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Résumé. — La CVI pulsée (P-CVI) permet de réaliser de maniére controlée des dépéts de
Pyrocarbone (PyC) & microstructure anisotrope. Des composites unidirectionnels SiC/PyC/SiC
et C/PyC/SiC, possédant ce type d’interphase ont été élaborés. Leurs propriétés mécaniques ont
été comparées a celles mesurées sur des composites semblables mais possédant une interphase
PyC déposée par la voie CVI conventionnelle. Les résultats des essais en traction ont montré : (i)
que les caractéristicues ruécaniques pouvaient étre notablement augmentées grace a 1'utilisation
de la P-CVI, (ii) que Poptimum d’épaisseur de l'interphase PyC (P-CVI) est de 'ordre de 0,2
pm dans le cas de comre..tes unidirectionnels SiC/PyC/SiC, (iil) qu’il est en partie possible
de corréler les caractéristiues mécaniques, d’une part, avec les contraintes résiduelles d’origine
thermique créées lors de I’8laboration des CMC et dépendant notamment de 1’épaisseur de
I'interphase, et d’autre part, avec la nature plus orientée du PyC déposé en P-CVI.

Abstract. — Pulse-CVI (P-CVI) allows controlled deposition of anisotropic carbon layers. Uni-
directional SiC/PyC/SiC and C/PyC/SiC composites possessing carbon interphases deposited
by P-CVI were developed. Tensile mechanical properties were compared to those measured on
composite specimens possessing PyC interphases deposited by conventional CVI. Comparison
of test data showed that: (i) improved mechanical properties were observed on those specimens
with P-CVI interphases, (ii) thickness of 0.2 pm for the P-CVI interfacial coating maximizes
the material’s mechanical properties, (iii) improvement of mechanical properties were correla-
ted with the thermally induced residual stresses that built up during cooling down from the
processing temperature and with the oriented microstructures of P-CVI PyC.

1. Introduction

Les composites & matrice céramique renforcée par des fibres longues sont une classe de maté-
riaux prometteurs [1]. L’introduction d’un renfort fibreux leur confére un caractére endomma-
geable. Différents mécanismes d’endommagement interviennent alors - tels que la multifissura-
tion matricielle et la décohésion fibre-matrice [2] - et permettent d’obtenir des caractéristiques
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mécaniques intéressantes. Cependant, ’existence de ces mécanismes d’endommagement est con-
ditionnée par la qualité de la liaison fibre-matrice. Dans le cas d’une liaison trop forte, aucun
des phénomeénes cités plus haut n’est observé et le comportement mécanique est purement fra-
gile. Par contre, une liaison trop faible limite les transferts de charge & I'interface et ne permet
qu’une faible libération d’énergie par décohésion ce qui se traduit par une contrainte i rupture
faible associée & une déformation & rupture élevée. Afin d’optimiser les transferts de charge,
et d’obtenir une contrainte et une déformation a rupture élevées, un troisieme constituant est
souvent déposé entre les fibres et la matrice : 'interphase.

Les matériaux d’interphase les plus fréquemment utilisés sont le pyrocarbone [3] et le nitrure
de bore hexagonal [4]. Ces deux matériaux possédent des caractéristiques trés voisines : (i)
une faible rigidité (50 GPa) comparée a celles des autres constituants du composite et (ii)
une structure lamellaire fortement anisotrope. De plus, 1’épaisseur de l'interphase exerce une
influence importante sur les propriétés mécaniques du composite comme ’ont montré Ménessier
et al. [5] dans le cas d’un composite SiC/vitrocéramique ou Lowden & Stinton [6] et Naslain [7]
dans le cas de composites ex-PCS/PyC/SiC testés respectivement en flexion et en traction.

La méthode la plus couramment employée pour déposer une interphase est l'infiltration
chimique en phase vapeur (CVI). Cette méthode produit le plus souvent une interphase de
qualité plus ou moins controlée dans 1'épaisseur [8].

Dupel et al. ont montré que la P-CVI de carbone & partir de propane permet, selon les
conditions expérimentales, de contréler la microstructure et I’épaisseur du PyC déposé et ceci
méme au sein de pores modéles [9,10).

L’objectif de ce travail est double : d’une part, évaluer les caractéristiques mécaniques de
composites unidirectionnels dont l'interphase PyC a été déposée soit par I-CVI, soit par P-
CVI, et d’autre part, définir dans le cas d’interphases PyC (P-CVI) l'optimum en épaisseur
conduisant aux caractéristiques mécaniques maximales.

2. Procédure expérimentale

2.1. PREPARATION DES COMPOSITES UNIDIRECTIONNELS. — Les matériaux composites unidi-
rectionnels ont été réalisés & partir de deux types de meéches : des méches de fibres de carbone
T300(!) composées de 1000 filaments, et des méches de fibres ex-PCS(?) composées de 500
filaments. L’élaboration se décompose en 4 étapes successives :

- (i) le maintien en tension des méches de 50 mm de longueur sur des cadres en graphite
par une colle céramique,

- (ii) le désensimage des méches par pyrolyse & 500 °C sous vide pendant 4 heures,

- (iii) le dépdt de I'interphase pyrocarbone & partir de propane selon des procédures décrites
par ailleurs [9,11]. Quelle que soit la méthode, le PyC a été déposé sous une pression
de 3 kPa et une température de 1000 °C. En I-CVI le débit a été fixé & 60 sccm, et en
P-CVI la durée du palier & 10 s, le nombre de pulses varie selon I’épaisseur de 'interphase
(e;) déposée (20 pulses pour e; = 50 nm, 800 pulses pour e; = 1000 nm). Les figures 1
et 2 montrent, & titre d’exemples, des interphases déposées par P-CVI sur des fibres de
carbone et de ex-PCS (la matrice, & ce stade, n’est pas encore déposée). L’épaisseur
des interphases a été mesurée 3 'aide d’un microscope & effet de champ sur des sections
droites polies des composites unidirectionnels, 'erreur sur la mesure étant de ’ordre de
quelques nanomeétres.

(*) fournies par la SEP-Bordeaux
(?) Nicalon NL202 de NIPPON Carbon
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Fig. 1. — Observation au MEB de I'interphase pyrocarbone I-CVI sur une fibre carbone T300 (lot C).
[SEM micrograph showing a pyrocarbon interphase deposited by I-CVI on a T300 carbon fiber (batch

0]

Fig. 2. — Observation au MEB de l'interphase pyrocarbone P-CVI sur une fibre ex-PCS (lot E).
[SEM micrograph showing a pyrocarbon interphase deposited by P-CVI on an ex-PCS fiber (batch
E)]

- (iv) le dépét par I-CVI de la matrice SiC sur les méches dans un four industriel(®) [12].
La figure 3 montre la surface de rupture d’une méche composite T300/PyC/SiC obtenue
dans ces conditions.

Le tableau I rassemble les caractéristiques des différents lots (A & I) de méches testés lors
de cette étude. Les fractions volumiques moyennes de fibres, (v¢), de matrice, (Vmat), et d’in-
terphase, (vini), ont été calculées & partir de la masse de chaque méche infiltrée, (Mimeche), &

(3) selon un procédé développé par la S.E.P
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Fig. 3. — Observation au MEB d’une méche composite (T300/PyC/SiC, lot C).
[SEM micrograph showing a T300/PyC/SiC bundle (batch C)]

Tableau I. — Epaisseur de l'interphase pyrocarbone, mode de dépét, et pourcentages volumiques
moyens de matrice, de fibres, et d’interphase de chacun des lots.

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

lot ‘ybede m(;’g:a‘t‘e intorphase  v§(%) vm(%) v %) N
(um)

A C P-CV1 0,5 44,8 42,3 12,9 10
B " " 1,0 38,6 37,2 242 22
C " I-CV1 1,0 39 37,0 24,0 17
D ex-PCS P-CVI 0,05 64,3 35,56 0,2 9
E " " 0,09 65,7 32,8 1,4 15
F " " 0,12 56,3 41,3 2,4 18
G " " 0,22 47,0 49,4 3,6 18
H n " 1,0 57,9 32,2 9,8 9
I " I-CV1 0,1 62,4 36,5 1,0 10

* mesures réalisées au MEB a effet de champ N : nombre de composites unidirectionnels testés

l’aide des équations suivantes :

Ve

ve = 100 = 100IIr?n L/ Vinsche (1)
méche
Vi
Vint = 100ﬁ = 100IInL{(r¢ + &) — 77]/Vinache (2)
Vméche = Vmat + Vint + Vi (3)

Umat = mmat/ﬂmat (4)
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Mmat = Mméche — Mint — Mg (5)
Mint = ‘/'mtpint (6)
me = Vepe (7

avec r¢ rayon de la fibre, n nombre de filaments dans la méche, L longueur de la méche, ¢;
épaisseur de 'interphase, V; volume de la phase i, m; masse de la phase i, p; masse volumique
de la phase i, (i = mat pour matrice, i = int pour interphase et i = f pour fibre). Le rayon des
fibres a été supposé constant et égal & r¢ = 3,5 pum pour les fibres de carbone et rs = 7 pm
pour les fibres ex-PCS. L’incertitude correspondante sur les valeurs des fractions volumiques
est inférieure a 5%.

2.2. EssalS MECANIQUES

2.2.1. Procédure d’essai de traction. — Les extrémités des meéches ont été collées dans des
tubes en acier selon une technique permettant un centrage précis de ’échantillon (Fig. 4).
La longueur de jauge est 20 mm. Les tubes en acier ont été serrés dans les machoires de la
machine de traction. Les essais ont été menés avec une vitesse de déplacement constante de 0,1
mm/min. Un capteur de déplacement monté sur les mors permettait de mesurer 1’élongation
des méches.

support permettant le centrage de la
méche dans le tube en acier

Fig. 4. — Technique de collage de la méche.
[Preparation of tensile specimens.]

2.2.2. Exploitation des résultats. — Les principales caractéristiques mécaniques du composite
telles que les contraintes et déformations, 3 la limite élastique, & saturation de la fissuration
matricielle et & rupture, ont été déduites de la courbe force-déplacement enregistrée lors de
chaque essai de traction.

La contrainte & rupture (o) a été calculée en rapportant la force de rupture a la section
totale de la méche, (Smeche), €n supposant que la matrice contribue & supporter les efforts.

Pour chacun des lots, la dispersion statistique des contraintes a rupture o, a été décrite a
l’aide du module de Weibull m [13]. Les probabilités de rupture associées aux g, mesurées ont
été déterminées grace & I'estimateur suivant :

p=" ]\? . 8)
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Fig. 5. — Observation au microscope optique du pas de fissuration sur une méche aprés rupture en
traction (T300/PyC/SiC, lot C).

[Optical micrograph showing matrix crack spacing on a T300/PyC/SiC bundle (batch C) that failed
in tension.)

ol ¢ est le rang affecté & chaque mesure de o, aprés classement par ordre croissant et NV est le
nombre total d’échantillons.
Les propriétés de l'interphase ont été caractérisées par :

(1)

(i)

le pas moyen de fissuration de la matrice & saturation, ds, mesuré soit par microscopie
optique(?) sur des échantillons enrobés et polis (Fig. 5), soit par microscopie électronique
A balayage(®) sur des méches aprés rupture en traction (Fig. 6),

la contrainte de cisaillement interfacial, 7., qui refléte les transferts de charge entre les
fibres et la, matrice, déduite des valeurs de ds et de la contrainte de saturation, o4, grice
4 I’équation suivante proposée par Marshall [14] :

OsTf

4ved, (1 +

Te =

Eror ) (9

mvm

ou E¢ et Er, sont les modules d"Young respectifs de la fibre et de la matrice (E¢,_, . = 200
GPa, E; . = 180 GPa), E,, le module d'Young de la matrice (E, = 400 GPa). o5 est

donnée par la fin du domaine non-linéaire de la courbe force-déplacement.

Cette équation a été préférée & d’autres parce qu’elle n'est pas exprimée en fonction
de énergie de rupture de la matrice Ty, qui est trés mal connue pour les matrices SiC
déposées par CVI. Les valeurs de 7. ainsi obtenues permettent de comparer les différents
échantillons entre eux. Elles ne représentent pas la valeur absolue de 7. En effet, il n’existe
aucune équation qui prenne en compte la présence d’une interphase souple entre fibres et
matrice. Toutes les équations proposées dans la littérature supposent la présence d’une
simple interface entre fibre et matrice.

(*)MeF3 de REICHERT-JUNG
(°) JEOL 840
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Fig. 6. — Observation au MEB du pas de fissuration sur une méche aprés rupture en traction (fibre
ex-PCS/PyC/SiC, lot E).

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

800
'a 600 B (P-CVI, e;=1 um)
g A (P-CVI, ¢; =0,6 um)
[
"S" 400 4 \c (-CV1, e, =1 pm)
g ~
ey
g 200
°© saturation
matricielle
0 ’ .
0,0 05 1,0

déformation (%)

Fig. 7. — Courbes types de comportement en traction des lots A, B, C (fibres carbone/PyC/SiC).
[Typical tensile stress-strain curves for specimens from batches A, B, C (T300/PyC/Sic).]

3. Résultats et discussion

3.1. COMPOSITES UNIDIRECTIONNELS C/PyC/SiC

3.1.1. Analyse des courbes contrainte-déplacement. — Les courbes types contrainte-
déplacement caractéristiques de chacun des lots de composites C/PyC/SiC sont présentées
sur la figure 7. Les éprouvettes des trois lots présentent le comportement classique des compo-
sites & matrice fragile. Trois domaines apparaissent sur les courbes :

(i) un domaine linéaire réduit en raison de la présence de fissures dans la matrice aprés élabo-
ration et avant essai en raison de la différence des coefficients de dilatation axiaux (... —
Qay,,. = 4,6 x 107%) et radiaux (—15 x 1076 < ay,_,.... — Crgpe < —20 X 107°) de la matrice
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et de la fibre {15-18], (ii) un domaine non linéaire induit par la fissuration supplémentaire
de la matrice et (ili) un domaine linéaire dans la derniére partie de la courbe résultant de la
déformation des fibres. A noter que lors de la quasi totalité des essais de traction, le seuil de
saturation matricielle a été atteint.

Les composites appartenant au lot C (I-CVI) se distinguent de ceux des lots A et B (P-CVI)
par une déformation et une contrainte & rupture plus faibles. L’emploi d’une épaisseur de PyC
(P-CVI) plus importante pour le lot B par rapport au lot A permet d’accroitre légérement
déformation et contrainte a rupture.

3.1.2. Propriétés interfaciales. — Les valeurs moyennes des grandeurs mécaniques calculées &
partir des courbes force-déplacement sont reportées sur le tableau II.

Tableau II. — Résultats des lots A, B, C (fibres carbone T300/PyC/SiC).
[Mechanical data for specimens from batches A, B, C, (C/Pyc/SiC)}.]

lot On m OCe Os €e €s E€r ds Te

(MPa) (MPa) (MPa) % % % (um) (MPa)

A 570 5.9 150 415 | 0,09 | 055 | 090 | o, |133

ol o7l > [621 | [78] | [0,08]| [0,11] [0,12] (2,11
B

605 164| 319 | 013 | o046 1,0 30 |325

e(':ffn) 851 | 98 [211| 53] | [0,031| [0,121| [0,17] [6,7]

aoa | 8 [ oo | 182| 305 [ 009 | 051 |078 | o 203

erotpmy| (85 ’ [341| 1321 | [0,031| [0,10]]| [0,25] |- (2,11

[ ] écart type

Les caractéristiques mécaniques moyennes des méches du lot B (P- CVI, ¢; = 1 um) sont
supérieures & celles des méches du lot A (P-CVI, ¢; = 0,5 pm), mais de fagon peu significative,
cependant, le lot B présente une dispersion plus faible (module de Weibull des contraintes &
rupture plus élevé).

La différence notable entre ces deux lots se situe au niveau du pas moyen de fissuration qui est
trois fois plus petit dans le cas du lot B, ce qui se traduit par une contrainte interfaciale environ
2,7 fois plus élevée que celle du lot A. Cette variation de d, et 7. peut étre en partie attribuée 3
I'influence de e; sur les contraintes résiduelles aprés élaboration. Une simulation numérique [19]
utilisant un modele dérivé de celui d’Eshelby [20] a permis le calcul des contraintes résiduelles
d’origine thermique dans le cas de microcomposites C/PyC/SiC (Fig. 8) en respectant les
épaisseurs moyennes de matrice et d’interphase mesurées sur les lots A, B et C. Les valeurs
des modules élastiques (E; = 12 GPa, E5 = 30 GPa et G = 2 GPa) [21] de l'interphase PyC
(P-CVI) ont été considérées, en premieére approximation, identiques & celles de l'interphase
PyC (I-CVI).

La figure 9 présente les variations des contraintes résiduelles calculées pour deux microcompo-
sites C/PyC/SiC possédant une interphase d’épaisseurs e; = 0,5 pum (Fig. 9a) et ¢ = 1 pm
(Fig. 9b). L’étendue de la zone de décohésion interfaciale est fonction des contraintes résiduelles
radiales o® Les contraintes résiduelles radiales favorisent un frettage de la fibre lorsqu’elles
sont négatives ou une décohésion fibre/interphase lorsqu’elles sont positives. La figure 9 montre
que, quelle que soit la valeur de e;, o® est positive (traction) dans I'interphase et que sa valeur
est d’autant plus élevée que e; est faible : o® augmente de 20 % lorsque e; passe de 1 ym a
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3 = Contraintes longitudinales ou axiales (O A)

Fig. 8. — Représentation schématique d’un microcomposite et directions principales des contraintes
résiduelles d’origine thermique.

[Schematic diagram showing a microcomposite and defining the directions of thermally induced residual
stresses.|

ok 1000
S 500 — a) = of b)
& F - S - - g, 500 —
= C
& o = T T T~ -
2 1 S 0
- 5004 gA Q@ b eeaaa
2 T 5001 gA
£ 10004 )
-E b 10007
S . g -
S 1500 % S 1500 oH
2000 +——/ }—— — 2000 Imaw: - ——
0,0 30 35 40 45 50 55 00 " 30 35 4,0 45 50 55
Distance radiale (um) Distance radiale (um)
Fig. 9. — Comparaison entre la distribution des contraintes résiduelles d’origine thermique pour des

microcomposites C/PyC/SiC. a) e, = 0,5 um et b) e, =1 pm.
[Residual stress field in C/PyC/SiC microcomposites. a) e, = 0.5 um and b) e, = 1 pm.]

0,5 pm. La décchésion fibre/interphase doit donc étre moindre (ds plus petit) et les transferts
de charge meilleurs (7. plus élevée) lorsque e; = 1 pm. Les résultats du calcul des contraintes
résiduelles permettent donc d’expliquer en partie les différences entre les valeurs de d; mesurées
pour le lot A et le lot B. En effet, la variation du pas de fissuration observée (ds est multiplié
par trois lorsque e; passe de 1 ym & 0,5 um) ne peut étre attribuée exclusivement & 'influence
modeste de e; sur o® lorsqu’elle diminue de 1 ym 4 0,5 pm.

Les valeurs moyennes des caractéristiques mécaniques des méches dulot C (I-CVI, ¢; = 1 pm)
sont plus faibles et plus dispersées (module de Weibull plus faible) que celles du lot B (P-CVI,
e; = 1 pm). (Pour le lot C, ¢, = 416 MPa alors que pour le lot B, g, = 605 MPa, soit une
différence de 45 %). Les calculs de contraintes résiduelles effectués sur des microcomposites
possédant les mémes épaisseurs d'interphase et de matrice que les meches du lot C indiquent
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que les performances de ce lot devraient étre proches de celles des méches du lot B, ce qui
est en opposition avec les résultats expérimentaux. Ceci conduit & penser que les valeurs des
grandeurs thermomécaniques de Uinterphase P-CVI sont différentes de celles de linterphase
I-CVI En effet, le calcul montre que pour obtenir des contraintes résiduelles compatibles
avec les variations de ds, il est nécessaire d’augmenter ’anisotropie des modules d’Young de
l'interphase PyC : le rapport E3/E; = 4,0 pour 'interphase PyC P-CVI alors que E3/F; ~ 2,5
pour celle obtenue en I-CVI, 1l est intéressant de noter que cette augmentation de ’anisotropie
de linterphase P-CVI conduit & une plus forte variation des contraintes résiduelles radiales
avec e;, qui permettrait d’expliquer la forte variation de d; obtenue lorsque e; P-CVI diminue
(lots A et B).

Cette différence des grandeurs thermomécaniques peut s’expliquer par la structure particuliére
du PyC obtenu en P-CVI. En effet, une étude précédente [11] a montré que les dépdts P-CVI
réalisés dans les mémes conditions expérimentales présentent les caractéristiques suivantes :
(i) longueur des couches de carbone trés importante (jusqua 15 nm), (ii) faible empilement des
couches et (iii) couches orientées parallélement & I’axe de la fibre. La croissance des couches de
carbone est dite “latérale” (Fig. 10a).

Les dépdts I-CVI possedent une structure tout a fait opposée car la longueur des couches est
plus réduite (< 5 nm) et celles-ci ont tendance a s’empiler selon une direction perpendiculaire
3 Paxe de la fibre, la croissance est dite “colonnaire” (Fig. 10b).

On peut penser que la structure orientée du pyrocarbone P-CVI confére a 'interphase une
rigidité accrue et une énergie de rupture plus faible par rapport & I'interphase I-CVI. La rigidité
accrue favorise les transferts d’effort sur la matrice. La distance entre les fissures matricielles ds
doit donc étre plus faible ainsi que cela a été observé. L'énergie de rupture plus faible favorise
la décohésion. Cependant, si la longueur de décohésion interfaciale était plus grande, d, serait
plus importante, ce qui serait en désaccord avec la conclusion précédente et les observations.
Des images TEM montrant la position des fissures au sein de 'interphase permettraient de
conclure de maniere indiscutable sur cette question. Ainsi que cela a été observé dans certains
interphases de pyrocarbone [22], on peut penser qu'une énergie de décohésion plus faible permet
la formation de plusieurs fissures paralleles au sein de I'interphase, lesquelles sont plus courtes
que lorsqu’une seule fissure se forme a 'interface entre la fibre et I'interphase. La présence d’un
tel systeme de fissures dans les interphases P-CVI serait alors compatible avec le faible pas de
fissuration observé & saturation.

3.2. COMPOSITES UNIDIRECTIONNELS SiC/PyC/SiC

3.2.1. Analyse des courbes contrainte-déplacement. — Les courbes types contrainte-
déplacement, caractéristiques des lots D & I, sont présentées sur la figure 11. Les trois do-
maines observés habituellement sont présents. Le domaine élastique est beaucoup plus étendu
que dans le cas des meéches C/PyC/SiC. Le domaine de multifissuration est trés large, sauf
pour le lot D qui ne semble pas atteindre la saturation matricielle. Les méches des lots E, F
présentent un comportement similaire. Deux lots se mettent en évidence : le lot D qui subit une
rupture prématurée sous une faible contrainte et le lot G dont l’allongement et la contrainte &
rupture sont beaucoup plus élevés que pour les autres lots.

3.2.2. Propriétés interfaciales. — Les valeurs des grandeurs mécaniques calculées & partir des
courbes contrainte-déplacement sont rassemblées sur le tableau III.

Il apparait que le lot D présente les résultats les plus dispersés, alors que les résultats des
lots E et G sont tres groupés.

L’influence propre de l'épaisseur de l'interphase sur les propriétés mécaniques est difficile &
déterminer car les fractions volumiques de matrice et de fibres varient d’un lot a ’autre. Cepen-
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Fig. 10. — Comparaison de la structure des PyC obtenus en I-CVI et P-CVI : a) P-CVI, T = 1000 °C,
P =3 kPa et tg = 10 s (montrant une croissance latérale) et b) I-CVI, T' = 1050 °C, P = 4,7 kPa et
@ = 40 sccm (montrant une croissance colonnaire).

[HRTEM micrographs of the PyC interphases deposited by I-CVI and P-CVL: a) P-CVI, T = 1000 °C,
P =3 kPa and tgr = 10 s (lateral growth) and b) I-CVI, T = 1050 °C, P = 4,7 kPa and @ = 40 sccm
(columnar growth).]

dant, 'ensemble des caractéristiques mécaniques des composites unidirectionnels SiC/PyC (P-
CVI)/SiC dépendent de la valeur de e;, passant par un optimum pour le lot G (¢; = 0,22 pm).
Ceci est en bon accord avec divers travaux montrant une évolution semblable des contraintes
& rupture avec 'épaisseur d’interphase PyC obtenue par I-CVI dans le cas de matrices SiC ou
vitrocéramique [5,6,23].

Les contraintes thermiques résiduelles ont été calculées dans le cas de microcomposites
SiC/PyC/SiC pour différentes épaisseurs d’interphase (0,05 pm < e; < 1 gm), une épaisseur de
matrice fixée & 4 pm (Fig. 12) et un rapport E; /E3 = 2,5 pour l'interphase pyrocarbone. Cette
simulation numérique montre que la contrainte longitudinale dans la matrice (qui influence la
limite d’élasticité €.) diminue légérement lorsque e; croit. €. devrait donc augmenter avec e;,
ce qui est effectivement observé pour les lots D, E et F. Dans le cas du lot H (e; = 1 pm) e
est anormalement faible. La raison exacte n’a pas pu étre élucidée.
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Fig. 11. — Courbes types de comportements en traction des lots D, E, F, G, H, I (fibres ex-

PCS/PyC/SiC).

[Typical tensile stress-strain curves for specimens from batches D, E, F, G, H, I (ex-PCS

fibres/PyC/SiC).]

Tableau III. — Résultats des lots D, E, F, G, H, I et de la référence [18] (fibres ex-

PCS/PyC/SiC).

[Mechanical data for specimens from batches D, E, F, G, H, I and from Reference [18] (ex-PCS

fibers/PyC/SiC).]

lot Ori {;m | Oe | Os| €e | € | €& | ds Tc
(MP=) (MPa) | (MPa) % % % (um) (MPa)
D
300 298 0,18 0,26
(pcvr, zoi [ 28 |rieml ™ |ioon| |4l 20 | -
e =0,05 tm)
E
470 300 | 370 0,21 | 0,35 | 0,65
Jrov | 061 | 19 1381 | 1581{10,041| (0,111 10,201 1% | 18
F 549 386 | 472 | 0,31 | 0,40 | 0,64
(P-ovI, 581 | 3% | [521 [311(10,101|(0.081{[0,161] "° | 43,0
ei=0,12pm)
G
939 387 | 566 | 0,26 | 0,58 | 1,30
Joon | 4| 9 1201 | 1671 |10,05]) 10,101 [0;16]| %0 | 907
H
470 200 | 304 { 0,17 | 0,43 | 0,97
Lo 1 e | %0 (a1 | 1471 {10031 10,121 0,151 2% | 102
I
408 280 | 347 | 0,21 | 0,31 | 0,46
Govr, 761 | 82 | (571 | 1531 |10,05110,031 10,121 *® | 375
ei=0,1um)
1231
458 237
(1-ovi, 821 | ™ |42l | 0,081] --- 0,63 ]| 35
€;=0,2 ym)

[ 1 écart type
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Fig. 12. — Variations des contraintes résiduelles d’origine thermique dans un microcomposite
SiC/PyC/SiC en fonction de 1’épaisseur de l'interphase pyrocarbone : a) contraintes longitudinales
et b) contraintes radiales et circonférentielles.

[Variations of thermally induced residual stresses in a SiC/PyC/SiC microcomposite as a function of
the thickness of PyC interphases: a) axial stresses and b) radial and circumferantial stresses.]

Les contraintes résiduelles radiales dans I'interphase sont de compression pour ¢; < 0,4 pym
et de tension pour e; > 0,4 um. Les contraintes résiduelles de compression assurant le frettage
de la fibre et de l'interphase par la matrice, limitent la décohésion interfaciale fibre/interphase
et favorisent le transfert de charge fibre/matrice. Inversement, les contraintes résiduelles de
tension, favorisent les décohésions ce qui explique I'évolution de ds et de 7, avec ; 4 déformation
& rupture comparable.

La comparaison des résultats obtenus & épaisseur d’interphase constante pour les méches
du lot I (I-CVL, ¢ = 0,1 um) et des lots E et F (P- CVI, ¢; = 0,09 et 0,12 pm) montre
qu'une interphase P-CVI améliore les propriétés mécanigues. Cette amélioration est confortée
par la comparaison des résultats obtenus pour le lot G (P-CVL, ¢; = 0,22 pm, Vs = 47 %)
avec ceux obtenus par Fretty [24] pour des composites SiC/PyC/SiC unidirectionnels (I-CVI,
e; = 0,2 um, V¢ = 45 %, longueur = 50 mm ; Tab. III). Les valeurs moyennes de contrainte et
d’allongement & rupture sont nettement supérieures pour le lot G. La différence de longueur de
jauge ne permet pas d’expliquer I’écart entre les résultats. D’ailleurs Fretty obtient des mesures
peu différentes avec des composites unidirectionnels d’une longueur de 180 mm. Il est donc
probable que l'interphase P-CVI est & 'origine de 'amélioration des propriétés mécaniques.
Ceci peut &tre attribué & la microstructure particuliére du PyC déposé en P-CVI. Comme dans
le cas des composites C/PyC/SiC, les calculs de contraintes résiduelles semblent en accord
avec les valeurs expérimentales de d; lorsque 'on considére un degré d’anisotropie supérieur
pour l'interphase P-CVI (E,/E; ~ 5) par rapport a linterphase I-CVI (E;/E3 = 2,5). Sil'on
admet que le degré d’anisotropie va de pair avec l'orientation des couches, les observations
précédentes relatives aux composites C/PyC/SiC s’appliquent.

4. Conclusion

Les deux familles de méches (C/PyC/SiC et SiC/PyC/SiC) présentent le comportement clas-
sique de composites & matrice céramique sollicités en traction.

La comparaison des propriétés mécaniques (contraintes et déformations de fissuration, de
saturation, et de rupture) des différents lots de méches a permis de mettre en évidence une forte
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variation des propriétés mécaniques avec !’épaisseur de l'interphase PyC (P-CVI), surtout dans
le cas de meches SiC/PyC/SiC. L'épaisseur de l'interphase semble avoir une influence moindre
dans le cas de méches C/PyC/SiC, bien que les valeurs obtenues avec ¢; = 1 um soient beaucoup
moins dispersées que celles obtenues avec e; = 0,5 pm. Des études sur les contraintes résiduelles
de microcomposites C/PyC/SiC et SiC/PyC/SiC permettent d’expliquer en partie ’évolution
des caractéristiques mécaniques avec e;.

La comparaison des lots & interphase PyC (P-CVI) et PyC (I-CVI) a montré une nette
amélioration des caractéristiques mécaniques lors de I'utilisation d’une interphase PyC (P-
CVI). Ceci semble étre lié & la microstructure particuliére du PyC déposé en P-CVI [10] qui
permettrait un meilleur transfert de charge (augmentation de ’anisotropie) et favoriserait une
diminution de ’énergie de rupture au sein de l'interphase elle-méme.
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