, mais une liaison glissiere sera

imposée sur (R,, — a), quel que soit a.

Rn-ao ao R, - a a R, -a a

figure 2.6 : conditions aux limites imposées pour plusieurs valeurs successives de a
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Parallelement, pour chaque longueur de fissure, une longueur d’incrément d’avancée de fissure

oa doit étre fixée pour calculer le taux de restitution d’énergie. Ce paramétre est fonction de la

géomeétrie de la structure. Il est choisi proportionnel & une longueur caractéristique de la structure L.

afin d’obtenir une bonne convergence des résultats. Cette dimension sera précisée ultérieurement (cf.
§3.3.2.1).

3.2, Mise en ceuvre du programme de création de maillage

Méme si 'ensemble des calculs est effectué via le code de calcul MODULEF, un programme est
nécessaire pour contrOler automatiquement les différents paramétres du modéle numérique :
géomeétrie, nombre de constituants, présence d’une fissure interfaciale, position et dimension du bloc

de fond de fissure, etc.

3.2.1. Intérét d’un programme de création de maillage

L'intérét majeur du programme réside essentiellement dans la simplification et la réduction des
données devant étre saisies par I'utilisateur. Ainsi, seules doivent étre entrées :

- le type de matériau (matériau homogéne, bimatériau, trimatériau)

- ses dimensions caractéristiques (hauteur, diametre/épaisseur, longueur fissurée)
sans avoir a préciser les coordonnées des principaux points du maillage dans chaque configuration
(cette étape pouvant se révéler extrémement fastidieuse). Le programme permet en outre de contréler

le raffinement du maillage et la répartition des éléments, comme détaillé au paragraphe suivant.

3.2.2. R6le du programme

MODULEF peut générer automatiquement le maillage d’'un domaine dont la frontiére, le nombre
de noeuds sur les segments la constituant et leur répartition sont préalablement définis. Sa
bibliothéque propose plusieurs algorithmes de maillage en dimension 2. Pour mettre en ceuvre les
maillages, deux procédures ont été retenues. La premiére est manuelle, tandis que la seconde, plus
largement utilisée, s'appuie sur une technique de Voronoi [Bernadou et al. 88]. L'appel de ces

mailleurs est effectué via un fichier de données décrivant la structure globale du maillage.

Le choix du nombre d’éléments est guidé par le nombre et/ou la précision des valeurs que I'on
cherche a atteindre [Rapin 93]. Le maillage doit donc étre affiné au voisinage de la zone d’étude,
c’est-a-dire en pointe de fissure. Pour cela, un bloc de fond de fissure (noté A) doit étre mis en ceuvre.

Toutefois, le maillage doit aussi étre affiné dans d’autres régions afin de satisfaire la condition
suivante : il a été décidé d’imposer un élancement des éléments (rapport de la grande base du
triangle a sa hauteur) strictement inférieur a 1/10 pour limiter les imprécisions. Une procédure

contrélant d’'une part I'élancement des éléments et assurant d’autre part le raffinement et la
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régularisation du maillage a donc été développée.

Enfin, le développement d’'une bibliothéque de maillages permettant de décrire les trois grandes
étapes de la déviation de fissure, avec dans chaque cas plusieurs longueurs de fissures, nécessite

qgue le modéle soit efficace et modulaire. Des unités de base sont donc développées indépendamment

afin d’étre assemblées ultérieurement.

3.2.3. Génération du modeéle éléments finis

Pour contréler au mieux la génération du maillage, le modéle gagne a étre subdivisé en
plusieurs parties maillées indépendamment. Ces sous-ensembles primaires peuvent étre assemblés
et recombinés pour créer le(s) modele(s) choisi(s). En outre, cette décomposition facilite le
paramétrage choisi.

Pour les 3 premiers cas d’étude retenus (cf. § 3.1.2), 5 blocs primaires notés A a E de
dimensions paramétrées ont été isolés (figure 2.7). Chacun a été divisé verticalement en deux afin de
pouvoir imposer de part et d’autre de cette ligne des caractéristiques matériaux éventuellement
différentes. Enfin, pour contréler la densité du maillage dans la direction verticale, les blocs B, C, D, et

E ont été divisés en trois sous-ensembles.

(a) (b)

(c)

figure 2.7 : structure globale du maillage associé a la propagation (a) simple,
(b) avec décohésion en amont et (c) avec déviation, et position de la fissure (en rouge)

3.2.3.1. Maillage en pointe de fissure

Un maillage trés fin en pointe de fissure est indispensable. En ce sens, une procédure
garantissant cet affinement a été développée. Dans cette optique, Menandro et al. [95] avaient déja
créé un bloc s’'insérant dans le maillage global du matériau au niveau de la pointe de la fissure (figure
2.8). Il a en effet été démontré que cing anneaux sont suffisants et que le nombre optimal d’éléments
est de 8 sur 180°.
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figure 2.8 : détail du maillage de fond de fissure (d’aprés Menandro et al. [95])

La création du bloc s’appuie sur cet exemple. Mais afin d’assurer le raffinement du maillage et
éviter la juxtaposition d’éléments de dimensions trop différentes, une longueur d’éléments décroissant
vers le centre est imposée. D’autre part, pour simplifier la mise en ceuvre, aucun élément a bord
courbe n’est retenu, et seuls des triangles et des quadrangles sont utilisés.

Le bloc de fond de fissure est schématisé a la figure 2.9. Sa taille est paramétrable afin de
s’adapter a tous les cas envisagés. Le bloc est dimensionné a chaque étape de telle maniére que
'incrément d’avancée de fissure soit proportionnel (selon le rapport fixé au préalable) a la longueur

caractéristique, et qu’il s'intégre parfaitement a la géométrie de 'ensembile.

figure 2.9 : bloc de fond de fissure développé sur MODULEF

e Structure du bloc de fond de fissure

Le bloc de fond de fissure se déduit en fait simplement d'un triangle maillé par des éléments

triangulaires et quadrangulaires (figure 2.10) par symétrie.

r=0.25 r=1 r=2
figure 2.10 : influence du paramétre r sur la répartition
des éléments sur la face inférieure du bloc

La longueur du »°™ élément sur la base est
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L =na—4
6a, +15r

ou n est le numéro de I'élément considéré, a, est la longueur du premier élément du bloc (déduite de
L.), et r un paramétre permettant de moduler la répartition des éléments sur la face inférieure du bloc.
Ce paramétre permet de jouer, a incrément Aa fixé, sur les dimensions extérieures du bloc. Elles
peuvent ainsi étre modulées en fonction des dimensions générales du maillage dans lequel le bloc va
s’insérer.

Un exemple de maillage déformé avant et apres ouverture de la fissure d’'un incrément da est

représenté a la figure 2.11.

figure 2.11 : détail du maillage de fond de fissure pour un microcomposite soumis a un effort de traction.
La fissure de longueur initiale a progresse d’un incrément da. € = 0.05 % (Coefficient de déformée : 50)

3.2.3.2. Génération du maillage : assemblages des éléments

Comme indiqué précédemment, une longueur a de fissure est choisie, puis utilisée pour la
construction du maillage. Considérons I'exemple1 de la propagation simple d'une fissure dans un
trimatériau (figures 2.12 et 2.13). Des calculs simples permettent de déduire d’'une part ou se situe la
pointe de la fissure, et d’autre part la longueur caractéristique L.. Le bloc A est alors dimensionné
proportionnellement a l'incrément d’avancée de fissure éa, soit donc a L.. Les blocs C, puis B sont
ensuite ajoutés.

Les caractéristiques des matériaux sont imposées aux sous-ensembles secondaires pour la
modélisation du cas d'étude choisi (figure 2.14). Dans un dernier temps, les dimensions du
microcomposite sont imposées aux contours du modele. Les différents blocs sont ensuite déformés

géométriqguement en adaptant leurs dimensions caractéristiques (paramétrées) ; le bloc A doit rester

centré a une distance a de la surface du matériau de maniére qu’une ou plusieurs frontiéres de bloc
(primaire ou secondaire) coincident avec les interfaces des matériaux (figure 2.15). Une subroutine de

calcul assure cette concordance.

Les différentes procédures assurant enfin la création propre du maillage sont alors exécutées

1 . . .
La procédure est identique dans les autres cas
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(figures 2.16 et 2.17). Tout d’abord, le calcul du nombre de points par ligne du contour, puis le
contrdle de le raffinement du maillage et de I'élancement des éléments dans chaque domaine tertiaire
sont menés tour a tour via plusieurs subroutines. Le bloc A peut aussi étre redimensionné

automatiquement pas a pas jusqu’a satisfaire toutes ces conditions.

Remarque : les éléments retenus sont des triangles a trois nceuds sur 'ensemble du maillage et 40
quadrangles a quatre noeuds pour le bloc A

- axisymétriques pour le modéle associé au microcomposite

- 2D pour le modéle associé au matériau plan

Il est enfin a noter que le modéle de déviation de fissure peut se déduire simplement du modéle
de décohésion en amont de la fissure principale par relachement d’'une condition aux limites (figure
2.18). Seuls deux cas ont finalement été envisagés dans la mise en ceuvre et I'application du modéle :

propagation simple et propagation avec décohésion en amont.

3.3. Validation du modeéle éléments finis

Les résultats présentés dans cette partie concernent la validation du modéle éléments finis
développé sur MODULEF dans le cas d'une géométrie axisymétrique. Cette validation s’effectue par le
calcul du taux de restitution d’énergie, la littérature offrant de nombreuses références. Le bimatériau
modéle est une cellule élémentaire constituée d'une fibre dans une gaine de matrice de rayon R,

(figure 2.19). Une fissure annulaire émergente de longueur a est placée dans la matrice.

3.3.1. Principe de la validation

L’objectif de la validation du modéle numérique est de s’assurer que les valeurs de G données
par les présents calculs sont proches de celles couramment trouvées dans la littérature (pour des
géométrie de types matériau homogéne ou bimatériau), et obtenues généralement par d’autres
méthodes. Le plus souvent les valeurs de la littérature sont exprimées en fonction du facteur

d’intensité de contrainte K. La relation entre ces deux expressions doit donc étre a présent établie.

Comme exposé précédemment, c’est la détermination du taux de restitution d’énergie qui est

retenue pour les calculs. La mécanique de la rupture indique que le taux de restitution d'énergie de la

fissure matricielle de longueur «, G(a) peut se mettre sous la forme :

G(a)zA(%jaz (2.9)

ou A(a/R,) est un facteur de forme et o la contrainte uniaxiale appliquée sur la cellule [Carrére et
al.9g8].
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vl

figure 2.12 : exemple d’étude : modélisation

du cas particulier d’un trimatériau pour une

propagation simple de fissure au moment ou
la fissure est a l’interface fibre/matrice

figure 2.14 : ETAPE 2
affectation des caractéristiques des matériaux
a partir de la longueur de la fissure(a = ¢,,) et
des caractéristiques du modeéle (trimatériau)

figure 2.17 : détail du maillage
en pointe de fissure

figure 2.13 : ETAPE 1
choix du modéle (propagation simple)

]

figure 2.15 : ETAPE 3
déformation géométrique des blocs pour
faire coincider certaines frontiéres du modéle
a celles du matériau réel choisi

figure 2.16 : ETAPE 4 N
maillage il

Exemple : H = 115.0 um
Rf= 7.5 um

e;=1um i~

R, =11.5 um '

(em =3 um) <

a=3.5pum %
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—

a - décohésion en amont b - déviation de la fissure
de la fissure matricielle matricielle le long de l'interface

figure 2.18 : le maillage (b) est obtenu en relachant les conditions aux limites (en bleu) du maillage (a)

Fibre

Matrice

Fissure annulaire

figure 2.19 : bimatériau modéle

La comparaison entre deux valeurs de G s'obtient en estimant la différence entre les taux de
restitution d'énergie normalisés :
G(a) E_AE
o> R R

(2.10)

ou E est le module de la fibre ou de la matrice. En rappelant qu’en déformations planes

_ K,2 (a)(l—vz)
E

G(a)

[Frangois et al. 93], les valeurs normalisées s'expriment aussi sous la forme :

f’_\/(;l_a):f(%] (2.11)

ol f'est une fonction de (a/R,,).

3.3.2. Cellule élémentaire constituée de deux matériaux identiques

La cellule élémentaire est constituée de deux matériaux identiques (E,, = E; et v, = v). C'est
donc un cylindre homogéne infiniment long de rayon R,,. L’échantillon est fissuré annulairement sur

une longueur a.
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3.3.2.1. Choix de I'incrément d’avancée de fissure

Etant donnée la méthode de calcul de G retenue (refermeture de fissure, cf. § 2.1.4), il est
indispensable d’étudier I'influence de l'incrément d’avancée de fissure da sur les résultats. Dans un
premier temps, da a été choisi constant, proportionnel au rayon R,, du matériau. Différents calculs sont
effectués et les résultats sont d’abord comparés a ceux de Keer et al [77]. Des résultats corrects sont
uniquement obtenus pour a = R,/2, malgré la finesse du pas: 6a=0.5% de R,. L'écart entre les
résultats de cette calibration et les valeurs références de Keer et al. est donné a la figure 2.20, et aux
tableaux 2.1 et 2.2.

Ces résultats médiocres nous ont contraint a définir a la place de R une nouvelle longueur de
référence. Cette longueur caractéristique est notée L.. Pour un cylindre homogéne, L. est égale a la
longueur de la fissure si elle est inférieure a la moitié du rayon, et au ligament dans le cas contraire
(figure 2.21). Ainsi, da est calculée proportionnellement a L.. Pour éa = 0.05L,, une erreur élevée mais
constante est obtenue. En revanche, les résultats sont nettement meilleurs pour un incrément plus
petit (1 % de L.). Enfin, pour éa = 0.5 %, les résultats obtenus pour une fissure courte sont mauvais,
méme si loin du bord libre ils avoisinent les valeurs obtenues pour I'incrément précédent. Ceci est en
fait d0 a une concentration en éléments trop importante au voisinage de la surface libre. En effet, da
est a l'origine du dimensionnement du bloc de fond de fissure, et par conséquent des éléments qui se

trouvent a proximité comme décrit dans le rapport précédent.

Une derniére méthode consistait non plus a considérer L., mais la surface S, (couronne ou
disque) qui lui est associée (figure 2.21). C’est alors, incrément d’avancée de fissure exprimé en
terme de surface, qui est alors considéré. dS est choisi proportionnellement a S.; lincrément

d’avancée de fissure da est finalement déduit par la résolution d’'une équation du second degré. De

100

Keer et al. [77]
e da=05%R
° da=5%Lc
da=1%Lc

H da=05% Lc
e dS=1%Sc
0:2 0.4 0‘.6 O‘.B e dS=0.5%Sc

10

Ki/gVra

0.1

a/R

K a
figure 2.20 : courbes de calibration — = f (—) pour différentes longueurs
na R

d’incrément d’avancée de fissure comparée a Keer et al. [77]
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I

E

figure 2.21 : longueur caractéristique L. selon la longueur a de fissure
et surface caractéristique S. associée (matériau homogeéne)

méme, les résultats intéressants sont obtenus pour dS =1 % de S,, alors que pour un incrément deux
fois plus petit, la concentration en éléments réduit considérablement la qualité des résultats pour les

fissures courtes.

En comparant enfin les résultats obtenus pour plusieurs méthodes de calcul de da, il a été
choisi de considérer I'incrément d’avancée de fissure issu du calcul de dS = 1 % de S, pour lesquels

les résultats comparés a ceux de Keer sont trés satisfaisants.

3.3.2.2. Analyse des résultats

Jusqu’alors, les résultats n'ont été comparés qu’a ceux de Keer et al. [77]. Il convient de valider
le modéle en multipliant les références de la littérature. En considérant toujours que lincrément
d’avancée de fissure se déduit de dS = 1% de S,, les résultats obtenus grace a notre modele pour un
matériau homogéne sont maintenant comparés a ceux présentés par différents auteurs [Keer et al.
77, Bueckner 73, Zahn 65, Hellen 73, Benzley et al. 73, Benthem et Koiter 73, Liu et al. 97, Nisitani et
Noda 84, Atsumi et Shindo 79], et obtenus par différentes méthodes de calcul déja évoquées au
paragraphe 2.1 Les écarts entre nos résultats et ceux des différents auteurs sont donnés a la figure
2.22.

—e—Keer et al.

—e— Bueckner

”s _ /\ » Zahn
9 Hellen
5 2] Chiles
@
utJ —e— Benthem et Koiter

—e—Liuetal.

—e— Nisitani et Noda

—e— Atsumi et Shindo

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
alR

figure 2.22 : erreur comparée a différents auteurs
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Les résultats issus de notre modéle différent le plus des valeurs données par la relation de
Benthem et Koiter (cf. § 2.1.1) pour lesquelles I'écart reste toutefois extrémement correct ; il n'est au
maximum que de 3.6 %. Cependant, les valeurs convergent bien avec l'avancée de la fissure.
Par ailleurs, les résultats du présent travail sont extrémement proches de ceux obtenus par
Nisitani et Noda [84] par exemple (moins de 1 % d'écart). En reprenant en outre la comparaison avec
les résultats de Keer et al. [77] qui ont servi de référence jusqu'ici, I'erreur maximale reste inférieure a
1.8 %.

Les résultats sont donc trés satisfaisants. La méthode de calcul de l'incrément d'avancée de

fissure pourra en outre étre adaptée au cas d'un multimatériau.

3.3.3. Cellule élémentaire bimatériau
Le modele a été validé dans le cas du matériau homogéne. Il convient a présent d’étudier
l'influence d’'un second matériau. On considére donc maintenant un matériau modéle de type
microcomposite (fibre/matrice). L'incrément d’avancée de fissure da est déduit de dS =1 % de S.. S. se
calcule de méme a partir de L., longueur caractéristique dans la phase (et non plus le microcomposite
entier) ou se trouve la pointe de la fissure. Lorsque le composite est soumis a une sollicitation de
traction, la déformation axiale ¢ est la méme dans la fibre et la matrice en I'absence de fissure. La

contrainte axiale dans la matrice seule est notée o;,.

3.3.3.1. Etude de Liu et al. [97]

Le calcul du facteur d’intensité de contrainte effectué par Liu et al. [97] est assez voisin de celui
de Keer et al. [77]. La principale différence entre les deux méthodes est liée chez Liu et al. [97] a
l'introduction des fonctions contrainte de Love [44]. Les résultats qu’ils donnent sont fonction d’'une
part du parametre adimensionnel 7 défini comme suit :
n=t0 (2.12)
Hy

et d'autre part des paramétres de Dundurs (cf chapitre 1, § 3.22).

3.3.3.2. Analyse des résultats

Liu et al. [97] considérent un bimatériau tel que R/R,, = 0.5. La fissure se propage en direction
de l'interface, sans l'atteindre. Les couples (a,f) peuvent satisfaire plusieurs ensembles (1, i, Vi Vin)

de caractéristiques mécaniques, et par conséquent plusieurs valeurs de 7 (tableaux 2.3, 2.4, 2.5). Le
facteur d’intensité de contrainte normalisé K, /o, ~7za est calculé (o, est la contrainte axiale dans la

matrice) (figures 2.23, 2.24, 2.25 et 2.26).
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Comme prévu, les résultats concernant la cellule élémentaire bimatériau sont globalement
moins bons que ceux obtenus lorsque les deux constituants sont identiques (cf. § 3.3.2). En effet,
Petit [90] a montré que les erreurs sont toujours plus grandes pour n# 1. Le contraste entre les
caractéristiques des matériaux augmentant, les déformées des maillages au voisinage de l'interface
peuvent illustrer les différences de comportement (figure 2.27). Malgré tout, une trés bonne corrélation
entre les résultats est en général observée pour les fissures courtes, I'écart maximum étant relevé
évidemment pres de l'interface. C'est cette valeur la plus défavorable qui sera considérée dans la
suite de cette discussion.

Les résultats sont extrémement bons dans les cas 5 et 6 (tableau 2.6). L'écart est inférieur a
4.7 % dans le cas n°5 et a 3 % dans le cas n°6. Le cas symétrique (a = -1/3;4 = -1/4) est légerement
moins favorable mais I'écart maximum reste inférieur a 10 %. Plus on s'éloigne du cas homogéne,
plus les erreurs sont importantes. Un écart atteignant 39 % est méme relevé dans le cas n°7 (a =
0.9;4=0). On a donc été amené a s'interroger sur l'origine de ces erreurs pouvant étre assez élevées.
Elles sont certes liées a la différence de module Fibre/Matrice comme évoqué précédemment, mais
aussi aux valeurs extrémes du coefficient de Poisson trop proches des cas limites v = 0 et surtout v =
0.5. Alors que cette influence est faiblement marquée, voire négligeable lorsque le contraste entre les
caractéristiques mécaniques est moindre, les subroutines de calcul gérent ici plus difficilement ces cas
extrémes.

Une premiére étude a permis de confirmer cette supposition. En rappelant que (a,/) est relatif
aux 4 constantes d'élasticité (s, 1., v W), On peut définir pour chaque couple plusieurs combinaisons
ou certaines caractéristiques seraient alors moins critiques. Ainsi dans le cas 8', le couple («,f) est
identique au 8 (tableau 2.6), mais la valeur de v, est légerement moins critique ; en revanche, v, tend
vers 0, autre valeur limite. On note toutefois que I'erreur passe de 10.2 a 7.6 %.

Une seconde étude confirme cette hypothése. En modifiant cette fois-ci directement la valeur la
plus critique du coefficient de Poisson, une corrélation bien meilleure est obtenue entre les deux
sources de résultats (tableau 2.6, cas 7" et 8"). L'erreur maximale devient méme inférieure a 4.7 %

dans le cas n°8.

3.3.3.3. Conclusion

En utilisant simplement les valeurs de Liu et al. [97]associées a des cas d'études bien
particuliers, les erreurs relevées pouvaient étre relativement importantes. Ces problémes ont d'ailleurs
été observés par Petit [90]. Cependant, les caractéristiques mécaniques des matériaux réels sont bien
entendu moins extrémes que celles utilisées dans ces cas modéles ; les erreurs sont alors moindres
comme cela a été montré au travers de plusieurs calculs. On peut donc admettre la validité du
programme et du modéle.

Notons par ailleurs que le calcul de I'incrément d’avancée de fissure se fera pour un bi- ou un
trimatériau a 'aide de la longueur caractéristique L définie comme suit : lorsque la fissure est dans

une phase, L équivaut a la longueur fissurée dans cette phase si elle est inférieure a la moitié de son

épaisseur ; dans le cas contraire, elle est prise égale au ligament.

-03-



Chapitre 2
Analyse de la propagation de fissures

35
3
2.5 4 ﬂ
©
N ——Liu (1)
@ ® 2 . 0.5
2 £ Liu (2)
£
X L *(1
3 Z 151 (1)
< — —(2)
Q
8
5 LN
©
T
§ 0.5
3¢
S 3
S 3 0 T T T T
£3 0 0.1 0.2 03 0.4 05
o
‘Q ° a/R
Q~
« &
figure 2.23 : facteur d'intensité de contrainte normalisé pour la propagation
d'une fissure dans le bimatériau tel que ¢=-0.9 ; =0
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figure 2.24 : facteur d'intensité de contrainte normalisé pour la propagation
d'une fissure dans le bimatériau tel que o. =- 1/3 ; B =- 1/4
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figure 2.25 : facteur d'intensité de contrainte normalisé pour la propagation
d'une fissure dans le bimatériau tel que .= 1/3 ; B = 1/4
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figure 2.26 : facteur d'intensité de contrainte normalisé pour la propagation
d'une fissure dans le bimatériau tel que a=0.9 ; =0

(a) matrice plus rigide que la fibre (b) matrice plus souple que la fibre
cas 1 cas 8

figure 2.27 : maillages de fond de fissure (aprés ouverture de la fissure)
Fissure au voisinage de l'interface.
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a/R Keer et al. Bueckner Zahn [65] Hellen [73] Chiles Benthem et Liu efal. [97] Nisitani et Atsumi et
[77] [73] [Benzley 73]  Koiter [73] Noda [84] Shindo [79]
0.001 1.1224 1.123
0.02 1.125 1.1339 1.133
0.03 1.127 1.1397 1.139
0.05 1.1513 1.111 1.133 1.1506 1.150 1.152
0.1 1.1807 1.161 1.153 1.1793 1.180 1.181
0.2 1.2608 1.24 1.242 1.265 1.254 1.225 1.2602 1.261 1.261
0.3 1.3904 1.365 1.371 1.401 1.353 1.3904 1.393 1.390
0.4 1.597 1.584 1.582 1.604 1.623 1.561 1.5921 1.602 1.596
0.5 1.932 1.921 1.92 1.944 1.963 1.901 1.9328 1.940 1.928
0.6 2.502 2.5 2.546 2.481 2.4929 2.516 2.494
0.7 3.598 3.652 3.590 3.5775 3.618 3.571
0.8 6.201 6.249 6.254 6.223 6.1493 6.243 6.115
0.9 16.46 16.657 16.4049 16.67
tableau 2.1 : valeurs de ~— obtenues par différents auteurs
olra
a/lR Keer et al. [77] Présente étude
(da=1%L,) (da=0.5%L,) ds=1%S.) dS=0.5%S.)
0.1 1.1807 1.219 1.700 1.185 2.028
0.2 1.2608 1.270 1.269 1.271 1.269
0.3 1.3904 1.401 1.401 1.403 1.400
0.4 1.597 1.614 1.611 1.611 1.612
0.5 1.932 1.955 1.951 1.955 1.949
0.6 2.502 2.534 2.533 2.533 2.531
0.7 3.598 3.642 3.643 3.639 3.640
0.8 6.201 6.286 6.279 6.279 6.276
0.9 16.46 16.769 16.776 16.756 16.749
tableau 2.2 : valeurs de K, obtenues pour les incréments d’avancée de fissure
oN7ma

les moins défavorables comparées a Keer et al. [77]



a=-0.9 a=-1/3 a=1/3 a=09
B=0 B=-1/4 B=1/4 B=
7=0.03 7=10.05 7=0.7547 7=10.7843 n=1275 n=1325 n=20 n=333
v =0.488 v =0.4975 v =0.01886 v =0.1372 v =045 v =035 v =045 v =0.1
»n=0.1 =045 =035 w =045 w=10.1372 » =10.01886 v, =0.4975 = 0.488
a/R il I T b i I T i il b T I il b il I
0.1 1.226 1.223 1.218 1.150 1.194 1.212 1.190 1.167 1.167 1.161 1.172 1.184 1.136 0.687 1.135 1.001
0.2 1.383 1.358 1.383 1.287 1.316 1.323 1.312 1.276 1.196 1.182 1.200 1.205 1.141 0.729 1.140 1.027
0.3 1.648 1.566 1.666 1.504 1.535 1.507 1.531 1.459 1.230 1.199 1.231 1.221 1.156 0.733 1.154 1.036
0.4 2.225 2.001 2.258 1.938 1.965 1.856 1.963 1.804 1.248 1.198 1.247 1.217 1.151 0.719 1.147 1.024
0.45 2.973 2.540 2.992 2.458 2.392 2.190 2.392 2.138 1.210 1.154 1.207 1.171 1.108 0.707 1.104 0.991
K a
tableau 2.3 : valeurs de ! en fonction de — pour un bimatériau (R/R,, = 0.5)
o, \/; R
D Liu [97] - ¥ Présente étude
a B n v 123 h s E,
(GPa) (GPa) (GPa) (GPa)

-0.90 0.00 0.03 0.488 0.1 1.364 45.455 4.058 100.000

-0.90 0.00 0.05 0.4975 0.45 1.724 34.483 5.164 100.000

-0.33 -0.25 0.7547 0.01886 0.35 27.952 37.037 56.958 100.000

-0.33 -0.25 0.7843 0.1372 0.45 27.045 34.483 61.511 100.000

0.00 0.00 1 0.3 0.3 38.462 38.462 100.000 100.000

0.33 0.25 1.275 0.45 0.1372 56.059 43.968 162.570 100.000

0.33 0.25 1.325 0.35 0.01886 65.024 49.075 175.564 100.000

0.90 0.00 20 0.45 0.4975 667.780 33.389 1936.561 100.000

0.90 0.00 33.3 0.1 0.488 1118.952 33.602 2461.694 100.000

tableau 2.4 : caractéristiques mécaniques choisies pour les essais de validation avec un bimatériau
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o, f n Vi, Vo cas d'étude
7=0.03 v =0.488 1
a=-09 »n=0.1
B=0 7=0.05 vi =0.4975 2
v =045
n=0.7547 v =0.01886 3
=-1/3 v =0.35
B=-1/4 n=0.7843 1 =0.1372 4
V= 0.45
n=1275 v =045 5
a=1/3 v =0.1372
B=1/4 n=1325 vi =0.35 6
v =0.01886
n=20 vi =0.45 7
v = 0.4975
a=09 n=33.3 v =0.1 8
p=0 v = 0.488
n=736.64 v =0.01 8'
v = 0.4866

tableau 2.5 : cas d'études pour la validation du modéle sur un bimatériau
Cas 8': adaptation des valeurs de v

a, B n Vi, V2 cas d'étude
a=0.9 n=19.4 v =045 7"
p£=0.164 »n =045
a=0.9 n=73245 v =0.1 8"
£=0.131 »n=045

tableau 2.6 : cas d'études pour la validation du modéle sur un bimatériau
Modification du coefficient de Poisson le plus critique dans les cas 7 et 8

3.4. Courbes G

Des courbes du taux de restitution d’énergie en fonction de a/R peuvent a présent étre tracées.
Soit un bimatériau de fraction volumique de fibre 7, = 0.4. Les coefficients de Poisson des deux
constituants sont identiques et valent 0.2. Les calculs sont menés pour différentes valeurs du rapport
EJE,, qui conditionne la nature de la singularité (faible ou forte) a l'interface [Martin 96]. Les courbes
obtenues sont bien conformes aux évolutions types de G (sous charge constante) en fonction de
'avanceée de la fissure déja présentées au chapitre 1 § 3.4.1.2 (figure 2.28) :

. (lim )G(a) =40 dans le cas d'une singularité forte (« < 0) ; la fissure atteint toujours
a—>(R, —R;

I'interface méme si la contrainte appliquée est tres faible.

. (lim )G(a) =0 dans le cas d'une singularité faible (a > 0) ; la fissure ne peut atteindre
a—>(R, -R;

l'interface méme si la contrainte appliquée est trés grande.
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100

interface

EJE, =0.25
EJE,=05
EJE, =1
EJE, =2
____ EJE,=4

G (Jim?)

0.1 0.2 03 0.7 0.8 0.9

S

0.1

a/R

figure 2.28 : courbe G en fonction de a/R (¢ = 0.5%)
R=7.5um;V,=04

4. NUCLEATION D’UNE FISSURE INTERFACIALE. ANALYSE EN CONTRAINTES

Le modéle éléments finis a été trés largement validé. Il peut a présent étre appliqué a
I'établissement d’une condition de décohésion en amont de la fissure matricielle le long de l'interface.
L'établissement de cette condition nécessite avant tout de limiter le nombre de caractéristiques
(géométriques ou mécaniques) a introduire. L'étude a ainsi été menée pour plusieurs valeurs du

rapport de modules E/E,,.

4.1. Analyse du champ de contrainte interfaciale d’ouverture

Dans le maillage (constitué de triangles), plus la zone d’observation s’éloigne de la pointe de la
fissure, plus les dimensions des triangles augmentent et plus la répartition des points de Gauss de
part et d'autre de l'interface est imprécise (figure 2.29a). Pour simplifier I'analyse, il a été décidé
d'employer des éléments quadrangulaires au voisinage de linterface. Ainsi, les points de Gauss
(quatre par éléments) se répartissent de fagon réguliére de chaque cbté (figure 2.29b) de l'interface.
Puisque le champ de contrainte est continu dans la direction radiale, la contrainte le long de l'interface

est déduite de la moyenne des contraintes relevées de part et d'autre pour une méme ordonnée.

figure 2.29a : maillage avec des triangles figure 2.29b : maillage avec des quadrangles
Répatrtition des points de Gauss (en bleu) Alignement des points de Gauss (en bleu)
de part et d'autre de I'interface (en rouge) de part et d'autre de I'interface (en rouge)
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Soient ¢;, la contrainte radiale le long de l'interface (i.e. la contrainte d'ouverture) et z la cote le

long de l'interface. Plusieurs courbes o;, = f{z) ont été calculées pour différents couples fibre/matrice.

Un exemple est donné a la figure 2.30. Plus la fissure principale est longue, plus le champ de

contrainte le long de l'interface est intense.

Contrainte radiale/Contrainte appliquée

8 [ ]
E ]
[ 1
I Ef/Em=0.5 a=0.5 g
6 ,»L a=1 .
3 1
5 ;
H | —a=35 1
i —a=4 ]
4 u ———a=4.25 ]
[l ]
P 1 4
30 B
Wraction Compression 1
B 4
2 [ i
A why z
1 EN ]
SN 5
0 o
0 0.5 1

z/Rf

-
(&)}

figure 2.30 : contrainte d'ouverture o;, relevée le long de l'interface ramenée
a la contrainte appliquée, pour différentes longueurs de fissure a dans le cas
E/E, = 0.5 (modéle axisymétrique) (longueurs de fissure exprimées en microns)

Ceci est vérifie quel que soit le contraste des matériaux E/E,. Par ailleurs, le maximum de la

contrainte d'ouverture dans linterface est relevé, quelle que soit la longueur du ligament, a I'aplomb

de la fissure matricielle.

Chaque courbe o, (l,z) présente une partie positive pour 0<z <z, (zone soumise a un effort

d'ouverture), et une autre négative pour les valeurs supérieures (soumise donc a un effort de

compression). zq est I'ordonnée du point de l'interface ou la contrainte d'ouverture s'annule. La valeur

de zo varie peu quel que soit le contraste entre les modules des matériaux. Au cours de I'extension de

la fissure matricielle, au voisinage de z,

Contrainte radiale maximale le long de l'interface

AN

Contrainte maximale/Contrainte appliquée
S

<

0.01 0.1

10

100
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o, (z.1)| croit, et ce quel que soit z =z, .

figure 2.31 : contrainte d'ouverture o, maximale
ramenée a la contrainte appliquée pour
différentes longueurs de fissure en fonction du
rapport des modules (modéle axisymétrique)
(longueurs de fissure exprimées en microns)
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Par ailleurs la contrainte maximale est relevée pour chaque longueur de fissure en fonction du
rapport des modules fibre/matrice (figure 2.31). Un maximum est relevé au voisinage du cas du
bimatériau pour lequel E, ~ E,. Ceci est physiquement correct: dans le cas d'un contraste entre
matériaux trés important (i.e. I'un est beaucoup plus rigide que l'autre), le plus souple se déforme
aisément. Il s’oppose peu a la déformation du plus rigide. Par conséquent la contrainte radiale o;,

reste trés faible a I'interface.

L’établissement d’une condition nécessite de diminuer le nombre de parametres (Ej; E,, [, ...)
afin d’en donner une formulation la plus générale possible. Une normalisation s'impose alors. Les
courbes o;,(z,/;) peuvent étre normalisées par le maximum de cette contrainte. Elles se superposent
alors parfaitement quel que soit le rapport des modules, en particulier pour 0 < z < z, (figure 2.32). En
revanche, il n’en est pas de méme lorsque I'on introduit des longueurs de ligament différentes (figure
2.33). Alors que pour une longueur ! fixée les courbes ont la méme forme, plus le ligament décroit,

moins les courbes se superposent.

(orrlon)Max(orrlcss)

0.8

0.6

0.4

0.2

0.0

-0.2

a=35 1.0
\
\
08 ] \ —IRF =051
\ 0.45
——Ef/Em=001 064 \ 0.38
——o0.1 = 031
B .
——0.25 =< \
— os £ 04/ \ ——0.25
08 3 \ —0.18
1 = \
) 3 021
4 6
—5 = 00
—10 olo 25
\ ——100
021
N 15 20 25 30
0.4
Z/Rf z/Rf

figure 2.32 : contrainte d'ouverture normalisée
le long de l'interface pour plusieurs rapports de

figure 2.33 : contrainte d'ouverture normalisée
le long de l’interface pour plusieurs longueurs de
modules E/E,, a longueur de ligament fixée ligament & rapport de module E/E,, fixé

4.2. Amorgage de la décohésion interfaciale
4.2.1. Condition de type contrainte maximale
Soit O'W(r,ﬁ,z,l) la contrainte radiale en tout point du bimatériau exprimée en coordonnées
cylindriques pour un ligament /. Le long de linterface (r = R/), en tenant compte de la géométrie du
chargement, cette contrainte sera simplement notée o, (r = R/,Q,z,l) =0, (z,l) .
La condition la plus classique consiste a écrire que lorsque o, (z,l) atteint une valeur critique

o/ (résistance interfaciale), une décohésion peut apparaitre le long de l'interface, a I'aplomb de la
fissure matricielle. Cette condition s'exprime simplement par
o, (zl)z0f (2.13a)

Le maximum étant obtenu a I'aplomb de la fissure matricielle, la relation (2.13a) équivaut a :
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o, (z=0,l)2crf (2.13b)
Or lorsque la fissure est a l'interface, il existe un point singulier ou o, est fonction de Pa (0 <a< 1)
(cf. courbes o, (z.1)= f(E, /E, ), figure 2.30). Ceci implique

lziir(} o, (z,0=0)=+0

Par conséquent, quelle que soit la résistance interfaciale o7, il existera toujours une valeur de / pour
laquelle la condition o, (z=0,/)=0; sera satisfaite.

La pénétration de la fissure matricielle dans la phase adjacente est donc nécessairement
précédée par la nucléation d'une fissure le long de l'interface ce qui est inexact expérimentalement.

Une nouvelle approche doit étre envisagée.

4.2.2. Condition de type moyenne de contraintes

Une deuxiéme condition peut reposer sur la moyenne des contraintes d’ouverture le long de
l'interface. Plusieurs auteurs ont utilisé une moyenne de contraintes [Whitney et Nuismer 74, Tandon
et al. 99]. Par exemple, Kim et Soni [84] s'en servent pour prévoir un délaminage et Folias [91] comme
critere de rupture de l'interface dans des composites unidirectionnels. La condition de décohésion

s'exprime ici par
3l tel que lja (z,1)dz > o¢ (2.14)
z 0

En d'autres termes, la décohésion a lieu si la valeur moyenne de o, sur une distance Z a définir est

supérieure a la résistance de l'interface.

Chaque courbe o, (l,z) présente une partie positive pour 0<z <z, (zone soumise a un effort

d'ouverture), et une autre négative pour les valeurs supérieures (soumise a un effort de compression)
(figure 2.30). z, est I'ordonnée du point de l'interface ou la contrainte d'ouverture s'annule. La valeur de

zy varie peu quel que soit le contraste entre les modules des matériaux. Au cours de I'extension de la

fissure matricielle,

o, (z.1) croit, quel que soit z # z, .
Soit alors le coefficient k(z,/) défini par

o, (z,l)
o

a

k(z0) = (2.15)

En prenant Z=z, dans la relation (2.14), la moyenne des contraintes d'ouverture s'exprime
alors en fonction de &

G, (0=z22,0) 1 [k(z0)dz (2.16a)

o 209

a

Le coefficient IFZ“ (l) déduit de cette derniére expression, s'exprime enfin par
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k, (1)=——=) (2.16b)

NB : a partir de maintenant, la contrainte moyenne sera simplement notée

g,(0<z<z,l)=67(I)

m

La décohésion a donc lieu si

52 ()2 of (2.17a)
o2 <k () (2.17b)
o

k, (h)= U (2.18a)
=1 =k [U—] (2.18b)
o,
Celle de décohésion interfaciale peut alors étre déduite. C'est d, (0<d, <z,) telle que
o, (dy,l) =0t (2.19a)
=d, =z(07.1,) (2.19b)

En résumé, la nucléation n'a lieu que si la moyenne des contraintes d'ouverture (G, ) est

supérieure a la résistance interfaciale (o-f) , mais la décohésion se produit seulementou o, >o; .

Considérer une moyenne de contrainte permet donc

(i) de ne pas utiliser une condition de type contrainte maximale, toujours satisfaite

(i) de s'affranchir de la définition d'une longueur de fissure interfaciale infiniment petite ¢ en pointe
de laquelle devrait étre calculé le taux de restitution d'énergie (calcul délicat avec le modéle

numérique développeé), en précisant directement une longueur finie dj.

Les courbes a,.,(l:cte,E,/Em)ont été tracées, pour une moyenne calculée dans le cas

particulier z=z,, z, étant la seule valeur remarquable (figure 2.34). Ceci revient a sous estimer les

valeurs de la moyenne des contraintes d’ouverture ; on constate en effet que le niveau de contrainte
est beaucoup trop faible comparativement a la contrainte appliquée pour que cette condition de

décohésion soit valable.
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Contrainte moy en z0
0.7 — —

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

Contrainte moyenne/Contrainte appliquée

0.1

0.01 0.1 1 10 100
Ef/Em

figure 2.34 : contrainte d'ouverture moyenne ramenée a la contrainte appliquée moyennée sur
la longueur z, pour différentes longueurs de fissure en fonction du rapport des modules
(modéle axisymétrique) (longueurs de fissure exprimées en microns)

Il faut donc calculer la moyenne sur une longueur d, qui sera la longueur de décohésion si elle

se produit. Le calcul a été effectué en calculant la moyenne des contraintes d’ouverture sur [0;2] ou la
seconde borne est mobile. Or pour z — 0, la valeur de la moyenne diverge.
Ce critére ne peut donc étre employé tel quel. On voit en effet qu’outre o}, il dépend de deux

grandeurs inconnues : [ et d,.

4.2.3. Conclusions

L’approche de type contrainte moyenne se révéele étre trés nettement insuffisante. L’approche
de type contrainte maximale, a priori plus correcte, est au contraire constamment satisfaite. La
faiblesse de cette approche réside dans le modéle développé. Méme s'il semble correct pour des
fissures courtes, il reste insuffisant pour une fissure extrémement proche de l'interface.

La condition de type contrainte maximale o, (,z=0)>of peut a priori sembler plus facile &

employer que le critére fondé sur la moyenne des contraintes d’ouverture. Cependant elle dépend

d’une inconnue : /.

Dans le chapitre 4, on cherchera a déterminer une borne supérieure de a,,,(l,z=0) qui

permettrait alors de s’affranchir de cette inconnue. Il faut alors déterminer le maximum de la contrainte

o, dans le prolongement de la fissure le long de linterface, en fonctions des propriétés des

r

matériaux en présence. En effet, d’apres les résultats de la littérature [Dorlot et al. 86, Maugis 00], il
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existe une valeur maximale de la contrainte d’ouverture dans le prolongement de la fissure, maximum

qui n’a pu étre mis en évidence par cette approche.

5. PROPAGATION DE FISSURES. ANALYSE ENERGETIQUE

Le modéle de calcul peut également étre appliqué a I'analyse de la propagation des fissures

dans le microcomposite.

5.1. Rappel du mécanisme et notations

D’aprés les conventions de notations et le mécanisme envisagé, la déviation se produit comme

décrit a la figure 2.35.

@O @O 6, = cte @O @O
ZO / 1 ) 1 —
—>c——— 2d, $ E—>c—— 2d, 2d || /———
<> <> <> K>
ag as a ai

(a) étape 0 (b) étape 1 (c) étape 2 (d) étape n
état initial nucléation d'une extension instable coalescence
fissure interfaciale de la fissure interfaciale des fissures

figure 2.35 : représentation schématique des étapes de déviation d'une fissure

5.2. Propagation de la fissure matricielle
5.2.1. Notations
Soit G, (r =R, —a,0,z= 0) le taux de restitution d'énergie en pointe d'une fissure de longueur a,

exprimé en coordonnées cylindriques. En tenant compte de la géométrie de la structure et en

s'appuyant sur la définition du ligament, il sera simplement noté G, (l)

5.2.2. Amorgage de la propagation de la fissure matricielle

La longueur de la fissure matricielle est initialement a,. Lorsque le chargement est appliqué, le
taux de restitution d'énergie en pointe de la fissure matricielle peut étre calculé (figure 2.36). La

condition de propagation de la fissure s'exprime classiquement par la relation énergétique suivante

G,(1,)=G: (2.20)

ou G, estlaténacité de la matrice et [, =R, —(a+Rf).
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figure 2.36 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure matricielle (propagation simple)
en fonction du ligament, pour plusieurs rapports de module E/E,,

5.3. Amorcage de la décohésion interfaciale

Aucune condition de décohésion satisfaisante n’a pu étre établie au paragraphe précédent.
L’analyse sera poursuivie au chapitre 4. Toutefois pour prolonger I'analyse de la propagation des

fissures, on suppose qu’une fissure interfaciale ait été nuclée.

D'aprés le mécanisme de déviation de fissure envisagé, une décohésion apparait en amont de
la fissure matricielle. On considére donc une fissure interfaciale préexistante de longueur 24,,;, ayant
été nucléée pour un ligament de longueur / = /,. Dans les calculs, la longueur d,,;,, ramenée a |'échelle

de la structure a été fixée a 0.1 ym.

Soit G,.(r =R,,0,z =d,l) le taux de restitution d'énergie aux pointes de la fissure, exprimé en
coordonnées cylindriques pour un ligament /. En tenant compte de la géométrie de la structure, il sera

simplement noté : G, (d,l). Au fur et a mesure que le ligament décroit (i.e. que la fissure matricielle se

propage), le taux de restitution d'énergie G,(d,,./) augmente (figure 2.37); le défaut initial peut

croitre sous réserve que la condition énergétique soit satisfaite (G,. > Gf). Par ailleurs, cette tendance

est beaucoup plus marquée que le contraste entre la fibre et la matrice est faible. C’est en effet dans

le cas ou E;= E,, que G,(d,,,.!) est maximum (figure 2.38).
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figure 2.37 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure interfaciale (dpi, = 0.1 um)
en fonction de la longueur du ligament

IR =011
P —URF=0.18
= URF = 0.25
& URF = 0.31
L URf =0.38
e — _IRF=045

— URF=0.51

0.1 1 10
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figure 2.38 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure interfaciale (dpi, = 0.1 um)
en fonction du rapport des modules

5.4. Extension instable de la fissure interfaciale

Il existe a présent deux fissures : la fissure matricielle (longueur a,, associée au ligament /,) et
la fissure interfaciale (longueur initiale 2d,).
Pour cette longueur de ligament /;, il peut y avoir encore suffisamment d'énergie pour que la

fissure interfaciale se propage de fagon instable sans accroissement de la charge appliquée. Il est

donc nécessaire de comparer G, (d,,/) a la ténacité interfaciale :
G, (dy.1))= G

Ensuite, il convient éventuellement de déterminer la longueur maximale 2d, qu'elle peut atteindre

"spontanément", c’est-a-dire sans augmenter le chargement, le ligament mesurant toujours /; :
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G.(d\l)=G’ (2.21)
Les courbes G, (d,l]) délimitent deux régions (figures 2.39 et 2.40) : la premiére correspond a

une décohésion instable (sous la courbe) tandis que la seconde est associée a une décohésion stable

(au dessus de la courbe). Ainsi connaissant G; et d; (la longueur /, étant a présent supposée connue),
il est possible de prévoir I'extension de la fissure interfaciale.

Les courbes G, (d,/;) présentent un maximum puis un minimum selon les d croissants. En

fonction de la ténacité interfaciale, trois régions se distinguent (figures 2.33) ; chacune est associée a

un type de comportement.

(i) 0<Gf< Min(G,. (d,ll)) : quelle que soit la valeur de d,, la ténacité est suffisamment faible pour

que la fissure amorcée se propage de maniére incontrdlée. La longueur de décohésion est

importante.
(i) Min(G,(d.,))< G’ <Max(G,(d,1})) :larelation
G,(d,l)=G
admet deux racines réelles positives notées " et d"? (0 <d" < d(z)). Le comportement de la
fissure interfaciale (i.e. son extension éventuelle), dépend de sa longueur initiale (d).
*d, <d(1)(G,.",l]) : la fissure ne peut se propager sans que la charge appliquée ne soit

augmentée :

d =d,
« d"(Gr ) <d,<d®(G:.1) : la fissure s'étend jusqua la frontiere de décohésion
stable :

d,=d"
e d,> d? (G,.",ll) : une nouvelle fois, la fissure ne peut se propager sans accroissement

de la charge appliquée :
d =d,

(i) G > Max(G[ (d,ll)) il n'y a pas d'extension possible sans accroissement du chargement :
d,=d,

Ce résultat était prévisible puisqu'a présent l'interface est particulierement tenace.
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figure 2.39 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure interfaciale (propagation avec décohésion) en
fonction de la longueur de décohésion, pour plusieurs longueurs de ligament (E/E,, = 10)
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figure 2.40 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure interfaciale
en fonction de la longueur de ligament associé a la décohésion (1;).
Zones de décohésion stable et instable et domaine I a III associés

5.5. Propagation des deux fissures : compétition

Lorsque les deux fissures existent (fissures matricielle et interfaciale), elles peuvent se
propager. Des conditions énergétiques sont a satisfaire en pointe de chacune d'elles.

G,(r=R,-a,0,z=0,d)=G,(l,d) le taux de restitution d’énergie en pointe de fissure
matricielle lorsqu’il existe une décohésion de longueur 24 a l'interface.

La figure 2.41 montre que la présence de la fissure interfaciale nucléée a tendance a attirer la

fissure matricielle. En revanche, si la longueur de fissure interfaciale est plus importante, le taux de
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restitution d’énergie G,, tend vers 0. Entre les deux, il existe une longueur de fissure matricielle critique
pour laquelle la courbe présente un minimum. Ce point correspond en fait au maximum du taux de

restitution d’énergie en pointe de fissure matricielle (figure 2.39). Les propagations de chaque fissure
sont donc bien étroitement liées.

L’étude de la compétition entre 'avancée de chaque fissure confirme l'importance de I'étape
précédente (extension instable de la fissure). Il faut s’assurer que toute I'énergie permettant a la
fissure interfaciale de se propager ait été consommée, avant d’étudier a nouveau la propagation de la
fissure matricielle.
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figure 2.41 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure matricielle (propagation avec décohésion) en
fonction de la longueur de décohésion, pour plusieurs longueurs de ligament (E/E,, = 0.1)

5.6. Coalescence des fissures

Soit G,,(r:Rf,&,z=d,l:0) le taux de restitution d'énergie aux pointes de la branche
interfaciale de la fissure (longueur 2d), lorsque la fissure matricielle a atteint l'interface (/=0). En
tenant compte de la géométrie de la structure, il sera simplement noté : G, (d,/=0)=G’(d).

Le taux de restitution d’énergie en pointe de la fissure interfaciale reste relativement constant,
excepté si la coalescence a eu lieu pour une trés petite fissure interfaciale. Dans ce cas, une

extension instable de la fissure se produit jusqu’a ce que la condition de propagation de type
G (d)=Gf (2.22)

ne soit plus satisfaite. Ceci a lieu en particulier si la fibre est plus souple que la matrice (figure 2.42).
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figure 2.42 : taux de restitution d'énergie normalisé en pointe de fissure interfaciale (aprés coalescence des fissures)
en fonction de la longueur de décohésion, pour plusieurs rapports de module E/E,,

6. CONCLUSIONS

La propagation d’une fissure au sein d’'un microcomposite, cellule élémentaire représentative du
comportement mécanique d’'un matériau composite, peut étre facilement modélisée. Si des résultats
intéressants ont été déterminés au travers des méthodes énergétiques, aucune condition de
décohésion n’a pu étre mise en ceuvre. Ce probléeme ne peut étre résolu qu’'en modifiant I'approche

retenue jusqu’alors. Ce point sera discuté et complété au chapitre suivant.

Il est enfin & noter que, conformément au cahier des charges de Snecma Propulsion Solide, un
outil numérique efficace et modulable a été mis en ceuvre. Il pourra encore étre utilisé pour analyser la
pénétration d’une fissure dans la phase suivante dans le prolongement de la fissure principale, aprés
coalescence des fissures au centre de la déviation ou au extrémités (figure 2.43). Cette analyse n’a

pas été retenue dans le cadre de la présente étude.

(ONRe) (ONRe) (ONRe)

S o

a - pénétration b - pénétration de la fissure c - bifurcation apres
au point de coalescence déviation

figure 2.43 : pénétration de la fissure matricielle dans la phase adjacente

De méme, le modele peut enfin étre étendu a I'étude de la déviation d’une fissure dans
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différentes directions de + 74/8 & - 77/8 par tranche de 7/8 rad (figure 2.44).

>

(a) fissure matricielle (b) pointe de fissure déviée ou interfaciale

figure 2.44 : exemples de directions de propagations de fissure envisageables dans les blocs de fond de fissure
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CHAPITRE 3

Analyse du champ de contrainte
au voisinage d’une interface

Condition de décohésion et applications

Résumé Une fissure matricielle réelle atteignant le trés proche voisinage d'une interface est
modélisée sous CASTEM 2000, pour déterminer le champ de contrainte complet a I'extrémité de la
fissure. Cette configuration particuliére permet d’introduire une longueur limite (correspondant a une
distance interatomique dans un matériau cristallin), en dega de laquelle la fissure matricielle ne pourra
se propager sans atteindre l'interface.

Une condition de décohésion est établie, puis validée dans un premier temps sur I'exemple simple du
matériau homogéne. Les valeurs obtenues ensuite pour un bimatériau prolongent parfaitement les
résultats acquis dans la modélisation du microcomposite sous MODULEF en les bornant. La condition
est ensuite utilisée sur différents exemples triviaux (bimatériau dont les constituants de part et d’autre
de linterface sont identiques, ...), et plusieurs cas matériaux classiques (CMC avec ou sans
interphase, matrices séquencées, ...) ou plus originaux (fibre assimilée a un microcomposite, nacre,
...). En ce qui concerne les interphases nanoséquencées, une explication de la déviation préférentielle
des fissures le long de certaines interfaces et leur rebranchement est proposée. La condition est
également utilisée sur d’autres composites fragile/fragile tels que les C/Epoxy.

Par extension, la condition est appliquée aux matériaux anisotropes souvent utilisés comme
déviateurs de fissure : le pyrocarbone et le nitrure de bore. Des résistances caractéristiques de ces
phases sont déterminées. Il est enfin montré comment la condition de décohésion peut étre utilisée

pour optimiser le séquengage d’'un matériau.
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1. INTRODUCTION

Le chapitre précédent a montré qu'une condition de décohésion pouvait étre établie en bornant
les contraintes d’ouverture critique de I'interface par le maximum de la contrainte d’ouverture générée
a I'extrémité de la fissure présente dans la matrice.

L’objectif de ce chapitre est de déterminer la valeur de ce maximum en fonction des propriétés
mécaniques pertinentes et d’appliquer cette condition a plusieurs résultats expérimentaux obtenus par

combinaisons de fibres, d’interphases de matrice ou de couches.

Deux modéles éléments finis distincts ont donc été mis en ceuvre. Le premier, développé sous
MODULEF, représente un microcomposite au sein duquel est placée une fissure idéale (rayon de
courbure nul) annulaire, émergente (chapitre 2). Le second modéle (développé sous CASTEM 2000)
permet de considérer une entaille possédant un rayon de courbure trés faible (présent chapitre) : c’est
une fissure réelle qui est alors modélisée. En outre, la pointe de la fissure est située a une distance
trés courte de l'interface, correspondant a une distance interatomique dans un matériau cristallin. ||
s’agit d’'une distance limite. Cette configuration critique permet de déterminer la limite supérieure de la
résistance interfaciale pour laquelle une décohésion pourrait apparaitre avant que la fissure matricielle

n’atteigne l'interface.

Une condition de décohésion en amont de la fissure matricielle est établie. Aprés avoir discuté
le domaine de validité des résultats, la condition est représentée graphiquement. Elle est d’abord
validée dans le cas du matériau homogéne. Il est ensuite montré au travers de nombreux exemples
comment l'utiliser pour prévoir la décohésion/non-décohésion d’une interface, ou déterminer une

borne de la résistance interfaciale par les méthodes inverses.

2. CHAMP DE CONTRAINTE A L’EXTREMITE D’UNE FISSURE REELLE
DANS UN SOLIDE CRISTALLIN : TRIAXIALITE DES CONTRAINTES INDUITE

En plus des approches présentées jusqu’alors (chapitres 1 et 2), il est possible d’appréhender
les mécanismes se produisant a I'échelle des éléments constitutifs du matériau (atomes ou
molécules). Une nouvelle approche consiste donc a se ramener a la structure méme du matériau,
fournissant par conséquent une longueur de ligament minimum en dec¢a de laquelle une fissure ne

pourra se propager sans atteindre I'interface.

2.1. Fissure dans un solide cristallin

Les résultats numériques du chapitre précédent montrent que plus la fissure s'approche de

l'interface, plus le champ de contrainte est perturbé. Un comportement singulier en pointe de fissure
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est alors noté et la condition de type contrainte maximale semble toujours satisfaite ; quelle que soit la
valeur de la résistance o, une longueur de ligament (méme extrémement petite) permettrait donc de
satisfaire la condition de décohésion. Il est donc a présent indispensable de choisir arbitrairement une

longueur de ligament minimale /,;,, en deca de laquelle il ne sera plus possible de tendre sans

atteindre l'interface.

Dans un solide cristallin, la fissure est le lieu géométrique de séparation entre deux plans
atomique (cf. Annexe 3). Mais a cette échelle, le rayon de courbure n'est pas nul. Il est de l'ordre
d'une distance interatomique : p ~ 1 A. La fissure peut est assimilée a une demi-ellipse [Dorlot et al.
86] de grand axe « et de petit axe b (figure 3.1). Dans cette configuration, le rayon de courbure p peut

étre défini par

p=— 3.1)

O'at b a P

figure 3.1 : dimensions de la fissure elliptique et direction de sollicitation (o)

Dans un solide cristallin, les paramétres géométriques suivants sont choisis: a=1 um et
b =10 nm pour que le rayon de courbure soit de I'ordre de I'angstrdm [Dorlot et al. 86]. Etant donné le
mécanisme envisagé, i.e. la nucléation d'une fissure en amont de l'interface, la distance minimale a
laquelle pourra étre amorcée cette fissure est de l'ordre d’une distance interatomique. En d'autres
termes, s'il y a nucléation d'une fissure interfaciale avant que la fissure matricielle n'atteigne l'interface,

elle aura lieu au plus tard lorsque la fissure se trouvera a un plan interatomique de l'interface.

2.2. Fissure réelle dans un matériau homogéne

Plusieurs auteurs ont analysé le champ des contraintes induit par une fissure dans un matériau
homogéne [Dorlot et al. 86, Maugis 00]. Les résultats de deux approches (I'une proposant une

solution analytique, I'autre un calcul par éléments finis) sont présentés.

2.2.1. Solution analytique (cas bidimensionnel) : matériau homogéne

Le champ de contrainte dans le matériau est directement lié a la forme de la fissure. Pour

illustrer ceci, soit une cavité elliptique située dans un matériau homogéene soumis a un chargement
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uniaxial (figure 3.2). Ses demi- grand et petit axes sont respectivement notés a et . Pour cette

géomeétrie, le rayon de courbure en pointe du grand axe a été défini a la relation (3.1).

—_—= <

Q

a

P11 4144

O,

figure 3.2 : fissure elliptique

Le long de l'axe Ox, la contrainte mesurée ramenée a la contrainte appliquée s'exprime en
coordonnées cartésiennes par [Maugis 00]

(a—b)2(%]y0=—a2+ al {a— b(a=b) } (3.2a)

o, V¥ —d +b’ X’ —a’+ b’
(o, 2 a|x| b’ (a—b)
(a—b) [O_—}:J . =b +ﬁ|:a—2b+m (32b)

Avant tout, il est a noter que ny(x,y:O) tend vers o, lorsque x tend vers l'infini. Loin de la
cavité, le champ n'est plus perturbé. Par ailleurs, lorsque le rayon de courbure tend vers O,
Max(aw(y:O)):o-w(x:O,y:O) est de l'ordre de 1+ 2a/b. En considérant une fissure de
dimensions 2a=1 pm et »=0.1 nm, aw(x:O,y:O) est de l'ordre de 1000 fois la contrainte

appliquée. On s'approche donc bien du comportement singulier relevé avec une fissure idéale (cf.
chapitre 2, § 5.1).

La suite du calcul est effectuée pour x positif. || est nécessaire de savoir quand les contraintes
o; (i = x,y) sont maximales. Leurs dérivées calculées, il est montré que chacune s'annule pour deux

abscisses opposées. C'est la racine positive qui est retenue puisque par hypothése, x est supposé

positif ou nul.
3 2 2 3
0o, _0 pour xz\/(a+2b)(a +2a’b+2ab* +b°) (3.32)
x\\o, ), a+2b
3 213
2[(22] =0 pour x- Yela'=dat® =3") (3.3b)
ox|\ o, -0 a
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2 3
La relation (3.3a) se met sous la forme x=a+1+1 avec A =[2bz+b3j/(l+2bj. Quand »
a a a

tend vers 0 (i.e. ptend vers 0 : la géométrie de la fissure réelle tend vers celle d'une fissure idéale), le
parameétre A tend également vers 0 : le maximum de la contrainte d’ouverture se rapproche de la

pointe de la fissure : x = a. La singularité devient de plus en plus importante.

En se plagant dans la configuration retenue précédemment, a savoir l'ellipse centrée sur
l'origine du repére et ses demi-axes ayant pour longueur a =1 um et »=0.01 ym, les contraintes
maximales peuvent étre repérées dans le prolongement de l'ellipse (y = 0). En ce qui concerne la
contrainte d'ouverture, le maximum est obtenu pour

x~1.0001 um =1pm+1A
La longueur a partir de la pointe de l'ellipse équivaut a une distance interatomique. La longueur de
ligament minimale choisie arbitrairement au paragraphe précédent correspond bien a la configuration
la plus critique : la contrainte d’ouverture est maximale lorsque la fissure se situe a 1 A de l'interface.

Le maximum (ramené a la contrainte appliquée) vaut en ce point

Max [“—j ~38.45
a y=0
La contrainte d’ouverture est bien bornée et c’est cette contrainte qui peut provoquer une décohésion

en amont de la fissure matricielle.

Le maximum de la contrainte o, est obtenue en x = 0.99 ce qui signifie pour une abscisse
située dans la fissure elliptique (x < 1). La valeur maximale de /0, est complexe (imaginaire). Le
maximum réel est donc obtenu en bordure de fissure (x = 1). Les courbes correspondantes sont

tracées aux figures 3.3 et 3.4.

oo (y=0)

40

30

20

ba=0.01 ba=0.01

200

150 4

100 4

onloa (y=0)

50 1

1.005 1.01 1.015 1 1.005 1.01

1.015

figure 3.3 : champ de contrainte o.. figure 3.4 : champ de contrainte o,
le long de I'axe Ox (b/a = 107) le long de I'axe Ox (b/a = 107)
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2.2.2. Calcul tridimensionnel par éléments finis de Dorlot et al. [86]
Dorlot et al. [86] se sont consacrés a la méme étude et ont développé un modele éléments finis
tridimensionnel, généralisant les calculs de Cook et Gordon [64]. Il consiste en une fissure elliptique

de longueur totale 2 um et de rayon de courbure p = 0.1 nm, située au sein d'un matériau homogéne
(figure 3.5a).
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figure 3.5 : fissure de profondeur totale 2 um et de rayon de courbure 0.1 nm (a).
Courbe d’isoconcentration de contrainte locale o.. dans le plan xz (b) et o;, dans le plan xy (c)
(d’apreés Dorlot et al. [86])

lls montrent que la contrainte d’ouverture o,, dans le prolongement de la fissure elliptique
présente un maximum a 1 nm de la pointe (380,). Ce niveau de contrainte est bien équivalent a celui
donné par Maugis [00]. La contrainte dans la direction d'application de l'effort o, & cette méme

distance est de 790,, o, représentant la contrainte appliquée.

2.2.3. Conclusion

Dans le prolongement d’'une fissure réelle elliptique de rayon de courbure p, le champ de
contrainte d’ouverture o; (i = x en géométrie plane, i = r en axisymétrique) présente un maximum. Au

fur et @ mesure de 'avancée de la fissure, ce maximum progresse vers l'interface (figure 3.6).

Lorsque la rupture d’'un composite est étudiée, les zones ou les fissures ont été déviées et au
contraire celles ou elles se sont propagées, peuvent facilement étre distinguées. Toutefois, rien ne
peut étre précisé sur la longueur de ligament / pour laquelle la décohésion est apparue.

Toutefois, d’aprés les résultats précédents, lorsque la pointe de la fissure se trouve a une
distance p de l'interface, le maximum de la contrainte d’ouverture est atteint le long de I'interface.

Dans cette configuration critique, si le composite présente une déviation de fissure, la résistance de
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figure 3.6 : champ de contrainte d’ouverture induit en amont
de la fissure réelle, pouvant provoquer une décohésion

l'interface peut étre majorée par le maximum de la contrainte d’ouverture. En revanche, si la fissure

n’est pas déviée, ce niveau de contrainte maximum permet de minorer la résistance interfaciale.

Cependant, les résultats précédents ne sont valables que pour un matériau homogeéne ; ils
doivent étre étendus a un bimatériau grace a des calculs éléments finis. L’objectif est donc a présent
de déterminer la valeur du maximum qui, quand il atteindra l'interface, sera susceptible de satisfaire la

condition de décohésion. Ce maximum dépend évidemment des matériaux en présence. Un nouveau

modéle éléments finis a donc été développé.

2.3. Fissure réelle dans un bimatériau
2.3.1. Modéle éléments finis développé sous CASTEM 2000
Un modéle éléments finis a donc été développé conformément au modele mécanique de la
figure 3.7, en introduisant les dimensions évoquées ci-dessus. Le modéle s’inscrit dans un carré de
dimensions 2ax2a. La piéce est divisée en deux sous domaines séparés par une interface ; le premier

comporte une fissure elliptique (les paramétres a et b sont ceux indiqués au paragraphe 2.1) dont la

pointe est située a 10™ um de l'interface.

D’aprés les commentaires précédents, le modéle éléments finis est constitué d'une fissure

réelle elliptique de rayon de courbure p situé a une distance p de I'interface (figure 3.8)
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Aﬁﬁiﬁﬁ)\ Aﬁﬁfﬁﬁ)\

LYYAYAY: |

(a) (b)

figure 3.7 : conditions aux limites utilisées pour le modéle numérique
d'une fissure elliptique émergente(a) et insérée dans un matériau (b).
L'interface est représentée par le trait pointillé

P,

figure 3.8 : étude de I'influence du rayon de courbure p sur les résultats obtenus.
L'interface est représentée par le trait pointillé
Le code de calcul MODULEF s’est révélé inadapté a la création d’un tel maillage : maillage du
quart d’ellipse délicat, analyse du champ de contrainte difficile, etc. Ces nouveaux calculs numériques
ont été réalisés a l'aide de CASTEM 2000.

La zone d'étude est située au trés proche voisinage de la pointe de la fissure et donc de
l'interface. A cette échelle, les systémes de géométrie cylindriques et cartésiens sont équivalents. Il y

a donc correspondance des indices (i, j)=(r,z)=(x,y) (figure 3.9).

Les caractéristiques des matériaux sont les modules d’Young' E, et E, et les coefficients de

poissons sont supposés égaux : v = v, = 0.2.

! Conformément aux conventions établies au Chapitre 1 § 3.1.1.2, les indices (1,2) et (f,;) associés a chaque phase du
bimatériau sont utilisés indifferemment. Les secondes notations, couramment employées dans la suite du chapitre, permettent

toutefois de mieux distinguer la phase fissurée (indicée m) et celle non encore endommagée (indicée f).
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&r L [j/—/\ e
L L —

figure 3.9 : systemes de coordonnées cylindriques et bidimensionnels associ€s aux matériaux modéles
cylindrique et plan. Report de ces coordonnées dans la cellule bimatériau du modéle numérique

2.3.2. Validation

Pour valider le modéle EF, la configuration de Dorlot et al. [86] a été reprise (cf. § 2.2.2). Les
caractéristiques mécaniques de part et d'autre de l'interface sont donc supposées identiques et une
condition aux limites est ajoutée au modéle de la figure 3.7a (figure 3.7 b).

Les contraintes o, et g, sont relevées le long de l'interface d'une part et sur |'axe prolongeant
la fissure (figures 3.10 et 3.11). A I'évidence a I'aplomb de la fissure, la contrainte radiale mesurée sur
le premier axe est égale a celle calculée le long de l'interface (figure 3.10). La contrainte la plus
intéressante est la contrainte d'ouverture maximale mesurée a I'aplomb de la fissure sur l'interface o;,
(x=10" um,y = 0).

Ces courbes sont comparables a celles obtenues avec les expressions analytiques Maugis (cf.
figure 3.3 et 3.4). Les valeurs maximales de o, calculées via le modéle numérique sont comparées a
celles obtenues par Maugis [00] et Dorlot et al. [86] pour un matériau homogéne. Elles sont obtenues
toutes trois a 1 nm de la pointe de la fissure. Les contraintes dans la direction d’application de I'effort
en ce point sont également indiquées au tableau 3.1.

Les valeurs du facteur de concentration de contrainte sont en bon accord.
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Contraintes en y=0

120
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601 —— Gulxy=0)/c,

—— 0u(x,y=0)/ 0,

40

o.lo, et 6,lo,

20

0.p0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

X (um)

figure 3.10 : contraintes o, et oy, ramenées a la contrainte appliquée en amont
de la fissure sur I'axe y=0 a partir d'une distance interatomique de la pointe de fissure
(cas d'une fissure elliptique dans un solide homogéne semi-infini) (CASTEM 2000)

Contrainte en x=0
40
35
30
25
§ 20
] Oul(x,y=0)/ o,
& 15
10
51
0 ; - . .
_50.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.710
y (um)

figure 3.11 : contrainte .. ramenée a la contrainte appliquée en amont de la fissure
le long de Il'interface (située a une distance interatomique de la pointe de fissure)
(cas d'une fissure elliptique dans un solide homogéne semi-infini) (CASTEM 2000)

Cook et Gordon [64] Maugis [00] Dorlot et al. [86] Présente étude
o 39.0 38.5 38.0 37.7
0. 78.5 79.1 79.0 81.0

tableau 3.1 : comparaison des valeurs de la présente
étude a la littérature pour un matériau homogéne

2.3.3. Sensibilité du maillage a la géométrie

Le modele éléments finis est constitué d’'une fissure elliptique de rayon de courbure p situé a
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une distance p de l'interface entre deux matériaux homogénes isotropes (figure 3.8)

Il est important d’étudier la sensibilit¢ du maillage a ce paramétre p. En conservant les
dimensions extérieures du modele, ce paramétre a été modifié en le multipliant par 5, puis par 10. La
contrainte d’ouverture le long de linterface pour plusieurs rapports de modules des constituants de
part et d’autre de l'interface, est tracée dans les trois configurations (p, 5p, 10p) a la figure 3.12. Les

courbes se superposent assez bien. Ce paramétre n’a donc pas d’influence sur les résultats.

Contrainte radiale/Contrainte appliquée
(Castem 2000)

40 T T T T T T T T T T

35

30

25

20

15

10

Contrainte d'ouverture/Contrainte appliquée

0 L L L L]

0.01 0.1 10 100

1
E1/E2

figure 3.12 : étude de la sensibilité du maillage a la géométrie

3. CONDITION DE DECOHESION ET UTILISATION

3.1. Expression de la condition de décohésion
Pour que la décohésion se produise il faut que deux conditions soient satisfaites : (i) rupture de
l'interface et (ii) non-rupture de la fibre avant que la fissure matricielle n’atteigne l'interface.
Dans le repére axisymétrique de la géométrie du microcomposite, ces deux conditions
s’expriment par :
ol <o,

(3.4)

.
0,20,
ou o; et o) sont les résistances de l'interface et de la fibre, et les contraintes o,. et o.. sont fournies

par les calculs par éléments finis. Ce sont respectivement la contrainte d’ouverture maximale le long

de l'interface (i.e. a 'aplomb de la fissure matricielle ; cf. chapitre 2, § 5.1) et la contrainte de traction
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dans la fibre.
Une condition nécessaire de décohésion en amont de la fissure matricielle s’exprime a partir

des équations précédentes par :

a

q
q

IA

(3.5a)

‘\\,qr: -
q

La contrainte d’ouverture o;, est la contrainte maximale relevée le long de l'interface dans le
prolongement de la fissure. Dans la configuration critique envisagée dans le modéle numérique, ceci
fournit une borne supérieure de la contrainte d’ouverture.

Pour .., deux cas ont été envisageés :

(i) soit c’est la contrainte maximale dans la fibre : elle n’est pas nécessairement située au trés proche
voisinage de linterface, et s’en éloigne méme pour les forts contrastes de modules E/E,,
comme le confirment Kaw et Pagano [93].

(ii) soit c’est la contrainte dans la fibre au plus proche de l'interface, dans la mesure ou I'on suppose
que la rupture. de celle-ci se produit a partir de la zone adjacente a la décohésion (hypothése
de He et Hutchinson [89]).

Or la condition (3.5a) traduit simplement la recherche du maillon faible, c'est-a-dire le point ou la

rupture (phase ou interface) a lieu. Il est donc logique de considérer le point de la fibre ou cette

condition est satisfaite et non un point particulier (en I'occurrence le long de l'interface) ou la condition

devrait I'étre. C’est donc le cas (i) qui est retenu.

Remarque : les contraintes o,, et o.. relevées sont maximales. Toutefois pour simplifier les notations,

les indices hauts max ne seront pas précisés.

En raison de la dispersion statistique des valeurs des contraintes a rupture des fibres, la

résistance o; sera genéralement remplacée par sa valeur moyenne & [Lissart et Lamon 97]. La

relation (3.5a) permet cependant de tenir compte de la distribution statistique des contraintes a

rupture des fibres, en devenant simplement

i ¢ On (3.5b)

Remarque : afin d’alleger les notations, o et &, seront genéralement confondues.

Puisque la pointe de la fissure réelle est au trés proche voisinage de l'interface, les systémes
de géométrie cylindriques et cartésiens sont équivalents (cf. § 2.3.1). La condition (3.5a) s’exprime

donc dans ce second repére par :
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q
q

P (3.6)

\q«\.
q

Remarque : la nuance introduite a la relation (3.5b) peut I'étre, de la méme maniére, dans la relation

(3.6)

3.2. Domaine de validité des résultats

Pour utiliser la configuration du modéle développé sous CASTEM 2000, il faut considérer une

cellule bimatériau au sein du composite. Ceci induit donc les hypothéses suivantes :

(i)
(ii)

l'influence des matériaux situés loin de l'interface est faible
Les épaisseurs des phases (1) et (2) au contact desquels se trouve linterface considérée

doivent étre importantes devant la longueur du ligament

3.3. Représentation graphique de la condition de décohésion

A la figure 3.13 sont représentées en fonction du rapport des modules d’élasticité des deux

matériaux séparés par linterface, les valeurs maximales des contraintes d’ouverture interfaciale o;,

(a), de traction maximale dans la fibre o, (b), et enfin leur rapport (c).

(i)

(ii)

(i)

(ii)

3.4. Description de la courbe
Les courbes a et b de la figure 3.13 divisent le plan en deux régions :
la premiere, en dessous, délimite le domaine des valeurs de o et o} pour lesquelles les

conditions (3.4) sont satisfaites.
au contraire les secondes, au dessus, délimitent les domaines de valeurs pour lesquelles les
conditions ne sont pas satisfaites.

Un calcul analytique simple permet de montrer que les tendances sont correctes.

o

zz

E
La courbe 2= = f[E—fj divise donc le graphique en les deux régions suivantes (figure 3.14) :

m

m?

la premiére, en dessous, est associée au domaine de (E,, o-f,a;') pour lequel il y a

décohésion en amont de la fissure matricielle
la seconde, au-dessus de la courbe, est au contraire associée au domaine pour lequel il n’y a

pas décohésion (non-décohésion.)
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Contrainte d'ouverture maximale le long de I'interface
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Contrainte de traction maximale dans la fibre
50007 \\\HH} \\\\\H! \\\HH! T T T TTIT (b)

4 max

i ] ¢¢¢$M\E] e —

4000 |

3000 [ """""""" ]

2000 [N o oo b 8

1000 j """""""" N

Contrainte maximale/Contrainte appliquée

0
0.01 0.1 1 10 100
E/Em
Condition de décohésion ©
(5
1.27 T \\HH! T \\HH} T \\HH} T \\\HL ® @
: Grr/(TZZ | : o

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

figure 3.13 : contrainte d'ouverture (a) et contrainte

: : : maximale dans le matériau 1 (b) ramenées a la contrainte
[ : / : : 1 appliquée, et expression de la condition de décohésion
T Ll Ll (e)

0.01 0.1 1 10 100
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Condition de décohésion

1.2 R T A

08 [ NAm Ademhdcinn R o N
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0.4 [ oo o b

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

Décohésion
0.2 [ oo oo oo

0.01 0.1 1 10 100

figure 3.14 : régions de décohésion et de non-décohésion

La courbe présente un maximum pour un rapport E/E,, = 3.86 (figure 3.15). Pour ce contraste
de matériaux, la capacité a voir apparaitre une décohésion est optimale.

Lorsque le rapport des modules tend vers zéro, c'est-a-dire lorsque la fibre devient
extrémement souple, la décohésion devient impossible en amont de la fissure matricielle. Carrere [97,
et al. 98] avait également montré par une approche énergétique que la déviation d’'une fissure le long
d’'une interface souple/rigide-fissuré est pénalisée en raison du fort contraste entre matériaux.

La décohésion reste au contraire possible quand la fibre devient extrémement rigide.
Cependant pour un rapport de modules E/E,, supérieur a 29.2, la décohésion est moins favorisée
qu'elle I'était dans le cas d'un bimatériau dont les caractéristiques de part et d'autre de l'interface sont

identiques (E,= E,,).

3.5. Validation de la condition (matériau homogéne isotrope)

Avant tout, il est important de bien distinguer les cas du matériau homogéne et du bimatériau
dont les constituants de part et d’autre de linterface sont identiques (bimatériau homogéne).
L'interface telle qu’elle est introduite dans le modéle du matériau homogéne n’est qu’une ligne
particuliére (dans la représentation 2D) située a une distance / de la pointe de la fissure (figure 3.16a).
Dans le second cas de figure, I'interface doit étre caractérisée par sa résistance ou sa ténacité propre
(figure 3.16b).
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Condition de décohésion
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figure 3.15 : caractéristiques mécaniques pour que la décohésion soit favorisée et rapport des
modules pour lequel la décohésion devient moins favorable que dans le cas particulier E;=E,,

figure 3.16a : matériau homogeéne.
Interface virtuelle en amont de Ia fissure

figure 3.16b : bimatériau dont les constituants
de part et d'autre de l'interface sont identiques

La validation sur le cas du matériau homogéne a été effectuée précédemment au § 2.3.2 en
comparant les contraintes relevées dans les calculs de Cook et Gordon [64], Maugis [00] et
Masounave [Dorlot et al. 86] a celles de la présente étude. La condition étant a présent exprimée, les

résultats peuvent a nouveau étre comparés (Tableau 3.2). Les résultats sont en bon accord.

Cook et Gordon [64]
0.50

Maugis [00]
0.49

Dorlot et al. [86]
0.48

Présente étude
0.47

0./ O

tableau 3.2 : comparaison de la condition obtenue dans la présente étude
a la littérature pour un matériau homogéne

L’étude de ce cas apparemment simple sera poursuivie dans la suite du chapitre (cf. § 4.1).
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3.6. Utilisation de la condition de décohésion

3.6.1. Les caractéristiques des matériaux sont connues
Si les caractéristiques (E, ,Em,o-f,o-‘,‘) sont toutes connues, il faut simplement introduire dans la

condition les rapports des modules et des résistances pour prévoir la décohésion ou la non-

décohésion en amont de la fissure matricielle (figure 3.17). Ainsi pour la valeur particuliére de E/E,,

¢

c 2

s s . O o , L, . . . O; .

considéree, si — <—=, la décohesion se produira. En revanche si —- se trouve dans la partie
. o o

f !

zz

supérieure du diagramme, la décohésion ne se produira pas. La rupture de la fibre aura donc lieu si la

condition (3.5) n’est pas satisfaite.

Condition de décohésion

¢ 12 T \\\\H! T \\\\H! T \\HH! T T TTT1TT
O r | | 7
! . 4
c >7 fo/GZZ """""7? —0— i
o [ — S R ]
1
ct g ° : :
: (_g-§ T ' ' : 1
o [T Y e S —— R S -
€y  Non-décohésion = | j ]
o5 r : L —
o O
5o
c 58
c S E
Oy E c
£8
g8
C
o
(@]
: e —
0 e il L L
0.01 0.1 1 10 100
E/Em

5

figure 3.17 : représentation de la condition et prévision de la décohésion
en amont de la fissure principale en fonction du rapport des modules
et des résistances de la fibre et de l'interface

3.6.2. Méthodes inverses

Les méthodes inverses consistent a déduire de résultats expérimentaux (e.g. micrographies
MEB laissant apparaitre le chemin de propagation de fissure) certaines caractéristiques mécaniques

manquantes, a partir du mécanisme d'endommagement du matériau envisagé.

Le rapport des modules E/E,, et la résistance de la fibre o sont supposées connues. La valeur
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particuliére de la résistance interfaciale o; pour laquelle

Ui Grr

oy O
c'est a dire telle que le rapport o; /o) soit situé sur la frontiere entre les zones de décoheésion et de
non-décohésion (figure 3.17), sera notée o'.
* Lorsque la décohésion n'est pas observée, o' représente le minimum de la résistance
interfaciale vraie : o' <o/ .

* Au contraire lorsque la décohésion est observée, o' représente le maximum de la résistance

interfaciale : o' >o/. Elle est alors la valeur limite de of qui permet d’obtenir une

i

décohésion interfaciale.

Par ailleurs, les résistances interfaciales o; des couples A/B (afm) et B/A (ag,A) doivent étre
évidemment identiques :

O] =043=0p,, (3.7)

i

La courbe est non-symétrique (figure 3.13). En effet, le champ de contrainte dépend de la
phase dans laquelle se trouve la fissure ; la capacité a voir apparaitre une décohésion n'est pas la

méme selon que la fissure se trouve dans la premiére ou la seconde phase.

Si I'expérience montre qu'il n'y a déviation dans aucun des deux cas, alors il est possible de

minorer la résistance :
¢ > S ct . —ct (3 8)
O; 20UP\O 43503, .
Au contraire, si I'expérience montre qu'il y a toujours déviation de fissure :

ol <Inf(cs:050,) (3.9)

Si enfin I'expérience montre qu’il y a une déviation dans un cas (e.g. E, > Ej, fissure dans le

matériau B) et pas dans le second (fissure dans le matériau 4), alors :

ct c ct
OpiaS0; SOy (3.10)

La figure 3.18 traduit le mode d’utilisation de la condition de décohésion.
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Base de données

\

<

E,
E

B

Oui i Non
O, connug

Y
[ Observations ]

O;
o5 l
Oui Décohésion Non
Oui La décohésion dépend Non
de la phase dans laquelle se
trouve la fissure
Y Y Y
[ Condition ] [ Condition ] Condition Condition
ct c ct c ct ct : c ct cf
O34 S0, S0 Max(ai)elnf(aA/B,aB/A) Mln(O'I.)<—Sup(O'A/B,O'B‘/A)
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[ Décohésion/Non-décohésion ] Valeur limite de o ]

figure 3.18 : algorithme d'utilisation de la condition de décohésion pour prévoir la décohésion
ou la non-décohésion et estimer une valeur limite de la résistance interfaciale

3.6.3. Matériaux anisotropes lamellaires

Bien que le modéle soit fondé sur deux constituants élastiques isotropes, il peut étre étendu aux
matériaux lamellaires des interphases, e.g. pyrocarbone ou nitrure de bore (I'anisotropie s’entendra
alors au sens lamellaire).

D’une maniére générale, pour qu’un composite ait un caractére anisotrope, il doit étre constitué
d’'une série de couches de nature différente. Ainsi, les structures lamellaires peuvent étre assimilées a

une superposition de couches de matériaux isotropes. Les phases (1) et (2) du modéle doivent alors
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étre associées a deux couches (identiques) du matériau lamellaire (bimatériau homogéne). Les
caractéristiques des matériaux alors retenues sont les modules d’Young dans la direction d’application

de l'effort (assimilés aux modules isotropes équivalents).

4. APPLICATION DE LA CONDITION DE DECOHESION

La condition est appliquée a présent a différentes situations observées expérimentalement. Le
paragraphe s’organise selon un ordre de complexité croissant dans l'organisation et la structure
propre des matériaux.

La condition est d’abord appliquée au bimatériau homogéne, puis a des bimatériaux
hétérogénes (notamment les CMC sans interphase). Aprés avoir été élargie aux interphases
laminaires (et donc anisotropes), la condition est enfin utilisée pour des matériaux multicouches.

Dans tout le paragraphe, la condition est soit directement appliquée lorsque toutes les
caractéristiques mécaniques nécessaires sont connues, soit utilisée pour déterminer des résistances
interfaciales. Les valeurs des caractéristiques matériaux utilisées dans les calculs sont regroupées
dans les tableaux A4.1 a A42.11 (cf. Annexe 4). Par souci de lisibilité, ces valeurs sont toutefois
rappelées a chaque étape. Enfin, les calculs effectués pour appliquer la condition de décohésion sont
systématiquement détaillés.

4.1. Matériau homogéne isotrope

Le cas du matériau homogéne a été évoquée au paragraphe 3.5. Mais I'analyse de ce cas
apparemment simple peut étre approfondie en étudiant dans quel cas une décohésion (telle qu’elle a
été décrite dans le mécanisme choisi) peut apparaitre en amont d’une fissure réelle dans un matériau
homogéne.

Considérons un bimatériau dont les constituants de part et d’autre de l'interface sont identiques
(E, = E,). Dans cette configuration particuliére, la résistance de linterface est donc égale a la
résistance du matériau dans chaque direction (il est isotrope), et donc en particulier égale a la

résistance de traction o} =07 .

E,
*E, =E, > —=1

En fait, on sait que dans un matériau homogeéne isotrope, la rupture en mode 1 prédomine sur
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les autres. Pour confirmer ceci et valider simplement le condition de décohésion, un calcul basé sur
les expressions analytiques de Maugis [00]2 a été choisi. Il consiste a montrer que le rapport des
contraintes d’ouverture et de traction (nécessaire a I'application de la condition) reste strictement

inférieure a 1 (de maniére a ce que la condition de décohésion ne soit pas satisfaite.

La condition de nucléation de fissure en amont de la fissure matricielle réelle s'exprime ainsi

par :
(3.5a) 1<%
GZZ
soit encore c,20,, (3.11)

Le champ de contrainte dans le repére défini a la figure 3.1 dans le prolongement de la fissure
elliptique (y = 0) s'exprime analytiquement par :

bz(a—b)
3.3 A o IS -
( a) (a ) (o_ JLO a + 'xz_a2+b2 a x2_a2+b2

(3.3b) (a_by(&j :bz+$[a_2b+ b*(a—b) }

o Nl —a® +b? x’—a’+b’

a

Le rapport des contraintes ¢./o;, vaut donc :

. alx| {a_ b*(a-b) }

—-a’ +

2 _ gt 4+ p? x'—a’+b’
["—M] - x —a+b i (3.12)
%) bt a|x| {a—2b+ b (a—b) }
) 2 2_ 2 2
X —a +b x'—a +b

Une série de calcul a été effectuée pour plusieurs rapports b/a en fixant a = 1 ym. Le rapport de
contraintes ainsi exprimé a été tracé dans le prolongement de la fissure (x/a > 1) pour plusieurs rayons

de courbure de la pointe (figure 3.19).

Le maximum du rapport des contraintes tend vers 1, en lui restant strictement inférieur (figure
3.20).

En conclusion, quel que soit le rapport des dimensions de l'ellipse b/a, le rapport des contraintes
0./ 0y, OU o,/0., dans le repere axisymétrique, est borné et reste strictement inférieur & 1. La condition

de décohésion (3.5) n'est donc jamais satisfaite dans un matériau homogéne isotrope. En d’autres

2cf.§2.21
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oxdayy
1
0.8
- 06 b/a=0.1
5
< —— b/a=0.01
° 0.4 ——Db/a=0.001
0.2
0 T T
1 1.005 1.01 1.015
x/a

figure 3.19 : rapport des contraintes d'ouverture (o..) et de traction (o;,) en fonction de la distance x/a
depuis la pointe de la fissure, pour plusieurs rapports b/a (dimensions caractéristiques de la fissure
elliptique placée dans le matériau homogéne)

Max(O’xx’O’yy)

Max(GxleyJ

0.0001 0.001 0.01 0.1

b/a

figure 3.20 : maximum du rapport des contraintes d'ouverture (o,.) et de traction (o,,) en fonction de la distance x/a
depuis la pointe de la fissure, pour plusieurs rapports b/a (dimensions caractéristiques de la fissure elliptique placée
dans le matériau homogéne)

termes, un matériau homogeéne isotrope ne peut étre rompu dans un plan paralléle a la direction de

sollicitation, en amont d’une fissure se propageant perpendiculairement. Ceci est bien conforme a ce

qui était attendu et qui est bien connu.

Le rapport o; /o pour un matériau homogéene isotrope est bien situé dans la région de non-

décohésion (figure 3.21). La condition est bien validée pour cet exemple.
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Condition de décohésion

1.2 T R R

o lo Materla‘u: )
ooz : homogéne isotrope

0.8 [ Non-décohésion
0.6 7 """""""""" ¥

0.4

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

02 [ A

E/lEm
E =E

!

figure 3.21 : application de la condition au matériau homogéne isotrope

4.2. Bimatériau homogéne (constituants identiques)
Il ne s'agit plus d'un matériau homogéne massif, mais d'un bimatériau dont les caractéristiques
des constituants de part et d'autre de l'interface sont identiques.

E,»
*E,=E, = —=1

m

* o #0,

Ce cas de figure est parfaitement illustré par les multicouches SiC/SiC. L’interphase de ces
composites est constituée de 7 a 10 couches de SiC CVD faiblement liées. C’est la résistance de
l'interface qui joue un rdle dans la déviation des fissures matricielles. Une interruption volontaire du
cycle d’infiltration du renfort fibreux ou un incident lors du dép6t de l'interphase ou de la matrice, peut
générer une liaison faible au cceur d’'un constituant. Connaissant la résistance de linterface ainsi

créée, il est possible de prévoir la déviation de la fissure.

En se référant a la condition (figure 3.22), le rapport des résistances doit étre tel que

Zi<0.46 (3.13)

Oy

pour qu'il y ait déviation de la fissure le long de cette interface.
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Condition de décohésion

1.2 T T IR T
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© | Non-décohésion \

0.46 <—

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

ol <0460, —
02 : // ]
0 -
0.01 0.1 1 10 100
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figure 3.22 : application de la condition de décohésion a un bimatériau
dont les caractéristiques de part et d'autre de l'interface sont identiques

4.3. Bimatériau : matériau composite sans interphase

Avec ce paragraphe débute I'application de la condition de décohésion a des CMC utilisés dans
l'industrie et décrits dans la littérature. Aprés avoir traité le cas trivial d’'une résistance interfaciale
nulle, une premiére partie s’attache a comparer le comportement de SiC/SiC, C/C et C/SiC. Le second
paragraphe s’intéresse a un exemple plus original : un filament de diamant assimilé a un

microcomposite.

4.3.1. Liaison fibre/matrice nulle
Soit un bimatériau dont la liaison entre les deux constituants est nulle. Dans ce cas de figure,
on suppose que la résistance interfaciale o; est nulle. D’aprés la condition, la décohésion est

systématiquement assurée, quel que soit le rapport des modules E/E,. Ceci est bien conforme aux
observations : une fissure est déviée lorsqu’elle se propage vers une interface faible (a plus forte

raison si la résistance est nulle).

4.3.2. Comparaison de quelques composites classiques
4.3.2.1. Composite SiC/SiC

Les composites SiC/SiC ont un comportement fragile en l'absence d’interphase (liaison
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fibre/matrice forte) ; les fissures ne sont pas déviées [Naslain 93]. Les caractéristiques mécaniques
(modules d’Young et résistances) retenues pour I'analyse sont les suivantes :
* Eg., =280 GPa (Hi-Nicalon) [’

* Eg. =415 GPa [Lamon et al. 93, Dalmaz 97]
* Oy, ~ 1500 MPa

L’application de la condition de décohésion au niveau de linterface (SiC/SiC,) conduit a

estimer une borne inférieure de la résistance interfaciale :

E al
5 068 = -2 ~028= 5 . ~420 MPa
c 1 m
Osic,

* Interface  (SiC/SiC,,)

SiC,,
Puisque les SiC/SiC sans interphase présentent un comportement fragile, la résistance de la

liaison fibre/matrice est minorée : oy 5, 2420MPa. Cet ordre de grandeur semble tout & fait

raisonnable.

4.3.2.2. Composite C/C

Les mécanismes de fissuration des composites carbone/carbone sont extrémement complexes.
L’endommagement et donc la propagation des fissures n’est pas aussi simple qu’au sein des SiC/SiC.
Les fissures peuvent en effet se propager parallelement aux fibres au sein méme de la matrice. Par
ailleurs, les décohésions n’interviennent pas toutes le long des interfaces fibre/matrice, mais plutét a
l'intersection des fils [Siron et Lamon 98, Tardif 98].

Toutefois a température ambiante, la contrainte a rupture des C/C est directement liée a celle

de la fibre. Puisque des décohésions sont observées le long des fibres de carbone (figure 3.23), la

valeur limite de la résistance interfaciale a déterminer sera une borne supérieure.

B

figure 3.23 : faciés de rupture d’un composite carbone/carbone :
essai de traction a 20°C.
Cliché MEB [Mauchin 97]

3 . .~ . . .
Le signe * désigne des données fabricants ou fournisseurs
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Les caractéristiques mécaniques de la fibre (T300 traftée) sont tirées de I'étude menée par
Mauchin [97] :
* E., =349+ 20 GPa [Mauchin 97]

* E. =40 GPa [Rand 93, Siron et Lamon 98]
* o, =2645+ 558 MPa [Mauchin 97]

Pour les calculs, seule la valeur moyenne des caractéristiques est retenue. L’application de la
condition de décohésion au niveau de l'interface (C,/C,,) conduit & estimer une borne supérieure de la
résistance interfaciale :

E, ot
« Interface  (C/C,) —-=873= 2 =0.81= o, ~2142MPa
P E c f m

Co Oc,

La valeur de o calculée est trés élevée. Elle représente la valeur de résistance maximale pour
que la décohésion ait lieu (af <21 GPa) . Il n’est pas possible de déterminer une valeur précise de la

résistance interfaciale, mais le domaine permettant une décohésion est bien plus important que dans
le cas d'un SiC/SiC. Dans un C/C, la décohésion est facilitée sans avoir a moduler les liaisons par

I'ajout d’un déviateur, ce qui est d’ailleurs bien conforme aux observations.

4.3.2.3. Composite C/SiC

La procédure de calcul est identique. Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et

résistances) retenues sont les suivantes :

* E., =231GPa (T300) []
* Ey. =415 GPa [Lamon et al. 93]
* o;, =3650 MPa []

L’application de la condition de décohésion au niveau de l'interface (C/SiC,,) conduit & estimer
une valeur limite de la résistance interfaciale :

E ‘i |
© %056 = 7-=020= o ;. ~730 MPa

c
. O,
SiC,, c;

* Interface  (C/SiC,,)

Les C/SiC sont comparés au SiC/SiC et au C/C a la figure 3.24. La décohésion est I[égérement
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plus favorisée que dans le cas des SiC/SiC. Toutefois, les C/SiC n’existent en général pas sous cette

forme ; ils contiennent une large interphase de pyrocarbone jouant le réle d’amortisseur de contraintes

résiduelles. Le PyC sert en outre de déviateur, permettant de favoriser encore plus la déviation.

Condition de décohésion

1.2 ) AR

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

0.01 0.1 1 10 100
E/En

figure 3.24 : application de la condition de décohésion
aux composites SiC/SiC, C/SiC et C/C

4.3.3. Filament assimilé a un bimatériau

Certains filaments extrémement rigides ont été développés a I'Université de Bristol pour obtenir
des composites trés résistants malgré une faible fraction volumique de fibre. Outre un codt encore
élevé, les filaments de diamant correspondent a cette attente. lls sont constitués d’'une ame de
tungsténe recouverte d’'un dépdt de diamant (figure 3.25) [Chollon et al. 97]. L'intérét de cet exemple
original réside dans le fait que la matrice est beaucoup plus rigide que dans la plupart des cas étudiés
jusqu’alors. Chaque filament est assimilé a un microcomposite bimatériau de type W/Cpiamant-

figure 3.25 : faciés de rupture fragile du filament de diamant [Chollon et al. 97]
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Les caractéristiques mécaniques retenues sont les suivantes :

* E, =407 GPa [Lepetitcorps 92]
* Epiuman, =930 GPa  [Chollon et al. 02]
* oy, =300 MPa "

L’application de la condition de décohésion au niveau de linterface (W/Diamant,) conduit a
estimer une borne inférieure de la résistance interfaciale :

ct

—=0.14= O e =42 MPa
Oy,

(e}

E
* Interface  (W,/Diamant,,) — 044>

Diamant,,

La décohésion n’est absolument pas favorisée (figure 3.26). Ceci est d’ailleurs confirmé par le

faciés de rupture (figure 3.25).

Toutefois pour ce bimatériau dont la matrice est extrémement rigide, des effets dynamiques,
non pris en compte par le modele, sont sans doute a envisager. Aprés amorgage de la fissure, il

pourrait y avoir suffisamment d'énergie pour provoquer une rupture totale du filament.

Condition de décohésion

7”'”7””7"”””37';”] """"""" ;'7”1 """"""""" i """""""""" —
08 | Non-décohésion = | \ ]

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

NN S s FY

0.01 0.1 1 10 100

figure 3.26 : application de la condition de décohésion
a un filament de tungsténe recouvert de diamant
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4.4. Interphases laminaires

Les matériaux laminaires sont constitués d’'une superposition de plans atomiques trés bien
organisés et faiblement liés entre eux. En pratique, il est relativement difficile d’obtenir une structure

parfaitement organisée. Toutefois, les plans peuvent s’orienter selon une direction préférentielle.

En raison de leur structure, ces matériaux ont une capacité élevée a dévier les fissures. Les
matériaux les plus fréquemment utilisés sont le pyrocarbone et le nitrure de bore. Ces matériaux ont
évidemment une structure anisotrope. L’application de la condition de décohésion s’accompagne de
I'hypothése suivante : I'interphase laminaire se raméne en premiére approximation a un empilement

de plans isotropes, faiblement liés entre eux (cf. § 3.6.3).

4.4.1. Pyrocarbone
4.4.1.1. Rappels

Le graphite est (avec le diamant) une des formes cristallines du carbone les plus connues.

Le graphite cristallise dans une structure de type hexagonal (figure 3.27). Les atomes de
carbone s'organisent en un systtme de couches planes de type aromatique, appelés plan de
graphéne. Dans ce plan, la distance entre atomes liés est de 1.42 A. L'énergie de liaison
correspondante est de I'ordre de 520 kd-mol™ ; il est intéressant de comparer cette valeur a celle du
diamant (350 kJ-mol™) qui lui est nettement inférieure. Les feuillets s'empilent & une distance de 3.35
A, et se décalent alternativement d'une demi-période (tableau 3.3 et figure 3.28). Les liaisons entre
plans de graphéne sont de type Van der Waals et les énergies de liaison sont donc faibles
(7 kJ-moI'1). Le module d’Young théorique dans les plans de graphite est de 1050 GPa alors qu’il n’est

que de 35 GPa dans la direction orthogonale [Thomas 93]. En pratique, I'écart entre les grandeurs est

trés largement inférieur [Bobet et Lamon 95].

Lacune

Hétéroatomes

(a) (b)

figure 3.27 : structure du graphite (a) et représentation schématique d'un matériau carboné turbostratique (b)
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A
B
2¢
PyC
A Enchainement A/AIA
o | a /3 142 pm
- - 2¢ 670 pm
a
tableau 3.3 : caractéristiques de la maille
figure 3.28 : paramétres de maille cristallographique du pyrocarbone
= i
e '1]"\_“““-:“‘1_ — I|||I|I| —_—
\\-_E{'lﬂl Ff——F’S’*——_EI-Je' —
SN2
N ——A
Carbone non graphitisable “\ "*a\\\\\/’:‘ﬁ’ﬁ iﬁf \\\\\\l”[;:
Défauts importants ]n'llllr IT‘““H\\HJ |]| \\%\\\\\ ==

\

! /%1\“* S\
SIS
N N=F

Carbone partiellement graphitisable
Défauts moyens

Degré d'anisotropie croissant

Carbone graphitisable ==
Faibles défauts === "_—fifa

figure 3.29 : représentation schématique de la texture de carbone turbostratiques classés suivant
leur aptitude a la graphitisation (et donc inversement aux défauts d'empilement)
(d’apreés Franklin [51])

Le pyrocarbone (ou carbone pyrolytique) est dit graphitique, puisque sa structure est
globalement lamellaire comme celle du graphite. En revanche, les distances entre plans sont
supérieures dans le cas du PyC. Biscoe et Warren [42] parlent de carbones turbostratiques puisqu'ils
présentent des défauts d'empilement (twist ou enchainement des séquences ABAB incorrect), des

lacunes, des déformations spatiales... Des domaines cohérents assimilables a des parallélépipedes
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peuvent toutefois étre définis. La graphitisation consiste a transformer un carbone turbostratique en un
matériau ordonné dont la structure s'approcherait de celle du graphite. La figure 3.29 présente enfin
schématiquement la texture de matériaux dont l'aptitude & la graphitisation est fonction du degré

d'anisotropie.

Remarque : pour l'étude des matériaux lamellaires, les indices (L ou ||) et (T ou 1) sont
respectivement associés a la direction longitudinale et transversale par rapport a [l'orientation

préférentielle des plans de graphéne (figure 3.30).

figure 3.30 : représentation des axes longitudinaux (L ou || ) et transversaux (Tou 1)

4.4.1.2. Application de la condition

Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et résistances) retenues sont les
suivantes :
e E,.=30GPa [Bobet et Lamon 95]

PG

* £, =12GPa  [Bobet et Lamon 95]

. cr;;ycH =151 MPa [Lebrun 96]

c —
Opye, = ?
Les données nécessaires a I'application de la condition sont toutes connues, sauf la résistance

dans la direction orthogonale aux plans (a,‘;yu) . Cette valeur peut étre déduite par méthode inverse.

* Déduction de la résistance a rupture perpendiculairement aux plans de graphéne

Une fissure est située au cceur d’'une phase de pyrocarbone, orthogonalement a la direction

principale des plans de graphéne (figure 3.31). La fissure doit évidemment y étre déviée.
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figure 3.31 : fissure située au coeur d’une phase de pyrocarbone
orthogonalement a la direction principale des plans de graphéne

Une ligne est choisie comme référence au voisinage de la pointe de la fissure. La procédure est
donc similaire a celle utilisée pour un bimatériau dont les caractéristiques de part et d’autre de
l'interface sont identiques. L’application de la condition de décohésion au niveau de l'interface virtuelle
(PyC/PyCj) conduit a :

* Interface  (PyC/PyCy) ? =1= G—T =046 < @ =0.46 pour qu’il y ait déviation

Pyl o, O pyc

& o}, <151x0.46 =69.5 MPa

Le PyC étant un bon déviateur [Droillard 93], le mécanisme de décohésion peut se produire. La

résistance entre plans de graphene peut donc étre majoree : o}, <69.5 MPa.

* Vérification du role de fusible mécanique du PyC

L’objectif de cette analyse est de vérifier le résultat précédent. La fissure placée au coeur d’'une
phase de pyrocarbone est cette fois-ci paralléle a la direction principale des plans de graphene (figure
3.32). Il faut donc a présent montrer que dans cette configuration, la fissure ne peut pas étre déviée,

c’est-a-dire qu’elle ne peut pas bifurquer pour rompre les plans.

oo

—_—

figure 3.32 : fissure située au coeur d’une phase de pyrocarbone
orthogonalement a la direction principale des plans de graphéne

L’application de la condition de décohésion au niveau de l'interface (PyC,/PyC,) conduit a :

E ¢ ot
«Interface  (PyC,/PyC.) —2¢t—1; % _Tray 1915475046
PrCL o Opc. 695
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Il ne peut donc pas y avoir de décohésion. La valeur de resistance oy, déterminée au

paragraphe précédent est donc correcte.

e Comparaison a d’autres matériaux carbonés

Les résultats précédents peuvent étre appuyés par les travaux de Rappeneau et al. [64] sur
deux autres matériaux carbonés : le graphique nucléaire et le pyrographite. Le premier tire son nom
de son domaine d'application. Il servait en effet a encapsuler les barrettes d'uranium dans les
réacteurs nucléaires. C’est un matériau cristallin et relativement isotrope. Le pyrographite est au

contraire un matériau lamellaire, encore mieux organisé que le pyrocarbone.

Les résistances respectives de ces deux matériaux sont dans chaque direction
* 04 =11.5MPa * Opq = 105 MPa

* 04 =9.5 MPa * Opg =7-2MPa [Rappeneau et al. 64]

Comme pour l'étude du pyrocarbone, une fissure est placée perpendiculairement puis

parallélement a I'orientation préférentielle des plans.

Pour le graphite nucléaire, le rapport des résistances permettant d’appliquer la condition est
pour chaque configuration :

o Souel _ (83> 0.46 (fissure perpendiculaire a I'orientation préférentielle)

c
O-Gn ucl|

. m =1.21>046 (fissure paralléle a I'orientation préférentielle)
UGilzch

Dans un cas comme dans l'autre, la fissure ne peut pas étre déviée. Le matériau n’est

effectivement pas un bon déviateur de fissure.

En ce qui concerne le pyrographite, matériau trés organisé, les rapports des résistances

donnent :

. Inol 007 <046 (fissure perpendiculaire & l'orientation préférentielle)

C
T ryal

Tndl 1458 » 0.46 (fissure paralléle 4 l'orientation préférentielle)
O-F”yGL

Lorsqu'une fissure est placée perpendiculairement aux plans de pyrographite, elle va étre
déviée, comme cela était prévisible. Par ailleurs, elle ne peut pas bifurquer lorsqu’elle se propage

parallelement aux plans.
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Ces résultats sont regroupés a la figure 3.33. Le graphite nucléaire (matériau faiblement
organisé) et le pyrographite (tres fortement orienté) encadrent bien les résultats obtenus avec le
pyrocarbone (a la structure bien organisée). Cette analyse permet en outre de valider I'application de

la condition aux phases anisotropes lamellaires.

Condition de décohésion

1.2 Ry T H\HZMP‘YCLHHH

08 [ Non-décohésion / """"""" U i

0.4 [ Y { IR PN

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

Débohésion

0.01 0.1 1 10 100

figure 3.33 : application de la condition de décohésion au pyrocarbone

4.4.1.3. Influence de I'orientation des plans de graphéne

L’orientation des plans de graphéne varie fortement selon les modes d’élaboration (figure 3.29).

- 1HT T 1. /77T
N || | || | ! vy
T | | Carbone . |./('./H | Carbone
’e7 | ” ! anisotrope b | '“F anisotrope
\ _\ | | ' \\ \\
vy | i /e IR AN
|||‘Tu : TR N
A il =z L -
/g\_§|| | z Ll il 2
,3. @ 1] £ = 11 8
SN |||.|| Bl g
I 1 s, ' Fapyn s =S
LAY | | | oF [ I AR =
e ||||| Co -"-\\\
/\_/\ |||‘|| | ! ||!\'\|'|
Fibre Y ‘ [ Matrice SiC Fire |11, ,’/'.’I Matrice SiC
sico) |7 :| I (cvI) SCO) |1, |1 oY)
1 1 [ \ B
(a) (b)
- Fine couche de carbone : 10 nm - Fibre traitée chimiquement
- Silice amorphe : 10 nm - Carbone faiblement organisé (+ Oxygéne)
- Carbone turbostratique bien organisé - Carbone fortement anisotrope
(fluctuations de l'orientation de + 8°), (fluctuations de l'orientation de +20°)
fortement anisotrope (10-20 nm) - Pyrocarbone déposé par CVI

- Pyrocarbone déposé par CVI :
quasi-isotrope et microporeux.

figures 3.34 : représentations schématiques déduites d'observations MET-HR des zones interfaciales fibre/matrice de composites
2D-SiC(0)/C/SiC élaboré par CVI avec une interphase de pyrocarbone d'environ 0.1 um d'épaisseur (d'aprés Naslain [93])
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Comme cela a été rappelé, il est trés difficile d’obtenir une orientation des plans de graphéne
parfaitement paralléle a la fibre (figure 3.34). En général, I'orientation des plans varie selon la nature
du pyrocarbone. Cette fluctuation d’angle 6 aura une influence évidente sur le r6le de déviateur du
matériau lamellaire (figure 3.35).

SiC

—

—
S——1r
—=0

A —
Ml \\\”
0

figure 3.35 : orientation du pyrocarbone en face de la fissure

Plusieurs modes de propagation de fissure sont envisagés (figure 3.36).

(a) (b) (c)
figure 3.36 : modes de propagation possibles de la fissure au niveau de I'interface de PyC

Le mode de propagation (a) a a priori peu de chance de se produire ; les effets dynamiques ne
sont pas pris en compte. De méme, l'analyse a montré que la déviation le long de linterface
interphase/matrice (souple/rigide) (c) était moins favorisée qu’au coeur méme de l'interphase [Droillard
93] (figure 1.7). Le mode de déviation (b) peut se produire par le mécanisme envisagé si et seulement

si le champ de contrainte en amont de la fissure matricielle permet de séparer les plans.

Pour simplifier les notations et éviter les confusions dans les changements de repére, on
considére I'expression de la condition en repére cartésien :

¢

(3.5b) LT
O-f o-w

Q

Il'y aura décohésion en amont de la fissure matricielle si o}, <o, et o, =0, :

¢
O-P,"CJ- < Urr

—<
Opici Ooo

ou o, estlarésistance du PyC perpendiculairement au feuillets, o, la résistance du PyC dans la
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direction des feuillets, o, la contrainte d'ouverture entre plans dans le repére local défini a la figure

3.37, oy, la contrainte de traction dans la direction des plans.

Oyy

r Ogo

>» X

figure 3.37 : repére polaire local déduit du repére cartésien par une rotation autour de I’'axe z

Le changement de base par rotation autour de I'axe z induit I'expression des contraintes dans le
repére polaire local :

o, cz s2 00 2cs (o
O s ¢ 00 0 -2¢s |0,
o.. 0O 0 1 0 O 0 (o

= (3.14)
oy, 0 0 0 ¢ -s 0 o,
o, 0 0 0 s ¢ 0 o,
., —cs s 00 0 (—5*)lo,

c,=co,_ + szo'}Iv +2cso,,
=104 =50, +c’0, —2cs0, (3.15)

»

_ 2 2
0,y =—Cso, +cso, + (c -5 )ny

avec c=cosf et s=sinf.

La condition de décohésion dans le repére local s’écrit en fonction du champ de contrainte dans

le repére cartésien :

c 2 2
o co_+so, +2cs0
PyCL < xx w Xy (3 1 6)

c - 2 2
Opey S O,tc o, -2cs0,
Cette formulation dépend non seulement des contraintes o, et o;,,, mais aussi de la contrainte de
cisaillement o;,.

, o o, +s5’0, +2cs0,, Ope, ,
L'analyse du sens de variation de f(0)=———— - en fonction des
s‘o,+co,-2cs0,, Opg

résistances du PyC et des contrainte induites, permet de prévoir I'influence de la fluctuation de I'angle
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6 (mesurable sur clichés MET) sur la déviation des fissures.

4.4.2. Nitrure de Bore
4.4.2.1. Rappels

La structure du nitrure de bore (BN-«) est proche de celle du graphite (figure 3.38 et tableau
3.4). Elle est également lamellaire. Chaque plan est constitué d'hexagones B;Nj3, les atomes de bore,
alternant avec ceux d'azote. En revanche, contrairement au graphite, les plans sont directement
superposables, en respectant toutefois une alternance des atomes B/N.

L'énergie de liaison des atomes dans un plan est de I'ordre de 635.97 kJ-mol™, alors qu'entre
plans elle est seulement de 16.74 kJ-mol™". La microstucture du BN peut présenter les méme défauts
que le pyrocarbone, induisant une grande variété de formes, et par conséquent des propriétés
mécaniques variables. BN posséde enfin une meilleure résistance a l'oxydation que le PyC (850°C
contre 500°C)

Au vu de sa structure lamellaire et de ses propriétés, il est intéressant de disposer d’'un dépot
de BN, feuillets paralléles a la surface de la fibre. Mais le nitrure de bore s'organise trés difficilement
dans cette structure hexagonale. Elle s'obtient en effet aprés traitement thermique aux environs de
2000°C [Thomas et al. 63] ou a une température inférieure mais sous forte pression (> 200 MPa) [Lipp
et al. 89]. Mais ces températures et ces pressions sont incompatibles avec la stabilité thermique et la

résistance mécanique des fibres.

BN
Enchainement A/B/A
OB “ \/3 x145 pm
2¢ 666 pm
® N
tableau 3.4 : caractéristiques de la maille cristallographique
figure 3.38 : structure du nitrure de bore BN-o du nitrure de bore (cf. figure 4.22)

4.4.2.2. Application de la condition

L’objectif de ce paragraphe est d’'une part de valider a nouveau la condition et d’autre part de
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l'appliquer a certaines interphases de nitrure de bore. Les caractéristiques mécaniques (modules

d’Young et résistances) retenues sont les suivantes :

* Egvunse, = 68 GPa [Lipp et al. 89]
¢ EBNam'saL = 44 GPa [Llpp et aI 89]
* Epy, = 24 GPa (BN¢yp) [Galasso 91]

* Opu, = 60 MPa (BN, non-CVD) [Lipp et al. 89]
* Ogvansg, = 115 GPa [Lipp et al. 89]

O-;NanisoL = 50 GPa [Llpp et aI 89]

Ces derniéres caractéristiques ont été obtenues sur du BN anisotrope obtenu par voie solide
(frittage) [Lipp et al. 89]. Ce mode d'élaboration donne une orientation préférentielle aux plans de BN.
Méme si les valeurs sont différentes dans le cas d'un BN élaboré par CVD, ces premiéres valeurs

donnent une bonne une tendance. Plusieurs cas de figure sont analysés.

* BN isotrope
Le matériau homogéne ne peut servir de déviateur. |l ne permet pas de décohésion en amont

de la fissure matricielle (cf. § 4.1).

* BN anisotrope

- BN anisotrope (||)
La fissure est placée au coeur d’'une phase de nitrure de bore anisotrope, orthogonalement a la

direction principale des plans (figure 3.31). L’application de la condition de décohésion au niveau de
linterface (BN/BN)) conduit a :

E < g
* Interface  (BN|/BN|) %:130—‘:%:2:0.4?&0.46

c c
BN| O O 1

Ce matériau est effectivement un bon déviateur de fissure, comme cela a été observé par
Rebillat [96].

- BN anisotrope (L)
Soit une fissure placée au cceur d’'une phase de BN anisotrope, parallélement a la direction
principale des plans (figure 3.32). Il convient donc a présent de montrer que dans cette configuration

la fissure ne peut étre déviée, ainsi que cela a été observé par Le Gallet [01] (figure 3.39).
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T e o

figure 3.39 : fissure se propageant entre les plans
de nitrure de bore (d’apres La Gallet [01])

L’application de la condition de décohésion au niveau de I'interface (BN,/BN,) conduit a :

sInterface  (BN.BN,)  Zmi_q— % _mi 115 555046
BNL O, Opyi

Il ne peut donc pas y avoir de décohésion.

Dans ces deux configurations, les prévisions sont en accord avec les observations [Lipp et al.
89].

* BN isotrope/BN anisotrope

Le nitrure de bore est intéressant du point de vue de la protection du renfort contre I'oxydation.
Il est toutefois tres difficile d’en obtenir sous une forme cristallisée sur une épaisseur importante. Du
BN amorphe, directement déposé sur la fibre, ne pourrait jouer le réle de déviateur en raison de sa
forte isotropie. L'interphase BN développée par Rebillat [96] permet de contourner ce probléeme. Le
mode d'élaboration de l'interphase est le suivant. Aprés un premier dép6t de BN amorphe sur la fibre,
les conditions d'élaboration de l'interphase sont modifiées afin de déposer du BN sous une nouvelle
forme, cristallisée a présent (figure 3.40). En plus de créer une nouvelle interface, la nouvelle phase

est susceptible de dévier les fissures avant qu’elles ne I'atteignent.

figure 3.40 : fissure située au coeur d’une phase de BN isotrope
recouvert de BN anisotrope

L'application de la condition de décohésion au niveau de l'interface (BN;,/BN,,is|) conduit a :
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cf

* Interface  (BN;so/BNuyiso|) M:O.% -2 - 01> o-,j',]v,.m,BNamu = 6.0 MPa

BNaniso, O-BN

iso

Une résistance interfaciale inférieure a 6 MPa est nécessaire pour obtenir la décohésion. Une
telle valeur entre des matériaux de méme nature chimique peut étre obtenue, comme le confirment les
travaux de Rebillat [96] qui a observé une déviation entre une couche de BN Amorphe et une couche
de BN cristallisé. Le champ de contraintes d’ouverture de I'interface en amont de la fissure matricielle
permet de dévier la fissure le long de linterface BN, /BN,.. En fait, c’est surtout la structure
lamellaire de la phase cristallisée qui jouera le réle de déviateur. La seconde phase, contre la fibre,

renforcera la protection contre I'oxydation®.

Les résultats sont regroupés a la figure 3.41.

Condition de décohésion

1.2 IR TR0 B‘let.\u‘u;‘m! T

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

BN, /BN, .0, /

0.01 0.1 1 10 100

figure 3.41 : application de la condition a l'interphase de BN

4.5. Matériau composite avec interphase
4.5.1. Composite SiC/PyC/SiC
La condition est appliquée aux interfaces fibre/interphase et interphase/matrice, et aussi au

cceur de l'interphase en supposant pour I'application du modéle une interface virtuelle comme cela a
deéja été fait (cf. § 4.2) (figure 3.42).

4 . -
Rebillat, communication personnelle
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SiC | PyC |SiC SiC | PyC |SiC SiC | PyC |SiC
o< o ——— SE= —— < o ——
for
(a) a l'interface SiC,/C; (b) au cceur de l'interphase de C (c) a l'interface C/SiCs

figure 3.42 : contrainte d'ouverture dans un composite SiC/C/SiC

Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et résistances) retenues sont les

suivantes :

* Eg ., =280 GPa (Hi-Nicalon) []

* Eg. =415 GPa [Delmaz 97]

* E,. =30GPa [Bobet et Lamon 95]

* Ty, #3000 MPa Gsic, #2800 MPa [Shimoo et al. 01]
Gsic, ~3000 MPa [Shimoo et al. 02]
G, #3050 MPa [Chollon et al. 97]

L’application de la condition de décohésion au niveau de chaque interface conduit a :

cf

. Epy(; O. ot
« Interface 1 (PyC/SiC,,) L-007 = 2—=001 = oflg =0.3MPa

c

sic,, Opc,,
E PC ot ot
* Interface 2  (PyC,/PyC)) — =1 = —=0.46 = Opyc ipve, = 69.5 MPa
PyC; UP)’CI,H )
. ESiC/ o ot
* Interface 3  (SiC/PyC)) —L =933 = —=079 = Tsic, 1pyc, =2.2 GPa
PC, Osic,

La déviation a peu de chance de se produire le long de la premiére interface (i.e. souple/rigide
fissuré) comme cela avait été souligné par les travaux de Droillard [93] (cf. figure 1.7). En revanche la
décohésion est beaucoup plus favorisée au voisinage de la fibre. Elle peut enfin se produire au sein
de linterphase puisque la résistance entre plans de graphéne y est inférieure a 69.5 MPa (cf. §
4.4.1.2).

La déviation la plus facile est possible a l'interface fibre/interphase. L’augmentation de o; peut

favoriser la déviation au cceur de linterphase, ainsi que cela a été observé expérimentalement
[Droillard 93] (figure 3.43). Celle-ci peut-étre prédite par le modéle a condition que 'on connaisse les
résistances respectives des interfaces 2 et 3. La condition montre qu'en augmentant la liaison a

l'interface fibre/interphase, la déviation au cceur de l'interphase peut se produire. Cette situation qui a
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été observée avec les composites SiC/SiC renforcés par des fibres dont on avait traité la surface, est

donc prédite par le modéle. Le modéle permet de tenir compte de I'intensité de la liaison des diverses

interfaces présentes en amont de la fissure.

Condition de décohésion

08 'Non-décohésion |

0.6 [T PYC/PYC, T

0.4 [ o oo

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

Q.2 [ At |

figure 3.43 : application de la condition de décohésion
au matériau composite SiC/PyC/SiC

4.5.2. Interphases séquencées a base de BN et BN(Si)
Le Gallet [01] a développé des SiC/SiC a interphase séquencées (BN et SiC). Son analyse

révéle deux cas de figures intéressants selon la nature des phases : soit le minicomposite présente
une rupture fragile, soit au contraire la fissure est déviée le long des interfaces. Les observations
associées a la condition de décohésion permettent de déterminer des résistances interfaciales et de

confirmer les résultats des analyses physico-chimiques menées par ailleurs.

4.5.2.1. Interphase séquencée : BN(Si)/SiC/BN cristallisé
Le premier matériau développé est un SiC(Hi-Nicalon)/BN(Si)/SiC/BN_,szise/ SiC.
Aprés un essai de traction a température ambiante, le faciés de rupture observé montre une
déviation prés de la fibre (figure 3.44).

'..j

figure 3.44 : faciés de rupture d’un minicomposite
SiC/BN(Si)/SiC/BNcristallisé/SiC [Le Gallet 01]
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Les phases BN contre la fibre et la matrice ne jouent donc pas leur rle de déviateur de fissure.

En fait, la liaison fibre/interphase est renforcée par la présence de silicium dans cette seconde phase ;
la liaison ﬁbre(SiC)/BN(Si)5 est en effet plus forte qu’une liaison fibre(SiC)/BN.

En revanche la phase BN la plus éloignée de la fibre aurait di jouer le role de fusible

mécanique. La décohésion aurait di y étre favorisée en raison du renforcement de linterface

suivante. Mais les liaisons chimiques entre l'interphase et la matrice sont trop fortes. Une analyse

MET de la seconde phase BN a finalement révélé qu'il s'agissait de nitrure de bore amorphe et donc

non-anisotrope [Le Gallet 01].

La condition telle qu’elle a été établie ne permet de déduire que des valeurs limites (borne

supérieure ou inférieure) de la résistance interfaciale (figure 3.18). Elle ne permet en aucun cas de

déduire précisément la nature des phases en présence par les méthodes inverses. Toutefois, il est

intéressant de confronter les résultats des analyses physico-chimiques a la condition, et de voir si

certaines tendances peuvent étre décelées. Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et

résistances) retenues sont les suivantes :
* Egc, =280 GPa (Hi-Nicalon)

e E = 68 GPa

BNaniso

* Eou, = 24 GPa

BNiso

* E,. =280 GPa

* EBN(Si)>EBN (68 GPa)

* E,. =430 GPa

SiC,,

= 150 MPa

c
O-Bsz isoy

v, = 50 MPa
* 6%y, = 60 MPa

* &5, ~3000 MPa

* 0% = 228-339 MPa

* % = 124-266 MPa (SiCicvin)

* o4y > 150 MPa

L’application de la condition de décohésion au niveau de chaque interface conduit a :

° BN dopé au silicium

[*]

[Lipp et al. 89]

[Galasso 91]

[Heurtevent 96]

[Rebillat, communication personnelle]

[Marion 93]

[Lipp et al. 89]
[Lipp et al. 89]

[Lipp et al. 89]

[Chollon et al. 97, Shimoo et al. 02]
[Lamon et al. 93]
[Pasquier 97]

[Rebillat, communication personnelle]
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E v cf
‘Interface 1 (BN,u/SIC,)  —0 2016 = ——=0.022 04,5, =3.6 MPa
SiC,, O-BNam':q‘

La décohésion n’est pas favorisée le long de l'interface mais devrait I'étre au sein de la phase

cristallisée.
. . Eoni o ot
En fait (BN./ SiC,,) —+=007 = ——=001= oy, =0.06MPa

sic O BNiso

m

La présence de BN amorphe réduit la possibilité de dévier les fissures a l'interface. En outre, la

décohésion n’apparaitra pas non plus dans la phase homogéne.

E. et
* Interface 2 (SIC/BN,) — —9 =412 = 2 -099 = Ot pvanvg, = 124-266 MPa
BNaniso O-SiC,
. . Es,-c O'.CT ot
En fait (SiC/BN,,) ~=875 = ——=081 = o} 4, =100.4-215.5MPa
BNiso O-SiC,

La possibilité de déviation semble moins favorable en présence de BN isotrope.

. Epysi) of ot
* Interface 3 (BN(Si)/SiC)) ——>024 = ——=0.05= oy =7-5MPa

Sic, O BN (si)

La possibilité de déviation est faible, sauf évidemment si la liaison est trés faible.

c
sic, o

E ‘
* Interface 4 (SiC,/BN(Si)) ——<411 = ——=099 = o;;//BN(SI.) =2970 MPa

BN(Si) Ossic,

Les déviations sont favorisées le long de la fibre ce qui est en accord avec les observations. La
condition permet de montrer que la présence de BN isotrope (outre sa structure non-lamellaire)

défavorise effectivement la déviation des fissures.

4.5.2.2. Interphase séquencée : BN(Si)/BN cristallisé

Le second matériau a étre soumis aux essais mécaniques est un SiC(Hi-Nicalon)/BN(Si)/BN
cristallisé/SiC. Le faciés de rupture présente un déchaussement des fibres caractéristique du

comportement endommageable du matériau. Il traduit une liaison fibre/interphase faible. (figure 3.45).

figure 3.45 : décohésion le long de l'interface fibre/interphase d’un BN(Si)/BN_,u..i/SiC [Le Gallet 01]
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L'analyse par SEA® a montré que la décohésion avait lieu a l'interface fibre/BN(Si). Alors que
comme précédemment la liaison fibre BN(Si) aurait d0 étre particulierement forte, I'effet couplé du
traitement thermique post-élaboration et de I'exposition a I'air de la seconde couche de BN est sans

doute responsable de I'affaiblissement [Le Gallet 01].

Les caractéristiques mécaniques (modules dYoung et résistances) retenues sont les

suivantes :
* Egc, =280 GPa (Hi-Nicalon) []

* Eyysn> Eyy (68 GPa) [Rebillat, communication personnelle]
* Ejnuise, = 68 GPa [Lipp et al. 89]

* E;. =430 GPa [Marion 93]

* Ovansg = 190 MPa [Lipp et al. 89]

* Oy > 150 MPa [Rebillat, communication personnelle]
* Oy, = 3000 MPa [Chollon et al. 97, Shimoo et al. 02]

* o5 = 228-339 MPa [Lamon et al. 93]

L’application de la condition de décohésion au niveau de chaque interface conduit a :

E o ct
eInterfface 1 (BN, /SIC,)  —2% _016 = -2

¢ ! :002 = J;Aj\-/an[m“/S[Cm = 36 MPa
SiC,, O-BNanisq‘
. EBN(S[) Gic ' _ ct
“Interface 2 (BN(SI)BNyi)  —20>1.00 = ——=0.46 = 05 s, >69.0 MPa
BNaniso O-BN(S[)
. . Egec, o —et
e Interface 3 (SIC/BN(Si)) <2206 = =051 = &4l us =1530 MPa
BN(Si) Osic,

La décohésion semble plus facile au voisinage de la fibre, ce qui est en accord avec les
observations. Le faciés de rupture d’'un matériau permet d’éclairer la qualité des liaisons (faible ou
forte) et donc la nature des phases en présence. Par ailleurs, il semble que la condition permette de
souligner les tendances issues des analyses physico-chimiques. L’analyse menée a partir des
constituants supposés comparée a celle menée avec les phases détectées par analyse MET ou SEA,

le confirme en tous cas.

6 SEA : Spectrométrie d'Electrons Auger
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4.5.3. Déviations et rebranchements

Dans le composite SiC/(BN,s/SiCy5)1o/SIC développé par Bertrand [98] linterphase est
constituée de 10 séquences BN/SIC. L'indice 25 précise I'épaisseur en nanométres de chaque phase.
Par convention de dénomination, c'est une couche de BN qui a été déposée en premier le long de la
fibre. Ponctuellement, l'interphase permet de dévier les fissures (figure 3.46). Il est ici intéressant
d'étudier pourquoi la déviation a préférentiellement lieu a certaines interfaces seulement et pas a

toutes. Une explication du phénoméne de rebranchement peut également étre proposée.

Pénétration

Déviation

Propagation

Rebranchement

Déviation

figure 3.46 : observation MEB [Bertrand 98] montrant les chemins de
fissuration au sein d'un composite multicouche SiC/(BN,s/SiC25)10/SiC
et détail de la déviation de fissure

Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et résistances) retenues sont les

suivantes :
* By =415GPa [Lamon et al. 93]
s £, =24 GPa [Galasso 91]
* Eg. =280 GPa (SiCcvp) [Heurtevent 96]
* E;., =280 GPa ']
* o5 =228-339 MPa [Lamon et al. 93]
* o5 =115 MPa [Lipp et al. 89]

* 0% =124-266 MPa (SiCicvi,)  [Pasquier 97]

* 0; ~3000 MPa [Chollon et al. 97, Shimoo et al. 02]

L’application de la condition de décohésion au niveau de chaque interface conduit a :
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E et
* Interface 1 (SiC/SiC,) —-067 = 2--027 = ot sc, =33.5-71.8 MPa
Ege Oic,
E ct
* Interface 2, 4.....20 (BN/SiC,) Mo_006 = Z--001 = oo s, =1.15 MPa
Ege, Oy,
E.. . ct
 Interface 3,5,...,19 (SIC/BN) —2%-1729 = Z_-056 = o}l ,, =69.4-149.0 MPa
EBN, O-s:c,
E.. cf
« Interface 21 (SIC/BN) —L=1167 = =069 = o5 ,, =2070 MPa
Egy Osic,

i

Le cliché MEB montre une déviation le long de la fibre. La décohésion le long de la derniére

interface est en effet favorisée comme l'indique la condition (figure 3.47). La résistance 0'§fc,/m est

donc bien entendu un maximum. La décohésion est possible dans I'interphase, plus facilement aux
interfaces SiC/BN; qu’aux interfaces BN,/SiC,. Ces résultats sont en accord avec les observations
(figure 3.46).

Condition de décohésion

rrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrr SrCleN—
08 [ Non decohesnon N ]

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

Décohésion

0.01 0.1 1 10 100

figure 3.47 : application de Ia condition de décohésion a une
petite fissure située dans un composite SiC/(BN/SiC),/SiC

Il faut alors se demander pourquoi les fissures ne sont pas déviées au niveau de toutes les

interfaces. Le mécanisme envisagé suppose qu’il y a décohésion a l'interface s'il n'y a pas rupture de
la phase suivante, ie. si oy, , 20y, . Les resistances sont de oy, =69.4-149.0 MPa et
o, =124-266 MPa. Il y a une grande dispersion des contraintes a rupture, et un recouvrement des

intervalles de résistance est donc a noter (figure 3.48). Selon la résistance de chaque phase et de
chaque interface, la décohésion n'aura lieu qu’en certains points. C'est pourquoi il n'y a pas
nécessairement rupture de toutes les phases ou déviation a toutes les interfaces.
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C
Osic,

\]

-
69 124 [< [

C
< \ .,149 266~ © (MPa)
c
Osic, /8N,

Domaine de recouvrement

figure 3.48 : domaine de recouvrement des résistances critique de l'interface SiC/BN; et de la phase de SiC;

Par ailleurs, les essais se font a chargement croissant. Le rebranchement peut s’interpréter
comme la rupture fragile en tension d’'une couche dans un champ de contraintes important induit par

la présence d’une décohésion a l'interface avec la couche précédente.

4.6. Matrices séquencées
4.6.1. Séquencgage a base du ternaire Si-B-C

Soit un composite a matrice séquencée a base du ternaire Si-B-C. Trois phases principales
composent le séquencgage. Elles sont notées X (a base de Si-C), Y (a base de Si-B-C) et Z (a base de
B-C). Les micrographies montrent qu’aucune décohésion n’est observée avant l'interphase de

pyrocarbone qui recouvre la fibre (figure 3.49).

MC-CE 2.4KU

figure 3.49 : faciés de rupture du matériau et chemin de propagation de la fissure matricielle
(clichés F. Pailler et Snecma)

Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et résistances) retenues sont les
suivantes :

« E, =430 GPa’
* E, ~375 GPa

7 N
Communications personnelles
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o, =228-339 MPa
o ~850 MPa

o =303 MPa
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L’application de la condition de décohésion au niveau de chaque interface conduit a :

* Interface 1 (X1Y)
* Interface 2 (Y/X)
* Interface 3 (X/2)
* Interface 4 (Z/X)

Ex _ 115
EY
£ _ 087
EX
Ex _ 005
EZ
L2 - 1.04
EX

=

=

=

=

ot

% __ 055
O-X

et

— 0.40
O-Y

ot
T _ 049
o

ot
%045
O-X

= o}, =125-186 MPa

= o', =340 MPa

= ¢, =149 MPa

= &%, = 103-153 MPa

Les déviations de fissure n’étant pas observées (figure 3.50), on peut penser que les liaisons

entre couches sont fortes et supérieures aux valeurs de o estimées ci-dessus. Seul I'ajout d’un

déviateur entre ces phases permettrait d’améliorer le comportement mécanique du matériau.

Cette conclusion est appuyée par les travaux de Farizy [02]. Contrairement aux exemples

précédents, des déviations entre plusieurs phases ont été observées. La présence de carbone a été

décelée le long de ces interfaces.

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

Condition de décohésion

Décohésion |

10

100

figure 3.50 : application de la condition de décohésion au séquencgage Si-B-C
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4.6.2. Microcomposite SiC(SCS-6)/SiC assimilé a un multimatériau

La fibre de SiC SCS-6 est constituée d’'une d&me de carbone recouverte de plusieurs couches
de SiC [Ning et Pirouz 93] (figure 3.51). Un microcomposite SiC(SCS-6)/SiC a été étudié par
Dartigues [01]. Soumis a un essai de traction, il se comporte comme un matériau séquencé,
présentant deux sites de déviation de fissure (figures 3.52 et 3.53). L’objectif de ce paragraphe est

d’analyser le phénomene a partir de la condition et des données recueillies.

Les caractéristiques mécaniques (modules d’Young et résistances) retenues sont les
suivantes :

* Eg. ~ 230+5 GPa [Chollon et Dartigues 02]

* Epe, = 30GPa [Lamon et Bobet 95, Marion 93]
* Eg, = 141-215GPa [Satish 96]

* Eg. = 220-310 GPa [Satish 96]

* Eg. = 315-405 GPa [Satish 96]

* Eg, = 413+40 GPa [Satish 96]

* E,, = 30GPa [Lamon et Bobet 95, Marion 93]

* E. = 45t1 GPa [Baudou 99]

PyC4 (1.5 pm)
SiC, (6 pm)

SiC, (4.5 ym)
SiC; (4.5 ym)

SiC4 (35 um
Ame de C + (35 pm)

(33 um)

PyC, (1.5 pm)

figure 3.51 : représentation schématique de la section transverse de la fibre
(d‘aprés Ning et Pirouz [93])
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< Dépét SiC

———Fibre SCS-6——>
Ame de carbone
Interphase de PyC
SiC123 : riche en carbone

SiC, : stoechiométrique

PyC multicouche

SiC-CVD : riche en Si

figure 3.52 : cliché MEB d'un microcomposite constitué d'une fibre SCS-6 recouverte de PyC-CVD. Il présente aprés
essai une double décohésion le long de la fibre et le long de I'dme de carbone [Dartigues 01]

1000
SCS-6
800
600
g SCS-6/SiC-CVD
s (DCMS/H,)
o
400
200
0 T T T — — .
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

£(%)

figure 3.53 : courbe contrainte/déformation d’essai de traction sur microcomposite SCS-6/SiC [Dartigues 01]

Si la fissure est générée dans la matrice, le rapport des modules de deux phases SiC
consécutives dans la fibre est décroissant dans la direction de propagation de la fissure. D’aprés la

condition, la capacité a dévier les fissures décroit, ce qui est bien montré par le faciés de rupture.

SiCy SiCy SiCy ;

E E E
—L =087 > —L=0.74 > —L=0.67
SiCM E SiCM E SiCZh,»
Mais par souci de simplification, le carbure de silicium de la fibre est supposé homogeéne. Les liaisons
entre les phases sont fortes et supposées identiques. En prenant en compte les fractions volumiques

de chaque phase et en appliquant la loi des mélanges, le module moyen est estimé a :
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_ 4
* Ege, = D Ve, Esi,, = 39041 GPa [Baudou 99]
i=1

* o;, =862+ 169 MPa [Baudou 99]
. cr;;yq/ =151 MPa [Lebrun 96]
* Oge, = Ogesq 23450 MPa []

. a;},cz‘/ =151 MPa [Lebrun 96]

* Oy, =228-339 [Lamon et al. 93]

L’application de la condition de décohésion au niveau de chaque interface conduit a :

E ‘ ct
« Interface 1 (PYC.JSIC,)  —20=012 = -2 =001= o}, . =151MPa
E SiC,, O-PyCl P '
E . ct
* Interface 2 (SiC/PyC,,) Y1300 = 2--065 = T4l me,, =2242.5 MPa
PyCy, Oic, o
. EP_\/CH O'?T P
* Interface 3 (PyC,/SiC)) —=008 = —=0.01= o} /5, =1.51 MPa
Sic; Ora, '
« Interface 4 (C/PyC o _y o’ _ ot =
AFY 1’f) =15 = = 069 = O-C,/qu, =595+ 117 MPa
Pe Oc, ’

La condition indique que la décohésion est bien facilitée au niveau des interfaces SiC/PyC

(voire éventuellement au coceur méme de ces interphases ; cf. § 4.4.1).

4.7. Autres matériaux
4.7.1. C/résine

Les composites C/résine sont également constitués de deux phases fragiles. Toutefois, la
différence fondamentale avec les matériaux étudiés jusqu’a présent réside dans le fait que c’est la
fibre qui rompt la premiére. La méme analyse peut étre menée grace a la condition en inversant les
phases fissurée et non-fissurée. Les modules d’Young retenus pour I'analyse sont les suivants :

* E., ~ 230 GPa

s FE

Epoxy,,

= 5GPa

Le rapport des modules (non-fissuré/fissuré) est alors de 0.02. Or pour cette valeur, la condition
ne peut pas étre satisfaite (courbe rouge, figure 3.54). Cela signifie simplement qu’une décohésion ne

peut apparaitre en amont de la fissure. La fissure principale serait donc arrétée ou entrainerait la
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rupture de la matrice selon que la condition est satisfaite ou non. Huguet [02] a récemment montré par

microscopie optique et par analyse des signaux d’émission acoustique que la fissure est effectivement

arrétée a l'interface fibre/matrice (courbe bleue, figure 3.54) et que la décohésion se produit dans un

second temps sous des contraintes plus élevées.

4.7.2. La nacre

Certaines structures composites existent a I'état naturel. La nacre, produit de croissance de

certains coquillages en est un parfait exemple (figure 3.55). Ce biocomposite est constitué d’'une

alternance de couches d’aragonite (CaCO3) et de biopolymeres (protéines et polysaccharides). Outre

sa structure propre, l'intérét de la nacre réside dans ses applications médicales ; elle pourrait en effet

étre a la base de nouveaux produits de régénération osseuse [Atlan 97].

cszz/csa et Condition de décohésion

5000

c_lo
zz a

4000

3000

»

2000

™~

G /G
rozz

0.8

0.6

0.4

0.1 1

7z _u

A

o/ o

figure 3.54 : modes de propagation de fissure dans un C/résine

figure 3.55 : image MEB de la surface d’une nacre mettant

en évidence la structure séquencée [Naslain et al. 88]
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Le renfort minéral est un assemblage de tablettes polyédriques formant de larges plaques
d’épaisseur 0.5 um. Le module de ces briques est de l'ordre de la centaine de GPa. La couche
organique interlamellaire a une épaisseur nettement inférieure (20-30 nm). Elle est aussi beaucoup
plus souple (4 GPa). Cette matrice ne représente que 3 a 4 % de la masse totale, mais la coquille
ainsi structurée est deux fois plus dure et 3000 fois plus résistante qu'un cristal d'aragonite [Jackson
et al. 88].

Une nouvelle fois, le contraste des modules confére au matériau une capacité élevée a dévier
les fissures au niveau des interfaces. Les résistances sont toutes inconnues. Toutefois, si I'on
compare la structure de la nacre & un matériau constitué seulement de couches d’aragonite
faiblement liées, la décohésion est bien favorisée dans le premier cas. En effet, le rapport des
modules des constituants de la nacre est de 25, et il vaut 1 pour l'autre configuration. Il a été montré
au paragraphe 3.4 que pour un rapport de modules E/E,, inférieur a 29.2, a résistance interfaciale
égale, la décohésion reste plus favorisée qu’avec un bimatériau dont les caractéristiques de part et

d'autre de l'interface sont identiques (figure 3.56).

Condition de décohésion

1.2 IURRRANY T T T

0.46 >

Contrainte d'ouverture/Contrainte de
traction maximale dans la fibre

0.01 0.1 1 10 100

29.19

figure 3.56 : application de la condition
de décohésion a la nacre

5. APPLICATION A L’'OPTIMISATION DU SEQUENCAGE D’UN MATERIAU

Examinons un matériau multicouche de type A/B/A/B. Si les performances mécaniques du

matériau ne sont pas satisfaisantes, le séquengage peut étre amélioré par l'insertion d’'un déviateur.
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Or il n’est pas nécessaire d’introduire le déviateur entre toutes les phases. La décohésion peut en
effet n’avoir lieu qu’a une interface sur deux (cf. § 3.6.2). L’analyse de la condition permet de révéler

entre quels constituants il peut étre le plus judicieux d’introduire la nouvelle phase.

Considéron la configuration particuliére suivante :
e E,>FE,
*0y,>0,

Puisque par ailleurs ¢, =0}, =07, cela induit

c c c
o O. O
< A/B : [ i
Op Oy Op Oy

¢
GB/A

Selon les valeurs des résistances des phases et de linterface, la configuration décrite a la

figure 3.57 peut étre envisagée.

Condition de décohésion

1.2 IR IR IR T

o Io B/A | ]

¢
i

¢
A

¢

traction maximale dans la fibre

Déviateur

L /| Déviatd
B

O-.-x.B

Contrainte d'ouverture/Contrainte de

—
IR e NI WA L L

0.01 0.1 1 10 100

figure 3.57 : décohésion a l'interface B/A et non-décohésion a l'interface A/B. Décohésion au sein d'un déviateur d'ou

l'intérét de I'introduire entre les phases A et B

ct

La résistance vraie o; est comprise entre les valeurs o), et o, , données par la condition.

Cela signifierait que pour le matériau séquencé A/B/A/B

* la décohésion est difficile a l'interface A/B (fissure dans B)

* la décohésion est facilitée a l'interface B/A (fissure dans A)
Pour augmenter les déviations de fissures, il pourrait étre judicieux d'introduire un déviateur C (type
pyrocarbone) plutét entre les matériaux A et B afin de former un séquengage de type A/C/B/A/C/B...
Toutefois, I'optimisation du séquengage ne peut se faire qu'en connaissant toutes les résistances

interfaciales.
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6. DISCUSSION
6.1. Déviation de la fissure plus loin que ne le prévoit la condition

Dans certains cas de figure, la déviation de la fissure n’a pas lieu ou le prévoirait la condition.
Pour illustrer ceci, soit le composite SiC/SiC schématisé a la figure 3.58a. La déviation a lieu le long
de l'interface SiO./PyC et non au cceur du pyrocarbone (fortement anisotrope) comme le prévoit la
condition.

Ceci peut s’expliquer par une liaison interfaciale SiO./PyC extrémement faible. En effet, le
champ de contrainte induit en amont de la fissure, dans son prolongement, peut suffire & rompre

l'interface avant méme que la fissure n’aie pénétré la phase de pyrocarbone :
en (r=R,,z=0) o, (z)=0,(r) (3.17)

Il est schématiquement représenté a la figure 3.60b, sans prendre en compte la fluctuation liée a la

présence de la phase de PyC.

Interface ou la 3
fissure est déviée A
LA ||I !
ARe |' | |I | Carbone 8i0s | PyCanio
7 ! anisotrope
\
W ||“
N TI =
N I 111 e .,
m ! ! ©
oM 3 | =
/’il- % ||i|! ! % o, (/,2:0)
K, 3 Lt
e |||:| | =3 .
I\ | [o%
o || ih
M ||I | | A — # Fissure
Fibre | _° ‘ I Matrice SiC
co o] [ e
4
T
b
(a) (b)

figure 3.58 : composite SiC/SiC (a) (détail de la composition : cf. § 4.4.1.3) et représentation
schématique du champ de contrainte d’ouverture en amont de la fissure selon r
(courbe rouge) et selon 7 (courbes jaune et orange) (b)

Mais la encore, seule la connaissance précise de la résistance interfaciale permettrait de
prévoir précisément la zone de rupture. Par ailleurs, le modéle et la condition pourront étre améliorés
en multipliant le nombre de paramétres : nombre de phases intermédiaires entre la pointe de la fissure
et l'interface considérée, nature et épaisseur de chaque phase, etc. Toutefois, I'intérét d’un tel outil est
de savoir si la déviation d’'une fissure peut avoir lieu dans une phase ou une interface et non
précisément la chronologie des ruptures.
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6.2. Prise en compte des contraintes résiduelles d’origine thermique

Carrére [97] avait proposé une approche énergétique permettant de prévoir la déviation d’'une
fissure le long d’'une interface ou au cceur d'une interphase. Il a montré que ses résultats étaient
faiblement modifiés par la prise en compte des contraintes résiduelles d’origine thermique. Par
ailleurs, Lacroix [01] a montré que les contraintes thermiques résiduelles n’ont aucune influence sur la

condition de déviation. Ceci conforte le cadre de la présente étude.

Toutefois, le présent modéle pourrait étre amélioré pour prendre en compte l'influence de ces
contraintes résiduelles, en particulier pour analyser la perturbation du champ de contrainte loin de la

fissure interfaciale, méme si en général cette perturbation s’atténue loin de la fissure.

6.3. Prise en compte de I'anisotropie des propriétés

Les résultats obtenus pour I'étude des phases anisotropes sont trés satisfaisants, mais
I'anisotropie est ici considérée au sens lamellaire. Toutefois encore, il pourrait étre souhaitable de
prendre ce paramétre en compte (sous forme d’une anisotropie des propriétés) pour analyser la
perturbation du champ de contrainte loin de la fissure interfaciale. Cette influence semble toutefois
extrémement faible lorsque le champ de contrainte le long d’une interface est étudié quand la fissure

est a son proche voisinage.

7. CONCLUSIONS

Une condition de nucléation de fissure en amont de la fissure matricielle a été établie selon le
mécanisme proposé au chapitre 2. Aprés avoir été largement validée, elle a été appliquée a de
nombreuses situations observées expérimentalement. En général, les résistances interfaciales ne
sont pas connues. Toutefois, certaines valeurs de la littérature sur des matériaux particuliers (nitrure
de bore, pyrographite, ...) ont permis d’appliquer la condition avec succés. Plus généralement, des
tendances peuvent étre facilement déduites concernant la déviation des fissures (favorisée ou non).
En outre, des valeurs limites de résistances interfaciales ont pu étre déterminées. Elles sont d’un
ordre de grandeur tout a fait réaliste (SiC/SiC, SiC/BN, etc.)

Par ailleurs, la condition a été élargie aux matériaux anisotropes lamellaires. Des valeurs de
résistance caractéristiques de ces phases ont d’ailleurs été déterminées. Le rble de déviateur a été

une nouvelle fois nettement mis en évidence. La condition a ensuite été appliquée aux composites
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C/Epoxyde. Il est enfin montré comment la condition peut étre utilisée pour optimiser le séquengage

d’'un matériau. Les principaux résultats sont regroupés dans le tableau de synthése 3.5.

L’approche présente toutefois quelques limites. Tout d’abord, elle n’est applicable qu’aux
composites fragile/fragile. Par ailleurs, les effets dynamiques ne sont pas pris en compte. lls
pourraient étre un facteur de pénétration de la fissure dans la phase suivante. D’autre part, les
contraintes résiduelles ont été supposées négligeables. Toutefois, I'analyse menée grace a la
condition s’est révélée plutét satisfaisante.

Enfin, la condition peut étre appliquée facilement lorsque les résistances interfaciales sont
connues, ce qui est rarement le cas. Des techniques de détermination des résistances interfaciales

doivent étre mises en ceuvre. Ce point va étre développé au chapitre suivant.
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Systéme/Configuration

Observations

Prévision de la condition

Matériau 1 Matériau 2 Déco./Non-déco. o
Exemples triviaux Matériau homogene Pas de décohésion en amont d’une Non-décohésion
fissure
CMC sans interphase SiC, SiCcwo > 420 MPa
C, Cewo Moduler les liaisons interfaciales d’'un Décohésion favorisée
C/C par l'introduction d’un déviateur
ne change rien au comportement
global du matériau
C,‘ SiCCVD ~ 730 MPa
Filament w Diamant > 42 MPa
Matériaux carbonés Pyrocarbone o <695MPa
(fissure perpendiculaire a I'orientation préférentielle) e
Pyrocarbone Non-déviation Non-décohésion
(fissure paralléle a 'orientation préférentielle)
Pyrographite Déviation Décohésion
(fissure perpendiculaire a I'orientation préférentielle)
Pyrographite Non-déviation Non-décohésion
(fissure paralléle a 'orientation préférentielle)
Graphite nucléaire Non-déviation Non-décohésion
BN BN anisotrope Non-déviation Non-décohésion
(fissure paralléle a 'orientation préférentielle)
BN anisotrope Déviation Décohésion
(fissure perpendiculaire a I'orientation préférentielle)
BN, BNaiso >6 MPa
CMC avec interphase, SiC,, PyC; Décohésion non-favorisée a la Non décohésion
ou séquengage premiére interface
SiC, PyC; Non observée car déviation de le Décohésion favorisée
fissure dans l'interphase
SiC,, BN Pas de déviation observée Décohésion non-favorisée
BN(Si) SiC; Pas de déviation observée Décohésion non-favorisée
BN(Si) SiC, Fissure déviée le long de la fibre Décohésion favorisée
SiC; SiC,, Pas de déviation >71.8 MPa
BN/, SiC; Fissure a l'interface SiC/BN; Décohésion favorisée a l'interface
SiC/BN;
SiC, BN, Déviation Décohésion favorisée
Interphases séquencées Déviation d’'une fissure le long de La grande dispersion des contraintes
certaines interfaces seulement a rupture induit un recouvrement des
intervalles de résistance
x® Y Pas de déviation > 340 MPa
X Y4 Pas de déviation > 153 MPa
Autres matériaux Nacre Déviation des fissures Décohésion favorisée
C, Epoxyde Arrét de la fissure Arrét de la fissure

tableau 3.5 : comparaison des prévisions de la condition aux observations

8 Phases d’'un composite a matrice séquencée a base du ternaire Si-B-C ; cf. § 4.6.1
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CHAPITRE 4

Détermination expérimentale de ténacités
et de résistances interfaciales

Résumé La condition de décohésion établie au chapitre précédent nécessite la résistance interfaciale
o; . De méme, I'analyse de la propagation des fissures (chapitre 2) ne peut se faire que connaissant

la ténacité des constituants et de l'interface.

Charalambides et al. [89] ont proposé une méthode de détermination du taux de restitution d’énergie
et de la ténacité interfaciale a I'aide d’essais de flexion 4 points. Ces essais étant simples a mettre en
ceuvre, ils ont été retenus pour déduire la résistance de linterface par comparaison aux essais
numeériques. L’outil développé au chapitre 2 permet en effet de simuler parfaitement la propagation
des fissures dans une éprouvette sollicitée en flexion en 4 points.

Des éprouvettes ont été préparées. Elles sont constituées de substrats de graphite ou de SiC,
recouverts de pyrocarbone ou de SiC, combinant ainsi des composants plus ou moins souples. Elles
sont dimensionnées en fonction des épaisseurs de dépdt pouvant étre élaborés par Snecma
Propulsion Solide. Dans un second temps, un banc de flexion 4 points adapté a ces éprouvettes de
petites dimensions a été développé.

Une campagne d’essais de flexion 4 points a été menée. Ténacités et résistances interfaciales
peuvent étre déduites. Il se révéle toutefois qu’un soin extréme doit étre porté a la mise en ceuvre des

bimatériaux et a leur sélection avant essai.
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Chapitre 4
de ténacités et de résistances interfaciales

1. INTRODUCTION

La déviation d’'une fissure matricielle peut étre prévue par des conditions énergétiques sous
réserve de connaitre la ténacité des différentes phases et interfaces. Le chapitre précédent présentait
par ailleurs une condition en contrainte permettant de prévoir I'apparition d’'une décohésion en amont
d’une fissure matricielle (et donc la déviation de cette derniére) connaissant la résistance de l'interface

O .

i

L’objectif de ce chapitre est de déterminer expérimentalement ces caractéristiques interfaciales
inconnues pour la majorité des combinaisons de matériaux. En fait, Charalambides et al. [89] ont
proposé un calcul analytique simple permettant de déduire la ténacité d’'une interface lors d’un essai
de flexion 4 points. Cette approche est rappelée dans le premier paragraphe. En outre ce type d’essai
est relativement simple a mettre en ceuvre. La flexion 4 points sera donc également utilisée pour

déterminer o7 . Or une contrainte critique locale est extrémement délicate a mesurer. Le modele

d’éléments finis présenté au chapitre 2 associé aux essais mécaniques permet dans le principe

d’obtenir cette résistance a partir de la courbe de comportement.

Plusieurs combinaisons de matériaux ont été envisagées pour représenter différents systemes
de composites thermostructuraux (C/C, SiC/SiC, C/SiC, etc.). Aprés avoir dimensionné les
éprouvettes en fonction de I'’épaisseur des dépdts pouvant étre réalisés par CVD (dép6t chimique en
phase vapeur) a Snecma Propulsion Solide, un dispositif de flexion 4 points adapté a ces échantillons
a été mis en ceuvre. Plusieurs campagnes d’essais ont été conduites dans le double objectif de (i)
caractériser I'éprouvette en flexion (matériau homogéne) ainsi que le dépét (bimatériau), et (ii) faire
dévier la fissure le long de linterface (bimatériau) afin d'en déduire la ténacité et la résistance

interfaciale de la courbe de comportement.

2. CHOIX DES ESSAIS MECANIQUES

Pour limiter le nombre de montages ou d’éprouvettes et simplifier 'analyse, un seul dispositif
d’essais a été retenu. Il a été développé a partir des calculs de ténacité proposés par Charalambides

et al. [89] détaillés dans le paragraphe suivant.

2.1. Solution analytique du taux de restitution d’énergie

Les essais de flexion 4 points permettent de déterminer la ténacité interfaciale [Charalambides
et al. 89, Cazzato et Faber 97, O'Brien et Sheldon 99]. Le test de flexion d’un bimatériau de
Charalambides et al. [89] est une méthode de mesure directe de I'énergie de rupture de l'interface. Il

s’agit simplement d’'un essai de flexion 4 points sur une éprouvette entaillée (figure 4.1). Sous cette
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sollicitation, une fissure est générée au niveau de l'entaille, et se propage vers l'interface. La fissure
est supposée déviée le long de l'interface ; c’est le cas de figure a atteindre pour la mesure de la

ténacité G .

Pl2b Entaille Fissure Pl2b

Il ] Il
v 57 I
a I
h

roal AVARY:

figure 4.1 : essai de flexion 4 points pour la mesure de Gic [Charalambides et al. 89]

L'échantillon est assimilé & une poutre bimatériau ayant les dimensions suivantes : longueur L,
largeur b et épaisseur h. Les constituants ont pour épaisseurs i, et h,. Par convention, c'est le
matériau 2 qui est fissuré. La formulation de Charalambides détaillée ci-aprés nécessite que 4, soit
inférieure a h,. Par conséquent, le matériau 1 sera assimilé au substrat (s), et le matériau 2 au dépot

(d). L'entaille se situe au milieu de I'éprouvette (i.e. en L/2) sur la face en tension.

Sollicitée en flexion 4 points, la réponse est non linéaire et présente trois phases lorsque la
fissure est déviée (figure 4.2) :

(i) un premier segment de pente correspondant a la raideur de I'éprouvette non encore

endommageée ; la fissure est amorcée depuis I'entaille initiale en mode 1. La charge atteint une
valeur maximale P, et une chute brutale est observée (suivie d'une légére remise en charge) ;
la fissure interfaciale se propage.

(i) un plateau de force constante, correspondant a la phase stable de propagation interfaciale.

(iii) un troisiétme segment de pente correspondant a la flexion du substrat seul, lorsque la fissure

interfaciale atteint la zone en compression au niveau des appuis.

Sous ces conditions, la valeur de G/ peut se déduire analytiquement de la variation de I'énergie
de déformation entre les deux états suivants :
(i) éprouvette non fissurée : la poutre composite (i.e. I'échantillon vierge) est considérée dans son
ensemble

(i) éprouvette totalement fissurée : seul le substrat est pris en compte
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P
Pmax """""""""""
(a) I
d
P
] (iif)
(b) P
d

figure 4.2 : modes de propagation possibles d’une fissure dans un bimatériau et courbes
forces/déplacements (fléeche) associées : déviation a l'interface (la courbe présente 3 phases) (b)
comparée a la pénétration de la fissure dans le second matériau (a)

Cette énergie, ramenée a la section droite de la poutre, s’exprime par la relation

(1—1/2)M2
vV (4.1)
2EI
ou / est le second moment d’inertie par largeur d’éprouvette, et M le moment appliqué, qui s’exprime
par unité de largeur :
_ Pa

- 4.2)

P représente la force totale appliquée, [ la distance entre les lignes d’application des forces et les

appuis. La valeur de la force appliquée permet d’atteindre la ténacité interfaciale par une relation de la

forme :
1-v ) M?
G ZQ 1 r (4.3)
2F, I 1,
ou I; et I. désignent les moments quadratiques par unité de largeur du matériau 1 et de la poutre
composite :
h3
I, =-L 4.4
=1 (4.4)
S op yhh (h+h)
2 e s () (4.5)
12 12 4(yh+h)
et y, rapport des modules d’Young réduits, s'exprime par
E  E(1-V2
y=t :1(_22) (4.6)
E, E(1-v})

Le taux de restitution d'énergie peut alors s'exprimer par la relation :
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1 y P (1—1/12)

3
G=2 - 4.7)
2| (hY 3 [ E b
n [/@lj‘+[laj‘+iﬁ
) T Uh W
yot+r
h h

ou P* représente le niveau du plateau de charge constante.

2.2. Détermination de la contrainte interfaciale critique par calculs éléments finis
La comparaison des courbes de comportement obtenues expérimentalement a des essais

numériques permettra de déduire la résistance interfaciale o; de la valeur du maximum de la force

(i.e. juste avant la décohésion interfaciale).

L’outil numérique développé jusqu’alors (cf. chapitre 2) avait essentiellement été utilisé dans
une géométrie axisymétrique ; il reste évidemment adaptable au géométries planes. En effet, la cellule
élémentaire présentée a la figure 2.4 peut étre utilisée pour modéliser une éprouvette de flexion 4
points par simple modification des conditions aux limites (figure 4.3) puis du type d’éléments
(éléments de maillage plans et non plus axisymétriques). Ainsi, fichiers et modules du programme ont
été adaptés pour développer une bibliothéque de maillages permettant de décrire la flexion 4 points
(figure 4.4).

La simulation numérique s’effectue alors de la maniére suivante : des calculs sont réalisés pour
différents couples substrat/dépot (le module du substrat étant supposé fixé a 100 GPa) et pour
plusieurs profondeurs d’entaille. Un déplacement unitaire est imposé et la force équivalente en ce
point est calculée. Parallelement, la contrainte d’ouverture interfaciale maximale est relevée (figure
4.5).

Enfin, on suppose que la décohésion apparait dés I'amorcage de la fissure principale.
Connaissant la profondeur 4 de la fissure dans I'éprouvette par observation microscopique, la
résistance interfaciale peut se déduire aisément de la courbe de la figure 4.5. Toutefois plusieurs
corrections doivent ensuite étre effectuées pour introduire le module réel du substrat, le déplacement
réellement imposé a I'éprouvette et éventuellement sa largeur b si elle est différente de 4 mm. Ce

point sera largement détaillé au paragraphe 5.2.4.

— J,u J’u u J,u

[ Vv €m \

& €i

er ér

u Tu u

figure 4.3 : modélisation du matériau plan. Définition de la cellule élémentaire
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o T T L

e R

figure 4.4 : maillages de la demi-éprouvette en flexion avant et aprés application du déplacement (en rouge)

Contrainte d'ouverture sxx max
pour un déplacement unitaire imposé

2500 [ “‘””} “””‘; “‘””} T
L | | a=0.35 ]
L : : a=0.4 ]
2000 | """"""""""""" """""""""" ]
I 209 ]
1500 |

1000 |

Contrainte d'ouverture sxx max (MPa)

500

0.01 0.1 1
Es*/Ed

figure 4.5 : contrainte d’ouverture interfaciale maximale obtenue sur bimatériau,
en fonction du rapport des modules des matériaux en présence
et pour plusieurs longueurs de fissure (ramenée a I’épaisseur du dépét)
(Résultats obtenus par simulation numérique)

2.3. Conclusions

En théorie, les essais de flexion 4 points se prétent donc bien a la détermination des valeurs
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critiques (généralement inconnues) que sont la ténacité interfaciale G’ et la résistance interfaciale

o; . Ceci est résumé dans la courbe force-déplacement schématisée a la figure 4.6.

c

d

figure 4.6 : courbe caractéristique d’un essai de flexion 4 points
et déduction des grandeurs interfaciales critiques

3. EPROUVETTES

Les essais de flexion 4 points requiérent des éprouvettes de faibles dimensions du type
substrat/dépét. Ces échantillons sont élaborés par Snecma Propulsion Solide a partir de plaquettes
vierges. Toutefois il convient de disposer également de substrats nus pour évaluer leurs
caractéristiques mécaniques. Idéalement, il faudrait caractériser de la méme maniére la seconde
phase (dépét). Toutefois, il na pas été possible d'obtenir des dépbts suffisamment épais (i.e. de
'ordre du millimétre) par CVD. Les caractéristiques du dépdt devront étre déduites des essais sur
bimatériaux. Aprés avoir précisé la méthode de dimensionnement des éprouvettes, les éprouvettes

élaborées a Snecma Propulsion Solide sont présentées.

3.1. Dimensionnement des éprouvettes

Des éprouvettes bimatériaux de type SiC/C par exemple, ont été choisies car il s’agit de
combinaisons habituellement rencontrées dans les composites thermostructuraux. Les substrats
étaient donc constitués soit de graphite, soit de SiC. Une étude paramétrique basée sur le modéle
analytique de Charalambides et al. [89] complétée par une modélisation éléments finis' a permis de
souligner l'influence de plusieurs parametres et de certaines contraintes liées au dimensionnement.
L'analyse a été menée pour plusieurs couple de matériaux. Les dimensions paramétrables de
I'éprouvettes sont celles détaillées a la figure 4.1. Un exemple de maillage éléments finis a différents

stades de I'endommagement de [I'éprouvette est donné a la figure 4.7. Les principaux

! Le modele éléments finis présenté au chapitre 2 peut parfaitement étre utilisé pour dimensionner les éprouvettes
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(b) flexion 4 points avant décollement du dépét

SRR
SR e

e AR LA
LA

(c) flexion 4 points aprés décollement du dép6t

figure 4.7 : modélisation de I’éprouvette par éléments finis
Seule Ia moitié de I’échantillon est modélisée. Des concentrations en éléments sont a noter
au niveau du point d'application de la charge, de I'appui et au milieu de I'éprouvette.
2=35mm,a=15mm,’=5mm

résultats sont présentés succinctement dans la suite de ce paragraphe.

Tout d’abord, la charge atteinte lors de la déviation de fissure a di étre estimée. Les

dimensions de I'éprouvette devaient alors étre choisies de fagon que la force maximale atteinte au

cours de la déviation reste inférieure 8 20 N (capacité du capteur). Il fallait en effet que toute la

gamme de force puisse étre détectée par le capteur (: P < 20N) , sans rester pour autant dans le

max

bruit de la cellule de force. Toutefois les calculs ont été menées & G/ prés. Cette caractéristique étant

inconnue, la ténacité interfaciale a été choisie égale a 1 J-m?, avec le risque de sous-estimer P*

atteinte au cours des essais.

Dans un deuxiéme temps, le cisaillement entre appuis intérieur et extérieur a été contrélé. Il doit

étre négligeable devant la contrainte de traction maximale attendue au centre de I'éprouvette. La
condition de validité choisie est

o, >107, (4.8)

ou x est l'axe longitudinal de I'éprouvette et y I'axe perpendiculaire a la face supérieure de
I'éprouvette. Par ailleurs, un dépbt le plus épais possible aurait été souhaitable. Or les conditions

d’élaboration offertes ont contraint a un dép6t d’épaisseur maximale d’environ 100 um.

Remarque : une succession de dépdét était envisageable pour augmenter I'épaisseur de I'éprouvette.

Toutefois cela aurait multiplié le nombre d’interfaces, rendant le systéme plus complexe.

L’'usinage des substrats a également imposé quelques contraintes. Une épaisseur de substrat

inférieure au millimétre n'était pas envisageable, mais un rapport d’épaisseur hJ/h; <20 a pu étre
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conservé. En outre, l'augmentation de la largeur visant a faciliter la découpe des substrats
s’accompagne d’'une augmentation considérable du niveau de force. Le paramétre b a d étre borné.

Enfin, la manipulation des éprouvettes lors de la mise en place des essais a également été prise en

compte. Ainsi, la longueur hors appuis (/') a été fixée a 5 mm de chaque cété du montage. Aprées
analyse de linfluence des différents paramétres sur P, et P, il a été décidé de choisir comme

substrat des plaquettes de dimensions 80x4x1 mm?®, pour une longueur utile / de 70 mm.

Remarque : dans cette configuration, il a été montré que la condition (4.8) est satisfaite si
l/a<14 (4.9)

Les éprouvettes ont été élaborées a haute température (dép6t par CVD sur substrat). Lors du
refroidissement le dépbt peut se contracter plus que le substrat ou inversement, induisant ainsi dans

les deux éléments des contraintes résiduelles. Il est possible de déterminer analytiquement ces

contraintes, mais cela suppose d'introduire quelques hypothéses simplificatrices. Moncel [99]
considére un bilame constitué d’un substrat noté 1 et d’'un dépdt noté 2 :

(i) ranalyse a lieu loin du bord libre

(i) la liaison est parfaite

(iii) les hypothéses de calcul sont celles des plaques minces et des coques [Timoshenko et Goodier

61]
(iv) seules les contraintes longitudinales (paralléles a I'interface) sont étudiées
(v) les caractéristiques mécaniques sont supposées indépendantes de la variation de température

AT imposée

La solution du probléme s’obtient en considérant trois étapes fictives [Santacreu 92] :

(i) Le dépbt et le substrat sont supposés subir indépendamment une variation de température AT
(refroidissement aprés élaboration). Chaque élément est donc libre de contrainte et subit une

déformation du type de celle indiquée a la relation suivante :
th — AT
{‘91 % (4.10)

th __
& =a,AT

oy et o, sont les coefficients de dilatation thermique respectivement du substrat et du dép6t.

(i) Les deux éléments sont ajustés en appliquant sur chacun les forces nécessaires a I'obtention
d’'une déformation &, identique pour chacun :

E E
gy = AL T BNy g (4.11)
Eh +E,h,

(iii) Les lames sont assemblées et les forces relachées.

Considérons Oz I'axe transversal au bilame. O est placé a I'interface. Soient

- z9 la position de la fibre neutre
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2 2
Z, = M (4.12)
2(Elhl + Ezhz)
- r, le rayon de courbure de I'éprouvette due a la flexion induite a la troisieme étape
1 6E hE,h,(h +h,)a,—a,)AT (4.13)

r B+ EXhY + 2E b Eyhy (20 + 20 +3hhy)
Ces expressions se déduisent des conditions suivantes :
(i) autoéquilibre de la section du bilame
(i) déformation continue a linterface
(iii) le moment dans la structure est celui appliqué a la troisiéme étape

Sous ces conditions, les contraintes résiduelles ¢ dans chaque matériau s’expriment par :

Z—Z

o-l’“(z):E{ +& —alAT}

(4.14)

zZ—2z,

0" (z)=E, { +&, —a2AT}

Les contraintes résiduelles maximales obtenues pour différents couple substrat/dépét ont été

calculées. La variation de température choisie pour les calculs est AT = - 1000°C (cf. tableau 4.1).

Substrat/dépot Modules d’Young ¢, (Substrat) @ (Dépédt) o (Substrat) o3 (Dépot)

EJE, (GPa) (10°°Cc™ (10%°c™ (MPa) (MPa)
SiC/PyC1 400/350 45 2.0 5.3 -12.4
SiC/PyC2 400/400 45 2.0 10.6 -24.7
Graphite1/SiC1 50/350 5.5 4.5 35.4 -102.9
Graphite1/SiC2 50/400 5.5 4.5 36.5 -108.8
Graphite2/SiC1 751350 55 4.5 47.6 -128.0
Graphite2/SiC2 75/400 5.5 4.5 49.5 -136.9
Graphite1/PyC1 50/5 5.5 2.0 7.2 -16.8
Graphite1/PyC2 50/10 55 2.0 13.8 -32.2
Graphite2/PyC1 75/5 55 2.0 7.3 -17.0
Graphite2/PyC2 75/10 5.5 2.0 14.2 -33.1

tableau 4.1 : contraintes résiduelles longitudinales maximales attendues

D’'une maniére générale, leur niveau est relativement faible. Par ailleurs le dépdt est

systématiguement soumis & une contrainte de compression. Il n'y a donc pas de risque

d’endommagement du dép6t avant les essais. Ces résultats sont conformes a ceux présentés par
Watkins et Green [93] concernant I'estimation des contraintes résiduelles dans des dépbts de SiC sur

graphite.

3.2. Matériaux
3.2.1. Céramiques

Les substrats sont du SiC fritté et du graphite. Les substrats de SiC sont massifs (a-SiC -
Boostec). En revanche, les substrats de graphite (Carbograph 400 - Carbone Lorraine) sont

constitués de graphite épuré recouvert de graphite pyrolytique sur une épaisseur mesurée a 10 um
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(figure 4.8). L'ensemble des caractéristiques données par les fournisseurs a été regroupé dans les

tableaux A2.12 et A2.13% Les caractéristiques mécaniques manquantes devront étre déterminées au

cours des essais.

Graphite pyrolytique
(dépét en surface
du substrat)

Graphite purifié
(cceur du substrat)

figure 4.8 : tranche du substrat de graphite (carbograph 400)

Les dépbts de pyrocarbone et de SiC sont réalisés par Snecma Propulsion Solide. Pour les
dépbts de SiC, une phase de consolidation qui consiste en une fine couche de PyC (quelques
angstroms) et de SiC (quelques nanometres), déposée avant le SiC d’épaisseur plus importante,
devrait permettre de faire varier la qualité de l'interface. Les différents couples substrat/dépot sont

présentés au tableau 4.2.

Substrat Dépot Notes

Graphite - caractérisation du substrat
Graphite PyC

Graphite SiC

Graphite PyC/SiC dont phase de consolidation
SiC - caractérisation du substrat
SiC PyC

SiC SiC

SiC PyC/SiC dont phase de consolidation

tableau 4.2 : couples substrat/dépét préparés pour les essais

Les épaisseurs moyennes de dépdt sont données au tableau 4.3. Elle ont été mesurées sur des
éprouvettes endommagées a la réception ou apres essai. En effet, la mesure précise des épaisseurs
devait étre menée au microscope optique, voire au microscope électronique a balayage (figure 4.9),
ce qui nécessite un enrobage donc une destruction ou une perte de I'échantillon.

Par ailleurs, il a été constaté par mesure au palmer que les épaisseurs des dépdts étaient bien

régulieres sur la longueur des éprouvettes.

2 Cf. Annexe 2
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Dépot Epaisseur dépot (um)
14} 1%}
PyC 45
SiC 95
(PyC/SiC)/SiC (0.09/0.55)/175

tableau 4.3 : valeur moyenne des épaisseurs des dépots

Sic
SiC
Phase de
consolidation
PyC
(endommagé lors
du polissage)

Graphite
pyrolytique

figure 4.9 : détail de I'interface d'une éprouvette
graphite/(PyC/SiC)/SiC

Pour élaborer les éprouvettes de bimatériaux, les substrats sont posés sur des supports, dans
des fours. Le dépdt est ensuite réalisé par CVD®. Mais malgré le soin apporté, les dépbts peuvent
présenter des défauts. Les substrats sont recouverts de dép6t sur 5 faces. Mais celui-ci a pu étre
arraché lors du décollement des éprouvettes des supports.

Dans le cas ou les éprouvettes ont pu étre retirées sans probléme, des essais de polissages
des faces latérales ont donc été effectués. En effet, cette couche de dépot peut affecter les mesures.
Or étant donné la longueur de I'éprouvette, un polissage des tranches s’est révélé impossible car

provoquant la fragilisation du dépét supérieur, voire son arrachement. Enfin, certaines éprouvettes
présentaient avant essai certains défauts, par exemple une décohésion film dépét (figure 4.10).

figure 4.10 : exemple de défauts avant essai : décohésion film/dépét
et arrachement partiel du dépét sur la tranche de I’éprouvette

3 Cf. Annexe 1
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Toutes les éprouvettes défectueuses (i.e. présentant des défauts sur la face supérieure) ont été
écartées. Tous les échantillons retenus présentent donc un dépdt parasite sur les faces latérales ; une
correction devra étre apportée au cours des analyses. Ensuite, il s’est avéré nécessaire d’introduire
une entaille pour amorcer une fissure. Trois solutions étaient envisageables pour créer une entaille :

utiliser une scie a fil diamanté, un stylet diamanté ou créer des fissures par indentation Vickers.

Le fil diamanté de la scie était trop large (diamétre : 300 um) par rapport a I'épaisseur du dépot
(quelques dizaines de microns). Cette solution a été rejetée. L'indentation avait donc été envisagée
afin de générer des fissures en profondeur dans le dépdt, mais aussi pour les caractériser. Un essai a
été effectué sur une éprouvette substrat/SiC. En fait, la surface du dépdt présente une structure en
"chou-fleur" de dimension relativement importante (figure 4.11). La méme observation a été faite pour
les dépbts de pyrocarbone, comme le montre la figure 4.12. Ainsi lors de l'indentation, en raison de la
faible profondeur de champ de l'indenteur, on ne peut observer précisément le lieu indenté. Par
ailleurs, on ne peut pas savoir non plus dans quelles directions et a quelle profondeur des fissures
apparaissent. Elles pourraient uniquement étre générées dans un déme par exemple. Un polissage de
la surface a donc été envisagé pour contourner ce probléme, mais la pate de polissage s'infiltrait dans
les aspérités du dépbt. Par ailleurs, les épaisseurs sont déja suffisamment faibles, et on doit éviter de
les réduire encore.

L’amorgage a l'aide du stylet diamanté a également été testé. Les dépbts sont de bonne qualité
et ne s'effritent pas. Cette technique se révéle étre la plus intéressante. L’entaille a la scie a fil sera
toutefois retenue pour les dépdts de SiC épais, pour lesquels une entaille peu profonde ou irréguliere
n'est pas suffisante pour que la fissure initiale soit amorcée.

figure 4.11 : état de surface du dépét de SiC figure 4.12 : état de surface du dépét de PyC

3.2.2. Eprouvettes verre/verre

Pour diversifier les couples de matériaux et surtout disposer d'échantillons de dimensions plus

importantes que les combinaisons substrat/dépét présentées au paragraphe précédent, des
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éprouvettes de verre ont été utilisées. Elles sont constituées de lamelles de verre blanc pour
microscope (76x26x1 mm?®) collées deux a deux par une colle cyanoacrylate. Elles sont ensuite
éventuellement découpées a la scie a disque dans le sens de la longueur pour diminuer la largeur et
éliminer les zones ou la colle ne se serait pas parfaitement étalée. Le joint de colle mesure environ

12 um.

Des essais de faisabilité ont été menés sur sept éprouvettes avec le banc de flexion mis en
ceuvre par Pluvinage [91] (figure 4.13). Il avait été développé a l'origine pour des observations in situ
en flexion 4 points. Ce banc de flexion peut étre introduit dans la chambre du microscope électronique
a balayage (MEB). Les observations pouvaient alors se faire sur la tranche de I'éprouvette. La
traverse mobile, guidée par deux colonnes (utilisables uniquement dans le cas d'éprouvettes dont la
longueur totale est inférieure a 70 mm), permet d'imposer le déplacement. La charge est appliquée a
I'aide d'une vis. Les distances entre appuis intérieurs et extérieurs sont respectivement de 25 mm et
50 mm.

Il est a noter que le montage n'a pas été instrumenté car la mise en place des systémes
d’acquisition sur ce banc (qui ne sera d’ailleurs pas utilisé par la suite) aurait été trop longue. Par

ailleurs, il s'agissait simplement de vérifier la déviation des fissures sur ce type d'éprouvettes.

L'inconvénient de I'amorcage de la fissure au stylet diamanté sur ce type d'éprouvette est que
I'entaille n'est pas assez profonde dans la premiére couche. La fissure n’est pas convenablement
amorcée et la rupture s'est souvent produite au niveau des appuis. En revanche, les éprouvettes
entaillées a la scie a fil permettent un amorgage et une propagation de la fissure parfaits (figures 4.14

et 4.15). Cette technique étant simple, rapide et efficace, l'indentation n’a pas été retenue.

Capteur de
force

Eprouvette

figure 4.13 : montage de flexion 4 points [Pluvinage 91]
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Verre 2

Eclat d
Entaille initiale clat de verre

Fissure et sens de
déviation

Joint de colle

Verre 1

figure 4.14 : éprouvette verre/verre. Vue de la tranche
aprés sollicitation en flexion 4 points. Déviation de la fissure.

figure 4.15 : détail de la zone de déviation de la fissure.

4. DISPOSITIF D’ESSAI

Un banc de flexion 4 points adapté aux éprouvettes a di étre mis en ceuvre. La création du
montage s’est appuyée sur les normes rapidement présentées dans le premier paragraphe. Le

dispositif d’essais et les systémes d’acquisition sont ensuite détaillés.

4.1. Références normatives

La création du montage est basée sur la référence pré-normative prEN 658-3 qui décrit une
méthode de détermination de la résistance en flexion 3 ou 4 points de matériaux composites a matrice

céramique a renforts continus [prEN 658-3 00]. Elle est complétée par la norme ASTM de méthode
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d'essai standard pour la résistance a la flexion de céramiques a température ambiante [ASTM C
1161-94].

4.2. Eprouvettes

Avant tout, les substrats ont été usinés (longueur, largeur et épaisseur), assurant une régularité
des dimensions 4, b et L, sur toute I'éprouvette. Aprés avoir été recouverts des dépdts, il a été vérifié
que la différence d'épaisseurs entre trois mesures (au centre et a chaque extrémité de la longueur
utile) ne dépasse pas 5 % de la moyenne des trois mesures. Les cotes des éprouvettes ont été

mesurées a + 0.1 mm.

L'épaisseur de I'éprouvette et la distance entre appuis interne et externe (a) sont choisies pour
éviter la rupture en cisaillement (cf. § 3.1). En ce qui concerne la configuration du montage, deux
alternatives sont proposées dans les normes : soit a = //3, soit a = I/4, [ étant la longueur entre appuis
extérieurs. Ce dernier cas, parfois appelé flexion 4 points %4 (noté F4P'4), a été retenu pour la suite
des essais. En se référant a I'étude précédente, la rupture en cisaillement sera évitée. Les distances
sont donc :

[=70 mm
a=17.5mm (4.15)

4.3. Description du montage

Le dispositif de F4PV4 est installé sur la machine de traction/compression INSTRON 4505 du
LCTS (figure 4.16). Il se compose de deux parties. La partie haute est constituée du support des
rouleaux monté sur une liaison pivot (un degré de liberté en rotation) afin d’assurer un réglage précis
du parallélisme entre les deux parties du montage. Les rouleaux en acier inoxydable ont un rayon de
4 mm. Leur distance est réglable de 18 a 65 mm. La partie basse est fixe. Les rouleaux en acier
inoxydable ont un rayon de 4 mm. Leur distance est réglable de 24 a 90 mm. Le positionnement de
I'éprouvette est assuré par quatre butées millimétriques (figure 4.17), et éventuellement par
microscopie optique par un repérage de I'entaille ou d’'une marque sur la tranche de I'éprouvette. Les

essais sont réalisés a déplacement imposé.

4.4. Acquisition

La force de flexion est acquise par un capteur HBM de capacité 20 N (résolution 1 mN,
précision 10 mN). Il est conditionné par le systéme d'acquisition de la machine de traction. Le
déplacement entre les parties haute et basse du montage est mesuré par un extensomeétre INSTRON
de capacité + 5 mm (résolution 0.1 um, précision + 2 um) (figure 4.16). La fleche est mesurée par un
palpeur (vis pointeau) s’appuyant sur la face supérieure de I'éprouvette en son milieu (figure 4.18) ;

ainsi positionné, il ne fait pas obstruction a I'éclatement du dépét et assure de ne pas mesurer la
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Partie haute Capteur de force (20 N)

Extensométre

Eprouvette

Caméra

Capteur de déplacement
(fleche)

Capteur d'émission

Partie basse acoustique

figure 4.16 : photo du montage de flexion 4 points
et dispositifs d'acquisition

figure 4.17 : butée de mise en place de I’éprouvette

figure 4.18 : palpeur (vis pointeau) figure 4.19 : mesure de la fleche apparente
au centre de I’éprouvette de part et d'autre de la fissure principale
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fleche apparente qui peut varier de part et d’autre de I'entaille initiale (figure 4.19) [Howard et al. 93].
Un capteur HBM de capacité £ 1 mm (résolution 0.1 um, précision £ 2 um) est relié au palpeur. Le
palpeur exerce une force constante au cours de I'essai de 0.106 N, et peut éventuellement étre
supprime.
Par ailleurs, la course de I'extensométre pouvant étre insuffisante, le déplacement du point

d’application des forces devra étre retenu.

Un dispositif d’enregistrement de I'émission acoustique est également utilisé (capteur EPA
Micro 30). Le capteur est placé sur la partie basse du montage. Le suivi de I'essai peut enfin
s’effectuer par une caméra numérique HAMAMATSU 4742-95 12 bits. Il est associé au systéeme
d'analyse et de corrélation d'images CORRELI développé au LMT Cachan. Toutefois, le dépbt sur les
tranches de I'éprouvette parasite les observations le long de linterface. Le programme d’acquisition,

développé en Quick Basic, pilote I'acquisition HP3852A. La période minimale d’acquisition est 0.5 s.

4.5. Mode opératoire des essais

Les essais sont effectués a déplacement imposé. La vitesse de déplacement des points

d’application de la charge est de 0.1 mm-mn”' pour 'ensemble des essais.

Remarque : dans l'optique de la confrontation des essais mécaniques avec la simulation numérique,
on montre facilement que les essais a charge ou déplacement imposés sont tous deux possibles du

point de vue numeérique.

4.6. Déformation du systéme

Il convient d’évaluer la déformation du systéme (montage de flexion, capteur de force, machine,

etc.) par rapport de celle de I'éprouvette, afin de corriger les déplacements mesurés.

4.6.1. Principe

Soit k, la raideur du montage (capteur de force compris), et &, celle de I'éprouvette dans le cas

de la flexion. Ces deux raideurs sont supposées étre en série (figure 4.20).

ky
ky

figure 4.20 : représentation symbolique de la raideur du montage
k; et de I'éprouvette k, en série. Raideur totale équivalente k,
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La raideur équivalente de I'ensemble montage + éprouvette (notée ;) se déduit de la relation
classique de la raideur équivalente a deux raideurs en série :

1

P

t

1.1 (4.16)
kl k2
C'est cette raideur k; qui est donnée par la pente a I'origine des courbes force/déplacement. La raideur

de I'éprouvette seule est donc

k, = (4.17)

4.6.2. Détermination

Un essai de flexion est effectué sur un bloc d’acier trés épais, supposé rigide. La complaisance
du montage est estimée a 1.06-102 mm-N™". D’aprés HBM, la complaisance du capteur est de 1.05-10°
ZmmN". La complaisance du montage est ainsi voisine de celle du capteur de force. Le reste du
systéme est donc peu complaisant. En reprenant les notations du paragraphe précédent, la raideur &,

vaut donc 94.19 N-mm™",

4.7. Comparaison du déplacement des points d’application des forces

a la fleche maximale

La course du capteur de fléeche est de 2 mm seulement. Toutefois si sa limite est atteinte (e.g.
en raison d'un mauvais positionnement en début d’essai), la fleche maximale a relever peut étre
supérieure a celle donnée par le capteur. A ce moment, le déplacement du point d’application de la
charge peut étre retenu sous réserve que le rapport de la fleche maximale et du point d’application de
la force reste constant au cours de I'essai. Ce rapport est théoriquement de (cf. Annexe 3) :

Pa
Jo _ 24EI

2
Je o (31-4a)

317 —4a®
( ) (4.18)

_ 31* —4a’
4a(31—4a)

ora= /4 %:%zl.sz (4.19)
C

Toutefois le déplacement du point d’application de la force est affecté par la complaisance du
montage et une correction doit étre apportée lors du calcul du rapport

So_ o (4.20)

f C f C,mes CF mes
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oU fc.es €st le déplacement mesuré du point d’application mesuré C la complaisance et F,, la force

associée au déplacement mesuré.

La constance du rapport des fleches a été vérifiée dans chaque systéme, en particulier pour
des niveaux de charge et de déplacement importants, c’est a dire quand la mesure de la fleche n’est

plus possible avec I'extensométre.

5. CAMPAGNE D’ESSAIS ET ANALYSE

Plusieurs séries d’essais ont été effectuées. Les essais sont validés en les comparant au calcul

analytique de la déformation maximale d’'une poutre sollicitée en flexion 4 points (cf. Annexe 3).

5.1. Essais sur substrats vierges

Un exemple de courbe force/déplacement4 est donné a la figure 4.21.
Dans le cas d’'une poutre homogéne en flexion, le déplacement du point d’application des
charges est

Pa’

S =S

(31 - 4a) (4.21)

ou P est la charge appliquée a chaque appui, / est la longueur utile de I'éprouvette, a est la distance
entre appui extérieur et point d’application des charges, E le module d’Young de la poutre et I son
moment quadratique tel que

b’

="
12

(4.22)

Puisque a=1/4, (4.21) devient

Pr

/= 28E1

(4.23)

Le module d’Young se déduit donc aisément de la raideur mesurée (pente P/f)

E:( L Jﬁ (4.24)
481 )7

Des essais ont été effectués sur des substrats vierges. Les modules d’Young suivants en sont

déduits par moyenne sur n éprouvettes. Les résultats sont comparées aux valeurs des fournisseurs

4 Force totale appliquée/déplacement traverse
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(Eueo)’-
. SiC : E,. =429.8 GPa
* Graphite : £, = 9.5 GPa
*Verre:  E,, =62.8GPa

Verre

(n=93)
(n=6)
(n=3)

Esic meo = 420 GPa
EGmphite théo = 9 GPa

EVerre théo = 60-65 GPa

Les valeurs calculées sont du méme ordre que celles données par les fournisseurs.

SiC
(sic1)

Force (N)

109
tos
to7
106
1os
104

r 0.3
r 0.2
+0.1

0 0.2 0.4 0.6

Déplacement (mm)

0.8

Emission accoustique (nbr

coups)

—— Force appliquée (N)

Emission ac. (nbr coups)

figure 4.21 : courbe force/déplacement d'un substrat de SiC
en flexion 4 points et courbe d'émission acoustique

5.2. Essais sur bimatériaux

5.2.1. Description de la courbe force/déplacement

D’aprés les observations menées au cours des essais, 'endommagement de I'éprouvette se fait

en plusieurs phases (figure 4.22) :

(i) un premier segment de pente correspondant a la raideur de I'éprouvette non encore

endommageée.

(i) une succession de segments de pente décroissante. |l

endommagement, ce qui est confirmé par les observations : c’est le décollement/rupture du
dépbt présent sur la tranche de I'éprouvette. La derniére pente correspond a la raideur de

I'éprouvette substrat/dépét, i.e. sans cette phase sur la tranche. Cette partie de la courbe

Tous les calculs prennent en compte les différentes corrections a apportées aux courbes brutes présentées : complaisance du

s’agit a

systéme et influence du pointeau, correction P = P/2 ou P, est la charge totale appliquée et donc mesurée, etc.
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s’achéve par une chute de force brutale puis une légére remise en charge avant la phase
suivante. Il s’agit du décollement total du dépét trés clairement observable au cours de I'essai.

(iii) un troisieme segment de pente correspondant a la raideur du substrat nu lorsque la fissure a

totalement été déviée (décohésion interfaciale totale).

Graphite/PyC
(C14)

6 9000
em——— L 8000 o
51 <
+ 7000 =
(i) 3
_ 4 !- + 6000 %
Y 3 ”_: (iii) T 5000 3 @ Force appliquée (N)
3 o 3 ..
5 o~ -+ 4000 ] 8 Emission ac. (nbr coups)
e
24 (i) : 13000 §
i -7 ]
- - 1 2000 @
14 S - £
& + 1000 W
0 = ‘ 0
0 1 2 3 4

Déplacement (mm)

figure 4.22 : courbe force/déplacement d'une éprouvette graphite/pyrocarbone
soumise a l'essai de flexion 4 points et les 3 phases caractéristiques.
Courbe d'émission acoustique

La courbe ne présente donc pas de plateau de charge aprés la chute de force comme on
pouvait s’y attendre au vu d’essais du méme type réalisés sur d’autres couples de bimatériaux
[Letullier 94, Lacroix 01]. Cela indique que la propagation de la décohésion est instantanée.

En revanche, on peut observer la position théorique du plateau de charge constante. Il devrait

se situer aprées la trés Iégére remise en charge suivant la chute brutale de force. C’est cette valeur qui

devra étre considérée pour P°. Il en sera au moins déduit une estimation de G .

5.2.2. Déduction du module d’Young du dép6t

Pour déterminer le module d’Young du dépét, le scénario d’endommagement de I'éprouvette

doit étre confirmé par un rapide calcul analytique. Reprenons les formules classiques de la flexion 4
points adaptées ici au cas particulier de la F4P V4 sur bimatériau. Dans le cas d’une poutre bimatériau,
les expressions deviennent plus complexes. Le moment quadratique de la section droite de la phase 1
(substrat) s’exprime par

bh}
4.4 I =—L
(4.4) =

et celui de I'éprouvette bimatériau par

3 g3 2
(4.5) L=b N A USRI
12 12 4(yh+h,)
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ou y, rapport des modules réduits, s'exprime par

E E(1-v2
(4.6) y :i:M (4.25)
E, E, (1 -V )
Par hypothése, les coefficients de Poisson sont supposés égaux. Ainsi
El
=L 4.26
Y £ (4.26)

-v:)

Remarque : un rapide calcul montre que l'influence du rapport (1_) est négligeable sur le rapport
-V

2

2

1

E\/E, puisque pour des valeurs admissibles de coefficient de Poisson, il reste relativement voisin de 1
(figure 4.23).

0.05<v2<045

0.05 <vl <0.45

figure 4.23 : évolution du coefficient y en fonction de valeurs admissibles de v; et v,

Trois cas doivent donc étre considérés (figure 4.24) :

(i) un premier segment de pente égale a la raideur de I'éprouvette non encore endommagée. Le

module d’Young de I'éprouvette se déduit d’'une loi des mélanges :
E.=VE +V,E, (4.27)

hb h,b+2hh
ol h="2 :% et S, =(b+2m, Yk +h,) (4.28)
t t
(i) la derniére raideur avant décollement (chute de force principale). La encore, le module d’Young
doit étre calculé par une loi des mélanges de type (4.22) mais avec cette fois-ci

_hb Vz:};g_" et's, =(h +h )b (4.29)

4
N

t t

(i) un troisitme segment de pente égale a la raideur du substrat nu (décohésion interfaciale

totale). Le seul module d’Young a considérer est celui du substrat (relation (4.24)).
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[ — — N
(a) substrat/dépét vierge (b) aprés décollement (c) apres décollement
du dépét sur les tranches total du dépét

figure 4.24 : représentation schématique de la section droite
de I'éprouvette a différents stades de son endommagement

Le scénario de 'endommagement de I'éprouvette (décollement du dépdt en cisaillement sur les
faces latérales puis en mode 1 sur la face supérieure) est confirmé par les observations (figure 4.25,
4.26 et 4.27) et par l'analyse d’'image (figure 4.28). Dans ce dernier cas, le décollement du dépot
s’effectue en deux temps, i.e. de maniére asymétrique. Toutefois I'analyse du déplacement via

CORRELI montre parfaitement 'endommagement sur les faces latérales puis le décollement du

substrat.

figure 4.25 : début du décollement du dépét figure 4.26 :déviation de la fissure le long du substrat
sur la tranche de I’éprouvette. Direction de aprés décollement du dépét sur la tranche

décollement du dépét

rat
S

-~ Subst,

figure 4. 27 : faciés de rupture d’une éprouvette C/SiC.
Le substrat est complétement décollé du dépét

Pour déduire le module du dépét E,, I'analyse se fait en sens inverse. Tout d'abord, I'étape 3

permet de déterminer le module d’Young du substrat, et de le comparer aux valeurs obtenues par des
essais sur substrats nus.

Ensuite, les étapes 2 et 1 permettent de déduire la valeur du module du dépét. Sa forme
analytique doit se déduire des relations (4.21), (4.27) et surtout (4.5) (ou y est fonction du rapport des

modules); E, devant satisfaire une équation du second degré ftrés délicate a établir
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-1 7268
021731

Hbe. of
20731 :
42171
E2ITH

BT

102173

S R |

162173
18.2173)

t =0 min 0 s (contact)

am

| o

t=4min45s

367611
38 7611

71

E11
7811
46,7611

48 7611

50 7611
52 7611

54 TE11
56,7611

t=9min37s

t=12min 59 s

figure 4.28 : analyse d’images par le logiciel CORRELI.
Champ de déplacement dans la direction verticale
(isovaleurs) et déformée (vecteurs)
(vitesse d’application de la charge : 0.1 mm-mn’)

Le dépét se décolle d’abord sur les faces latérales.

t=11min 38 s
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formellement, il a été choisi de ne pas I'exprimer directement. E, est donc simplement déduit par

dichotomie.

Les caractéristiques des dépbts calculées sont les suivantes.

“PyC:  Epc=29GPa (n=3)
'%: ESiC=515 GPa (l’l=2)

Le nombre d’éprouvettes ayant été retenu pour ce calcul-ci peut paraitre faible. Ceci est di a la
complexité de 'endommagement du dépdt sur les faces latérales. Pour ces calculs, seules les
éprouvettes en flexion ou le mécanisme d’endommagement du dépét a été clairement vérifié ont été
retenues. En effet, de nombreux phénoménes peuvent parasiter les mesures, en particulier un

décollement du dépdbt n’intervenant pas au centre de I'éprouvette (figure 4.29).

Le module d’Young du PyC peut sembler faible, mais il est globalement du méme ordre que
celui donné par Rand [93] (Ep,c = 7-10 GPa). Au contraire, celui du SiC peut sembler surestimé mais il

est bien de I'ordre de celui donné par Lamon et al. [93] (Esic = 500 GPa).

5.2.3. Déduction de la ténacité interfaciale
Les ténacités interfaciales de différents couples de matériaux se déduisent finalement de la
relation (4.7).
« Graphite/PyC : G¢, = 1.78 J-m’?
* Graphite/SiC : G, 4. = 12.5J-m?

« Verre/Verre®: G =1.83Jm?

c
Verre | Verre

Ces ordres de grandeur indiquent des valeurs de ténacités trés faibles.

Les ténacités des bimatériaux SiC/dépdt n'ont pu étre déterminées. En effet, le niveau de
charge maximum estimé au cours du dimensionnement des éprouvettes était proche de la capacité du
capteur. Cependant, ces calculs ont été effectués a G; prés, cette valeur étant inconnue. La ténacité

réelle se révélant trés nettement supérieure a 1 J'm?, le niveau de charge maximal a été sous-estimé

(cf. § 3.1). Les essais ont d{ étre interrompus.

Les essais de F4PY4 permettent donc de déduire les ténacités interfaciales. Alliés au modéle
numérique, il est présenté au paragraphe suivant comment les étendre a la détermination de la

résistance de l'interface.

6 .
Lamelles de verre assemblées par de la colle cyanoacrylate
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figure 4.29 : éprouvette graphite/PyC en flexion 4 points. Le dépét ne s’est pas décollé au centre de I’éprouvette.
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5.2.4. Détermination de la résistance interfaciale

Plusieurs essais numériques ont été effectués pour simuler la flexion 4 points, dans la
configuration retenue pour les essais (cf. § 2.2). Un déplacement unitaire est imposé (au point
d’application de la force). La contrainte d’ouverture interfaciale a été calculée pour différentes
longueurs initiales de fissures et différents couples de matériaux.

Considérons un bimatériau de type substrat de graphite/dépdt de pyrocarbone. La courbe

force/déplacement obtenue lors des essais de flexion est donnée a la figure 4.30.

Graphite/PyC
(C16)

N

9000
-+ 8000

3.51 5
P | + 7000 =
16000 &
Zz 251 B —
< -+ 5000 39 —— Force appliquée (N)
S 2 Qo 3 .
5 —+ 4000 g 8 Emission ac. (nbr coups)
L 15 c
13000 §
0
L 1 2000 g
0.5 w

-+ 1000

0 1 2 3 4 5

Déplacement (mm)

figure 4.30 : courbes force/déplacement et émission acoustique
d’un bimatériau graphite/PyC soumis a une sollicitation de F4P";

La force maximale’ avant déviation de la fissure est de P,..=3.16 N et le déplacement de

d° = 3.06 mm. Le rapport des modules des matériaux en présence est de EJ/E, = 3.28.

Il faut estimer «“ a partir d’'observations microcoscopiques. En effet d'une maniére générale,
a‘ ~a, ouU qa, est la longueur de fissure initiale. Dans cet exemple, a° ~90% de I'épaisseur du dépbt ;

I'entaille initiale est trés profonde dans le pyrocarbone. Ainsi, la contrainte interfaciale maximale peut
se déduire de la simulation numérique (cf. figure 4.5).

La contrainte critique est donc de 108.10 MPa pour u=1 et E/E,=3.28. Or la simulation
numeérique a été effectuée pour un module du substrat de 100 GPa. Une premiére correction doit donc

étre apportée :

7 _
Valeurs corrigées
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ey pey

E
ot =0 1OS0=108.1><9.5-1O'2=10.35 MPa

Par ailleurs, la simulation a été effectuée en appliquant un déplacement unitaire. Une seconde

correction doit donc étre apportée (sachant que fc et P sont proportionnels, cf. Annexe 3) :

o, =0o,d° =10.35%3.06 = 31.7 MPa

La contrainte interfaciale critique est de 31.7 MPa. Ce résultat doit étre comparé a la condition
de décohésion établie au chapitre précédent. Avant tout, la déviation est particulierement aisée dans
ces bimatériaux. Sachant que la résistance du graphite est de 44.8 MPa en flexion (donnée Carbone
Lorraine), I'application de la condition de décohésion au niveau de linterface (graphite/PyC) conduit
a:

E, oct

0352 = 099= ol == 444 MPa

d O-Gmph

* Interface (graphite/PyC)

La résistance interfaciale déterminée précédemment est donc bien inférieure a la résistance
maximale donnée par la condition (3.5). Considérons maintenant un bimatériau de type substrat de
graphite/dép6t de SiC. La courbe force/déplacement obtenue lors des essais mécaniques est donnée
a la figure 4.31.

Graphite/SiC
(c27)

45 30000
4 ,r'- -
1 25000 2
35 5
3] 7 1 20000 3
Z s 4 B2 = auee (V)
~ 0 orce a| iquee
3 115000 8§ 2 ppliquée (
5 2 | g 8 » Emission ac. (nbr coups)
'S
15 1 10000 §
®
1] o
7 15000 E
05 - w
0 0

2 3 4 5

o
-

Déplacement (mm)

figure 4.31 : courbes force/déplacement et émission acoustique
d’un bimatériau graphite/SiC soumis a une sollicitation de F4P";

La force maximale avant déviation de la fissure est de P, = 3.04 N et le déplacement est de
d°=1.71 mm. Le rapport des modules des matériaux en présence est de E/E, = 0.02. La longueur de
fissure au moment de la décohésion est estimée a 60 % de I'épaisseur du dépdt de SiC, extrémement
résistant a I'entaille. Ainsi, la contrainte interfaciale maximale peut se déduire une nouvelle fois de la
simulation numérique. Elle est de 252.7 MPa. En y apportant les mémes corrections que
précédemment, la contrainte interfaciale réelle est de 41.1 MPa.
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Dans ce bimatériau, la déviation est délicate a obtenir. En effet, le SiC étant rigide, de I'énergie
est accumulée au début de I'essai ; lorsqu’elle est relachée, la rupture compléte de I'échantillon peut
intervenir. De la méme maniére, ce résultat peut étre comparé a la condition de décohésion. Son

application au niveau de l'interface (graphite/SiC) conduit a :

ct
* Interface (graphite/SiC) z =0.02= ——= 0.001 = o¢/,,»c = =0.05MPa

d GGraph

O

Comme le soulignait I'expérience, la décohésion est difficile & obtenir. La résistance de
l'interface déterminée juste avant confirme ce résultat: o; est supérieure a la résistance minimale

donnée par la condition. La résistance de l'interface est supérieure a celle obtenue dans le cas du
graphite/PyC. Ceci est bien confirmé par les calculs de ténacité interfaciale effectués au paragraphe

5.2.3. La ténacité du graphite/SiC était bien supérieure a celle du graphite/PyC.

Des calculs équivalent ont été effectués avec une éprouvette verre/verre (figure 4.32).

Verre/Verre
(Verre 9)

18 1000
+ 900
+ 800
+ 700

8
£
o
=]
g
= 1600 5§
Py 10 4 500 3 Force appliquée (N)
o T o 3 .
= 8 o o - Emission ac. (nbr coups
g 1400 S © ( )
6 1 1300 2
(7]
41 1200 g
21 1100 W
0 T T T T 0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Déplacement (mm)

figure 4.32 : courbes force/déplacement et émission acoustique
d’un bimatériau graphite/SiC soumis a une sollicitation de F4PY;

La résistance de linterface a été estimée a 13.6 MPa. Cette valeur peut sembler faible
comparée aux résistances interfaciales des éprouvettes précédentes. Toutefois, un joint de colle
inhomogéne ou la présence d’'une bulle pourrait expliquer ce résultat. La encore, le soin a porter a

I'élaboration des échantillons est a souligner.

6. CONCLUSIONS

Charalambides et al. [89] ont proposé une méthode de calcul de la ténacité interfaciale. Les

essais de flexion 4 points ont été retenus pour déterminer également des résistances interfaciales, en
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utilisant I'outil numérique précédemment mis en ceuvre.

Dans un premier temps, des études numériques et paramétriques ont été menées pour
dimensionner les éprouvettes de flexion en fonction de I'épaisseur des dépbts pouvant étre fournis a

Snecma Propulsion Solide. Ensuite, un banc d’essai adapté a ces éprouvettes a été développé.

Dans un premier temps, le module d’'Young des substrats a été déterminé. Les résultats sont
bien conformes aux données des fournisseurs. Une campagne d’essais permettant de déduire
résistance ou ténacité a ensuite été menée sur des bimatériaux. A ce sujet, un soin particulier doit étre
apporté (i) au choix des constituants (les matériaux doivent étre aussi proches que possible des
matériaux constitutifs des composites) et (ii) a la réalisation des éprouvettes.

Par ailleurs, I'entaille a partir de laquelle la fissure sera amorcée doit étre extrémement soignée.
En effet, le mécanisme de déviation de fissure reste complexe méme pour ces matériaux modeles et
de nombreux parameétres interviennent (dépoét parasite sur la tranche, etc.). Ainsi, une décohésion
peut apparaitre ailleurs qu’au centre de I'éprouvette comme le montrait la figure 4.27. Une attention
particuliére doit étre portée sur la recherche des défauts avant essai.

Enfin, une autre méthode d’élaboration des éprouvettes doit étre proposée de maniére a
supprimer simplement le dépbt sur les tranches. Placer les substrats dans des encoches avant la CVD
assure de protéger les tranches des éprouvettes, mais le dépét risque d’étre endommagé, arraché,
lors du décollement des éprouvettes. L’idéal serait donc de prévoir des substrats beaucoup plus

larges et de les usiner a nouveau aprés le dép6t chimique en phase vapeur.

Des valeurs de ténacités et de résistances interfaciales ont été déterminées dans certaines
configurations particulieres (graphite/dépdt, verre/verre). Toutefois, il serait intéressant d’adapter le
montage de flexion a un capteur de capacité supérieure pour pouvoir tester les échantillons dont le
substrat est beaucoup plus rigide (e.g. SiC/dépét). Les caractéristiques interfaciales étant inconnues,
le dimensionnement des éprouvettes en fonction (i) des épaisseurs de dépdt pouvant étre élaborés
par Snecma Propulsion Solide, et surtout (ii) des moyens d’acquisition, avait conduit a sous-estimer le

niveau de charge maximal.

Les essais de flexion alliés a I'outil numérique présenté au chapitre 2 permettent toutefois bien

de déduire ces caractéristiques généralement inconnues.
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La recherche de performances jusqu’alors inégalées en terme de résistance structurale a
rapidement nécessité l'utilisation des céramiques dans l'industrie aéronautique et spatiale, ou la
Défense par exemple. Plus précisément, c’est 'emploi des composites a matrice céramique qui
cherche a étre généralisé, car leur structure complexe supprime le caractére fragile propre aux
céramiques massives. lls se distinguent en outre par leurs propriétés mécaniques et
thermomécaniques élevées, en particulier dans les conditions extrémement sévéres rencontrées dans
I'aéronautique ou l'aérospatiale.

Le renfort fibreux et la matrice imposent leurs propres caractéristiques mécaniques et
thermiques a l'ensemble de la structure, mais la qualité de l'interface fibre/matrice joue également un
réle essentiel sur le comportement global du matériau. Pour protéger le renfort fibreux en déviant les
fissures matricielles, cette liaison doit étre optimisée. Dans ce but, une interphase est généralement
insérée entre le renfort et la matrice.

Les fissures matricielles restent la principale cause de l'infiltration d’'oxygene dans le matériau,
risquant de provoquer une dégradation du renfort par oxydation. Interphases et matrices séquencées
ont donc été développées pour dévier les fissures et rendre plus complexe leur propagation vers les
fibres. La qualité de chaque phase et de chaque interface peut et doit donc étre adaptée pour retarder

au maximum la rupture du matériau.

Il est indispensable de prévoir la déviation des fissures matricielles au niveau des interfaces ou

au cceur des interphases.

Généralement, deux mécanismes sont proposés pour décrire la déviation d'une fissure le long
d’'une interface : soit la fissure matricielle atteint I'interface pour y étre éventuellement déviée, soit une
seconde fissure est nucléée a l'interface avant que la fissure principale ne I'atteigne ; la déviation
résulte alors de la coalescence des deux fissures [Cook et Gordon 64]. Ce second mécanisme sur
lequel s’appuie la présente étude, a déja été observé sur plusieurs bimatériaux, mais il n'a pas encore
été modélisé de fagon pleinement satisfaisante. L’approche proposée combine une analyse en

contrainte (nucléation de la fissure interfaciale) et en énergie (propagation des fissures).

L’analyse de la propagation d’une fissure est régie par le calcul du taux de restitution d’énergie

a son extrémité. La nucléation d’une fissure interfaciale telle qu’elle est envisagée dans le mécanisme
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de Cook et Gordon [64], dépend du champ de contrainte d’ouverture le long de l'interface.

Dans un premier temps, I'analyse de la propagation des fissures en présence a été privilégiée.
Un microcomposite a été modélisé. Un outil numérique a été développé afin d’utiliser simplement les
procédures du code de calcul MODULEF. Ce programme permet de générer automatiquement des
maillages en fonction de la structure du matériau, sa géométrie, etc. Une géométrie particuliere a été
créé afin de contrbler parfaitement I'extension d’une fissure idéale (lors du calcul du taux de restitution
d’énergie par la méthode de refermeture de la fissure), et la répartition des éléments au voisinage de
ce point de calcul. Aprés avoir été validé dans le cas d’'un matériau homogéne et un bimatériau par
comparaison a des valeurs de la littérature, le modéle est appliqué a I'analyse de la propagation des

fissures au sein d’'un microcomposite de type fibre/matrice.

La condition de décohésion est appréhendée en termes de contraintes. Deux approches sont
considérées, recherchant soit le maximum de la contrainte d’ouverture, soit la moyenne des
contraintes. La premiére semble plus facile a employer que la seconde. Cependant elle dépend d’une
inconnue : la longueur du ligament /. Dans le chapitre 4, on a cherché a déterminer une borne

supérieure pour o,, (l,z = 0) qui permettrait alors de s’affranchir de cette inconnue.

Une fissure matricielle réelle atteignant le trés proche voisinage d’une interface est donc
modélisée sous CASTEM 2000, pour déterminer le maximum de la contrainte d’ouverture, le long de
l'interface. La pointe de la fissure matricielle est caractérisée par un rayon de courbure. Par ailleurs,
cette configuration particuliere permet d’introduire une longueur limite correspondant a une distance
interatomique dans un matériau cristallin, en deca de laquelle la fissure matricielle ne pourra se
propager sans atteindre I'interface.

Une condition de nucléation de fissure en amont de la fissure matricielle est établie. Elle est
équivalente a celle proposée par plusieurs auteurs dans la littérature. Elle peut étre utilisée pour
prévoir une décohésion en amont d'une fissure matricielle connaissant certaines caractéristiques
mécaniques, ou au contraire pour déduire les grandeurs inconnues (méthodes inverses).

Elle est validée dans un premier temps sur I'exemple simple du matériau homogéne. Les
valeurs obtenues ensuite pour un bimatériau prolongent parfaitement les résultats acquis dans la
modélisation du microcomposite sous MODULEF en les bornant. La condition est ensuite utilisée sur
différents exemples (bimatériau dont les constituants de part et d’autre de l'interface sont identiques,
...), et plusieurs situations observées dans les composites (CMC avec ou sans interphase, matrices
séquenceées, ...) ou plus originaux (fibre assimilée a un microcomposite, nacre, ...). La condition est
également utilisée sur les interphases nanoséquencées et les composites fragile/fragile particuliers
que sont les C/résine pour lesquels la fibre rompt en premier.

Par extension, la condition est appliquée aux matériaux lamellaires souvent utilisés comme
déviateurs de fissure : le pyrocarbone et le nitrure de bore. Des résistances caractéristiques de ces
phases sont déterminées. Il est enfin montré comment la condition de décohésion peut étre utilisée

pour optimiser le séquengage d’'un matériau.
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Toutefois, cette condition de décohésion ne peut étre appliquée que si la résistance interfaciale
o; est connue. De méme, I'analyse de la propagation des fissures ne peut se faire que connaissant

la ténacité des matériaux en présence et celle de l'interface, elle aussi généralement incconnue.

Charalambides et al. [89] ont proposé une solution analytique du taux de restitution d’énergie.
La ténacité interfaciale se déduit d’essais de flexion 4 points. Ces essais étant simples a mettre en
ceuvre, il sont retenus pour déduire la résistance de linterface par comparaison aux essais
numériques. L’outil développé aux chapitres 2 et 3 peut en effet parfaitement étre adapté a la
simulation de la flexion 4 points.

Des éprouvettes bimatériaux ont été préparées. Elles ont été dimensionnées en fonction des
capteurs disponibles et des dépbts pouvant étre fournis par Snecma Propulsion Solide. Dans un
second temps, un banc de flexion 4 points adapté a ces éprouvettes de petites dimensions a été
développé.

Une campagne d’essais de flexion 4 points a été effectuée. Les essais se sont révélés difficiles
a exploiter compte tenu de 'endommagement du dépbt sur les faces de I'éprouvettes. Ténacités et
résistances interfaciales peuvent étre déduites en confrontant les essais mécaniques au modéle
numérique mis en ceuvre au chapitre 2. Il se révéle toutefois qu’un soin extréme doit étre porté a la

mise en ceuvre des bimatériaux et a leur sélection avant essai.

L’outil numérique proposé s’est révélé simple et efficace. Il pourrait toutefois étre étendu a
d’autres matériaux puisqu’il n’est applicable qu'aux composites fragile/fragile.

Par ailleurs, les effets dynamiques ne sont pas pris en compte. lls pourraient étre un facteur de
pénétration de la fissure dans la phase suivante. D’autre part, les contraintes résiduelles ont été
supposées négligeables. Toutefois, I'analyse menée gréce a la condition s’est révélée plutdt
satisfaisante.

Enfin, la condition peut étre appliquée facilement lorsque les résistances interfaciales sont
connues, ce qui est rarement le cas. Des techniques de détermination de o; ont été proposées, mais

elles n’étaient pas optimales. En effet, si la méthode se révéle intéressante, les essais sont trop

dépendants de la qualité des dépdts ou de I'entaille initiale par exemple.
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Modes d'élaboration des composites

Il existe trois méthodes d'élaboration de matériaux composites issues des trois techniques
d'enrobage des fibres. Ce sont les élaborations par voie (i) solide, (ii) liquide et (iii) gazeuse. Des
procédés mixtes existent également. Selon la technique choisie, il convient toujours de privilégier une
élaboration a basse température et basse pression afin de minimiser I'endommagement du renfort,

tant sur le plan chimique que mécanique [Naslain et al. 85].

A1.1 ENROBAGE EN PHASE SOLIDE

La technique d'enrobage en phase solide découle de celle utilisée en métallurgie des poudres
et consiste en une compression/frittage. Toutefois, cet enrobage ne peut étre utilisé avec des fibres
longues (qui subiraient un endommagement important) et est donc essentiellement limité aux

whiskers. L'objectif est I'amélioration de la ténacité de la matrice.

A1.2 IMPREGNATION EN PHASE LIQUIDE

Une premiére technique consiste a préparer une préforme de fibres réfractaires constituée ou
consolidée par une phase A. Le renfort est ensuite infiltré par une seconde phase B. Les deux phases
réagissent pour former in situ la matrice réfractaire AB.

Une seconde méthode consiste a imprégner le renfort par un précurseur organique ou

métallique. Le préimprégné est alors séché, pyrolysé et compressé a chaud.

A1.3 INFILTRATION CHIMIQUE EN PHASE VAPEUR

La technique de CVI (chemical vapour infiltration : infiltration chimique en phase vapeur)
découle directement de la CVD (chemical vapour Deposition : dépét chimique en phase vapeur). Dans
ce dernier processus, une phase solide se forme au contact d'un substrat par réaction chimique a
partir de précurseurs gazeux (e.g. CH, ou C3Hg pour le PyC, CH3SiCl;-H, pour le SiC, ...).

L'infiltration chimique en phase vapeur permet de densifier une préforme a I'aide d'un précursur
se formant de la méme maniére. La mise en ceuvre se produit a une température inférieure a celle de
fusion ou de décomposition de la céramique a déposer (1000°C au lieu de 2500°C pour le SiC, ou

3000°C pour le TiC). En outre, aucune pression n'est appliquée sur le renfort.
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Etats plans de déformations et de contraintes

A2.1 ETAT PLAN DE DEFORMATIONS

Un plan est dans un état de déformations planes si tous les plans matériels paralléles a celui-ci

se trouvent dans le méme état cinématique (figure A2.1).

Les contraintes et les déformations sont telles que :

o, #0
c,#0
o,#0

e #0

xx

£, #0

e =0

zz

Cet état de déformation est associé aux

épaisse).

A2.2 ETAT PLAN DE CONTRAINTES

0
xy
o.=0 (A2.1a)
c,.=0
w20
=0 (A2.1b)
6 =

structures d'épaisseur importante (e.g. plaque

Un plan est dans un état de contraintes planes si la direction normale a ce plan est principale et

la contrainte normale dans cette direction est nulle (figure A2.2).

Les contraintes et les déformations sont telles que :

o, #0
c,#0

o,=0

e, %0
£, #0
e, %0

0
Xy
o.=0 (A2.2a)
o, =
%0
£.=0 (A2.2b)

Cet état de contrainte est associé aux structures de faible épaisseur (e.g. plaque mince).
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Oy

X X
v v
z
figure A2.1 : conditions de figure A2.2 : conditions de
déformations planes contraintes planes
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ANNEXE 3

Modéle de rupture d’un solide cristallin

Soit un matériau homogéne. Par soucis de simplification, il est assimilé a un solide cristallin ;
I'empilement est supposé de type cubique simple (figures A3.1 et 2). L'échelle d'observation est donc
I'échelle atomique. Rappelons a ce sujet que I'ordre de grandeur de 'atome, et donc la distance entre
deux plans interatomiques de la structure cristalline est I'angstrém. Les liaisons entre atomes ou

molécules sont modélisées par des ressorts (figure A3.3).

Par hypothése, I'ensemble ne se déforme que dans la direction d'application des forces. La

contraction latérale n'est donc pas prise en compte par soucis de simplification.

L'allongement Aa d'un ressort est reliée a la force fappliquée par la relation suivante

S =phra (A3.1)
ou S est la constante de raideur du ressort. L'allongement s'exprime par
Aa=a-a, (A3.2)
ou a, est la longueur initiale et a la longueur aprés application de I'effort. La déformation se déduit
aisément :
&= Aa (A3.3)
a()

Par ailleurs, on suppose que chaque ressort compris dans un méme plan orthogonal a la direction de

sollicitation a un allongement maximal de Aq,,. (Aa,, =4,. —a,).

max

La contrainte appliquée sur le volume de matériau considéré s'écrit

F
== A3.4
o, =% (A3.4)

On suppose que n ressorts sont concernés par la déformation ainsi appliquée.
En conservant I'analogie avec les ressorts, le module d'Young se met sous la forme

B Ba,
S

E

(A3.5)

avec B=np, constante de raideur globale des ressorts.
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figure A3.1 : représentation schématique figure A3.2 : représentation schématique éclatée
d’un empilement atomique cubique simple d’un empilement atomique cubique simple

figure A3.3 : représentation schématique figure A3.4 : représentation schématique
des liaisons interatomiques du solide cristallin soumis a une charge.

La rupture aura lieu entre les plans P, et P,.

En introduisant la relation (A3.3), la relation précédente exprime la loi de Hooke :
o=FEe¢ (A3.6)

Ce modele, généralisé a la troisieme dimension permet d'estimer la contrainte théorique de
rupture d'un matériau fragile. Par hypothése, la rupture se produira entre les plans P, et P,. Seules les
liaisons entre ces deux plans sont donc représentées (figure A3.3). La rupture conduit a la création de
deux nouvelles surfaces. Ainsi, un atome du plan P; (j = 1, 2) est relié a 6 autres atomes avant rupture
et 5 seulement apres.

7. est I'énergie de surface, i.e. I'énergie nécessaire a pour maintenir les atomes de surface a
leurs voisins. L'énergie nécessaire a la création de ces deux nouvelles surfaces est donc

W, =2y, (A3.7)

W, est fournie par I'énergie élastique W, emmagasinée dans les ressorts situés entre les plans

P eth,:

1

W' = E Eh Aama

él

(A3.8)

X

ou F,, est la force théorique de rupture de I'ensemble des ressorts situés entre les plans P, et P, , et
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Aa,,. l'allongement maximum. Il y a donc rupture si :
W, =W (A3.9)

Or le volume concerné par la déformation est de seulement V' =q,S .
1
=W, = EGaEsSaO (A3.10)

ou o, est la contrainte appliquée a l'ensemble. A la force théorique de rupture est associée la

contrainte théorique de rupture o, (parfois notée R,,) telle que :

1
= Eat,zEgSao 22y.S

o, 22 |Els (A3.11)

ay

La rupture d’'un solide cristallin consiste donc simplement en la séparation de deux plans

atomiques.
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ANNEXE 4

Caractéristiques des matériaux

A4.1 PROPRIETES DE FIBRES

Propriétés de fibres de SiC : voir tableau A4.1 ci-contre.

Matériau Diamétre Module Caractéristiques mécaniques Références
d'Young
< (um) E; (GPa) o, (MPa) & (%)
Zoltek Panex” 33 48 K Continuous 7.2 228 3800 ¥l
PAN Carbon Fiber
Zoltek Panex”™ 30 MF High Purity 7.2 207 3600 *
Milled Carbon
Thornel® T-300, Précurseur PAN 7 231 3650 1.4 *
Thornel® P-100S, Précurseur brai 760 2100 0.2 *
tableau A4.2 : propriétés de fibres de C
Matériau Module Coefficient de  Caractéristiques mécaniques Références
d'Young Poisson
E (GPa) v 0, (MPa) & (%)
Filament de tungsténe 407 0.33 300 >10 [Le Petitcorps 92]
tableau A4.3 : propriétés de filament de tungsténe (W)
A4.2 PROPRIETES DE MATERIAUX D’'INTERPHASE
Propriétés de fibres de l'interphase de PyC : voir tableau A4.4 ci-contre.
Matériau Module d'Young Coefficient de Poisson Références
Mode d'élaboration E; (GPa) Er(GPa) Y2 Vi3
P-CVD 280 280 0.12 0.12 [Heurtevent 96]

tableau A4.5 : propriétés du SiC de I'interphase

' Les caractéristiques de matériaux référencées (*) sont des données fabricants
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Matériau Module d'Young Module de cisaillement Coefficient de Poisson Caractéristiques mécaniques Références
Mode d'élaboration E; (GPa) Er(GPa) G (GPa) G7(GPa) W3 o, (MPa) & (%)
Nicalon NLM 202 brute ou 200 200 80 80 0.12
traitée
Fibre Hi-Nicalon brute 280 280 125 125 0.12
Monofilament de SiC SCS-6 380 > 3450 0.9
tableau A4.1 : propriétés de fibres de SiC
Matériau Module d'Young Mod. Cisaill. Coefficient de Poisson Caractéristique mécaniques Références
Mode d'élaboration E, (GPa) E7(GPa) E; 7 (GPa) Via Vi3 o, (MPa) & (%)
T ~1000°C - CVD 0.1 0.3 [Lamon et al. 93]
T = 1000°C - CVI 30 12 0.12 0.4 [Bobet et Lamon 95]
T = 1000°C - CVI 30 10 [Marion 93]
T ~ 1600°C 17-19.6 [Rappeneau ef al. 64]
T = 1000°C - CVI 33 151 0.49 [Lebrun 96]
Basse température - CVI 25 10 0.23 0.23 [Warwick 91]
Basse température - CVI 30 2 0.12 0.4 [Bobet 95]
Basse température - CVI 40 5 0.15 0.3 [SEP 92]
tableau A4.4 : propriétés du PyC de l'interphase
Matériau Module d'Young Module de cisaillement Coefficient de Poisson Carac. méca. Références
Mode de I'élaboration E; (GPa) Er(GPa) G (GPa) G (GPa) V2 Va3 o, (MPa)
I-CVI 350 310 146 129 0.2 0.2 124-266 [Bobet et Lamon
95, Pasquier 97]
430 430 180 180 0.16 0.16 228-339 [Marion 93,
Lamon et al. 93,
Céramique 85]
415 415 [Dalmaz 97]
500 400 [Lamon et al. 93]
P-CVI 400 400 170 170 0.2 0.2 [Heurtevent 96]

tableau A4.7 : propriétés de la matrice SiC



Matériau Module d'Young Caract. méca. Références
Mode de I'élaboration E; (GPa) Er(GPa) o, (MPa)
BN" isotrope - Voie solide frittage 32 32 60 [Lipp et al. 89]
BN" anisotrope - Voie solide frittage 68 44 115' /50" [Lipp et al. 89]
BN" - Voie solide frittage 202478 39-110 [ACC]
BN - CVD 24 24 [Galasso 91]
BN" - P-CVD 15 [Coureau et al. 96]

tableau A4.6 : propriétés du nitrure de bore

A4.3 PROPRIETES DE MATRICES

Propriétés de la matrice SiC : voir tableau A4.7 page précédente.

Annexes

Matériau Module d'Young Caractéristique mécaniques Références
Mode de 1'élaboration E (GPa) o, (MPa) & (%)
Matrice C-CVD 7-40 selon la structure 10-500 0.3-2.0 [Rand 93]
selon le degré de
graphitisation
14 pour des grains trés fins
(1pm)
Matrice C précurseur brai 5-10 selon la taille des grains, la 10-50 0.3 selon la taille des grains [Rand 93]
porosité,... 120 pour des grains tres fins et le degré de graphitisation
(1pm)
Matrice C précurseur résine 10-30 80-150 0.4 [Rand 93]
tableau A4.8 : propriétés de la matrice de carbone
A4.4 PROPRIETES DE CONSTITUANTS DIVERS
Matériau Module Coefficient de Module de Résistance a Références
d'Young Poisson cisaillement rupture
Mode d'élaboration E (GPa) Via G, (GPa) 0, (MPa)
SiO, 68 0.19 28 48 *
tableau A4.9 : propriétés de la silice
Matériau Module Caract. méca. Références
d'Young
Mode d'élaboration E (GPa) o; (MPa)
Ceralloy 546, B,C 448 303 *

tableau A4.10 : propriétés du B,C
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Matériau Module Coef. de Références
d'Young Poisson
Mode d'élaboration E (GPa) v
Diamant (synthétique) 800-925 0.2 *
Diamant (film fin) 536-1035 *

tableau A4.11 : propriétés de diamant synthétique

Caractéristiques typiques Unités
PHYSIQUES Structure cristalline - Alpha SiC
Taille moyenne des cristaux pum 5
Porosité totale % vol <35%
Porosité apparente % vol 0%
Densité apparente 10° kg-m™ >3.10
Densité théorique 10° kg-m™ 3.21
THERMIQUES Coefficient de dilatation linéaire 20-500 °C 10°°C 4.0
20-1000 °C 10¢°C’ 4.6
20-1400 °C 10 °C” 5.2
Conductivité thermique 20 °C W-m!-°K! 180
500 °C W-m™'-°K"! 68
1000 °C W-m™-°K"! 40
Chaleur spécifique 20°C Jkg'oK! 680
500 °C Jkg'oK! 1040
1000 °C Jkg'oK! 1180
Résistance au choc thermique °C 325
MECANIQUES Dureté Vickers (charge 500 g) GPa 22
Résistance mécanique (flexion 3 points) 20°C MPa 450
1000 °C MPa 450
1400 °C MPa 450
Module de Weibull a20°C - 10
Résistance en compression MPa 3000
Module d'Young GPa 420
Module de cisaillement GPa 180
Coefficient de Poisson - 0.16
Ténacité K/ a20°C MN-m>? 3.5
ELECTRIQUES Résistivité électrique Qm 10°
Température limite d'utilisation sous air °C 1450
atm. neutre °C 1800
tableau A4.12 : caractéristiques du substrat de SiC
(données Boostec)
Caractéristiques typiques Unités
PHYSIQUES Porosité % vol ~0%
Densité g-cm'3 2.18-2.24
Pureté ppm <10
THERMIQUES Conductivité thermique directions x, y W-m.eK! 300-500
directions z W-m!-oK! 3
MECANIQUES Dureté Shore 90 - 100
Température limite d'utilisation sous air °C > 450
atm. neutre °C > 3000

tableau A4.13 : caractéristiques du substrat de graphite
(données Carbone Lorraine)
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ANNEXE 5

Calcul analytique de la déformation maximale d’une
poutre sollicitée en flexion 4 points

Soit une poutre a section rectangulaire constante, de longueur /, de largeur b, d’épaisseur i, de
moment quadratique 7, reposant sur deux appuis. Elle est constituée d’'un matériau élastique linéaire
isotrope, de module d’Young E. Deux charges statiques concentrées P sont appliquées a une distance
a de chaque appui (figure A5.1).

Les réactions aux appuis sont données par :
VA =P
VB =P

Le moment fléchissant au point d’abscisse x (M), I'effort tranchant (7) et la déformée en
fonction de x (Y,) sur chaque portion de la poutre se déduisent de calculs analytiques simples. Les
principaux résultats sont rappelés dans le tableau suivant (tableau A5.1). La fleche f en quelques
points du solide est également indiquée.

M T Y
deAacC M, = Px T.=P . Pr a(l—a) 5
2EI ! [ 3
deCacC’ M, = Pa T.=0 2 2 2
Pal a X X
Y‘ = _—+—__
2T 30 1 I
deC’aB My = Px; T.=-P y Pr a(l_a) N xls
Y 2E ! 13
Notes Mo =Mc=Mc = Pa Pa
fo=f = (3 -4a*)
24EI

P 2
f= f. =——(31-4a)
6FEI]

tableau A5.1 : moment fléchissant, effort tranchant et déformation le long de la poutre

La contrainte dans le solide est donnée par la relation :

o=—2=y (A5.1)

ou le moment quadratique vaut
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3
I= b (A5.2)
12
La contrainte est maximale sur la fibre inférieure de la poutre, i.e. en y = - h/2.
O max = M.h (A5.3)
I 2
La déformation maximale se déduit enfin de la relation suivante :
O
Ep = A5.4
o = (A5.4)
[Mémento 73]
y
Z@% X
/
12 12
a a
P P
Va Y Y Ve
AL c D C B
X
—
X
X X7
A C C B
. s
+ Mo (M)
Ta +
C C B

A C__ D ¢ B
oS T
[ ]
fmax

figure A5.1 : flexion 4 points : diagrammes du moment fléchissant
et de I’effort tranchant, et déformée (d’aprés [Mémento 73])
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Résumé

Ce travail propose un mode¢le de prévision de la déviation des fissures au niveau de l'interface/interphase d'un
composite a matrice céramique ou d'un multicouche en fonction des propriétés mécaniques des divers
constituants. Il repose sur I'analyse du mécanisme de déviation de fissure suivant proposé par Cook et Gordon :
une fissure est nucléée le long d'une interface en amont de la fissure matricielle ; la déviation résulte alors de la
coalescence de ces deux fissures. Ce mécanisme a déja été observé sur plusieurs bimatériaux. La condition de
déviation combine une analyse en contrainte (nucléation de la fissure interfaciale) et en énergie (propagation des
fissures). Des calculs par éléments finis ont permis d'établir cette condition de déviation/non-déviation. Elle est
appliquée a de nombreux exemples tirés de la littérature. Cette approche a en outre permis de prévoir la déviation
de fissure ou de déterminer certaines caractéristiques mécaniques dans divers interphases, composites ou
multicouches (méthodes inverses). Une campagne d'essais de flexion 4 points sur des matériaux modeles a
permis de valider I'approche et déterminer certaines caractéristiques interfaciales manquantes.

Mots clé : composites a matrice céramique, interface, interphase, mécanique de la rupture, décohésion, analyse
par éléments finis, flexion 4 points

Abstract

A model of crack deflection along an interface or within the interphase of ceramic matrix composites and
multilayers is proposed, as a function of mechanical properties of each constituent part. It is based on the Cook
and Gordon’s mechanism: a crack is nucleated along an interface, ahead of a matrix crack; the deflection then
results from coalescence of both cracks. This mechanism has been already observed on several material
combinations. The crack deflection analysis involves stress (interfacial crack nucleation) and energy (crack
extension) based concepts. Finite element computations of stress state ahead of a matrix crack lead to a crack
deflection/non-deflection criterion. It has been applied to a lot of experimental situations available in the
literature. Moreover this approach has permitted to predict crack deflection or to calculate mechanical properties
in several interphases, composites and multilayers. Four point bending tests allowed validation of the approach
and determination of interface characteristics.

Key words: ceramic-matrix composites, interface, interphase, fracture mechanics, debonding, finite element
analysis, 4-point bending tests





