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Titre : caractérisation et modélisation du comportement thermomécanique d’'un composite
3D carbone/carbone. Etude du comportement aux interfaces a haute température.

Résume : Les composites 3D C/C sont utilisés, entre autres, comme bouclier thermique
dans le domaine aérospatial en raison de leurs propriétés thermomécaniques et de leur
résistance a l'ablation a haute température. Si leur comportement macroscopique a déja été
largement étudié par le passé, aucun modele ne permet actuellement de relier de maniére
satisfaisante le comportement des constituants au comportement effectif du composite. En
particulier, les modeéles phénoménologiques ne permettent pas d’anticiper 'effet d’'un éventuel
changement de constituant. De plus, le réle des interfaces dans le comportement hors-axe du
composite reste a déterminer. L’objectif de ce travail est donc d’établir un modéle multi-échelle
du comportement thermomécanique d’'un 3D C/C en s’intéressant plus particulierement au role
des interfaces a haute température. Ce travail s’articule autour de la caractérisation de la
morphologie et du comportement thermomécanique du matériau et de ses constituants. Le
développement d’un dispositif original de push-out a notamment permis de mesurer les
propriétés des interfaces baguette/baguette et fibre/matrice en température. Ces données
expérimentales ont été intégrées a un modéle numérique du matériau a [I'échelle
mésoscopique. Un modeéle de zone cohésive ad hoc a été développé afin de prendre en
compte le comportement spécifique des interfaces. Les simulations éléments finis ainsi
réalisées ont permis de reproduire avec succes le comportement non-linéaire du matériau de
méme que I'évolution de ses propriétés effectives avec la température. Ce modéle permet ainsi
de relier les mécanismes d’endommagement observés aux échelles inférieures au
comportement macroscopique du 3D C/C.

Mots clés : composite C/C ; interfaces ; caractérisation ; modélisation

Title: characterization and modeling of the thermo-mechanical behavior of a 3D
carbon/carbon composite. Study of the interfacial behavior at elevated temperatures.

Abstract: cic composites are used as shield for aerospace applications since they display
beneficial thermo-mechanical properties at high temperature, as well as high resistance to
ablation. Though the macro-scale behavior was thoroughly studied in the past, no model can
efficiently tie the properties of the constituents at the meso-scale to the effective macroscopic
behavior. In addition, the phenomenological models proposed so far cannot predict a change in
the composition. Besides, the interfaces influence on the out-of-axis mechanical behavior of the
composite is yet to be evaluated. Thus, the goal of this work is to build a multi-scale model for
the thermo-mechanical behavior of a 3D C/C, with a particular focus on the interfacial properties
and its evolution with temperature. This study is based on the morphological and thermo-
mechanical characterization of the material and its constituents. An original push-out test device
has been developed to conduct high-temperature interfacial characterization at two scales
(yarn/yarn and fiber/matrix interfaces). Collected experimental data were used for modeling
purposes at the meso-scale. A cohesive zone model has been developed to take into account
the specific behavior of the interfaces. Finite element simulations were successfully performed
to reproduce the non-linear behavior of the material including the effective properties evolution
with temperature. This model allowed to effectively link the damage mechanisms observed at
the lower scale to the 3D C/C macro-scale behavior.

Keywords: composite C/C; interfaces; characterization; modeling
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2 CHAPITRE 0. INTRODUCTION GENERALE

6 2000

FIGURE 1 — Différentes applications utilisant des matériaux composites. A : Aluminium plaqué
acier pour panneaux a induction. B : Fuselage d’avion en CMO. C : Volets du Rafale en CMC.
D : Corps de tuyére pour I'aéronautique civil en CMC. E : Aube de turbine en CMC. F : Modéle
réduit de tuyeére pour ’aérospatial en CMC.

FIGURE 2 — Applications des composites C/C dans aéronautique, 1'aérospatiale et I'industrie
|[Fitzer and Manocha, 1999, Savage, 1993|. A : Turbine, B : disques de frein, C : visseries, D :
cone de sortie de tuyére, E : col de tuyére [Cluzel and Ladevéze, 1998, Lacoste et al., 2002|, F :
nez et bords d’attaque des ailes de la navette spatiale de 'USAF [Buckley and Edie, 1993|.



1. Les composites carbone/carbone (C/C)

Les matériaux composites Concevoir un matériau composite consiste a associer plusieurs
composants élémentaires pour obtenir des propriétés effectives plus intéressantes que celles des
composants pris séparément. Pour les éléments structuraux, il s’agit de compromis entre 1é-
géreté, tenue mécanique, résistance a 'environnement, opérabilité & haute température... La
plupart des composites sont composés d’'un renfort et d’'une matrice. Ces matériaux peuvent
contenir des phases dispersées, des particules, des fibres ou encore des strates pour les matériaux
laminés. Dans le cas des composites constitués de fibres, il existe de nombreuses architectures
pour le renfort. Ces architectures forment la préforme, chacune est adaptée a une utilisation
précise. Elle peut étre composée de fibres de carbone, carbure, verre, aramide, chanvre, lin, etc.
La matrice, infiltrée dans la préforme lors de la densification, rigidifie I’ensemble et forme une
protection pour le renfort. Suivant l'utilisation, il existe des matrices organiques (thermodur-
cissables, thermoplastiques), métalliques (aciers, alliages d’aluminium) et céramiques (carbone,
carbures, oxydes). Les composites formés sont respectivement des composites & matrice or-
ganique (CMO), métallique (CMM) et céramique (CMC). Des éléments adjuvants peuvent
également étre ajoutés pour améliorer les propriétés du matériau, catalyser la densification ou
encore aider au démoulage de la préforme. La matrice peut également étre multi-séquencée afin
d’ajouter des fonctions comme 'auto-cicatrisation en cas de fissuration par exemple. Quelques
exemples sont présentés en figure 1. Les composites ont su trouver de nombreuses applications
grace a leurs propriétés avantageuses par rapport aux matériaux classiques. Les composites
"orand public" sont maintenant largement commercialisés, du manche de la raquette de tennis
au cadre des vélos. D’autres composites, dits "hautes performances"”, avec des propriétés plus
étudiées sont réservés a 'aéronautique et & 'aérospatiale pour des raisons de coiits.

Les composites carbone/carbone Les composites carbone-carbone (C/C) sont des maté-
riaux avancés concus pour des applications a haute température. Entiérement composés de
carbone et renforcés a l'aide de fibres, ils font partie des composites & matrice céramique
(CMC). Tls ont été développés dans les années 1960-1970 en tant que constituants pour mis-
siles puis dans l’aérospatiale. Les températures d’utilisation peuvent atteindre 3000K pour
certains équipements dans la propulsion spatiale. Ce choix de matériau se justifie par un fort
ratio propriétés mécaniques sur masse volumique ainsi qu’une bonne tenue a haute tempéra-
ture |Fitzer and Manocha, 1999, Savage, 1993|. Leur trés faible expansion thermique permet
également une grande tolérance aux chocs thermiques. Les durées de vie sous ces conditions
extrémes restent cependant trés courtes. Historiquement, les C/C ont été utilisés dans un pre-
mier temps en tant qu’éléments de tuyére et bouclier thermique dans les missiles. La conquéte
spatiale a permis par la suite une réutilisation de ces matériaux pour les tuyéres des fusées (cols
et cones de sortie [Cluzel and Ladevéze, 1998, Lacoste et al., 2002|, figure 2-D et figure 2-E,
[Fitzer and Manocha, 1999, Savage, 1993]) et les protections thermiques de navettes (figure 2-F,
[Buckley and Edie, 1993]). Encore aujourd’hui, les C/C trouvent leur place dans 1’aérospatial,
notamment au sein du moteur a propulsion ionique Nuclear Electric Xenon Ion System. Profi-
tant des précédents développements, I'industrie de la métallurgie et de la verrerie a réutilisé ces
matériaux pour des applications civiles (figure 2-C). Des systémes de freinage ont également
intégré des disques en C/C dans les domaines de la course automobile et de I’aéronautique (fi-
gure 2-B). Des éléments pour la motorisation ont aussi été développés, que ce soit des pistons de
moteurs & combustion ou des aubes de turbine (figure 2-A). Il existe également des applications
pour le nucléaire [Simos, 2011] grace a sa tenue a haute température (1200°C), sa résistance
aux grandes doses de neutrons et d’ions, et aux environnements corrosifs et sa résistance aux
chocs thermiques.
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FIGURE 3 — Différents tissages usuels pour les composites C/C [Fitzer and Manocha, 1999].
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FIGURE 4 — Schéma des dispositifs de densification pour les principales voies de densification
des C/C, la CVD/CVI (ici isotherme, A) et la PIP (B) [Savage, 1993].



La limite de ces matériaux reste I'oxydation sous air & chaud. A partir de 800°C, 'oxygéne
consomme fortement les composites C/C. Ainsi, ils ne peuvent étre utilisés sous air que pour
des applications a faible durée de vie (militaire, aérospatiale). Cependant, sous atmosphére
neutre ou sous vide, il est possible d’utiliser le matériau et de profiter de ses propriétés a trés
haute température et pour des durées bien plus intéressantes.

Architecture La préforme est constituée d’un arrangement en fibres de carbone, ou plus
rarement d’un précurseur fibreux a carboniser. Il s’agit du renfort du matériau, apportant la
rigidité mécanique ainsi que d’éventuelles autres propriétés désirées (faible expansion thermique,
conduction thermique, etc.). L’objectif est de couvrir avec le renfort fibreux un maximum de
directions de chargement au sein du matériau. Ainsi, les axes de renforts sont judicieusement
choisis au sein de la préforme lors du tissage. La figure 3 présente quelques-unes des architectures
possibles [Savage, 1993, Fitzer and Manocha, 1999|. Des tissages 2D semblables & ceux utilisés
dans le textile sont utilisés comme renforts plans dans des composites stratifiés. Les efforts
mécaniques hors plan sont & éviter, car sollicitant les propriétés plus faibles de la matrice. Il
existe également des architectures 3D orthogonales introduisant un renfort dans la direction
hors plan. Un compromis est le 3D aiguilleté (tel le Novoltex® |Xu et al., 2015]), qui consiste
a empiler des tissages 2D et a les aiguilleter pour créer un lien mécanique dans la direction
hors plan. Enfin, des architectures plus complexes ont également été congues avec de nombreux
axes de renfort comme les 4D cubiques [Cluzel and Ladevéze, 1998, Ladevéze et al., 2000, le
5D isotrope et les 7D, ou encore des architectures spécifiques aux formes cylindriques. Chacun
de ces tissages sert a une application précise.

Densification La phase de densification permet de rigidifier le matériau final en déposant
la matrice de carbone dans la préforme. Elle offre une protection externe au renfort fibreux,
allongeant sa durée de vie. Différents procédés de densification ont été imaginés, par infiltration
voie gazeuse (Chemical Vapor Infiltration ou CVI, [Dietrich et al., 2012]) ou par voie liquide
avec imprégnation/pyrolyse de brai (Polymer Infiltration and Pyrolysis ou PIP), parfois les
deux voies combinées [Dekeyrel et al., 2013|. La figure 4 présente des schémas des dispositifs
permettant la densification. La CVI consiste a diffuser un gaz réactif au sein d’une préforme
poreuse portée a haute température. Le précurseur gazeux s’infiltre au sein de la préforme
par simple diffusion ou par pression imposée, déposant du carbone par réaction chimique a la
surface des fibres. Le procédé continue tant que les conditions le permettent et qu’'un chemin de
diffusion existe. Une fois toutes les porosités fermées, le processus s’arréte. La porosité résiduelle
peut atteindre 10 & 15%. Ce procédé de densification induit peu d’endommagement des fibres,
produit une matrice de grande pureté, laisse de faibles contraintes résiduelles et produit des
matériaux avec de bonnes propriétés mécaniques. Cependant, cette voie est assez lente (plusieurs
centaines d’heures), ne permet pas de combler toutes les porosités et les cotits de fabrication
sont élevés. La PIP consiste & imprégner la préforme poreuse d'un polymére peu visqueux
(résine, brai), puis a chauffer I’'ensemble sous atmosphére neutre pour effectuer une pyrolyse.
La phase d’imprégnation peut étre réalisée sous pression. Ce cycle doit étre répété plusieurs fois
jusqu’a obtenir la densité désirée. Cette voie induit également peu d’endommagement des fibres
et permet un bon controle de la microstructure de la matrice. Cependant, répéter les différents
cycles est relativement long, il reste toujours une porosité résiduelle et le cotit de fabrication est
également élevé. Que la matrice déposée soit issue de CVI ou de PIP, il est établi qu’elle dépend
fortement du procédé utilisé, autant pour sa texture que pour ses propriétés (comportement
mécanique, expansion thermique, etc.). Des traitements thermiques peuvent également suivre
les cycles de densification pour augmenter la densité finale du matériau.
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FIGURE 5 — Structure et composition du 3D C/C. A : la préforme avant la densification. B : la
structure et les méso-constituants du composite 3D C/C.

FIGURE 6 — Deux micrographies du 3D C/C aprés ablation au jet plasma [Lachaud, 2006]. A :
une vue de la face exposée. B : un grossissement au sein d’une baguette Z.



2. Le composite 3D C/C

Architecture et composition Le composite étudié (3D C/C) posséde une architecture 3D
tri-orthogonale. La préforme avant densification est représentée en figure 5-A. Elle est com-
posée de torons de section carrée (800pmx800pm, direction Z) et de section rectangulaire
(400pm x 800pm, directions X et Y). Cet assemblage de torons est composé de fibres de carbone
M40 ex-PAN fabriquées par Toray : 12000 dans la direction Z et moitié moins dans les direc-
tions X/Y. La fibre M40 est une fibre de carbone haut module, étirée a chaud [Toray, 2012].
La structure du 3D C/C aprés densification est schématisée en figure 5-B. L’architecture tri-
orthogonale est marquée par la présence des méso-constituants ou constituants mésoscopiques.
Il s’agit des baguettes X, Y et Z et des octets de matrice. Les baguettes sont formées autour des
torons densifiés. Les octets de matrice sont constitués uniquement de matrice et localisées dans
les vides laissés par la préforme. Ces éléments sont fortement décohérés les uns par rapport aux
autres et présentent quelques fissurations. Une analyse plus approfondie de la morphologie du
matériau sera effectuée dans le chapitre suivant. Il est possible de définir trois échelles pour le
3D C/C : I’échelle macroscopique contient suffisamment de périodes de tissage pour étre repré-
sentative ; I’échelle mésoscopique concerne les baguettes et les octets pris séparément ; ’échelle
microscopique s’intéresse a la fibre, la texture de la matrice et a la microporosité.

Tissage et densification Le procédé de tissage est divisé en plusieurs étapes. Des strates
composées de fils X et Y sont successivement enfilées sur une structure de tiges métalliques a
Iemplacement des baguettes Z. Une fois la hauteur cible atteinte, les tiges sont progressivement
retirées et remplacées par les fils Z. La structure tri-orthogonale est alors compléte. La den-
sification se fait par PIP |Fitzer and Manocha, 1999, Savage, 1993, Trefilov, 1994|. Pour ceci,
une phase préliminaire d’imprégnation est réalisée. La préforme est placée dans un conteneur
dans lequel est injecté du brai fondu, et portée a haute température. Ceci est répété un cer-
tain nombre de fois. Le conteneur est scellé et le matériau est carbonisé & 1600°C sous 1000
bar (phase de carbonisation sous pression). Puis une étape finale de graphitation a 2600°C
permet d’augmenter la densité locale dans le matériau, mais ouvre alors des décohésions entre
les constituants. Ce processus est répété jusqu’a atteindre la densité désirée (1.96g.cm™3). Une
derniére passe d’imprégnation /carbonisation est réalisée pour combler en partie les décohésions
résiduelles.

Contexte industriel Le matériau est utilisé en tant que bouclier thermique dans ’aérospa-
tiale. En effet, ses excellentes propriétés mécaniques a haute température et sa faible densité
en font un matériau thermo-structural trés intéressant. De plus, sa forte résistance a I’ablation
et aux chocs thermiques en font un candidat idéal pour cette application. En 2006, Jean La-
chaud |Lachaud, 2006] a présenté une étude portant sur la caractérisation et la modélisation
des propriétés en ablation du 3D C/C. Des essais sous jet plasma ont été réalisés, il s’agit de
conditions proches de celles d’utilisation. Ses travaux sont illustrés en figure 6. Ils travaux ont
apporté une analyse fine de la morphologie du matériau. La complexité de la texture de la ma-
trice et des interfaces au sein des baguettes a été mise en avant. Cette étude avait été réalisée
aux différentes échelles du matériau afin de retracer correctement les différents mécanismes. Ce
composite 3D C/C, congu dans les années 1980, n’est plus produit de nos jours; I'utilisation
se fait & partir de réserves. Le matériau utilisé pour produire la matrice (brai issu de pétrole)
n’est plus autorisé pour des raisons d’évolution des normes. Si le matériau venait a étre produit
a nouveau, 'influence d’'un changement de précurseur sur les propriétés finales du composite
serait une donnée critique. C’est dans ce contexte que diverses études ont été réalisées sur le
matériau.
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3. Objectifs et démarche

Caractérisation thermomeécanique Les premiéres caractérisations de ce type de composite
remontent aux travaux de J. Perry et D. Adam en 1976 [Perry, 1976]. Le procédé de densification
y est largement étudié en prenant en compte I’évolution de la densité et des propriétés méca-
niques. L’effet de la graphitation est également étudié, montrant la formation de décohésions et
la fissuration des baguettes X et Y. Les propriétés mécaniques macroscopiques du 3D C/C ont
été finement caractérisées a ’ambiante dans les années 1980 au travers des théses de Michel Poss
et Yves Rémond ([Poss, 1982, Rémond, 1984, Ladevéze et al., 1985, Dumont et al., 1987]). Sui-
vant les axes de tissage, un comportement mécanique linéaire élastique fragile avait été observé
lors d’essais de traction/compression. Cependant, les essais de traction/compression a 45° ainsi
que les essais de torsion ont mis en avant un comportement fortement endommageable en de-
hors des axes de tissage. Les études ont amené a la caractérisation des méso-constituants, qui
présentent un comportement similaire a celui du matériau suivant ses axes de tissage. Les don-
nées de caractérisation ont permis la construction de modéles phénoménologiques reproduisant
fidélement le comportement macroscopique. Ces modeles, intégrant des notions héritées de la
métallurgie comme la plasticité, sont cependant loin des mécanismes réellement présents dans
les C/C. Ainsi, le comportement effectif du composite n’a pas réellement été relié au compor-
tement des constituants a ’échelle inférieure. En 2004, des travaux au CEA [CEA, 2004] ont
permis de réaliser des essais mécaniques & trés haute température sur le matériau. Le faciés
de rupture évolue considérablement aux différentes températures rencontrées. Egalement, une
évolution notable des propriétés mécaniques est observée a 3000°C, comme le ramollissement
de la matrice et le fluage des renforts. Ainsi, il serait intéressant d’intégrer le comportement
des constituants dans un modéle multi-échelle. Ceci permettrait d’anticiper une évolution d’un
constituant, par exemple un changement de matrice.

Comportement aux interfaces Le 3D C/C est parcouru par de larges décohésions entre
les méso-constituants (baguettes, octets), appelées méso-interfaces. Ces interfaces sont soup-
connées de jouer un role prépondérant lors d’essais hors-axe. Le comportement fortement
endommageable observé pourrait provenir de phénomeénes de rupture ou de glissement aux
interfaces. Avec I'évolution des faciés de rupture en traction a chaud, il est probable que
ces derniéres présentent une forte sensibilité envers la température. Les travaux de Tallaron
[Tallaron, 1996, sur les mécanismes de rupture d’'un C/C, le SEPCARB-2.5D®, un stratifié
composé de plis 0°/+60°/-60° aiguilletés, mettent en avant les mécanismes aux interfaces. Le
matériau posséde une architecture différente, mais présente une composante multi-échelle (com-
posite>plis>méches>fibre+matrice) et des problématiques similaires. Il est également marqué
par de fortes contraintes résiduelles et de nombreuses fissurations, héritées du processus de fa-
brication. L’étude du comportement des constituants et la caractérisation des interfaces se sont
avérées précieuses pour la compréhension des mécanismes de rupture du matériau. Dans les
années 2000, Hatta et Goto, de la Japan Aerospace Exploration Agency, ont étudié I'influence
des interfaces dans I'endommagement d'un C/C similaire au 3D C/C, et a haute température
[Hatta et al., 2005¢, Hatta et al., 2005b]. Le role et le comportement des interfaces sont étudiés
au travers d’essais de push-out et de pull-out. Les essais ont été réalisés a ’échelle mésoscopique
comme a I’échelle microscopique. L’importante contribution des interfaces lors des essais méca-
niques est soulignée. La forte influence de la température sur le comportement aux interfaces
a également été constatée. Fgalement, des observations similaires ont été réalisées sur d’autres
composites C/C [Bansal and Lamon, 2014]. Les conclusions vont dans le méme sens, montrant
une forte évolution des faciés de rupture et donc des propriétés interfaciales aux différentes
échelles. Ainsi, caractériser les interfaces semble étre une étape clé pour la compréhension du
comportement mécanique du 3D C/C aux différentes échelles.



Modélisation thermo-mécanique En 2004, le stage de B. Didiot |[Didiot et al., 2004] a
permis la construction d’'un modéle éléments finis représentant une maille élémentaire du 3D
C/C. Ce modéle introduit des interfaces endommageables entre les méso-constituants. Il a per-
mis de simuler un chauffage/refroidissement a 3000°C, similaire a ce que voit le 3D C/C lors
de sa fabrication. Il apporte une explication a la forte décohésion des interfaces et détaille les
champs de contrainte induits. Cependant, sa taille réduite ne permet pas de simuler les essais
expérimentaux réalisés au LMT. Ladeveéze a proposé une modélisation de I’endommagement
et des phénoménes mécaniques inélastiques pour un composite C/C, dénommé Sepcarb 4D®
[Ladevéze et al., 2000]. Ce matériau posséde une architecture différente du 3D C/C mais les
enjeux liés aux interfaces sont trés similaires. A Iaide de modéles éléments finis, il a montré la
nécessité d’intégrer des éléments d’interfaces autour des renforts pour reproduire les mécanismes
de glissement et les effets de bords observés expérimentalement. Avec une simple modélisation
des constituants et une loi de contact avec frottement aux interfaces, ce modéle a permis de
reproduire fidélement la propagation des décohésions autour des renforts. Plus récemment,
des travaux ont permis de simuler des essais de caractérisation avec des modéles éléments fi-
nis de plus grande dimension [Rao et al., 2008, Sharma et al., 2010, Sharma et al., 2013a]. Les
modéles intégrent des éléments cohésifs aux interfaces, et reproduisent efficacement le com-
portement du matériau. Intégrer les interfaces dans une modélisation multi-échelle semble trés
intéressant pour simuler le comportement hors-axe du 3D C/C. Les modéles éléments finis avec
éléments d’interface semblent en effet reproduire efficacement I’endommagement macroscopique
avec les phénomeénes de glissement. Il semblerait que ce genre de modélisation avec éléments
d’interface soit I’étape manquante pour relier les différentes échelles du 3D C/C.

Démarche TI’objectif de la thése est de caractériser et modéliser le comportement thermomé-
canique du matériau avec un intérét particulier pour les interfaces. Une approche multi-échelle
est envisagée pour retracer aussi finement que nécessaire les mécanismes d’endommagement.
La démarche suivi s’inspire des travaux de Tallaron sur un autre C/C 2.5D [Tallaron, 1996],
dont ’approche a permis de caractériser les différents mécanismes recensés jusqu’a la rupture du
matériau. La premiére étape consiste a caractériser la morphologie du matériau et de ses consti-
tuants aux différentes échelles. Les analyses texturales, les agencements et les formes peuvent
apporter des indices sur le comportement mécanique, ’anisotropie locale, d’éventuels degrés de
liberté, etc. Ensuite, le comportement mécanique du 3D C/C et de ses constituants est caracté-
risé. La littérature contient un grand nombre d’essais mécaniques, particulierement a 1’échelle
macroscopique. L’influence de la température sur les propriétés mécaniques est également un
point d’attention. Certains essais complémentaires ont été réalisés au LCTS, portant sur I’étude
de expansion thermique du 3D C/C et de ses constituants, ou encore sur le comportement
mécanique des méso- et micro-constituants. Puis, ce sont les interfaces qui sont caractérisées,
afin de compléter les propriétés des constituants. Cette étude, inspirée de divers éléments de la
littérature, est réalisée a haute température. Cette étape permet de relier les mécanismes de rup-
ture du 3D C/C aux différentes échelles. Enfin, la derniére étape porte sur la modélisation par
éléments finis du comportement thermomeécanique. Des lois de comportement sont développées
d’aprés les différentes caractérisations et la littérature. Elles intégrent les propriétés estimées
ainsi que les mécanismes observés dans des maillages discrétisant la morphologie. Des simula-
tions permettent d’effectuer des calculs d’homogénéisation. D’autres simulations reproduisent le
comportement du matériau lors d’essais thermomécaniques. Cette approche permet de valider
la compréhension des mécanismes, d’en mesurer l'influence, et apporte une comparaison avec
les données expérimentales.
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4. Plan du mémoire

Chapitre 1 : Caractérisation de la morphologie

Ce premier chapitre porte sur la caractérisation de la morphologie du matériau aux différentes
échelles. De I’échelle du composite a I’échelle microscopique, les différents constituants sont
recensés. Diverses données morphologiques quantitatives sont relevées pour aider a la construc-
tion des modéles. I.’étude est également focalisée sur les interfaces entre les constituants. Des
analyses texturales sont réalisées pour évaluer le réle des constituants. Divers moyens de carac-
térisation sont utilisés, de la microscopie optique & la micro-tomographie X.

Chapitre 2 : Caractérisation thermomécanique

Ce chapitre s’intéresse aux propriétés thermomécaniques du 3D C/C et de ses constituants.
Une attention particuliére est portée au comportement mécanique (réponse élastique, endom-
magement et rupture), en tenant compte de I'influence de la température (expansion ther-
mique, ramollissement, fluage, etc.). L’objectif est de rassembler suffisamment de données pour
construire les lois de comportement qui alimenteront les modéles. La majeure partie des don-
nées collectées provient de la littérature, les différentes caractérisations réalisées sur le 3D C/C
et sur ses constituants sont décrites et discutées. En complément, des essais réalisés au LCTS
sont également présentés, pour combler les manques de la littérature ou pour appuyer certaines
hypothéses. L’objectif est la compréhension du comportement du 3D C/C, de ses méso- et
micro-constituants, pour alimenter les modéles de simulation.

Chapitre 3 : Caractérisation des interfaces

Ce chapitre est consacré a la caractérisation des interfaces a haute température. Cette étude
est menée a deux échelles, au travers d’essais sur les méso-interfaces et sur les micro-interfaces.
Les méso-interfaces lient les méso-constituants (octets, baguettes), les micro-interfaces lient les
micro-constituants (fibres, matrice inter-fibres ex-brai). Un moyen expérimental a été développé
pour caractériser les interfaces & haute température. Les essais réalisés renseignent sur les
mécanismes de rupture et de glissement. Les mécanismes et scenarii de rupture sont également
décrits, nombre de données quantitatives sont relevées. L’objectif est la compréhension du
comportement de ces interfaces a des fins de modélisation.

Chapitre 4 : Modélisation du comportement effectif du 3D C/C

Ce chapitre présente la modélisation et les simulations a 1’échelle macroscopique. L’objectif
affiché est de relier le comportement des méso-constituants et des méso-interfaces au comporte-
ment effectif du 3D C/C. Une premiére partie porte sur la construction des maillages, justifiant
le choix de la composition et des géométries. Ensuite, les lois de comportement des éléments
volumiques et les modéles cohésifs implémentés aux interfaces sont discutés. Enfin, diverses si-
mulations sont présentées. Des calculs d’homogénéisation et des simulations d’essais permettent
une approche comparative par rapport aux données connues sur le 3D C/C. Les résultats sont
discutés et des voies de développement sont proposées.
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14 CHAPITRE 1. CARACTERISATION DE LA MORPHOLOGIE

FIGURE 1.1 — Micrographies optiques d’un échantillon poli mécaniquement. A : Coupe normale
aux baguettes X, passant par le milieu des baguettes Y. B : Coupe normale aux baguettes Z,
passant par le milieu des baguettes X.
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1.1 Le composite : structure et constituants

L’étude de la morphologie du 3D C/C est le point de départ obligatoire dans la compré-
hension des mécanismes et leur modélisation aux différentes échelles. Elle permet d’identifier
les constituants, leur agencement et leur lien avec d’autres parties du matériau. D’un coté,
cela caractérise la géométrie des constituants afin de construire les maillages, supports pour
les simulations. D'un autre coté, cette étude apporte un éclairage complémentaire sur les es-
sais mécaniques pour la compréhension des divers mécanismes (degrés de liberté, histoire du
matériau, comportement aux interfaces, etc.). La figure 1.2 présente un schéma de la structure
du composite. Les pas de tissage sont de 1.6mm et 0.80mm dans les directions X/Y et Z. La
structure post-densification est organisée autour des baguettes et des octets de matrice, vides
laissés par la préforme et partiellement comblés par la densification. Les baguettes Z, de sec-
tion carrée (800pmx800um), sont composées de 12k fibres. Les baguettes X/Y contiennent 6k
fibres et ont une section rectangulaire (400pmx800um), soit la moitié d’une baguette Z. Les
octets occupent un volume de 400pm x800pm x 800pm partiellement rempli de matrice. Chaque
méso-constituant occupe environ 25% de la maille de tissage unitaire (1.6mmx1.6mmx0.80mm).

Z

Baguettes Z

Octets de

matrice
Baguettes Y

FIGURE 1.2 — Schéma du composite A32, représentant les différents constituants a 1’échelle
mésoscopique.

La figure 1.1 présente des micrographies de coupes polies du matériau, prises a ’aide d'un
microscope optique. La structure du composite y apparait trés réguliere, marquée par les ba-
guettes X/Y et Z, et les octets de matrice. Les fibres sont parfaitement étendues au sein des
baguettes, avec trés peu de défauts d’alignement. Il faut cependant noter que les baguettes X
semblent avoir une section plus réduite dans les parties restreintes entre deux baguettes Y. Il
en va de méme pour les baguettes Y ; les baguettes Z sont, quant a elles, moins concernées
par ce phénoméne. Les octets de matrice contiennent en leur centre des macropores de volume
non négligeable et dont la forme apparait complexe. Leur texture semble trés désordonnée,
avec beaucoup de porosités. Egalement, la décohésion entre les baguettes est visible, marquée
par des espaces vides probablement créés au refroidissement & la fin du processus de densifi-
cation. Les octets semblent mieux attachés aux baguettes que les baguettes ne le sont entre
elles. La masse volumique du composite a été évaluée a 1.92+0.02g/cm?. Connaissant la quan-
tité de fibres brutes et leur densité (1.81, [Toray, 2012]), les fractions massiques sont estimées
approximativement a 49% pour la matrice et a 51% pour les fibres.
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FIGURE 1.3 — Micrographies optiques transverses de baguettes. A : Coupe d
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1.2 Les baguettes : fibres, matrice et microporosités

Aspect mésoscopique : structure et fissuration Les deux micrographies de la figure 1.3
présentent des coupes transverses des baguettes X/Y et Z. Elles affichent quelques imperfections,
une ou plusieurs fissures traversantes, ou encore des porosités. Certains défauts d’alignement
des baguettes apparaissent dans de trés rares cas, montrant des fibres dispersées dans des octets,
voire des baguettes déplacées vers les octets. Les baguettes présentent également des fissures,
probablement crées lors du refroidissement du matériau aprés sa densification. Les baguettes
Z sont les moins concernées par ce phénomeéne, présentant seulement des fissurations dans
les angles dans quelques cas. Les baguettes X/Y sont fissurées transversalement pour un grand
nombre. Cette fissuration joue un role dans le comportement thermo-mécanique du matériau qui
sera discuté dans les chapitres suivants. Des analyses d’images 3D issues de micro-tomographies
X ont permis d’analyser la surface réelle des baguettes. Elles apparaissent plus fines que leurs
enveloppes géométriques théoriques. Les baguettes Z présentent une section carrée et réguliére,
les baguettes X /Y ont une forme écrasée au niveau du pincement entre les baguettes X/Y et les
baguettes Z. Il en résulte une forme ondulée périodique, visible sur la micrographie en figure 1.5
et déja remarquée auparavant sur des architectures similaires [Fitzer and Manocha, 1999|). Par
segmentation de micrographies, le taux volumique de porosité a été estimé a 1.27+0.10%,
de matrice a 37.4+0.1% et de fibres a 61.3+0.1%. La masse volumique des baguettes a été
estimée & 1.9740.06g/cm?. La rayon de la fibre est mesuré a 2.9740.12pm contre 3.5pm sur
la documentation constructeur [Toray, 2012]. La densité indiquée y est de 1.81, cette valeur
sous-estime probablement celle des fibres ayant vécu le processus de densification.

Analyse sous lumiére polarisée La figure 1.4 présente une micrographie d’une coupe nor-
male aux fibres dans une baguette Z, ainsi qu’une cartographie d’anisotropie et d’orientation
(|Gillard et al., 2015], annexe A). La micrographie laisse apparaitre les fibres en clair, dont le
coeur est parfois visible, et ayant une forme de ’haricot’. La matrice apparait en sombre, avec
quelques porosités en noir. Il faut noter que le polissage mécanique effectué sur cet échantillon
a couché les plans de la matrice et obstrué la plupart des porosités. Néanmoins, la texture de la
matrice reste visible, marquée par des traits normaux a leurs surfaces. La cartographie apporte
plus d’information. Les domaines cohérents qui composent la matrice apparaissent, marqués
d’une couleur (orientation) unique, dans des domaines clairs (fortement anisotropes) et délimi-
tés par des liserés noirs (joints de grains). L’angle d’extinction de ces domaines est estimé a
16.44+0.7°. La matrice est ainsi assez anisotrope et principalement orientée autour de I’écorce
de la fibre la plus proche. Les liserés convergent vers la surface des fibres, lieux d’origine de la
croissance des domaines. Les fibres se décomposent en une périphérie et un coeur plus texturé.
L’angle d’extinction transverse moyen de la fibre est de 5.0£0.8°. D’autres analyses sous lu-
miére polarisée ont permis d’estimer ’angle d’extinction axial moyen & 9.24+1.3°, montrant le
caractére anisotrope des fibres.

Aspect microscopique : fibres, matrice, microporosités et interfaces Les figures 1.6
et 1.7 présentent des micrographies obtenues a l'aide de microscopes électroniques. La forme
des fibres est ici retrouvée. Elles présentent un coeur différemment texturé et une porosité sur la
périphérie [Morgan, 2005|. La matrice apparait extrémement graphitée. Des domaines cohérents
(ou grains) sont visibles, formés d’un carbone fortement graphité avec une texture lamellaire
[Fitzer and Manocha, 1999]. Les observations a cette échelle mettent en avant la microporosité
au sein de la matrice, de forme fine et allongée dans la direction des fibres. Enfin, la décohésion
entre les fibres et la matrice, probablement formée lors du refroidissement du matériau apres la
densification, apparait sur les micrographies. L’interface fibre/matrice semble cependant bien
plus forte que celle entre les baguettes.
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FIGURE 1.4 — Analyse de micrographies optiques sous lumiére polarisée (annexe A) d’une
coupe normale & une baguette Z. A : Microscopie classique. B : Cartographie d’anisotropie et
d’orientation.
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FIGURE 1.5 — Micrographie optique d’une coupe transverse d'une baguette X laissant apparaitre
la forme écrasée de la section entre les baguettes Z.

FIGURE 1.6 — Images obtenues avec un microscope électronique a balayage (MEB, annexe A)
avec détecteur sensible aux électrons rétrodiffusés. Les échantillons ont été préparés a l'aide
d’un polissage ionique pour préserver I’état de surface et éviter 'endommagement d’un polissage
mécanique. A : Coupe transverse dans une baguette. B : Coupe longitudinale dans une baguette.

FIGURE 1.7 — A : Image issue d’un microscope électronique a transmission (MET, annexe A) en
mode fond clair [Lachaud, 2006]. B : image MEB (électrons secondaires) d’un faciés de rupture
de la matrice au sein des baguettes.
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FIGURE 1.8 — Analyse de micrographies optiques sous lumiére polarisée (annexe A) d’une coupe
transverse X d’un octet de matrice. A : Microscopie avec polarisation verticale. B : Superposition
d’une cartographie d’anisotropie et d’une cartographie d’orientation.

FIGURE 1.9 — Analyse de micrographies optiques sous lumiére polarisée (annexe A) d’une coupe
transverse Z d’un octet de matrice. A : Microscopie avec polarisation verticale. B : Superposition
d’une cartographie d’anisotropie et d’une cartographie d’orientation.
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1.3 Les octets de matrice : texture et macroporosité

Aspect mésoscopique : structure du macropore Les figures 1.8-A et 1.9-A montrent
des micrographies optiques de coupes transverses d’octets de matrice, suivant les axes X et Z
respectivement. Chaque octet contient une macroporosité en son cceur. Cette cavité correspond
a une occlusion que la densification n’a pu combler. Son volume est assez variable, mais non
négligeable, tout comme sa forme qui présente une géométrie complexe. Dans certains cas, la
macroporosité rejoint la décohésion entre 'octet et les baguettes adjacentes.

Analyse de micro-tomographies X La figure 1.10 présente des extraits de tomographies
X aprés segmentation de la porosité. Il n’existe pas deux macropores similaires ; ils présentent
diverses formes et ne peuvent étre réellement classifiés. Le volume relatif des macropores a été
estimé & 5.07+1.13% du volume théorique de 'octet. Ils sont répartis uniformément autour du
centre, mais sont en général placés sur un coté des octets. Le macropore est souvent connecté
a la fissuration entre les baguettes. La porosité, au-deld du macropore, est trés réduite dans la
matrice. Les analyses sur tomographies ont également montré que les octets de matrice sont
généralement plus attachés aux baguettes X/Y qu’aux baguettes Z. Ceci est probablement lié
a la présence de fissurations transverses au sein des baguettes X /Y.

"

"

Probabilité de présence
60% [ 80%
I 70 I 90%

\
4

A B

FIGURE 1.10 — Etude de la morphologie des macropores par segmentation de micro-
tomographies X (annexe A). A : Quelques exemples. B : Localisation moyenne et enveloppes
de probabilité de présence.

Analyse sous lumiére polarisée [’analyse de micrographies sous lumiére polarisée (an-
nexe A, [Gillard et al., 2015]) a permis de caractériser la texture de la matrice constituant les
octets de matrice. Les figures 1.8-B et 1.9-B présentent "application d’une telle analyse sur des
sections suivant les axes X/Y et Z respectivement. Les strates de carbone déposées lors des
différentes passes de pyrolyse du brai sont visibles autour du macropore. La texture apparait
préférentiellement orientée autour du macropore, orthogonale a la direction de dépot. Les do-
maines cohérents forment des plis entrelacés et comme "enroulés" autour du macropore. La
forte anisotropie de la matrice indique un haut niveau de graphitation, avec probablement une
structure lamellaire, comme observé dans les baguettes. La texture 3D de la matrice dégrade
les cartographies d’anisotropie et rend les analyses complexes. Néanmoins, I'angle d’extinction
estimé reste similaire & celui de la matrice au sein des baguettes (autour de 16°).
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FIGURE 1.11 — Microscopies électroniques a balayage (MEB, annexe A) de 'interface mésosco-
pique. A : Coupe transverse (électrons rétrodiffusés). B : Vue de face (électrons secondaires).
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FIGURE 1.12 — Distributions d’épaisseurs de décohésion des méso-interfaces en fonction
des éléments liés (A), de la direction normale (B) et des méso-constituants concernés (C).
BG=Dbaguette, OM=octet de matrice, OML/OMS=0M face latérale/supérieure.
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1.4 Les méso-interfaces : composition et structure

Texture et composition Les méso-interfaces (ou interfaces mésoscopiques) représentent le
lien entre les méso-constituants (baguettes X/Y et Z, octets de matrice). Dans la pratique,
les observations réalisées sur micrographies (figure 1.1) montrent qu’elles sont formées par des
décohésions trés prononcées. Elles sont également remplies de débris, des blocs probablement
détachés lors des différentes passes de densification du matériau. La figure 1.11 présente deux
images obtenues par microscopie électronique a balayage. Les électrons rétrodiffusés mettent
en avant la différence de texture entre la matrice a l'interface et celle dans les baguettes.
Ceci pourrait correspondre au brai injecté lors de la derniére passe de densification, seulement
carbonisé et non graphité, qui s’apparente a du carbone vitreux [Morgan, 2005]. L’analyse de
micrographies sous lumiére polarisée a montré que 'orientation préférentielle du carbone est
paralléle a l'interface. Cependant, de nombreux domaines de taille réduite mais d’orientation
variable sont visibles dans la matrice autour de cette interface. Il est possible que lors de la
densification, des blocs détachés soient venus se refixer. Différentes couches ou strates ont été
observées, mettant en exergue le processus de dépot lors de la densification.

Mesures d’ouverture Grace a 'apport de micro-tomographies X a 4.0pm de résolution,
louverture des méso-interfaces a été quantifiée. Des séries de segmentations de la porosité et des
mesures d’ouvertures de décohésion ont été réalisées entre les méso-constituants. La figure 1.12
présente les distributions d’ouverture obtenues. A cause des débris, des multi-fissurations et
de la tortuosité des interfaces, les mesures n’ont pas toujours permis de mesurer I'ouverture.
Celles inférieures a la résolution ont ainsi été retirées. Les tableaux en figure 1.13 apportent
un complément & ces distributions. En premiére observation, les interfaces baguette/baguette
semblent moins liées avec 50% des mesures affichant une décohésion supérieure a 4pm (50% >
4um) et avec une ouverture moyenne de 20-30pm. Les octets sont plus attachés aux baguettes
(20% > 4pm) avec une ouverture moyenne de 10-15um. Egalement, I'orientation des interfaces
n’a pas d’importance. Au niveau des méso-constituants, les baguettes sont plus décohérées
que les octets (32-35% > 4pm pour les baguettes X/Y, 41% > 4pm pour les baguettes Z et
21% > 4pm pour les octets). La décohésion moyenne autour des baguettes est de 20pm contre
15pm pour les octets. Si la décohésion se forme vers 2000-2500°C, on peut alors estimer une
dilatation transverse de o = 10.107K ! pour les baguettes & ces températures. En bilan, les
méso-interfaces sont extrémement décohérées. Le matériau ne semble étre tenu que par quelques
points de connexion et grace au frottement di & la rugosité des interfaces. Egalement, les octets
sont mieux attachés aux baguettes que les baguettes ne le sont entre elles.

FIGURE 1.13 — Mesure des ouvertures des décohésions autour des baguettes X, Y et Z. Les
mesures ont été réalisées par segmentation de micro-tomographies X de 4pm de résolution
(annexe A). BG=baguette, OM=octet, de matrice, OML/OMS=0M face latérale /supérieure.
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FIGURE 1.14 — Bilan des constituants du matériau aux différentes échelles.
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1.5 Bilan et perspectives

Les diverses caractérisations morphologiques ont permis de recenser les différents consti-
tuants du 3D C/C. Ce matériau posséde un fort aspect multi-échelle, chacune avec des éléments
propres.

Echelle macroscopique L’échelle macroscopique se définit par une longueur grande devant
le pas de tissage du composite (autour de lem, figure 1.14). A cette échelle, le composite présente
une structure trés réguliére et parfaitement orthogonale. Le pas tissage est non équilibré, 1.6mm
dans les directions X et Y, et 0.80mm dans la direction Z. Aprés densification, ce dernier
reste visible & cause des nombreuses décohésions, laissant apparaitre les baguettes X, Y et Z.
Egalement, les vides du tissage laissent place aux octets de matrice.

Echelle mésoscopique L’ordre de grandeur de ’échelle mésoscopique est lié aux dimensions
des méso-constituants, soit les baguettes et les octets. La longueur caractéristique retenue est
d’environ 0.5mm. A cette échelle, les méso-constituants présentent des éléments distinctifs. Les
baguettes Z possédent une forme relativement rectiligne avec parfois des fissurations dans les
angles. Les baguettes X/Y présentent quant & elles des fissurations axiales traversantes et une
forme ondulée. Les sections des baguettes montrent un ensemble trés compact avec plus de 60%
de fibres et quelques porosités. Chaque octet de matrice contient un macropore avec une forme
propre. Les interfaces mésoscopiques, liant les méso-constituants, sont largement décohérées
et apparaissent remplies de débris. L’ouverture moyenne des interfaces est environ de 20pm,
probablement une conséquence de la contraction des éléments lors du refroidissement apreés les
cycles de densification.

Echelle microscopique L’échelle microscopique concerne tous les constituants du compo-
site, de la matrice des octets a celle des baguettes, en passant par les fibres et les microporosités.
La dimension caractéristique de cette échelle est autour de 10pm. A cette échelle, la matrice
montre la complexité de sa texture. Déposée autour des fibres au sein des baguettes sous forme
granulaire/lamellaire, elle posséde une texture tridimensionnelle encore plus complexe dans les
octets. Une autre forme de matrice, semblable & un carbone vitreux, a aussi été observée au sein
des méso-interfaces, résultat de la derniére passe de densification non graphitée. La fibre parait
tout aussi complexe, possédant une porosité interne et un coeur texturé. Sa section réniforme
rend chaque individu unique avec une grande disparité. De plus, la réduction de diamétre par
rapport a la fibre brute présage une forte transformation de ses propriétés. Enfin, malgré une
fine décohésion parfois observée autour des fibres, l'interface fibre/matrice semble forte avec
une certaine continuité entre la fibre et la matrice.

Perspectives La complexité apparait ainsi croissante avec la finesse de 1’échelle. Il en va pro-
bablement de méme pour les propriétés thermomécaniques des constituants. La grande quantité
de données au travers de ’étude réalisée dans ce chapitre permet la construction de maillages
pour la simulation et aide & la compréhension des mécanismes aux différentes échelles. Ceci
constitue précisément le sujet des prochains chapitres.
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2.1 Introduction

Contexte Le composite 3D C/C et ses variantes ont été largement étudiés par le passé
au travers de différentes théses portant sur la caractérisation du comportement mécanique a
I’ambiante [Poss, 1982, Rémond, 1984, Gratton, 1998, Davy, 2001]. Différents essais mécaniques
classiques comme originaux ont été réalisés sur le 3D C/C et sur ses constituants. Ces travaux
ont permis 'estimation des propriétés élastiques, et d’étudier 'endommagement et la rupture
du 3D C/C. Ils apportent une bonne compréhension des mécanismes d’endommagement et
des scenarii de rupture & ambiante. Egalement, quelques essais de traction ont été réalisés
a trés haute température au CEA [CEA, 2004]. Ils renseignent sur I’évolution des propriétés
du 3D C/C et de ses constituants sous de telles conditions. Il subsiste cependant des zones
d’ombre quant au comportement macroscopique du 3D C/C. Par exemple, le comportement
hors-axe apparait trés complexe et aucun essai a haute température ne semble exister pour
cette direction. Il sera démontré plus loin dans ce chapitre que comprendre et modéliser le
comportement dans cette direction revient a remplir les objectifs de cette thése. Autre exemple,
la faible expansion thermique du 3D C/C n’a pas été décrite, une propriété pourtant essentielle
pour ce type de matériau. Elle s’avérera également un des enjeux majeurs de cette thése. Enfin,
le comportement thermomécanique des méso-constituants reste peu connu et mérite d’étre
approfondi. En effet, leur lien avec le comportement effectif du matériau est encore a établir.

Objectifs Le premier objectif est la description du comportement mécanique & ’ambiante du
3D C/C et de ses constituants. L’étude s’appuie en partie sur des éléments de la littérature. Le
comportement élastique, 'endommagement et la rupture sont décrits et discutés. Egalement,
quand cela est possible, le lien est établi entre les échelles du matériau. Le deuxiéme objectif
consiste a intégrer U'effet de la température. En effet, ce matériau est utilisé pour ses propriétés
avantageuses a haute température, les caractérisations a I’ambiante ne peuvent remplir qu’'une
partie des besoins. Plusieurs points sont & discuter, comme 'effet du traitement thermique
et la stabilité chimique, I’expansion thermique du matériau et de ses constituants, ou encore
I’éventuelle évolution de ses propriétés a de telles températures. Le troisiéme objectif est I'iden-
tification des propriétés matériaux nécessaires aux modéles et aux simulations. Les données
peuvent provenir des caractérisations antérieures du 3D C/C, d’essais complémentaires réalisés
au LCTS, ou encore s’appuyer sur des caractérisations HT sur des C/C d’architecture proche
décrites dans la littérature [Hatta et al., 2005a, Aoki et al., 2007b].

Contenu du chapitre Ce chapitre s’articule autour de trois parties. La premiére porte sur le
comportement & ambiante. Il s’agit d’une synthése de travaux antérieurs sur le 3D C/C et ses
constituants. Le comportement élastique, les mécanismes d’endommagement et les scenarii de
rupture sont décrits et discutés. Egalement, des données provenant de la littérature ainsi que des
essais complémentaires réalisés au LCTS permettent d’éclaircir certains aspects et d’appuyer
certaines hypothéses. La deuxiéme partie s’attache a 'effet de la température et a I’évolution
des mécanismes recensés a 'ambiante. Les rares données d’essais a haute température sur le 3D
C/C sont complétées avec des éléments de la littérature et quelques caractérisations réalisées
au LCTS. L’évolution & haute température des propriétés du 3D C/C et de ses constituants
révéle un grand nombre de mécanismes complexes. La troisiéme et derniére partie s’intéresse
a l'expansion thermique du 3D C/C et de ses constituants. Le comportement a 1’échelle ma-
croscopique, marqué par une faible expansion thermique, s’avére plus complexe qu’initialement
prévu. Afin de retracer les différents mécanismes mis en jeu, I’étude est menée aux différentes
échelles du matériau. Enfin, le lien entre le comportement des constituants et le comportement
effectif du matériau est établi.
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FIGURE 2.1 — Essais de traction et de compression cyclés sur le composite 3D C/C et suivant
les axes de tissage [Poss, 1982]
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2.2 Comportement mécanique a ’ambiante

Cette section s’intéresse aux propriétés mécaniques du 3D C/C et de ses constituants a
Iambiante. Le composite et ses variantes ont largement été caractérisés dans les années 1980.
Ces données sont discutées et complétées avec essais complémentaires réalisés au LCTS.

2.2.1 Essais macroscopiques sur le 3D C/C
Essais de traction/compression classiques

Contexte Dans le cadre d’une thése de doctorat au LMT Cachan, intitulée "Endommage-
ment et rupture des matériaux composites carbone-carbone"”, Michel Poss a caractérisé les
propriétés mécaniques du 3D C/C [Poss, 1982]. Ses travaux présentent des essais de caracté-
risation mécaniques quasi-statiques, basés sur des campagnes de traction/compression suivant
les axes de tissage. Des essais ont également été réalisés hors des axes de tissage (& 45°) pour
caractériser le comportement en cisaillement. Les éprouvettes ont été dimensionnées en fonction
des essais. Pour les essais de traction, la section utile et de 3.4mmx6.4mm et la longueur utile
est de 26mm. Les appuis des tétes d’éprouvette sont des plans inclinés a 20° reposant sur des
blocs de plomb (consommables) pour garantir la bonne répartition des efforts. Les éprouvettes
de compression ont une section utile de 16mmx16mm, pour une longueur utile de 32mm afin
d’éviter le flambement.

Comportement suivant les axes de tissage La figure 2.1 présente des essais de trac-
tion/compression suivant les axes du composite. Il s’agit d’un assemblage de plusieurs essais,
un en traction et un autre en compression, tous deux cyclés. Le comportement étant similaire
dans les trois directions, une seule est représentée. LLe comportement en traction est linéaire
élastique fragile, les cycles n’apparaissent donc pas car ils se superposent. Le module de Young
est estimé a 120GPa dans toutes les directions. La rupture apparait a 240MPa, pour une dé-
formation de 0.2%. Les coefficients de Poisson relevés sont trés faibles, de lordre de 0.05.
Le comportement en compression est plus complexe, un léger endommagement apparait. Les
boucles d’hystérésis (contrainte — déformation) apparaissent progressivement dés 10MPa, et
sont plus marquées jusqu’a la rupture vers 80MPa. La perte de rigidité est alors supérieure a
20%. 1l faut noter des cycles trés fermés et une déformation résiduelle trés faible, probablement
un effet de la grande rigidité des baguettes devant 'effort di au frottement entre les consti-
tuants. La non-linéarité serait causée par I'endommagement des baguettes, possiblement suite
a des micro-flambements des fibres. Aucun effet d’échelle n’a été noté (influence de la superficie
de la section de I'éprouvette).

Comportement en dehors des axes de tissage La figure 2.2 présente des courbes contrainte-
déformation d’essais de traction/compression cyclés hors axes. Le comportement observé est
trés différent de celui suivant les axes des renforts. Tout d’abord, la rupture en traction apparait
en dessous de 10MPa contre 240MPa suivant les axes des renforts. Les courbes sont fortement
non-linéaires, avec une transition rapide de la réponse élastique vers un plateau d’endomma-
gement. L’ouverture des cycles témoigne d’importants glissements avec frottement au sein de
la structure. Une forte déformation résiduelle est également observée. Le comportement a 45°
en compression est différent de celui en traction, avec une résistance accrue. Une différence est
observée entre les essais dans le plan X+Y et ceux dans le plan Y+Z/Z+X. Les modules de ci-
saillement suivant X+Y et Y+Z/Z+X sont respectivement 2750MPa et 2250MPa; la contrainte
a rupture est légérement plus élevée suivant X+Y. L’auteur a adapté avec succeés un modéle
d’endommagement phénoménologique avec viscoplasticité décrivant le comportement du maté-
riau en cisaillement. Le modéle a été validé sur des essais a 30°.
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Essais macroscopiques complémentaires

Contexte Les travaux de thése de Yves Rémond, intitulés “Sur la reconstruction du compor-
tement mécanique d’un matériau composite 3D a partir de ses constituants” [Rémond, 1984],
font suite a ceux de Poss [Poss, 1982|. La thése a été réalisée au LMT de Cachan et soutenue
en 1984. Dans un premier temps, des essais macroscopiques complémentaires ont été réalisés
afin de caractériser plus amplement le comportement hors axe du matériau. Un essai de torsion
suivant Z et un essai de compression suivant la trisectrice ont été réalisés. Les constituants mé-
soscopiques, les baguettes et les octets de matrice, ont également été caractérisés via des essais
classiques comme la flexion, la torsion et la traction. Des essais non-standards réalisés sur du
matériau avec certains constituants 0tés ont permis de déterminer certaines propriétés trans-
verses encore inconnues. Puis, des lois de comportement ont été construites, tenant compte de
I’endommagement et de la “plasticité” de la matrice, des interfaces endommageables, etc. Une
méthode d’homogénéisation a été développée afin de pouvoir calculer les propriétés effectives
d’une maille élémentaire en intégrant les lois de comportement spécifiques. Les paramétres ont
été ajustés et comparés aux caractérisations.

Essais de torsion Z La figure 2.3 présente les mesures réalisées lors d’un essai de torsion
suivant Z sur le 3D C/C. Cet essai permet de caractériser le cisaillement X/Z ou Y/Z. Il met
en avant ce qu’avait montré auparavant les essais hors axe de la thése de Poss [Poss, 1982].
Le comportement en torsion montre le caractére trés endommageable du composite en dehors
de ses axes de tissage, avec une relation contrainte-rotation non-linéaire. Egalement, les cycles
sont trés ouverts et les déformations résiduelles importantes, signe d’un frottement non né-
gligeable entre les éléments. La forme des cycles est assez éloignée de celle observée lors des
essais de traction/compression a 45°. Il est probable qu'un fort endommagement soit infligé aux
baguettes Z, avec des sollicitations de flexion et de torsion combinées. Cet essai provoque ainsi
des mécanismes de rupture complexes au sein du 3D C/C.

Essais de compression sur trisectrice La figure 2.4 montre un essai de compression sui-
vant la trisectrice de la maille périodique du composite. Cet essai permet de caractériser le
couplage entre les trois directions du matériau. Il permet de valider les données estimées aupa-
ravant et de construire un modéle d’endommagement adapté aux différents cas de chargement.
Les essais ont permis d’estimer les modules de cisaillement dans les différents plans de solli-
citation, Gxy=2820MPa et Gzx = Gyz = 2300MPa. En effectuant des essais cyclés, un fort
endommagement a été observé. Ces résultats sont en accord avec les compressions a 45° de
Poss [Poss, 1982]. L’endommagement a été estimé et les paramétres du modéle ont été ajustés.
L’essai a permis de quantifier le couplage de 'endommagement entre les différentes directions
du composite, mais a également mis en avant le besoin de caractériser les méso-constituants.

Modéle phénoménologique Un modéle comportemental basé sur la structure du compo-
site a été construit. Il prend en compte 'aspect local de 'endommagement et les caractéres
spécifiques des méso-constituants. Les paramétres ont été identifiés a partir des essais. Cer-
taines valeurs ont été ajustées suite a des discussions sur les limites liées a I'expérimental. Les
interfaces mésoscopiques ont été supposées élastiques endommageables. La rigidité en cisaille-
ment de ces derniéres (1.00GPa) est dégradée en fonction de 'endommagement ; il n’y a pas de
frottement. L’énergie de cohésion en cisaillement est d’environ 0.4J.m~2. Le modéle reproduit
de fagon satisfaisante le comportement du matériau et intégre des aspects locaux. Cependant,
ses limites sont les mémes que celles du modéle proposé par Poss [Poss, 1982] : la plasticité et
I’absence du frottement montrent la distance envers les mécanismes observés lors des essais de
caractérisation du matériau.
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FIGURE 2.5 — Faciés de rupture aprés traction suivant Z [Davy, 2001]. Observations a I’échelle
du composite (A), des baguettes (B) et des fibres (C).
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FIGURE 2.6 — Micrographies de coupes polies d’éprouvettes ante-mortem (A) et post-mortem
(B) [Davy, 2001].
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Mécanismes d’endommagement du 3D C/C

Contexte La theése de doctorat de Catherine Davy, intitulée "Rupture d’un composite carbone-
carbone 3D sous sollicitations complexes : expérimentation et modélisation" [Davy, 2001], a
également été réalisée au LMT Cachan et défendue en 2001. Les objectifs sont ’analyse et la
quantification de la rupture d’un composite 3D carbone/carbone. Le matériau est extrémement
proche de celui étudié ici, méme si son nom n’est pas révélé par soucis de confidentialité. Le
tissage, la composition et méme les fibres semblent rigoureusement correspondre. Les proprié-
tés mesurées ne sont peut-étre pas exactement identiques, mais un grand intérét est porté aux
mécanismes décrits. Les travaux présentent une discussion sur les critéres de rupture, reprenant
entre autres les études de Poss et Rémond, et posent les enjeux des couplages de 'endommage-
ment entre les directions de sollicitation. Divers essais de caractérisation ont été réalisés afin de
pouvoir appliquer des modéles statistiques liés a la rupture. Un protocole expérimental rigou-
reux et des observations fines ont permis I'analyse des scenarii de rupture. Afin de reproduire
les sollicitations complexes du matériau pendant sa phase d’utilisation, un dispositif d’essais
multiaxial a été construit. L’objectif de ces essais est la validation des critéres de rupture de
composite jusque-la basés sur des essais moins complexes.

Etude du faciés de rupture La figure 2.5 présente des faciés de rupture a trois échelles.
L’image A est localisée a I’échelle du composite, la B dans une baguette et la C au niveau des
fibres. A I'échelle du composite (A), les baguettes Z présentent un fort déchaussement. Ceci
est particuliére marqué pour celles sur les bords de 1’éprouvette, probablement endommagées
initialement par 'usinage. Transversalement, le faciés de rupture suit les décohésions entre les
octets et les baguettes X/Y. Parfois, la rupture passe au cceur des octets de matrice. Ce sont
globalement les baguettes Z qui pilotent la rupture axiale, d’aprés leur aspect d’arrachement.
L’image B présente les faciés de rupture a ’échelle des renforts fibreux. De nombreux paquets
de fibres semblent s’étre rompus en méme temps, laissant apparaitre la structure lamellaire de
la matrice. Il semblerait que la matrice, de par sa structure feuilletée ait de faibles propriétés
mécaniques, la rupture a été pilotée par les fibres. L’image C présente également un aspect
d’arrachement, comme observé sur les baguettes a ’échelle supérieure. Ceci va dans le sens des
fibres pilotant la rupture des baguettes avec un comportement probablement similaire.

Endommagement et scenarii de rupture La figure 2.6 présente des coupes d’éprouvettes
ante-mortem (A) et post-mortem (B). Des coupes suivant 'axe des éprouvettes (Z, images 1
et 2) et le long des éprouvettes (X/Y, images 3 et 4) sont présentées, a différents grossisse-
ments. Au sein du matériau, il y a globalement peu de différence avant et aprés la rupture a
I’échelle macroscopique. Le composite présente initialement de larges décohésions, il est déja
fortement endommagé. A I’échelle mésoscopique, des fissurations transverses apparaissent dans
les baguettes Z. Les octets de matrice les plus poreux sont trés souvent fissurés. Les décohésions
autours des baguettes X /Y sont nettement plus prononcées. Ces derniéres ont visiblement guidé
le faciés de rupture. Dans le cas des essais suivant les axes de tissage, la rupture du matériau est
pilotée par les baguettes, et celle des baguettes par les fibres qui les composent. Les éléments
transverses ne jouent pas de role prépondérant du fait de leur décohésion initialement trés pro-
noncée. Cependant, il existe une grande disparité de contraintes a rupture dans le matériau,
expliqué par des effets de bords. La figure 2.7 illustre I'influence de ces effets de bord sur la
contrainte a rupture. Le schéma A met en avant la sensibilité envers le nombre de baguettes
endommagées lors de I'usinage I’éprouvette. Le schéma B montre la disparité des contraintes
a rupture et le lien avec la proportion de baguettes endommagées. Les éprouvettes possédent
un faible nombre de périodes de tissage dans la section, favorisant l'influence des baguettes
initialement endommaggées.
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FIGURE 2.8 — Essais macroscopiques sur le C/C BLOC300 [Gratton, 1998|. A : Trac-
tions/compressions suivant les axes de tissage. B : Tractions/compressions en dehors des axes
de tissage.
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FIGURE 2.9 Caractérisation macroscopique d'un  C/C  similaire au 3D C/C
[Hatta et al., 2005a]. A : Eprouvette aprés essais de compression hors axe (déformation
de 10%). B : Schématisation des mécanismes de déformation du 3D C/C dans la région du
plateau de glissement.
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2.2.2 Compléments sur des matériaux similaires au 3D C/C
Gratton1998

Contexte Dans le cadre de ses travaux de thése, Michel Gratton a réalisé une étude intitulée
« Comportement d’'un composite 3D carbone/carbone, méso-modélisation pour la prévision
de la réponse sous choc » |Gratton, 1998|. Le composite étudié, appelé BLOC300, posséde
une architecture similaire & celle du 3D C/C. Des essais de caractérisation sont présentés sur
le composite (traction/compression axiales et hors axe) et sur ses constituants (baguettes,
octets de matrice). Ces essais sont inspirés de ceux effectués par Poss et Rémond. Des essais
d’impact plaque-plaque sont réalisés et les enjeux liés a leur modélisation sont introduits. Un
modéle mésoscopique est construit en s’inspirant des travaux de Rémond |Rémond, 1984|, les
propriétés ayant été adaptées au matériau BLOC300. Enfin, ce modéle est exploité dans le
cadre de I'impact plaque-plaque, permettant d’interpréter les essais réalisés.

Comportement mécanique Des essais de traction/compression ont été réalisés sur le com-
posite. Les essais dans les directions du tissage sont présentés en figure 2.8-A. Le comportement
en traction est linéaire élastique fragile, les modules de Young sont respectivement de 101GPa et
120GPa dans les directions X/Y et Z, avec des ruptures & 195MPa et 276 MPa. En compression,
le comportement est légérement plus endommageable, avec une relation contrainte-déformation
non linéaire et des cycles ouverts. Les modules élastiques en compression sont de 90GPa et
110GPa dans les directions X/Y et Z, avec des ruptures respectives a -127MPa et -160MPa.
Des essais similaires ont été conduits hors des axes du tissage. La figure 2.8-B illustre les es-
sais hors axes, dans les plans XY et YZ/ZX. Les modules de cisaillement sont respectivement
de 4.00GPa et 3.15GPa. Les ruptures correspondantes en traction/compression ont eu lieu a
31MPa/39MPa et 24MPa/36MPa. Des essais de compression ont également été réalisés suivant
la trisectrice (direction X+Y+Z). Les modules de cisaillement calculés sont proches de ceux
obtenus précédemment avec 4.15GPa dans le plan XY et 3.05GPa dans les plans YZ/ZX, les
ruptures ont eu lieu & 40MPa. Les essais ont mis en avant un comportement trés similaire au
3D C/C étudié. Le comportement en cisaillement présente autant de non-linéarités avec un
caractere tout autant endommageable. Les propriétés des baguettes et le comportement aux
interfaces pilotent ainsi le comportement macroscopique du matériau. Les légéres différences
au niveau des propriétés ont plusieurs causes probables : une variation dans le processus de
densification, le pas de tissage plus fin suivant Z ou 'utilisation de la fibre T300 au lieu de la
M40.

Hatta2005

Hatta a également étudié le comportement mécanique de composites C/C & architectures tri-
orthogonales [Hatta et al., 2005a]. Le comportement observé est souvent similaire a celui du 3D
C/C. Si une grande résistance est observée suivant les axes de tissage, celle hors axe est prés
de 10 fois plus faible, une donnée décrite comme critique dans la conception de ces matériaux.
La figure 2.9-A présente une coupe d’éprouvette aprés un essai de compression. La direction
de sollicitation correspond a Z+X. La schéma en figure 2.9-B résume les mécanismes observés.
La faible résistance et le comportement non linéaire suivant cette direction sont expliqués par
d’importants glissements aux interfaces. Les baguettes vont simplement glisser les unes sur les
autres, celles placées transversalement vont rouler. Le frottement résultant de ce glissement
provoque le plateau d’endommagement observé et les déformations résiduelles observés lors
des essais. Il est possible d’établir des paralléles avec le 3D C/C. Au vu de la similarité des
architectures et du comportement mécanique, il fortement probable que les méso-interfaces
soient également responsables du comportement non-linéaire hors axe.
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FIGURE 2.10 — Essais a ’ambiante sur méso-constituants. Faciés de rupture aprés traction sur
baguettes Z (A,B) et aprés compression sur blocs de matrice ex-brai (C,D).
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FIGURE 2.11 — Traction sur baguettes Z (A) et compression sur blocs de matrice ex-brai (B).
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2.2.3 Caractérisation des méso-constituants

Littérature Abysset (1981), Bussy (1982), Poss [Poss, 1982], Rémond [Rémond, 1984], et
Dumont [Dumont et al., 1987] ont caractérisé les baguettes au travers de différents essais. Des
essais de flexion ont été réalisés, mettant en avant un comportement élastique fragile, esti-
mant un module axial de 484 + 39GPa pour une rupture a 0.2% (1.20 & 0.12GPa). Egalement,
la contrainte & rupture transverse a été estimée a of = 47.5MPa (Abysset et Bussy). Des
essais de torsion ont permis d’estimer le comportement en cisaillement, avec un module a
Gxy = Gzx = 1.70GPa et une rupture a 1.0% (40MPa). La rupture en cisaillement dans le
plan transverse/transverse a été estimée a 77, = 52MPa (Abysset et Bussy). Un modéle d’ho-
mogénéisation a été utilisé pour déterminer les propriétés des constituants dans un échantillon
de 3D C/C usiné par percage de fagon a retirer les baguettes Z |[Rémond, 1984]. Ce matériau,
composé de baguettes X/Y et d’octets, a été caractérisé en compression suivant différentes di-
rections. Pour les baguettes, le module radial a été estimé a 6.00GPa. Pour ce qui concerne les
octets de matrice, il en résulte un module de Young de 3.60GPa et un coefficient de Poisson de
0.15. Les coefficients de Poisson des baguettes ont été choisis dans la littérature, avec 0.25 en
axial /radial et 0.45 en radial/radial. Dans ses travaux, Aoki a également étudié les propriétés
transverses des renforts [Aoki et al., 2007b]. Un comportement linéaire élastique fragile a été
observé lors d’essais de traction, avec un module élastique de 7.1-8.4GPa et une contrainte a
rupture de 7.3-8.8MPa. Les ordres de grandeurs correspondent.

Tractions sur baguettes Z Des baguettes Z ont été extraites du 3D C/C et caractérisées
avec des essais de traction. La figure 2.10 présente le faciés de rupture d’une baguette (A, B).
Premiérement, le faciés est étagé différemment sur 4 quadrants, probablement une conséquence
du tissage avec un assemblage de 4 fils 1égérement torsadés individuellement. Deuxiémement,
sur chaque quadrant le faciés, bien que complexe, est majoritairement formé de plateaux, signe
de micro-interfaces fortes permettant un rechargement accru. L’aspect feuilleté de la matrice
et les cassures nettes au niveau des fibres montrent que la rigidité des baguettes provient des
fibres. Malgré son grand niveau de graphitation, il semble que la matrice ex-brai joue un role
non-prépondérant dans les propriétés axiales des baguettes. Enfin, la baguette est entourée
d’une fine couche de matrice, soit 4.7+1.5% de la section. La baguette est ainsi un assemblage
en comprenant 4 fils densifiés et une couche de matrice externe. La figure 2.11-A présente les
courbes contrainte-déformation associées. Le comportement est semblable & celui décrit dans la
littérature, une évolution rigoureusement élastique linéaire avec une rupture fragile. Ceci a été
confirmé par les mesures d’émissions acoustiques tout au long des essais. Le module est estimé
a 394+21GPa, avec une rupture a 942+133MPa (0.24+0.03%). Ces valeurs sont légérement
plus faibles que celles de la littérature en flexion.

Compressions sur des blocs de matrice Des essais de compression ont été réalisés sur
des blocs de matrice ex-brai. Ce matériau présente divers points communs avec les octets de
matrice (texture, forme des porosités). Il présente cependant une densité plus faible, due a une
forte porosité (~40%). La figure 2.10 présente un faciés de rupture aprés essai. La rupture
finale semble due & une coalescence des fissurations entre les porosités. La faciés est complexe
et trés rugueux et semble également dépendre de la texture de la matrice. La figure 2.11-
B présente les courbes contrainte-déformation associées. Le comportement se traduit par un
chargement élastique et une phase endommageable avant la rupture finale. Les émissions acous-
tiques confirment que 'endommagement n’opére qu’aprés le changement de pente. Le module
initial est de 1.16+0.23GPa, la limite élastique est a 6.76+1.81MPa et la rupture intervient a
17.44+1.2MPa. Le matériau apparait avoir une résistance mécanique trés faible. Les octets sont
plus denses, mais ces résultats appuient I’hypothése de leur faible contribution mécanique.
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FIGURE 2.12 — Essais de traction sur fibres & ’ambiante [Carpier, 2015, Benezech, 2016|.
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FIGURE 2.13 — Essais de nano-indentation sur les baguettes et les octets de matrice.
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2.2.4 Caractérisation des micro-constituants

Littérature L’étude de morphologie du 3D C/C a révélé une forte réduction du diamétre
moyen des fibres au sein des baguettes par rapport aux fibres brutes. Ceci témoigne d’une forte
transformation pendant la densification du matériau. Pour information, quelques propriétés
mécaniques des fibres M40 brutes sont connues. Tout d’abord, le fabricant [Toray, 2012] indique
un module axiale de 392GPa et une contrainte a rupture de 2.74GPa. D’autres travaux affichent
davantage de propriétés, un module élastique transverse de 12.0GPa et un coefficient de Poisson
axial /radial de 0.38 [Menessier et al., 1989|. Enfin, les travaux de Kawabata |[Kawabata, 1990]
donnent un module axiale compris entre 343GPa et 513GPa pour une rupture a 3.82GPa et un
module transverse de 7.56GPa pour une rupture a 0.95GPa (compression transverse). L'étude
de morphologie du 3D C/C a montré la texture lamellaire de la matrice, dont les propriétés
mécaniques sont probablement faibles. Ceci est corroboré par les faciés de rupture aprés traction
sur baguettes. Il n’existe cependant pas de valeur dans la littérature pour la matrice ex-brai. Par
contre, il est probable que le comportement des lamelles, prises individuellement, soit proche
de celui de la structure graphitique théorique.

Traction mono-filamentaire sur la fibre M40 Un dispositif de traction mono-filamentaire
a permis de caractériser les propriétés mécaniques de la fibre M40 [Grandclaudon, 2006]. Une
trentaine d’essais & température ambiante ont été réalisés [Carpier, 2015, Benezech, 2016|, pré-
sentés dans la figure 2.12. Un comportement linéaire élastique fragile est observé. Le module
élastique axial est de 380 + 27GPa, la contrainte a rupture axiale est de 2020 + 670MPa et la
déformation a rupture est de 0.50 & 0.16%. Les valeurs a rupture sont légérement plus faibles
que celles annoncées par le fabriquant [Toray, 2012]. Méme si le comportement rappelle celui
des baguettes, les valeurs caractéristiques restent bien inférieures a celles attendues.

Nano-indentation La nano-indentation est une méthode destructive de caractérisation des
propriétés mécaniques. Un indenteur équipé d’une pointe spécifique vient infliger une défor-
mation irréversible a la surface du matériau. La pointe utilisée ici est de type Berkovich, une
pyramide inversée a base triangulaire. L’analyse des courbes effort-déplacement permet de dé-
terminer un module élastique et une dureté. Le module de nano-indentation est lié a la réponse
du matériau lors du retrait de la pointe aprés essai. La dureté est une fonction de la profondeur
atteinte, elle quantifie la résistance du matériau a la pénétration. Si cette méthode permet de
caractériser les propriétés d'un matériau a 1’échelle du micron, son application aux carbones
graphitiques est trés complexe. En effet, divers travaux [Diss et al., 2002, Gross et al., 2013]
ont montré que ce type d’essai sous-estime grandement les propriétés mécaniques des carbones
graphitiques du fait d'un flambement local dans les plans basaux. Il permet cependant de com-
parer les propriétés des différents constituants, et dans le cas du 3D C/C d’apporter quelques
données sur la matrice ex-brai. La figure 2.13 présente la dureté en fonction du module de nano-
indentation. Les essais ont été réalisés sur des coupes longitudinale et transverse des baguettes,
ainsi que sur la matrice des octets. Dans les sections transverses des baguettes, les fibres ont
une dureté de 3-5 pour un module de 30-37GPa, et la matrice ex-brai présente une dureté de
2-3 pour un module élastique de 20-28GPa. Dans les sections longitudinales des baguettes, les
fibres ont une dureté de 2-3 pour un module de 13-17GPa, et la matrice & une dureté de 1-2 pour
un module de 10-12GPa. Les essais sur la matrice ex-brai dans les octets de matrice donnent
une dureté de 1.5-2.5 pour un module de 10-20GPa. Les modules sont trés éloignés de ceux de
traction, il s’agit de module de nano-indentation, probablement & comparer avec des modules
de compression. Les éléments dans la direction des fibres sont plus rigides et plus durs que ceux
dans la direction normale aux fibres et que la matrice dans les octets. Egalement, dans chaque
direction respective, les fibres sont plus rigides et plus dures que la matrice.
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2.2.5 Bilan des propriétés mécaniques & ’ambiante

Echelle macroscopique Le tableau 2.1 regroupe les propriétés élastiques issues des travaux
au LMT [Poss, 1982, Rémond, 1984]. En complément, le tableau 2.2 rassemble les données
liées & la rupture pour des chargements de traction, compression et cisaillement. Suivant les
renforts, le 3D C/C présente un comportement linéaire élastique fragile en traction. En com-
pression, des micro-flambements au sein des baguettes causent un comportement légérement
endommageable. En dehors des axes de tissage, le matériau présente beaucoup moins de résis-
tance et un comportement non linéaire endommageable. Ce sont probablement des glissements
aux interfaces qui seraient responsables de ce comportement.

Module de Coefficient de Module de
GPa . - .. GPa

Young Poisson cisaillement
EX 120 Vxy ~ 0.02 GXY 2.75
EY 120 Vygz ~ 0.02 GYZ 2.25
EZ 120 Vzx ~ 0.02 GZX 2.25

TABLE 2.1 — Propriétés élastiques du 3D C/C [Poss, 1982, Rémond, 1984].

Traction MPa Compression MPa Cisaillement MPa
ok 217 o$ ~ 80 XY ~ 40
oy 217 o ~ 80 Ty z ~ 40
ol 268 o§ 80 T7X ~ 40

TABLE 2.2 — Contraintes a rupture du 3D C/C [Poss, 1982, Rémond, 1984).

Echelle mésoscopique A DPéchelle mésoscopique, les constituants présentent un comporte-
ment relativement simple. Les baguettes, directement responsables du comportement du 3D
C/C lors de sollicitations suivant les axes de tissage, reprennent le comportement observé lors
des essais de traction/compression. Des caractérisations ont été réalisées sur les baguettes X/Y
et les baguettes Z. Ces baguettes seront supposées avoir les mémes propriétés, celles présen-
tées dans le tableau 2.3. La caractérisation directe des octets de matrice étant tres difficile,
des valeurs ont été estimées dans les travaux réalisés au LMT [Poss, 1982, Rémond, 1984]. Ces
données, constituant néanmoins un point de départ, sont regroupées dans le tableau 2.4.

Module de Coefficient de Module de
GPa . - .. GPa

Young Poisson cisaillement
EL 484 VLR 0.25 GLR 1.70
ER 6.00 VRR 0.45 GRR 2.10

TABLE 2.3 — Propriétés élastiques des baguettes a 'ambiante [Poss, 1982, Rémond, 1984].

Module de Coefficient de Module de
GPa . - o GPa

Young Poisson cisaillement
E 4.60 v 0.15 G 2.00

TABLE 2.4 — Propriétés mécaniques isotrope des octets de matrice & 'ambiante |Poss, 1982,
Rémond, 1984].
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Echelle microscopique A I’échelle microscopique, trés peu de données sont accessibles pour
les micro-constituants. Les données proviennent de diverses sources externes, et sont soit discu-
tables, soit éloignées des réalités du matériau. La fibre M40, a été caractérisée par le fabricant
[Toray, 2012] et a fait 'objet de quelques études [Menessier et al., 1989, Kawabata, 1990|. Les
données sont regroupées dans le tableau 2.5. Concernant la matrice ex-brai, la littérature ne
fournit aucune donnée. La texture complexe et aspect granulaire/lamellaire laisse imaginer
un comportement mécanique faible mais complexe. A titre d’information, des propriétés de
matrice fortement graphitées issues de caractérisations et de simulations sont regroupées dans
le tableau 2.6. Ces propriétés peuvent étre reliées au comportement des lamelles individuelles.

Référence E; (GPa) | Er (GPa) | Grr (GPa) | Grr (GPa) | vir | vrr

Menessier1989 390 12.0 - - 0.38 -

Toray2012 392 - - - - -

Kawabatal1990 343 7.56 - - - -

TABLE 2.5 — Propriétés élastiques linéaires de la fibre M40.

Référence E, (GPa) | E. (GPa) | G, (GPa) | Gy (GPa) | Vg Vaa
Blaksheel970 1025 36.1 440 0.0265 0.165 | 0.0121
Mounet2005 1068 29.0 441 4.50 0.210 | -0.00207
Cousins2003 1028 36.4 440 5.05 0.168 | 0.00637

TABLE 2.6 — Propriétés élastiques linéaires des graphites pyrolytiques estimées par caractérisa-
tions et simulations.

Perspectives Les essais suivant les axes de tissage ont mis en avant un comportement linéaire
élastique fragile en traction et légérement endommageable en compression & cause de micro-
flambements dans les renforts. Ainsi, les renforts jouent un réle prépondérant dans les axes du
matériau, eux-mémes pilotés par le comportement des fibres a I’échelle microscopique. Les essais
hors axes ont mis en avant un comportement nettement moins résistant et fortement endomma-
geable. Les compléments apportés par la littérature indiquent que des glissements aux interfaces
seraient responsables de ce comportement. Les modéles phénoménologiques construits lors des
travaux de Poss et Rémond, bien qu’efficaces, sont jusque-la trés éloignés des réalités du ma-
tériau. Ils ne permettent pas de lier les mécanismes a I’échelle mésoscopique au comportement
effectif du 3D C/C a 1’échelle macroscopique. En conséquence, ils ne peuvent pas permettre
d’anticiper une évolution des propriétés effectives lors d’une évolution des méso-constituants.
Au niveau des méso-constituants, les baguettes ont été largement caractérisées, montrant un
comportement similaire au composite suivant ses axes. Par ailleurs, ceci appuie I’hypothése des
glissements aux interfaces pour expliquer le comportement du 3D C/C hors-axe. Les octets de
matrice, qui jouent un role encore inconnu mais probablement mineur, n’ont pu étre caractérisés
directement. A cette échelle, il faudrait caractériser les interfaces pour quantifier leur résistance
et valider les hypothéses avancées dans ce chapitre. Enfin, il y a également nombre d’inconnues
a I’échelle microscopique. Les propriétés des fibres semblent avoir évolué. Les essais sur fibres
brutes, méme avec traitements thermiques, ne peuvent réellement approcher celles du 3D C/C
densifié. Egalement, le role de la matrice ex-brai reste trés hypothétique, avec beaucoup d’in-
connues sur son comportement mécanique. Pour finir, les micro-interfaces apparaissent fortes
apreés observation des faciés de rupture. Méme si elles n’interviennent que lors des phases finales
de la rupture du 3D C/C (endommagement des renforts), il serait intéressant de les caractériser.
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FIGURE 2.14 — A : Influence du traitement thermique sur les propriétés a I'ambiante d’une
fibre de carbone ex-PAN |[Fitzer and Manocha, 1999|. B : Effet du traitement thermique sur la
structure des carbones graphitiques |Fitzer and Manocha, 1999|.
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FIGURE 2.15 — Evolution des propriétés mécaniques axiales de fibres de carbone en fonction de
la température [Sauder et al., 2004]. A : Le module élastique. B : La contrainte a rupture.
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2.3 Evolution avec la température

2.3.1 Données de la littérature

Traitement thermique (HTT) Le schéma en figure 2.14-A présente I’évolution des proprié-
tés mécaniques d’une fibre de carbone ex-PAN en fonction de la température. Plus la tempéra-
ture de traitement est élevée, plus le module de la fibre augmente. Certaines fibres, qualifiées
de "trés haut module", peuvent atteindre jusqu’a 800GPa grace a des méthodes d’étirement
a chaud. Cependant, la résistance & la rupture ne suit pas une loi croissante. Elle augmente
progressivement jusqu’a 1500°C, puis décroit au-dela. Ainsi, a partir de 1500°C, avoir une fibre
plus rigide équivaut & avoir une fibre moins résistante. I.’évolution des propriétés s’explique
par les changements opérés a I’échelle cristalline. Le schéma en figure 2.14-B représente 'ef-
fet du traitement thermique sur le carbone graphitique désordonné. Plus la température est
élevée, plus les défauts vont se réduire, les plans cristallins s’aligner, les domaines cohérents
croitre et 'anisotropie augmenter. Plus la graphitation est avancée, plus les propriétés tendent
vers celles du graphite. Tout ceci se traduit par la réduction de la largeur de la distribution
des orientations préférentielles au sein du carbone. Ainsi, une disparité de £5° équivaut a un
module élastique de 800GPa (exemple des propriétés axiales dans une fibre ex-brai), et +30°
a 200GPa [Savage, 1993]. Kobayashi [Kobayashi et al., 2009] a étudié ce phénomeéne sur un 3D
C/C tissé avec des fibres M40 par diffraction des rayons X (DRX). En comparant un traite-
ment & 2000°C et un & 2500°C, une croissance de 10% de la longueur des cristallites L. a été
mesurée au sein des fibre et de la matrice, ainsi qu’une diminution de la distance inter-plan
doo2 dans la matrice. Cette croissance des domaines cohérents et diminution de la quantité
de défauts accroit 'anisotropie locale et augmente la rigidité le long des renforts. Cependant,
Ieffet du traitement thermique sur des structures comme celles des composites C/C peut avoir
un impact négatif. Les travaux de Perry [Perry, 1976] ont porté sur I'évolution des propriétés
mécaniques en traction (module élastique et contrainte a rupture) d’un C/C proche du 3D C/C
lors des cycles de densification et de graphitation. Si la densification augmente ces propriétés,
la graphitation a tendance a fortement les dégrader, ouvrant des décohésions dans le matériau.
Le traitement thermique augmente ’anisotropie et la densité localement, mais provoque des
contraintes thermiques résiduelles croissantes. C’est 1a la limite du traitement thermique sur
les matériaux C/C.

Propriétés mécaniques et température Bien que le traitement thermique comporte des
aspects négatifs, il est nécessaire pour figer la structure locale du matériau. Une fois le trai-
tement thermique effectué a une certaine température, le matériau n’évoluera plus (chimique-
ment) en dega de cette température. L’évolution des propriétés mécaniques sera considérée
sur des matériaux traités au-dela de la température maximale d’essai. La figure 2.15 présente
des essais de traction sur différentes fibres, réalisés dans le cadre de la thése de Cédric Sau-
der [Sauder et al., 2004]. Avec un systéme électrique se servant de la fibre comme résistance,
des fibres ont été portée jusqu’a 2400°C sous vide. Le graphe 2.15-A montre la décroissance
du module élastique avec la température (-5% a 1500°C, -10% a 1800°C, -30% a 2000°C, -
50% a 2200°C). Le graphe 2.15-B montre la variation des contraintes a rupture. Elles restent
globalement constantes jusqu’a 2000°C. Au-dessus de 2000°C, le comportement se complexifie
avec I'apparition du fluage. Il s’agit d’une déformation plastique causée par un maintien sous
contrainte dans le temps. Ceci contribue fortement a la dégradation des propriétés mécaniques
des fibres [Sauder et al., 2004]. Les fibres de carbone tiennent relativement bien a haute tem-
pérature, en particulier celles ayant subi un traitement thermique, avec des propriétés qui ne
se dégradent réellement qu’aprés 2000°C. Les fibres étant le renfort des composites C/C, il est
attendu que les renforts se comportent de facon analogue.
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FIGURE 2.16 — Micrographies MEB post-mortem sur éprouvettes de traction Z sur le composite
3D C/C, a Pambiante (A,B) et a 3000°C (C,D). [CEA, 2004]
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FIGURE 2.17 — Essais de traction Z & haute température sur le composite 3D C/C. |[CEA, 2004|
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2.3.2 Essais macroscopiques & haute température
Traction axiale a trés haute température

Evolution du faciés de rupture Des essais de traction suivant Z ont été réalisés au CEA
sur le 3D C/C [CEA, 2004]. La figure 2.16 présente 4 micrographies d’essais de traction a 25°C
et a 3000°C, a I’échelle de I’éprouvette et a ’échelle des fibres au sein des baguettes Z. Les
faciés de rupture des essais a 25°C correspondent aux observations dans les travaux de C. Davy
[Davy, 2001]. Les baguettes Z tiennent a elles seules le matériau, et vont rompre de fagon fragile
simultanément. Les faciés microscopiques montrent de faibles longueurs de déchaussement des
fibres, signe d’une cohésion plutot forte a I'interface fibre/matrice. Les fibres présentent toutes
les caractéristiques d’une rupture fragile. La matrice ne semble pas jouer de role mécanique
prépondérant dans ces essais. A I'inverse, le profil de rupture des baguettes semble différer, les
ruptures locales sont réparties sur plusieurs mm autour du plan XY rompu. Elles ont proba-
blement rompu au niveau d’un point faible sur leur longueur. Ceci est le signe d’une interface
mésoscopique faible avec un rechargement trées limité. Ceci est encore plus marqué en bordure
d’éprouvette, probablement une conséquence de I'usinage ou de la flexion. A 3000°C, le faciés
de rupture évolue considérablement. Globalement, la rupture est limitée au niveau du plan XY
rompu. La dilatation transverse des baguettes contraint les méso-interfaces en compression,
provoquant un effet de renforcement, et augmentant probablement le rechargement entre les
éléments. En conséquence, la fragilité du matériau a été augmentée a cette échelle. Au niveau
du renfort fibreux, les longueurs de déchaussement semblent accrues. A trés haute tempéra-
ture, la matrice se ramollit, provoquant une dégradation ses propriétés mécaniques. L’interface
fibre/matrice s’en trouve alors affaiblie. Les ruptures ne se produisent plus sur des plans mais
au niveau des points faibles sur chaque fibre prise individuellement, toujours autour du plan
XY global. Les fibres présentent une rupture plus complexe qu’a 25°C, avec des faciés étagés.
La température introduit des phénoménes de ductilité et de fluage lors des essais. Les travaux
de Kobayashi |[Kobayashi et al., 2009] sur un 3D C/C composé de fibres M40 confirme ces ob-
servations. Le renforcement des propriétés interfaciales a haute température y est observé. Puis
la matrice devient ductile & trés haute température, augmentant d’autant la déformation a
rupture. Le comportement est alors piloté par les fibres, la matrice ayant un role négligeable.

Evolution du comportement macroscopique La figure 2.17 présente les mesures réalisées
(contrainte/déformation) lors d’essais de traction suivant Z a différentes températures (25-
3000°C). Les essais de 25°C a 2350°C ont été regroupés sur une seule courbe, le comportement
n’évoluant pas entre ces températures. Le matériau présente un caractére élastique fragile avec
un module de Young autour de 100GPa et une rupture vers 220MPa. A partir de 2400°C, le
comportement évolue avec 'apparition d’un comportement plastique a partir de 180MPa et une
rupture autour de 280MPa. Il est possible que la matrice commence alors a perdre sa rigidité,
dégradant les micro-interfaces au sein des baguettes Z. Ceci peut provoquer des ruptures locales
des fibres, qui vont glisser & I'intérieur des baguettes. Ce phénoméne peut étre résumé par un
fluage des baguettes 7 sous charge. A partir de 2500°C, c’est la rigidité du composite qui
se dégrade. Ceci correspond aux observations de Sauder [Sauder et al., 2004] lors d’essais a
haute température sur fibres. Les fibres, le renfort mécanique, voient leurs propriétés fortement
dégradées entre 2400°C et 2500°C. Les essais a 2750°C et 3000°C ne sont que les effets observés
précédemment, conjugués et amplifiés. Il faut noter qu’a 3000°C, le module de Young reste
élevé, autour de 30 & 50GPa, et la rupture se produit 4 80MPa pour une déformation de 5.5%.
En bilan, le comportement du 3D C/C dépend du comportement des fibres, de la matrice et
des interfaces. La température apparait changer radicalement leurs comportements respectifs,
faisant varier d’autant les propriétés effectives du composite.
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(b) 2273 K, 74=25 MPa

(c) 2873 K, 74= 17 MPa

(d) 3173 K, 74= 13 MPa

FIGURE 2.18 — Comparaison de faciés de rupture apreés tractions a 'ambiante sur des composites
C/C élaborés avec différents traitements thermiques. Les contraintes de cisaillement & rupture
des micro-interfaces correspondantes sont également indiquées. [Hatta et al., 2005a)
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FIGURE 2.19 — Essais macroscopiques sur composites C/C a haute température

[Hatta et al., 2005a]. A : Essais de traction sur un composite stratifiés sous différentes condi-
tions expérimentales. B : Essais de compression a 45°C sur une architecture tri-orthogonale.
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Compléments sur le comportement a4 haute température

Faciés de rupture et interfaces Les faciés de rupture varient fortement avec les propriétés
des constituants et des interfaces liant ces derniers. En supposant une fissure initiée dans un
renfort depuis la rupture d’une fibre, cette derniére se propage dans un plan orthogonal aux
fibres tant que les interfaces sont suffisamment fortes pour permettre un rechargement efficace.
Si la fissure arrive sur une interface faible, la fissure est déviée parallélement aux fibres, re-
chargeant le voisinage jusqu’a une nouvelle rupture. Ainsi, 'endommagement des renforts est
relié a la probabilité de rencontre d’une interface faible. Plus les interfaces sont fortes, plus les
bundles rompus sont épais. A I'inverse, pour des interfaces trés faibles, chaque fibre va casser
& sa contrainte a rupture individuelle. La rupture d’une fibre va provoquer un rechargement
uniforme sur ’ensemble des autres fibres. Ce rechargement peut éventuellement provoquer une
série de rupture, en fonction de la finesse de la distribution des contraintes a rupture. Il existe
une valeur critique oul la contrainte redistribuée dépasse la tenue des fibres survivantes, provo-
quant alors la rupture compléte du renfort. La température peut radicalement changer le faciés
de rupture aprés essais de tractions dans la direction des renforts sur un C/C (figure 2.18,
|[Hatta et al., 2005a|). Le faciés de rupture a I’échelle macroscopique et & 'ambiante est décrit
comme trés rugueux. C’est le signe de méso-interfaces faibles, provoquant des cassures aux
points de faiblesse individuels des renforts. A partir de 2000°C (b), le faciés est concentré sur
un plan de faiblesse du composite, les méso-interfaces sont plus fortes et permettent un rechar-
gement efficace sur le voisinage. A 1’échelle microscopique, c’est le contraire qui est observé. Des
ruptures par paquets de fibres sont observées jusqu’a 2000°C, signe d’une micro-interface forte,
permettant un fort rechargement au sein des renforts. Au-dela de 2600°C (c et d), 'interface mi-
croscopique faiblit, provoquant des ruptures des fibres aux points de faiblesse individuels. Ceci
s’observe par les grandes longueurs de déchaussement. Il faut néanmoins noter le changement
de comportement du matériau, marqué par une rupture fragile a ’ambiante et par ’apparition
de fluage & haute température. L’affaiblissement des micro-interfaces peut s’expliquer par un
ramollissement de la matrice, plus sensible au fluage que les fibres.

Evolution des propriétés macroscopiques Il existe peu de données d’essais de macrosco-
piques publi¢es dans la littérature. Hatta a étudié le comportement en traction d'un composite
C/C stratifié (figure 2.19-A, [Hatta et al., 2005a]). Plusieurs résultats intéressants ressortent de
cette étude. Tout d’abord, le matériau se renforce considérablement avec la température. Le
fluage est mis en avant pour expliquer ce renforcement. Il est cependant probable que la refer-
meture des méso-interfaces a haute température [Aoki et al., 2007b| augmente le rechargement
entre les différentes strates du matériau, augmentant le nombre de renforts sollicités et donc
la résistance effective du matériau. Le 3D C/C ne présente pas de renforcement des propriétés
axiales avec la température, tous les renforts étant déja sollicités a I’ambiante lors des essais
axiaux. En effet, la refermeture des méso-interfaces provoque potentiellement un rechargement
sur les baguettes transverses et les octets. Ces derniers travailleraient alors dans des directions
dépourvues de fibres, leur influence sur le comportement macroscopique est ainsi trés faible.
Il existe un dernier point intéressant concernant I’étude de Hatta. Le dégazage semble avoir
un effet non négligeable sur le comportement macroscopique. La volatilisation des espéces aux
interfaces semble augmenter la résistance du matériau. Les essais de compression hors-axe sur
un C/C similaire au 3D C/C sont tout aussi intéressants (figure 2.19-B, [Hatta et al., 2005al).
Cette direction de sollicitation est connue pour fortement solliciter les interfaces du matériau.
Les résultats montrent un renforcement considérable des propriétés mécaniques dans cette di-
rection avec la température. Les interfaces semblent fortement évoluer avec les conditions expé-
rimentales (température, dégazage) et ont une influence non négligeable sur le comportement
macroscopique pour ce matériau.



50 CHAPITRE 2. CARACTERISATION THERMOMECANIQUE

2.3.3 Essais microscopiques 4 haute température

Traction mono-filamentaire HT sur la fibre M40 Un dispositif de traction mono-
filamentaire a été développé au LCTS [Grandclaudon, 2006] pour la réalisation de caractérisa-
tions thermo-mécaniques sous atmosphére contrélée. Les fibres, collées entre deux électrodes,
sont chauffées par effet Joule avec une alimentation électrique. La température est mesurée a
I’aide un pyrométre. Pour éviter les problématiques liées a I'oxydation, un vide secondaire est
établi avant le chauffage. La figure 2.20 présente les essais de traction a haute température sur
les fibres M40 [Carpier, 2015, Benezech, 2016]. Le comportement élastique fragile est retrouvé
entre 25°C et 800°C, avec un module autour de 380GPa et une déformation a rupture entre
0.75% et 0.80%. De 1000°C a 1500°C, le module élastique diminue de 10-20% et la tenue de
la fibre semble également réduite. Au-dela de ces températures, un comportement ductile est
observé avec des déformations plus importantes. A 1800°C, le module chute de 30% pour une
déformation & rupture de 1.20%. A 2000°C, le module chute de 60%, avec une déformation &
rupture de 4.54%. La fibre brute a ainsi une tenue trés limitée a 2000°C, Papparition du fluage
dégrade ses propriétés mécaniques. Il a été montré que le comportement axial du composite est
piloté par les baguettes, et celui des baguettes par les fibres. Le comportement des fibres doit
donc se rapprocher de celui du 3D C/C. L’apparition du fluage & haute température correspond
bien au comportement du 3D C/C. Ceci appuie le fait que les fibres pilotent le comportement
des baguettes, qui elles-mémes pilotent le composite lors d’essais suivant les axes de tissage.
Cependant, le comportement linéaire élastique fragile est observé jusqu’a 1500°C. Les essais
axiaux sur le 3D C/C ont affiché ce comportement jusqu’a 2300°C. Ceci indique une probable
différence entre les fibres brutes et celles constituant les baguettes, ayant vécu divers traite-
ments pendant la densification. Les baguettes étant composées a environ 60% de fibres, et en
supposant un module de 15GPa pour la matrice, une simple loi des mélange donne un mo-
dule de 800GPa pour les fibres composant les baguettes. La différence avec le module issu des
caractérisations sur fibres unitaires appuie 'hypothése d’un fort changement de propriétés.
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FIGURE 2.20 — Essais de traction sur fibres a haute température |[Carpier, 2015, Benezech, 2016].
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2.3.4 Bilan sur I'influence de la température

Renforcement des propriétés jusqu’a 2000°C Le 3D C/C est traité a haute tempéra-
ture, il n’évolue pas ou trés peu chimiquement de 'ambiante & 2000°C. La derniére passe de
densification non-graphitée, composant les méso-interfaces, est supposée invariante pour sim-
plifier les raisonnements. Sur cette plage de température, les courbes contrainte-déformation
issues d’essais de traction sur le 3D C/C dans la direction des renforts ne présentent aucune
évolution. Les renforts, aux propriétés probablement invariables pour ces températures, sont
prépondérants en ce qui concerne le comportement mécanique. Cependant, en s’intéressant aux
faciés de rupture des éprouvettes, les longueurs de déchaussement des baguettes sont fortement
réduites a 2000°C. Ceci implique un rechargement accru entre les méso-constituants et donc un
probable renforcement aux méso-interfaces. Les caractérisations en dehors des axes de tissage
sur le 3D C/C n’ont été réalisées qu’a 'ambiante, mettant en avant la forte sollicitation des
méso-interfaces, mais posant le probléme de I’évolution du comportement a haute température.
Les travaux de Hatta et al. [Hatta et al., 2005a] ont permis de caractériser le comportement
hors-axe a haute température sur des matériaux trés similaires au 3D C/C en terme d’archi-
tecture et de composition. Ils montrent une forte augmentation de la résistance mécanique, et
Pexpliquent par un renforcement significatif aux méso-interfaces. Par ailleurs, d’autres compo-
sites C/C comme les stratifiés, présentent ce méme renforcement dans la direction des strates.
Un autre phénoméne de renforcement lié¢ au dégazage a été constaté par Hatta et al., il apparait
avoir le méme effet qu’'une élévation de la température a 2000°C et est également relié & un
renforcement aux méso-interfaces. En bilan, cette plage de température semble plutot favorable
aux C/C avec une forte amélioration de leur résistance mécanique. Les propriétés des renforts
restent inchangées, le renforcement des méso-interfaces semble la clé de cette évolution.

Dégradation des propriétés au-dela de 2000°C A partir de 2000°C, un nouveau phéno-
méne apparait dans les carbones graphitiques : le fluage. 1l s’agit d’une déformation irréversible
activée par la température et dépendante du temps de maintien lorsqu’une contrainte est appli-
quée. Le fluage des baguettes est clairement mis en avant lors des tractions a 3000°C réalisées
au CEA. Ce phénoméne provoque un ramollissement des micro-constituants comme la fibre et
la matrice. Les essais mécaniques a chaud montrent une matrice plus sensible & ce phénomeéne,
probablement & cause de sa texture. Avec le ramollissement de la matrice, les faciés de rupture
évoluent difféeremment. En effet, les micro-interfaces faiblissent et les longueurs de déchausse-
ment des fibres augmentent. Les méso-interfaces semblent quant a elles se maintenir au-dela de
2000°C. En bilan, les températures au-dela de 2000°C dégradent les propriétés mécaniques des
C/C. A ces températures trés élevées, les constituants passent d’un comportement linéaire élas-
tique fragile & un comportement non-linéaire manifesté par du fluage. Les scenarii de rupture
deviennent alors beaucoup plus complexes. Pour simplifier ’étude menée ici, les mécanismes
étudiés par la suite seront considérés sur une plage de température inférieure a 2000°C. Au-dela,
le matériau nécessite des études poussées, des modéles adaptés et des moyens de caractérisation
non disponibles.
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FIGURE 2.21 — Echantillons dans le dilatométre TMA. A gauche un échantillon de 6mm, a
droite un échantillon de 16mm.
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FIGURE 2.22 — Dilatation thermique du composite : mesures sur un échantillon de 16mm.
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2.4 Caractérisation de 'expansion thermique

2.4.1 Expansion thermique du 3D C/C

Contexte IL’étude de la morphologie (chapitre 1) a mis en exergue la forte anisotropie locale
et la grande hétérogénéité au sein du 3D C/C. L’effet conjugué de 'anisotropie et de 1’hétéro-
généité cause des gradients d’expansion thermique, provoquant potentiellement d’importantes
contraintes thermiques résiduelles. Ceci explique les multiples décohésions qui parcourent le
matériau aux différentes échelles. Ces décohésions semblent avoir une forte influence sur le
comportement macroscopique lors des essais hors axe. Comprendre ’expansion thermique du
3D C/C, c’est aussi retracer la formation des interfaces et mieux comprendre leur role. Dans
la littérature, Hatta [Hatta et al., 2000] s’est intéressé a I'influence de la microstructure sur la
dilatation thermique au sein de C/C stratifiés. Il y est avancé que le renfort fibreux permet
contenir efficacement la dilatation thermique. Néanmoins, les travaux de Luo [Luo et al., 2004]
sur 5 composites C/C tissés/aiguilletés différents, ne présentent aucun lien évident vis-a-vis
de la microstructure. Ainsi, la relation structure-propriétés dans les C/C apparait complexe.
L’architecture du 3D C/C est réguliére, un contexte favorable pour étudier cette relation.

Objectifs Cette section s’intéresse a la caractérisation de 1’expansion thermique du 3D C/C
et de ses constituants. Les mesures a 1’échelle macroscopique mettent en avant des phéno-
meénes mécaniques intéressants. Dans la continuité de 'étude, 'enquéte sur les mécanismes est
poursuivie aux échelles mésoscopiques et microscopiques. Il s’agit d’expliquer le comportement
du composite & partir des propriétés de ses méso-constituants, et le comportement des méso-
constituants a partir de celui des micro-constituants. L’objectif est de comprendre quels sont
les moteurs de la dilatation aux différentes échelles, des éléments clés pour la compréhension du
comportement thermo-mécanique du 3D C/C. Cette premiére section est focalisée a 1’échelle
macroscopique. Deux dimensions d’échantillons ont été empiriquement choisies, 6mm et 16mm
(figure 2.21). La premiére hauteur est suffisamment faible pour que les contraintes internes
sollicitent les interfaces, la deuxiéme est suffisamment grande pour qu’un comportement "de
référence" soit mesuré, sans endommagement ni glissement aux interfaces. Le tissage n’étant
pas équilibré, les essais ont été répétés dans chaque direction représentative, X/Y et Z. L’ob-
jectif est d’observer, recenser et caractériser les mécanismes mis en ceuvre lors de ces mesures
afin de les intégrer, ultérieurement, dans les lois de comportement du matériau.

Dispositif expérimental Le dispositif utilisé est un outil multi-module de caractérisation
a trés haute température (2400°C) dénommé SETSY'S 2400, capable de diverses analyses dont
la mesure de la dilatation. Le module utilisé est un TMA (pour Thermo Mechanical Analysis).
Concu pour mettre en avant un changement d’état physique d’'un matériau, il exerce un effort
via un palpeur tout en variant la température. Comme préconisé dans la littérature, la palpeur
choisi a une forme sphérique |Jortner, 1985|. L’effort appliqué est maintenu & 5g et le dépla-
cement est lu, permettant ainsi d’avoir ’expansion thermique d’'un matériau. L’échantillon est
placé au centre d’un four en graphite et sous atmosphére controlée; une atmosphére neutre
d’argon est utilisée pour éviter 'oxydation du composite aux hautes températures. La tempé-
rature est mesurée a 'aide d’'un thermocouple placé dans le support de I’échantillon, capable
de mesurer en continu de 25°C & 1200°C (plage de mesure considérée ici). Le fonctionnement
du dispositif est détaillé en annexe D. Une premiére étape consiste & placer ’échantillon au
centre du support et a positionner le palpeur au-dessus de ce dernier (figure 2.21). Puis le
zéro de déplacement est établi, la hauteur de I’échantillon est déja connue & ce point. Ensuite
I’ensemble est descendu dans le four, le vide est établi, suivi d’une injection d’argon, et enfin le
programme de chauffe est lancé.
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Un trapéze de température est appliqué; le programme choisi comporte des paliers isothermes
et des montées/descentes & 5°C/min. Il est possible d’effectuer plusieurs cycles, seul le second
est pris en compte, le premier servant a positionner le palpeur et a stabiliser la mesure ; I’échan-
tillon peut éventuellement dégazer pendant ce premier cycle. La complaisance du dispositif est
retranchée a 'aide d’un échantillon test en graphite dense dont les propriétés sont connues.

Mesures et observations La figure 2.22 présente la déformation de I’échantillon de 16mm en
fonction de la température. Trois essais de dilatation ont été réalisés suivant chaque direction
représentative du tissage, avec les mesures brutes des cycles montée-descente complets. En
premiére observation, le composite posséde une dilatation trés particuliére avec des phases
négatives et une hystérésis trés marquée entre 25°C et 400°C. Pour la dilatation négative,
rien d’anormal puisqu’il s’agit de carbones graphitiques trés anisotropes. Elle correspond a
la dilatation dans la direction a/b des plans basaux au sein de la structure graphitique. Lors
du chauffage, la dilatation est nettement plus importante entre 25°C et 400°C que lors du
refroidissement. Cette hystérésis est due a la correction de la complaisance du moyen de mesure
utilisé. Comme attendu, le matériau dilate globalement trés peu. Cette trés faible dilatation,
qui fait la résistance aux chocs thermiques du matériau, place la correction en deca de sa plage
de fiabilité. En deuxiéme observation, malgré un tissage non-équilibré, le composite présente
un comportement presque isotrope. Ceci correspond aux observations sur des C/C similaires
dans la littérature [Perry, 1976]. La direction Z dilate sensiblement moins, avec des valeurs
légérement plus négatives. La fibre étant le renfort mécanique du composite, il était attendu
qu’elle impose sa dilatation thermique. Le taux de fibre est le méme dans chaque direction
de tissage, ce qui explique le comportement isotrope observé. La légére différence entre les
deux directions peut s’expliquer par le pas de tissage non-équilibré. La figure 2.23 présente
la déformation de I’échantillon de 6mm. En comparaison avec la mesure sur 1’échantillon de
16mm, I'hystérésis apparait sur la méme gamme de température et pour les mémes raisons. La
dilatation dans la direction X/Y semble avoir trés peu évolué malgré la diminution de la taille
de I’échantillon. Par contre, la dilatation suivant Z a trés nettement changé avec une dilatation
maximale doublée. Le renfort fibreux ne semble plus piloter la dilatation dans cette direction
pour des échantillons de cette taille. Les baguettes n’ayant pas été endommagées lors de la
chauffe, ce sont plutot des glissements aux interfaces qui en seraient responsables.

Bilan Avec les limites de la correction pour de faibles dilatations, une comparaison est réalisée
avec la figure 2.24 présentant des mesures fournies par le CEA. 1l s’agit de deux mesures de
dilatation suivant Z sur des échantillons de hauteur 25mm. La dilatation entre 800°C et 1200°C
correspond au comportement de ’échantillon de 16mm, ce qui valide une partie des données.
Cependant, la dilatation entre 25°C et 800°C est visiblement plus négative sur les mesures du
CEA. N’ayant pas connaissance de la méthode de correction des données, il est impossible
d’en dire davantage sur cette différence. Il est possible que ce soit un effet de la taille de
I’échantillon. Un phénoméne important a néanmoins été mis en avant dans cette étude, la
dépendance de la dilatation thermique envers la dimension de ’échantillon. Des échantillons de
dimensions trop réduites verront un endommagement qui changera fortement le comportement
global. Les baguettes, composée & 60% de fibres forment un renfort trés rigide pouvant imposer
aisément sa dilatation thermique. Ceci n’est vérifié que pour les éléments suffisamment liés
a ces derniéres. De fortes décohésions ont été observées au niveau des méso-interfaces. Les
baguettes ne peuvent contenir la dilatation que lorsque les interfaces le permettent. Ainsi,
des caractérisations complémentaires sont nécessaires a I’échelle mésoscopique, pour mesurer
Iexpansion thermique des constituants mais aussi pour évaluer la résistance des interfaces.
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FIGURE 2.25 — Mesure de la dilatation des baguettes dans le dilatométre. A gauche, le montage
“creuset” pour la dilatation axiale. A droite, le montage "chalet” pour la dilatation radiale.
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FIGURE 2.26 — Mesures de la dilatation des baguettes (axiale et radiale) et des octets de matrice.
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2.4.2 Expansion thermique des méso-constituants

Objectifs La dilatation thermique du composite présente une dépendance envers la taille des
échantillons. Pour de petits échantillons, les méso-interfaces s’endommagent lors des mesures,
changeant fortement le comportement observé. L’étude a I’échelle mésoscopique permet d’isoler
les mécanismes et les propriétés des constituants. Cette section s’intéresse a la dilatation de
baguettes Z extraites du 3D C/C. Le dispositif expérimental est le méme que celui utilisé
pour mesurer la dilatation du composite. Il s’agit d’'un Setaram Setsys 2400 équipé d’'un TMA,
permettant de mesurer la dilatation thermique entre 25°C et 1200°C. Le protocole est également
le méme, avec un cycle de stabilisation et un cycle de mesure, avec des montées/descentes a
5°C/min et des paliers isothermes, le tout sous atmosphére inerte.

Mesure de la dilatation des baguettes Des assemblages astucieux ont été utilisés pour
réaliser la mesure de la dilatation des baguettes dans les directions axiale et radiale (figure 2.25,
[Genée, 2013]). Les baguettes utilisées sont les baguettes Z, elles sont plus faciles a extraire,
étant plus grosses, plus décohérées et ne présentant pas de fissuration transverse. La figure 2.26
présente les mesures de la dilatation radiale (trait plein gris) et axiale (trait plein noir) des
baguettes Z. En premiére observation, la dilatation radiale est assez élevée (1.2% a 1200°C)
et posséde une forme assez commune. La dilatation transverse est quant a elle beaucoup plus
complexe. De méme que pour les mesures de la dilatation sur composite, I'hystérésis entre 25°C
et 500C est due a l'erreur de correction de complaisance du dispositif, a cause de la faible
dilatation axiale des baguettes. Elle atteint un minimum & -0.015% vers 650°C pour retourner
a 0.020% a 1200°C. Afin de rendre les données utilisables pour la modélisation, une régression
polynomiale a été appliquée sur les mesures. Seules les montées en température sont considérées
pour limiter les effets d'une éventuelle dérive du dispositif de mesure. Vue l'incertitude entre
25°C et 500°C, les données ne sont retenues que dans la gamme 500°C-1200°C, ainsi que la
référence a 25°C. La régression polynomiale est basée sur des polynomes de Legendre d’ordre
4. Ces données sont alors directement intégrables dans un modéle de dilatation orthotrope.

Mesure de la dilatation thermique des octets de matrice Lors de la fabrication du
composite, une matrice est déposée autour de ce dernier, sous forme de croiite, qui est retirée
entre les différentes passes de densification. Un morceau de cette matrice a été récupéré et
caractérisé. La texture est similaire a celle observée dans les octets de matrice, la forme des
porosités se rapproche également des macropores des octets de matrice. Il existe cependant
une différence au niveau de la densité, beaucoup plus faible que celle des octets. Mesurer la
dilatation de cette matrice permet d’avoir des informations proches des réalités du 3D C/C sur
le comportement des octets de matrice. La figure 2.26 présente les mesures de dilatation de
la matrice en fonction de la température (trait discontinu gris). Le comportement est supposé
isotrope, une mesure dans une seule direction suffit & décrire la dilatation de la matrice. Malgré
la texture complexe, la dilatation posséde une forme assez simple. La légére hystérésis observée
entre 25°C et 500°C est encore une fois due a l'erreur de correction de la complaisance ma-
chine. Sinon, la dilatation évolue presque linéairement jusqu’a 0.25% a 1200°C. Une régression
polynomiale similaire & celle utilisée sur les baguettes a été utilisée pour rendre les données
exploitables pour la modélisation. Un modéle de dilatation isotrope sera utilisé pour les octets
de matrice.
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FIGURE 2.27 — Mesure de la dilatation de la fibre M40 [Carpier, 2015, Benezech, 2016] dans

les directions axiale (A) et radiale (B). En pointillés, la fibre brute, et en trait plein, la fibre
traitée a 2200°C.
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2.4.3 Expansion thermique des micro-constituants

Contexte L’étude a I’échelle microscopique est centrée sur la relation dilatation-propriétés
des micro-constituants au sein des baguettes, soient les fibres et la matrice ex-brai. Les pro-
priétés des constituants sont globalement inconnues, du fait du processus d’élaboration qui les
transforme fortement et altére leurs propriétés. La seule donnée connue a ce point est I’expansion
thermique effective (axiale et radiale) des baguettes. L’étude de la morphologie (chapitre 1) a
mis en avant la texture des fibres (cceur, porosité, etc.) et 'aspect granulaire /lamellaire de la ma-
trice ex-brai. Pour simplifier cette étude, la fibre est supposée homogéne et isotrope transverse
(axial, radial). De méme, 'aspect lamellaire de la matrice sera ignoré au profit d’'une modéle
prenant simplement en compte les grains avec des propriétés isotropes transverses (suivant les
plans, hors plans). Cette section s’intéresse a la caractérisation de la dilatation thermique des
constituants pris séparément.

Fibre M40 Un dispositif de caractérisation mono-filamentaire a été développé au LCTS
[Grandclaudon, 2006]. Il a permis de caractériser la dilatation thermique radiale et axiale de
fibres M40 [Carpier, 2015, Benezech, 2016]. Le dispositif opére sous vide secondaire pour éviter
toute oxydation de la fibre. La fibre est collée entre deux mors/électrodes permettant de trans-
mettre I'effort ainsi qu’un courant électrique produisant un effet Joule. Ceci permet d’atteindre
virtuellement n’importe quelle température désirée, de 'ambiante a 3000K. Pour effectuer la
mesure, la fibre est maintenue a une contrainte de 200MPa. La dilatation axiale de la fibre est
obtenue avec le déplacement vertical des mors lors du maintien sous contrainte. La dilatation
radiale est obtenue en comparant des figures de diffraction laser autour de la fibre chauffée pour
en mesurer la variation de diamétre. A haute température, le fluage des fibres peut influencer
fortement la mesure. C’est pourquoi un traitement thermique a été préalablement réalisé a
2200°C. De plus, ce traitement peut potentiellement rendre les fibres plus proche de celles au
sein des baguettes, ayant vécu le processus d’élaboration. La figure 2.27 présente les mesures
obtenues. Le traitement thermique semble fortement changer le comportement de la fibre. La
fibre posséde une dilatation proche de celle des baguettes au niveau de la forme. Une faible
dilatation axiale avec une portion négative et une grande dilatation radiale. Le traitement ther-
mique a 2200°C augmente cette différence, doublant la dilatation radiale et réduisant davantage
la dilatation axiale en augmentant la région négative. Les valeurs de dilatation axiale et radiale
de 0.10% et 1.8% sont observées a 1200°C, supérieures aux 0.020% et 1.2% des baguettes.

Matrice ex-brai [L’expansion thermique des grains de la matrice ex-brai est trés difficile a
caractériser. La structure lamellaire laisse supposer une dilatation fortement anisotrope, méme
si cette derniére posséde une tenue mécanique limitée (lambement). Au vu de la texture trés
anisotrope de la matrice et des conditions d’élaboration extrémes, sa dilatation thermique sera
supposée localement semblable a celle du graphite monocristallin. Cette hypothése s’applique
localement dans les grains et ne tient pas compte de la structure lamellaire. La figure 2.28 pré-
sente des propriétés issues de la littérature [Fitzer and Manocha, 1999]|. La matrice est supposée
isotrope transverse par rapport a ses plans basaux (direction a/b) et a leur normale (direction
c). A 1200°C, la matrice dilate de 0.12% dans les plans et 3.54% hors plan. Il est probable que
la dilatation hors-plan soit en réalité bien plus faible, absorbée par la texture lamellaire des
grains.
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2.4.4 Bilan des expansions thermiques

Du composite aux baguettes La dilatation du composite apparait encadrée par les dilata-
tions axiale et radiale des baguettes (figure 2.29). La dilatation de la matrice est intermédiaire,
mais au vu de ses faibles propriétés mécaniques, son influence reste probablement limitée. La
dilatation radiale des baguettes est bien supérieure a celle du composite. Les méso-interfaces,
composées principalement de décohésions, absorbent probablement cette expansion thermique.
La dilatation axiale des baguettes correspond davantage a celle du composite. Il s’agit de la di-
rection du renfort fibreux, il est logique qu’il impose sa dilatation. Le composite de 6mm présente
une déformation accrue dans la direction Z; I’échantillon de 16mm présente un comportement
isotrope comme décrit dans la littérature. Cette augmentation de la dilatation suivant Z semble
provenir de la dilatation radiale des baguettes : des glissements aux méso-interfaces pourraient
expliquer ce phénomeéne. La dilatation suivant X/Y reste quant a elle proche de la dilatation
axiale des baguettes. Cet endommagement unidirectionnel serait une conséquence du tissage
non-équilibré. En tout cas, les interfaces entre les méso-constituants semblent jouer un role qu’il
est nécessaire de caractériser.

Des baguettes aux micro-constituants Les expansions thermiques des micro-constituants
sont plus élevées que celle des baguettes (axialement comme radialement). Il est possible que les
propriétés supposées soient éloignées des réalités du matériau. Une hypothése peut expliquer
la dilatation radiale des baguettes, inférieure & la dilatation radiale des fibres, constituant
majoritaire & environ 60%. A trés haute température pendant la densification, la dilatation des
fibres est considérable et la matrice forme un matériau dense extrémement graphité. Lors du
refroidissement, le retrait des fibres provoque un état de traction a l'intérieur des baguettes.
Les fibres possédent une texture plus résistante & cet état que la matrice qui travaille alors
suivant la direction ¢, du fait de l'orientation préférentielle des grains. Ils viennent alors se
briser pour former la texture lamellaire. La figure 2.31 appuie cette hypothése avec les éléments
flechis visibles entre les lamelles. En contrepartie, lors d’un chauffage, la structure lamellaire
absorberait fortement la dilatation transverse de la matrice et la dilatation radiale des fibres.

FIGURE 2.31 — Image de microscopie électronique en transmission (MET, annexe A) montrant
'aspect lamellaire de la matrice. [Lachaud, 2006|
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2.5 Bilan des propriétés thermomécaniques

De I’échelle macroscopique a 1’échelle mésoscopique

Le comportement du composite est trés variable suivant la direction de sollicitation. Dans
les axes de tissage, le comportement est élastique linéaire fragile en traction et légérement en-
dommageable en compression. Les renforts fibreux pilotent alors le comportement, avec une
grande rigidité et une grande résistance dans le sens des fibres et de faibles propriétés dans la
direction transverse. Jusqu’a 2000°C, le comportement suivant les axes de tissage reste inchangé.
Par contre, le faciés de rupture évolue avec des longueurs de déchaussement des baguettes de
plus en plus réduites, montrant un renforcement significatif des méso-interfaces. Au-dela de
2000°C, le ramollissement des carbones graphitiques des constituants du matériau complexifie
le comportement effectif, avec I'apparition de phénoménes de fluage. En dehors des axes de
tissage, le comportement dépend davantage des méso-interfaces que des renforts fibreux. Ces
derniéres n’ont jamais été caractérisées, mais il est fort probable qu’elles influent trés fortement
sur le comportement macroscopique. La littérature prédit un renforcement de la résistance
du matériau avec la température, le comportement des interfaces est au centre de ces hypo-
théses. Concernant ’expansion thermique du composite, elle est variable avec les dimensions de
I’échantillon. Un échantillon de taille suffisamment grande possédera une dilatation isotrope,
proche de la dilatation axiale des baguettes. La littérature appuie ’hypothése des baguettes
pilotant 'expansion thermique macroscopique, au travers de leur réle de renfort. Néanmoins, un
échantillon de taille suffisamment réduite verra son expansion suivant Z accrue. L’hypothése la
plus crédible pointe des glissements aux interfaces. Les interfaces semblent également jouer un
role majeur dans ’absorption de 'importante expansion thermique transverse des baguettes. Il
apparait par ailleurs qu’elles sont formées lors du refroidissement apreés la densification du ma-
tériau a cause de cette forte expansion thermique et des faibles propriétés mécaniques dans la
direction transverse des baguettes. L’influence du tissage non-équilibré du 3D C/C reste encore
4 évaluer. Seule une caractérisation associée 4 une modélisation des interfaces permettraient de
valider les hypothéses avancées.

De I’échelle mésoscopique a I’échelle microscopique

Aux échelles inférieures, les mécanismes sont plus complexes. Les octets de matrice, dé-
pourvus de renfort fibreux, ont probablement de faibles propriétés mécaniques. Leur influence
sur le comportement macroscopique est inconnue a ce point. Les baguettes, renforts du com-
posite, ont été davantage caractérisées. Elles sont directement responsables du comportement
du 3D C/C suivant ses axes de tissage. Elles pilotent le comportement linéaire élastique fragile
en traction et le léger endommagement en compression. D’ailleurs, cet endommagement pro-
vient probablement de micro-flambements au sein de la structure fibreuse. Les caractérisations
appuient également le fait que les fibres pilotent le comportement des baguettes. Ce comporte-
ment relativement simple des renforts a par ailleurs souligné I'importance des méso-interfaces
lors des essais hors-axe. Au niveau des micro-interfaces, entre les fibres et la matrice, les faciés
de rupture mettent en avant leur forte résistance. Ces derniéres semblent peu varier jusqu’a
2000°C. Au-dela, le ramollissement de la matrice ex-brai semble affaiblir les micro-interfaces,
comme le montre 'allongement des longueurs de déchaussement sur les faciés de rupture. Ce
ramollissement cause aussi des phénomeénes complexes a cette échelle, comme 'apparition du
fluage. I’étude de I'expansion thermique des micro-constituants s’est avérée complexe, avec des
propriétés difficiles & caractériser, en partie supposées et probablement éloignées des réalités du
matériau. Cependant, ’origine de la structure lamellaire de la matrice semble avoir été élucidée.
Elle est soupconnée d’absorber en partie I’expansion radiale des fibres.
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Perspectives

Les modéles phénoménologiques proposés dans la littérature, bien que reproduisant effica-
cement le comportement macroscopique a 'ambiante, s’avérent trés éloignés des réalités du
matériau. Aucun lien n’a réellement été établi entre les méso-constituants, les phénoménes aux
interfaces et le comportement macroscopique. Il n’y a alors pas de possibilité d’anticiper une
évolution des propriétés effectives lors d’un changement de méso-constituant. Egalement, I’effet
de la température n’y est pas considéré. Les diverses caractérisations thermomécaniques ont
mis en avant un grand nombre de mécanismes. Il y a un besoin prononcé de caractériser les in-
terfaces pour comprendre leur réle dans ’absorption de ’expansion thermique des constituants,
pour quantifier leur résistance et pour modéliser les phénoménes de glissement observés lors des
essais macroscopiques. Leur évolution avec la température est aussi une donnée a collecter. Ce
sont principalement les méso-interfaces qu’il faut caractériser pour faire le lien avec le compor-
tement macroscopique. Les micro-interfaces jouent un role seulement dans les phases finales
de rupture des renforts. Néanmoins, au-dela de 2000°C, elles jouent probablement un role de
premier rang dans le fluage des renforts. Il peut ainsi étre intéressant de les caractériser.
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FIGURE 3.1 — Microscopies électroniques & balayage (MEB, annexe A) de I'interface mésosco-
pique. A : Coupe transverse (électrons rétrodiffusés). B : Vue de face (électrons secondaires).

FIGURE 3.2 — A B : micrographies MEB de fibres M40, respectivement brutes et extraites d’une
baguette. C,D : images MET fond clair d’une tranche de baguette [Lachaud, 2006].
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3.1 Introduction

3.1.1 Les interfaces dans le 3D C/C

Contexte Avec une grande hétérogénéité et la forte anisotropie locale des constituants, les
composites C/C se voient traversés par de nombreuses fissurations et décohésions. Elles font
suite a des ruptures dues aux contraintes thermiques résiduelles générées lors des phases de
refroidissement pendant ’élaboration. Ce sont particuliérement les phases de graphitation qui
en sont responsables [Savage, 1993]-p285, |Fitzer and Manocha, 1999]-p187. Les décohésions
peuvent jouer un role important dans le comportement mécanique, pouvant potentiellement
glisser, absorber la dilatation thermique ou provoquer divers phénomeénes non linéaires et non
réversibles. De plus, il a été constaté (chapitre 2) qu’elles influencent de fagon critique certaines
propriétés a 1’échelle macroscopique, comme le comportement mécanique hors-axe ou encore
I’expansion thermique macroscopique. Au-dela de cette forte influence, il semble qu’elles évo-
luent significativement lors de changements des conditions environnementales (température,
dégazage, etc.). Ceci a été observé lors d’essais de traction HT [CEA, 2004] ainsi que dans la
littérature sur des C/C similaires [Hatta et al., 2005a, Aoki et al., 2007b]. Des essais de carac-
térisation des interfaces permettront ainsi de vérifier les hypothéses sur le role des interfaces lors
des essais macroscopiques et de construire des lois de comportement ad-hoc pour la simulation.
Ces caractérisations seront réalisées a haute température pour valider le renforcement du 3D
C/C, comme décrit dans la littérature.

Définition des interfaces Le 3D C/C présente de nombreux constituants, et donc de nom-
breuses interfaces. Deux interfaces seront considérées dans cette étude, les interfaces mésosco-
piques et les interfaces microscopiques. Les interfaces mésoscopiques, ou méso-interfaces, font
référence au lien physique entre les méso-constituants (octets, baguettes). La figure 3.1 présente
quelques micrographies. Les observations réalisées (chapitre 1) ont montré une forte décohésion
(20pm en moyenne). Elles sont également remplies de débris, des blocs de carbone graphitique
probablement détachés lors des derniéres passes de densification du matériau. Malgré leur ap-
parence, leur tenue est suffisante pour avoir un ensemble solide et non friable. La notion de
micro-interfaces est plus abstraite a ’échelle microscopique par apport aux méso-interfaces. Elle
concerne le lien mécanique entre les fibres et la matrice. La figure 3.2 rassemble les observations
réalisées lors de 'étude sur la morphologie du matériau (chapitre 1). Les images A et B sont des
clichés MEB de fibres M40, montrant leur transformation en surface lors du processus d’élabo-
ration du composite. L’aspect facetté de la surface de la fibre extraite montre une continuité
entre la matrice et les fibres au sein des baguettes, la rupture de 'interface semble davantage
se localiser au sein de la matrice. Ces observations vont dans le sens d’un fort lien mécanique
entre les fibres et la matrice. Aussi, I’écorce des fibres paraissant fusionnée avec la matrice, il
semble paradoxal de parler d’interface fibres/matrice. Les clichés C et D, issus de microscopie
électronique en transmission, montrent de nombreuses jonctions ainsi que de fines décohésions
autour des fibres. Le comportement de 'interface semble moins évident a cette échelle. De plus,
la matrice est formée de domaines cohérents, appelés grains par analogie avec les métaux. Ces
grains ont eux-mémes une interface (ou joint de grain). En pratique, il apparait alors difficile
de discriminer une rupture fibres/matrice d’une rupture matrice/matrice. Par simplification,
les micro-interfaces englobent désormais la liaison fibres/matrice et matrice/matrice.
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3.1.2 Essai de push-out

Définition Il existe divers essais pour caractériser les interfaces. Les essais macroscopiques
classiques (DCB, ENF, ECT, MMB, etc.) sont uniquement applicables a des structures stra-
tifices et peuvent difficilement étre réalisés sur le 3D C/C. Un autre type d’essai pertinent
est le push-out. Il consiste & pousser I’élément dont on veut caractériser l'interface en dehors
d’un échantillon de matériau. Cet essai sollicite U'interface principalement en mode II/IIT (ci-
saillement et glissement), le mode I (ouverture/fermeture) étant plus complexe a caractériser.
L’essai est en général réalisé sur une tranche d’échantillon, avec I’élément a pousser placé trans-
versalement. En poussant cet élément, une décohésion s’initie en surface et se propage le long
de son interface. Cette phase s’appelle le push-in. Lorsque la décohésion transverse I’épaisseur
de I’échantillon et que 1’élément glisse, le push-out est réussi. Il est possible a ce point de re-
tourner 1’échantillon pour remettre ’élément en place en poussant la partie extraite, il s’agit
du push-back. En pratique, le push-in permet de déterminer I'effort maximum admissible par
linterface. Le push-out permet de quantifier I’énergie nécessaire pour propager la décohésion
sur I’épaisseur considérée, et ainsi de caractériser I’énergie de cohésion de l'interface. La phase
de glissement du push-out, comme celle du push-back, permet quant & elle de quantifier le
frottement.

Caractérisation des micro-interfaces Les propriétés des interfaces fibres/matrice sont dé-
terminées par diverses caractéristiques : l'effort a rupture et le coefficient de frottement de
Iinterface en elle-méme, mais également les propriétés élastiques, les fractions volumiques ainsi
que les contraintes résiduelles des matériaux de part et d’autre [Bechel and Sottos, 1998|. Dans
le cas des C/C, ces interfaces sont particuliéres, avec des fibres trés rigides, une matrice trés
fragile et une forte liaison mécanique. Dans son étude visant a comprendre les mécanismes de
renforcement et d’endommagement des C/C 3D, Hatta a caractérisé les micro-interfaces au
sein des composites unidirectionnels (UD-C/C) [Hatta et al., 2005b]. Des essai de push-out sur
faisceaux de fibres (bundles) de 50pm de diamétre ont été réalisés (figure 3.4-A). Les essais
présentent trois phases : (i) un chargement élastique marqué par une augmentation rapide de
I'effort; (ii) une rupture marquée par une chute brutale de leffort; (iii) un glissement avec
frottement (figure 3.4-B). Hatta a montré 'importance de 1'épaisseur des échantillons : les
échantillons trop épais vont voir leurs bundles poussés rompre en compression. Des essais de
push-out sur fibres unitaires ont également été réalisés. L’auteur souligne cependant la dif-
ficulté de cet essai avec un échantillon de trés faible épaisseur et de fréquentes ruptures en
compression. Dans le cadre de ses travaux visant a caractériser 'interface fibres/matrice au
sein d’un autre UD-C/C, Aoki a conduit des essais de push-out et de push-back sur bundles
de 'ambiante a 2273K (figures 3.4-C et 3.4-D, [Aoki et al., 2007b]). L’essai de push-out s’est
avéré efficace pour la caractérisation des micro-interfaces, sollicitant principalement 'interface
fibres/matrice en cisaillement (figure 3.5-C). Les faciés de rupture évoluent fortement avec la
température au niveau des micro-interfaces (figure 3.5-D). Ceci se retrouve sur les courbes de
push-out, avec une légére augmentation de l'effort maximum et une forte augmentation du
frottement. Le dégazage de I’échantillon apparait avoir une forte influence sur le comportement
de linterface, provoquant une augmentation significative de sa résistance, supérieure a celle
observée en température. Les travaux de Sakai ont permis d’étudier les différents mécanismes
d’endommagement d’'un UD-C/C a 'aide d’essais de pull-out sur bundles [Sakai et al., 2000].
La variation de la section des bundles a mis en évidence la concurrence entre la résistance en
compression des bundles et celle de l'interface autour. La résistance du bundle a été estimée a
2.34+0.5GPa, pour un module élastique de 188+20GPa. Pour les essais de pull-out sans rupture
du bundle, des grandeurs ont pu étre estimées : une énergie de cohésion de 123F50 J/m? et un
frottement de 3.5+1.5MPa.
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FIGURE 3.5 — Faciés de rupture aprés essais de push-out sur baguettes|Aoki et al., 2007b] et sur
bundles [Aoki et al., 2007a]. A : Comparaison avant/aprés un push-out sur baguette. B : Refer-
meture des interfaces a haute température. C : Essais immédiatement arrétés aprés la rupture
initiale. D : Evolution des faciés avec la température.
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Caractérisation des méso-interfaces Aoki a caractérisé les interfaces mésoscopiques d’un
C/C trés similaire au 3D C/C, au travers d’essais de push-out et de pull-out sur baguettes
(figures 3.3-A et 3.3-B, [Aoki et al., 2007b|). La premiére constatation est le renforcement des
méso-interfaces avec la température, obtenant une contrainte maximum de 5-7MPa a 293K,
une contrainte de 12-14MPa & 1273K et une contrainte de 28-30MPa a 2273K. Les principaux
phénoménes alors recensés par les auteurs sont la relaxe des contraintes thermiques résiduelles
(figure 3.5-B) et une augmentation du frottement et de 'effet d’ancrage (figure 3.5-A). La
résistance mesurée intégre toute la complexité de l'interface, de la grande faiblesse des zones
fortement décohérées aux portions intactes probablement considérablement plus résistantes.
Cependant, la résistance de 'interface se manifeste majoritairement par un simple frottement.
Il est également affirmé que le traitement thermique a tendance & affaiblir les méso-interfaces.
Les essais de push-out sur baguettes réalisés par Sharma ont également permis de caractériser le
comportement des méso-interfaces [Sharma et al., 2012]. Un effet d’ancrage est également noté,
avec un déverrouillage de l'interface provoquant une légére chute de l'effort et un glissement
avec frottement. La contrainte maximale moyenne a été estimée a 4.55+£0.94MPa a ’ambiante.

3.1.3 Objectifs et démarche

Objectifs La finalité de ’étude est la compréhension et la reproduction du comportement
thermomécanique dans des modéles de simulation. L’objectif des travaux regroupés dans ce cha-
pitre est de recenser et quantifier les mécanismes de rupture des méso- et des micro-interfaces,
soit & deux échelles distinctes. L'effet de la température devra également étre étudié. Les es-
sais doivent apporter suffisamment de données de caractérisation pour pouvoir développer un
modéle fidéle aux réalités du matériau. Le comportement des interfaces sera étudié sur une
plage de température comprise en 25°C et 1200°C. Ceci permet de s’affranchir des phénomeénes
complexes (fluage, etc.) présents au-deld de 2000°C. Sur cette plage de température, le com-
portement mécanique local du carbone graphitique reste inchangé. Il faut cependant noter que
les géométries évoluent avec 'expansion thermique des constituants.

Démarche La technique retenue est I'essai de push-out. Les dispositifs utilisés devront per-
mettre de réaliser cet essai a haute température et aux deux échelles considérées. Deux moyens
de caractérisation ont ainsi été concus. Le premier dispositif permet de réaliser les études pré-
liminaires et des essais exploratoires & ’ambiante. Il est présenté en annexe B. Sa conception
simple permet une étude poussée & 25°C sous air pour recenser les différents mécanismes aux
différentes échelles. Le deuxiéme dispositif, dont la conception a pris une place importante dans
les travaux de thése, est plus complexe. Il permet de travailler a haute température et sous vide,
toujours aux différentes échelles. Ce dispositif a pour but d’étudier I'effet de la température sur
les mécanismes recensés a ’ambiante. La conception, les solutions techniques et les protocoles
sont présentés dans ’annexe C. Un dernier dispositif est également utilisé : un nano-indenteur
modifié permettant de caractériser les micro-interfaces. Ce dispositif présente néanmoins des
limites au niveau des conditions d’essai (température, effort), fonctionnant hors cadre d’utilisa-
tion standard. Au niveau de la méthode de travail, les campagnes d’essai sont dans un premier
temps réalisées aux deux échelles considérées mais a ’ambiante. Ceci permet de recenser les
mécanismes de la rupture et d’étudier I’éventuelle influence des différents paramétres d’essai.
Ensuite, les campagnes d’essai & haute température et sous vide permettent d’étudier 1’évolu-
tion des différents mécanismes en changeant les conditions environnementales. Ces essais étant
plus complexes a réaliser, les campagnes sont alors moins nombreuses. Les mécanismes observés
permettent la description des scenarii de rupture et la quantification de la résistance des méso-
et des micro-interfaces. Enfin, des données expérimentales sont systématiquement collectées,
décrivant les principales tendances, pour la construction des modéles de simulation.
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FIGURE 3.6 — Essais de push-out sur des baguettes Z. A gauche le dispositif utilisé : un assem-
blage d’une machine de traction MTS et une pointe. A droite un agrandissement sur la pointe
en contact avec un échantillon lors d’un essai.

Bati haut MTS

Effecteur

Pointe Tungsténe

————Echantillon

Support percé

Bati bas MTS

FIGURE 3.7 — Schéma du dispositif expérimental de push-out sur baguettes.
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3.2 Caractérisation des méso-interfaces par push-out

3.2.1 Caractérisation & ’ambiante

Dispositif expérimental Un moyen de caractérisation a été mis en place afin de réaliser
les essais de push-out sur les baguettes. La figure 3.6 présente le dispositif expérimental, avec
un essai de push-out sur baguette Z en cours. La figure 3.7 schématise une vue en coupe du
moyen d’essai avec les différents composants. Une machine de traction/compression de marque
MTS a été adaptée pour effectuer les essais de push-out. La course de I'appareil est de quelques
mm avec une précision au pm, pour une détection de I'effort jusqu’a 300N avec une mesure au
centiéme prés. Le mors supérieur permet la fixation par serrage d’une pointe de forme cylin-
drique. Le mors inférieur est équipé d’une plate-forme permettant d’y déposer un échantillon
et son support, capable de supporter les efforts dus aux essais. L’essai de push-out requiert
la conception d’un effecteur adapté (une pointe) permettant de pousser une baguette au tra-
vers d’un échantillon. Afin d’avoir des essais comparables entre les campagnes a I’ambiante et
celles & haute température, les pointes utilisées sont congues pour le cas le plus contraignant.
Il s’agit d’un assemblage de tubes d’alumine, autour d’un fil rectiligne en tungsténe de dia-
métre adapté. L’effort est transmis le long du fil rectiligne jusqu’a la surface de la baguette.
L’assemblage collé¢ de tubes de diamétres croissants permet d’éviter le flambement du coeur
métallique. La colle utilisée est & base d’alumine. Ceci permet également de garantir un bon
positionnement par centrage long. Ce choix de matériaux permet la réutilisation de cette pointe
a haute température (1200°C). Les baguettes Z de section 8001um x800pm sont poussées a 1'aide
d’un fil de tungsténe de 500pm de diamétre. Le push-out sur baguettes X/Y a été plus difficile
a réaliser. Les baguettes Z ont une section carrée, ce qui permet une bonne répartition de la
contrainte autour de I’appui de la pointe. Les baguettes X/Y sont deux fois plus longues que
larges (800pmx400pm), concentrant alors I’effort en leur centre. La pointe de 500pm étant
trop large, une pointe de 200pm a été initialement utilisée. Ceci a eu pour effet de provoquer
une rupture d’un bundle (fragment de baguette) a chaque essai, sans jamais rompre 'interface
autour de la baguette X/Y. Une nouvelle pointe a donc été réalisée. Initialement de section
circulaire de diameétre 500pm, elle a été polie sur deux cotés opposés, laissant une section rec-
tangulaire de cotés 250pm x500pm. I’échantillon doit également avoir une forme adaptée. Il
s’agit d’une fine tranche de matériau polie, découpée suivant les axes de tissage, avec les ba-
guettes & pousser traversant ’épaisseur. L’ensemble est collé sur un support percé laissant un
espace pour le dégagement des baguettes pendant les essais. Ici le diamétre des trous est de
3mm. Ce dispositif expérimental est plus largement détaillé en annexe B.

Protocole expérimental Le protocole expérimental est divisé en trois étapes : la préparation
des échantillons, les essais et le traitement des données. Les échantillons sont extraits sous forme
de fines tranches de spécimens massifs de 3D C/C. Les baguettes X/Y ou Z sont orientées suivant
I’épaisseur de la tranche. Les échantillons couvrent des épaisseurs allant de quelques centaines
de microns a plusieurs millimétres afin d’en étudier l'influence et de mettre en avant certains
mécanismes. Un polissage mécanique est effectué en surface pour faire apparaitre la structure
de I’échantillon, ce qui permet d’améliorer la visée lors des essais. L’échantillon est ensuite collé
sur son support et une baguette est centrée sous la pointe. Un trapéze de déplacement est
appliqué, avec mesure de l'effort au niveau de la pointe. Les essais sont réalisés a la vitesse
de 50pm/min et les mesures sont effectuées toutes les secondes. L’amplitude du déplacement
peut aller jusqu’a plusieurs millimétres, permettant de pousser les baguettes sur des longueurs
non négligeables par rapport a I'épaisseur de I’échantillon. Il a été observé qu’en rapportant le
déplacement a I’épaisseur et les efforts a la surface frottante initiale des baguettes, il est possible
de normaliser les résultats vis-a-vis de 1’épaisseur des échantillons.
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FIGURE 3.8 — Vues d’un échantillon de push-out sur baguette Z post-essai. A : Micrographie

d’'une coupe transverse de la baguette poussée. B : Cliché MEB du dessus de I’échantillon.
C : Cliché MEB du dessous de I’échantillon.
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FIGURE 3.9 — Quelques courbes issues d’essais représentatifs de push-out sur baguettes Z.
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Les données présentées sont ainsi exprimées en contrainte de cisaillement en fonction du dé-
placement relatif. Les données sont lissées pour filtrer le bruit du capteur. Ce lissage est fait
avec une approximation polynomiale locale sur fenétre glissante afin d’éviter toute distorsion
du signal. Enfin, 'accommodation du matériau au début du contact avec la pointe est sup-
primée afin de pouvoir correctement superposer les pentes initiales des courbes. Le protocole
expérimental est davantage détaillé en annexe B.

Essais sur baguettes Z a 25°C Une trentaine d’essais de push-out ont été réalisés sur les
baguettes Z, pour des épaisseurs d’échantillons entre 200pm et 5mm. L’épaisseur des échan-
tillons apparait jouer un role clé dans la réussite des essais. Une épaisseur idéale a été déterminée
empiriquement, cette étude est discutée plus loin. La figure 3.8 synthétise les observations faites
sur des échantillons aprés des essais de push-out. L’image A est une micrographie d’une coupe
transverse polie passant par le centre de la baguette Z poussée. Les images B et C sont des
micrographies prises sous un MEB, avec respectivement une vue de dessus et de dessous. Les
micrographies montrent des baguettes Z trés peu endommagées apres les essais. Les éléments
avoisinants (baguettes, octets) ne sont également peu, voire pas endommagés. Ceci valide le
bon déroulement des essais. La vue en coupe révéle relativement peu de débris emportés par
la baguette lors de son glissement, signe d’une interface peu résistante au cisaillement. Les
micrographies MEB montrent que la baguette est extraite proprement, sauf peut-étre sur 'ex-
trémité inférieure ol les octets de matrice affinés par le polissage sont arrachés. Ce phénoméne
est fréquent mais négligeable sur la réponse des essais. La figure 3.9 présente quelques courbes
de push-out représentatives, montrant une grande répétabilité des essais. Trois phases se suc-
cédent : un chargement élastique, un déblocage de I'interface et un glissement. Le chargement
élastique est di a la flexion locale de I’échantillon, a la compression de la pointe et 'accom-
modation en surface de ’échantillon. Cette phase amorce peu d’endommagement au sein des
baguettes, méme si dans certains cas ces derniéres restent légérement marquées en surface, du
fait des bords saillants de la pointe. La deuxiéme phase est la rupture et le début du glis-
sement. Les observations sur la morphologie du composite ont montré de fortes décohésions
entre les baguettes et le composite. Certains blocs ou liaisons résiduelles peuvent entraver le
libre glissement de la baguette, il s’agit alors du déverrouillage de l'interface. Ce phénomeéne
est trés peu marqué dans ce cas, 'interface autour des baguettes Z présente finalement peu de
liaison. L’absence de chute brutale de I'effort de cisaillement aprés la rupture montre que c’est
le frottement qui maintient 'interface. Ainsi, le déplacement ne commence que lorsque 'effort
atteint la valeur seuil de 5MPa. La derniére phase est le glissement de la baguette le long de
son interface. Il s’agit tout simplement d’un glissement avec frottement. Il faut cependant noter
I'usure de linterface tout au long de l'essai : le frottement diminue plus rapidement que la
surface en contact avec le composite. Par exemple, pour un déplacement de 10% de ’épaisseur
de Péchantillon, la contrainte a diminué de 20%. Cette usure est probablement due au lissage
de l'interface aprés le passage de la baguette.

Essais sur baguettes X/Y a 25°C Une quinzaine d’essais de push-out ont été réalisés sur
les baguettes X /Y, pour des épaisseurs autour de 2mm. Cette épaisseur, jugée idéale, est justifiée
plus loin. La figure 3.10 regroupe les observations faites sur les échantillons aprés les essais de
push-out. L’image A est une micrographie d’une coupe transverse polie passant par le centre de
la baguette X/Y poussée. Les images B et C sont des micrographies, avec respectivement une
vue de dessus et de dessous. Comme observé lors des essais sur baguettes Z, les micrographies
montrent que les baguettes sont trés peu endommagées en surface apres les essais, et qu’elles sont
extraites proprement. Encore une fois, ceci démontre que les essais sollicitent majoritairement
les méso-interfaces. La vue en coupe présente quelques débris emportés par la baguette lors de
son glissement, et met en avant la forme ondulée des baguettes X/Y.



76 CHAPITRE 3. CARACTERISATION DES INTERFACES

FIGURE 3.10 — Vues d’un échantillon de push-out sur baguette X/Y post-essai. A : Micrographie

d’'une coupe transverse de la baguette poussée. B : Cliché MEB du dessus de I’échantillon.
C : Cliché MEB du dessous de I’échantillon.
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FIGURE 3.11 — Quelques courbes issues d’essais représentatifs de push-out sur baguettes X /Y.
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L’étude de la morphologie du composite avait déja mis en avant la forme particuliére des
baguettes X /Y, écrasées au niveau du pincement avec les autres baguettes, et élargies au niveau
des octets de matrice (chapitre 1). Cette forme est d’autant plus visible ici a cause des espaces
créés lors du glissement. La figure 3.11 présente quelques courbes représentatives. Trois phases
se dessinent : un chargement élastique, la rupture et enfin le glissement avec frottement. Le
chargement correspond a la partie linéaire initiale (0-1% de déplacement relatif), 1'effort est
appliqué et la baguette reste fixe par rapport au composite. Cette phase réversible correspond
a la flexion locale de I’échantillon. Ensuite, pour une contrainte de 5MPa a 7TMPa la courbe
se gauchit, signe d’'un début d’endommagement. Puis l'effort diminue brutalement (1-2% de
déplacement relatif), différence significative par rapport aux baguettes Z : linterface autour
des baguettes X/Y présente initialement une certaine résistance. Ceci peut étre di a la forme
ondulée des baguettes X/Y qui provoque un blocage mécanique, avec un ancrage dans les octets
de matrice. Cependant, une fois la baguette débloquée, I'effort atteint un palier de frottement
trés similaire a celui des baguettes Z, autour de 5MPa. L’interface semble aussi s’user tout
au long de l’essai, le frottement diminuant plus rapidement que la surface en contact avec le
composite.

Influence de I’épaisseur de I’échantillon L’épaisseur des échantillons permet de mettre en
avant certains mécanismes en concurrence lors des essais de push-out sur baguettes. Une cam-
pagne d’essai sur baguettes Z avec différentes épaisseurs a été menée en ce sens. Tout d’abord,
les échantillons trés fins (épaisseur < 0.5mm) apparaissent s’endommager trés rapidement, soit
aux interfaces, soit au niveau des méso-constituants voisins. Ces essais sont caractérisés par une
flexion importante, provoquant des ruptures autour de la zone ciblée. Le polissage mécanique
peut aussi apporter une dégradation non négligeable pour des échantillons de cette épaisseur.
Entre 0.5mm et 1.7mm, les baguettes sont correctement poussées mais la flexion est toujours
importante (e=1.32mm et e=1.63mm). Cette flexion est visible avec la différence de pente avant
la rupture de 'interface, par rapport aux essais a épaisseur plus importante. Elle peut entrainer
des phénoménes parasites qu’il est souhaitable d’éliminer. Autour de 2.2mm, les essais sont
parfaitement réussis. La flexion est négligeable et la baguette est correctement poussée. Ce cas
concerne tous les essais présentés précédemment. Entre 2.5mm et 4.0mm, il est toujours possible
de pousser une baguette, malgré une légére fissuration en surface (I’empreinte de la pointe reste
visible, e=2.70mm et e=3.84mm). L’interface fibre-matrice au sein des baguettes ne semble
plus pouvoir transmettre les efforts. Il y a ici concurrence entre les interfaces mésoscopiques et
les interfaces microscopiques. Sur les courbes, ceci est représenté par un décrochage, avec une
variation brutale de la force. Au-dela de ces épaisseurs, les interfaces fibres/matrice sont forte-
ment sollicitées par rapport aux méso-interfaces (e=4.87mm). Des décrochements brutaux sont
visibles sur les courbes. Les baguettes ne glissent plus, un bundle (fragment de baguette) de la
forme de la pointe est détaché et poussé au sein de ces derniéres. Des observations ont montré
que le bundle s’endommage en compression par flambement des fibres. L’essai de push-out sur
baguette devient ainsi un essai de push-in sur un bundle de 500pm, qui finit par rompre en
compression.
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FIGURE 3.12 — Dispositif de push-out HT. A : Le systéme complet composé de l'effecteur,
du systéme de chauffe et de l’enceinte a vide. B : Un agrandissement sur le four. C : Un
agrandissement sur la zone d’essai.

Contrainte (MPa)

10 4 e=1.65mm

/

T T T T T T T )
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Déplacement relatif (%)

FIGURE 3.13 — Influence de la température sur les essais de push-out sur baguettes Z.
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3.2.2 Effet de la température

Dispositif expérimental HT Le dispositif expérimental développé posséde une architecture
similaire au dispositif & 'ambiante mais opére a haute température et atmosphére controlée (fi-
gure 3.12). La conception, les solutions techniques retenues, le protocole et diverses informations
sur le dispositif expérimental sont regroupées en annexe C. L’enceinte est composée de deux
parties rigides reliées par un soufflet (ou flexible). L’échantillon est placé au ceceur du systéme
de chauffe sur la partie inférieure et I'effecteur sur la partie supérieur. La souplesse du soufflet
permet de rapprocher les deux extrémités du dispositif afin que la pointe entre en contact avec
I’échantillon pour réaliser 'essai. Le systéme de chauffe est un assemblage de piéces de gra-
phite et d’alumine, permettant par effet Joule de porter I’échantillon jusqu’a une température
maximale de 1473K. L’effecteur, composé d’un fil de tungsténe de 500pm de diamétre (pour la
rigidité) et d’alumine (pour l'isolation thermique), traverse la chambre de confinement jusqu’a
la baguette & pousser a la surface de ’échantillon. Une cellule de force est placée directement
au-dessus de l'effecteur dans ’enceinte. Afin d’éviter 'oxydation du carbone a haute tempéra-
ture et éventuellement pour dégazer le matériau, un groupe de pompage y est connecté afin
d’établir un vide secondaire (10™* a 10~ °mbar). Les échantillons sont similaires & ceux utilisés
pour le dispositif a ’ambiante. Ils sont extraits du matériau sous forme de fines tranches avec les
baguettes a pousser placées verticalement. Le support est percé pour permettre le dégagement
des baguettes, le diamétre du percage du support est de 2mm. Le dispositif complet est fixé
entre les mors d’une machine de traction/compression Instron 4505. Le déplacement est mesuré
a 'aide d’un extensométre placé a 'extérieur de 'enceinte. Du fait de la mesure indirecte, une
mesure de la complaisance est réalisée avant les campagnes d’essais.

Protocole expérimental La préparation des échantillons est similaire & celle utilisée pour
les essais a 'ambiante. [’épaisseur des échantillons est autour de 2mm, épaisseur idéale comme
montré précédemment. Cette épaisseur permet de solliciter proprement 'interface mésoscopique
en évitant des phénomeénes parasites. L’essai se déroule en aveugle, a l'intérieur de I'enceinte
du dispositif. La réussite des essais ne peut étre constatée qu’aprés refroidissement, remise a
Pair, ouverture de I’enceinte et extraction de I’échantillon en dehors du four. Le protocole doit
donc garantir une visée correcte, un chauffage homogéne et un bon déroulement des essais. Le
protocole comporte plusieurs phases : la mise en place et 1’alignement de I’échantillon, la mise
sous vide et le chauffage, 'essai de push-out, le retour aux conditions standards, 'extraction
de I’échantillon et enfin les observations. Les parameétres d’essai, en dehors de I'épaisseur des
échantillons, sont la température et la pression. Les essais sont pilotés en déplacement. Un essai
préalable, réalisé sur un support d’échantillon non percé permet de corriger la complaisance du
systéeme. [’annexe C rassemble davantage d’informations sur le protocole expérimental.

Influence de la température Les mécanismes de rupture des méso-interfaces a ’ambiante
ont été observés et recensés a I’aide d’essais sur baguettes X/Y et Z. Le nouveau dispositif de
caractérisation permet d’étudier 'influence de la température sur ces mécanismes. Des essais de
push-out ont ainsi été conduits a haute température sur les baguettes Z (figure 3.13). Comme
attendu, un renforcement de 'interface est observé avec la température. Le chauffage provoque
une expansion radiale des baguettes (I’expansion axiale est négligeable devant 'expansion ra-
diale), réduisant la décohésion aux interfaces et augmentant ainsi le frottement par rapport
aux caractérisations a I’ambiante. La décohésion moyenne étant de 20pum, et compte tenu des
coefficients de dilatation thermique des baguettes, on peut estimer que les méso-interfaces sont
complétement refermées autour de 2000°C.
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FIGURE 3.14 — Essais de push-out sur baguette Z a 1000°C. Ces essais n’ont pas permis de
dégager une baguette Z mais un bundle de 500pm.
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FIGURE 3.15 — Influence du dégazage sur les essais de push-out sur baguettes Z.
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Il est envisageable de considérer un renforcement réguliérement croissant jusqu’a cette tempé-
rature. Sur la plage de température intermédiaire, ce sont des contacts partiels dus a la rugosité
de l'interface qui provoquent le frottement. Plus la température augmente, plus U'interface se
referme et plus ce frottement est marqué. Egalement, la nature de l'interface semble changer
avec la température. Plus la température est élevée, plus le glissement est précédé d'un dé-
verrouillage prononcé et brutal. Ceci peut s’expliquer par un contact de plus en plus fort au
niveau de la rugosité de l'interface, provoquant des arrachements de plus en plus marqués. Ce
déverrouillage peut étre caractérisé par une énergie de cohésion. Tout ceci correspond aux ob-
servations réalisées par Aoki [Aoki et al., 2007b|. De plus, au-dela de 800°C, les méso-interfaces
deviennent relativement plus fortes que les micro-interfaces, et ce sont ces derniéres qui rompent
en premier. Ainsi & 1000°C, I'essai de push-out sur baguette se transforme en essai de push-out
sur bundle de 500pm, c’est-a-dire la taille de la pointe utilisée. Ce phénoméne est illustré en
figure 3.14. Cette concurrence entre les méso-interfaces et les micro-interfaces est un phénomeéne
limitant, une solution consiste a diminuer la tenue mécanique des méso-interfaces en réduisant
I'épaisseur de I’échantillon (et donc leur surface).

Influence du dégazage Lors des essais, I'influence du dégazage sur le frottement a 'interface
a également été mise en évidence. Ce phénomeéne, lié a la présence d’espéces gazeuses adsorbés
sur les bords libres a linterface, est illustré sur la figure 3.15. Différents dégazages ont été
réalisés : (a) a température ambiante, (b) pendant un cycle atteignant 500°C, (¢) pendant un
cycle atteignant 800°C, (d) sans dégazage. Aprés un retour a température ambiante, des essais
de push-out ont été réalisés a 'ambiante et sous vide pour ne pas altérer le dégazage. En
comparant I'essai standard (d) avec les autres essais dégazés (a, b et ¢), le dégazage apparait
renforcer significativement 'interface. L’effet du dégazage sur le renforcement a déja été observé
par Aoki [Aoki et al., 2007b|. Ce renforcement peut étre expliqué par la raréfaction des gaz a
Iinterface. Ces éléments semblent favoriser le glissement en lubrifiant cette derniére, et leur
absence augmente fortement le frottement. De plus, le phénoméne d’usure de l'interface semble
moins prononcé, et la forme de la courbe de push-out est trés différente avec un déblocage plus
difficile. En considérant les échantillons dégazés a haute température (b et ¢), le renforcement
semble plus limité. Le dégazage est activé thermiquement, son efficacité augmente fortement
avec la température. Les échantillons dégazés a 500°C et 800°C sont donc théoriquement mieux
nettoyés des espéces gazeuses par rapport a I’échantillon dégazé a I'ambiante. Cependant, les
courbes des essais dégazés a chaud suivent celle de I'essai dégazé & 'ambiante mais montrent
une tenue de l'interface réduite. Paradoxalement, plus la température du dégazage est élevée,
plus le comportement se rapproche de celui d'un échantillon non dégazé. Les mesures de la
dilatation thermique suivant 7Z ayant montré un comportement endommageable, une premiére
hypothése irait dans le sens d'un endommagement des échantillons lors de leur chauffe pendant
le dégazage. Une seconde hypothése serait un changement de la nature de I'interface pendant
le chauffage. Une analyse tribo-chimique de 'influence du dégazage, bien qu’intéressante, sort
du périmétre d’étude de ce travail et ne sera pas discutée ici.
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FIGURE 3.16 — Comparatif des essais de push-out sur baguettes X/Y et Z.
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3.2.3 Bilan de la caractérisation des méso-interfaces

Mécanismes a ’ambiante Tout d’abord, les essais de push-out se sont avéré un moyen
efficace pour caractériser les méso-interfaces. Ils révélent une absence de réelle liaison physique
entre les méso-constituants. Ceci concorde avec les observations réalisées dans le chapitre 1
sur la morphologie du 3D C/C. La forte décohésion initiale, de plusieurs dizaines de microns,
explique la faiblesse apparente de ces interfaces. Ainsi, leur résistance ne semble tenir qu’a
quelques phénoménes de blocage et & un frottement conséquent. Ceci s’explique la présence de
débris dans 'interface et par une forte rugosité. Si la décohésion était bien moindre avec davan-
tage de contact, le composite serait sirement bien plus résistant, particuliérement en dehors des
axes de tissage. Les essais de push-out ont également mis en avant un blocage/déverrouillage
accru de 40% au niveau des baguettes X/Y. La figure 3.16 illustre ce phénoméne. Il peut étre
relié a la forme ondulée des baguettes X/Y, provoquant un effet d’ancrage dans les octets de
matrice. Cela constitue un premier réle non négligeable pour ce constituant considéré comme
négligeable jusque-la. Ce phénoméne d’ancrage a également été observé lors d’essais de pull-out
sur C/C ([Valette et al., 2002], figure 3.18). Le pincement des torons par des fils d’aiguilletage
provoque un pic d’effort lors des essais, phénoméne de blocage comparable a celui observé avec
les baguettes X /Y. Cette résistance accrue dans la direction X/Y est a rapprocher des essais
de dilatométrie sur des échantillons de tailles réduites. Ces échantillons présentent un compor-
tement plus endommageable suivant Z. L’explication semble provenir de cette anisotropie aux
interfaces ; des simulations pourraient permettre de valider cette hypothése. Enfin, les essais de
push-out a 'ambiante ont permis de retracer les mécanismes de rupture (par déverrouillage) et
de glissement aux méso-interfaces (figure 3.17-A).

Evolution avec la température Les essais de push-out en température montrent un fort
renforcement des méso-interfaces. Ce phénoméne est probablement a relier a la forte expansion
radiale des baguettes, provoquant une refermeture des interfaces (figure 3.17-B). Encore une
fois, des simulations pourraient valider cette hypothése. Les essais ont également mis en avant
un considérable renforcement du frottement avec le dégazage. La volatilisation des espéces ad-
sorbées aux interfaces favoriserait des contacts liants entre les bords graphitiques libres. Ce
phénomeéne varie fortement avec la température et le temps de dégazage considérés. Ce méca-
nisme mérite d’étre davantage étudié, il pose la question de la différence entre le comportement
du 3D C/C décrit ici et celui dans ses conditions d’utilisation réelles.
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FIGURE 3.19 — Schéma du dispositif de nano-indentation servant au push-out sur fibres.

4

FIGURE 3.20 — Pointe servant & pousser les fibres pour caractériser I'interface fibres/matrice.
A gauche, vue globale de 'indenteur. A droite, zoom sur la pointe de l'indenteur.
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3.3 Caractérisation des micro-interfaces

A Dinstar de la caractérisation des méso-interfaces, il est possible de caractériser les micro-
interfaces (liaison fibres/matrice). Différents essais (push-out sur fibres unitaires et sur faisceaux
de fibres) ont été réalisés et divers moyens expérimentaux ont été mis a contribution. L’effet de
la température est également étudié.

3.3.1 Caractérisation a I’ambiante
Push-in/push-out sur fibres 4 25°C

Objectifs Un des essais standards permettant de caractériser les micro-interfaces est ’essai
de push-in/push-out. Ici, une fibre est poussée au travers d’une fine tranche de baguette Z. Les
baguettes Z ont été préférées aux baguettes X/Y car leur section est plus réguliére, favorisant la
rectitude des fibres en leur sein. Cette section présente le dispositif expérimental et le protocole
de mesure. Ensuite les résultats sont analysés et discutés.

Dispositif expérimental Une machine de nano-indentation a été modifiée afin de réaliser les
essais de push-out sur fibres. La figure 3.19 présente un schéma du dispositif expérimental. Les
pointes en diamant ont été remplacées par un effecteur conique avec un embout en diamant. La
figure 3.20 présente I'effecteur et son embout en diamant. La surface en contact est 'extrémité
tronquée du cone, soit un disque de diamétre de S5pm. Les fibres a pousser ont un diamétre
moyen de 7pm, rendant les essais assez délicats a réaliser. Egalement, la forme conique assure
une grande rigidité mais vient rapidement accoster le voisinage, limitant ainsi fortement la
course des essais. L’échantillon est collé sur un support plein, les défauts de surface et de
collage laissent cependant un espace suffisant pour le dégagement de la fibre. [’échantillon
est une tranche de baguette Z polie. Les fibres sont orientées dans la direction normale a la
tranche. L’épaisseur de la tranche est variable, avec un coté fin et un coté épais. Plusieurs essais
sont possibles par échantillon, permettant de tester diverses épaisseurs. Pour 'acquisition, le
systéme initial du nano-indenteur a été conservé : Ieffort maximum est de 20N et la course
est de quelques microns. L’appareil suit une consigne de force en trapéze avec un palier de
maintien. Un pilotage de ce type, implique que la mesure ne sera efficace que jusqu’a la rupture
de l'interface. En effet, tant que la fibre glisse, I'effort est maintenu et les paliers de frottement
ne peuvent donc pas étre observés. Ceci constitue une limite intrinséque au moyen d’essai.

Essais et observations La figure 3.21 présente des observations faites au MEB aprés des
essais de push-out. L’image de gauche met en avant le phénoméne d’accostage di a la forme
de la pointe. L’essai n’est pas retenu, il est trop complexe pour étre exploité car la fissura-
tion s’est propagée bien au-dela de l'interface autour de la fibre poussée. La figure de droite
montre un essai avec peu d’endommagement sur le voisinage, qualifié de réussi. Les essais ont
été interrompus avant d’atteindre la course du dispositif afin d’éviter que la pointe n’accoste le
voisinage. Dans ce cas, la fibre semble revenir a sa position initiale aprés ’essai lors du retrait
de la pointe. Les observations sur le c¢oté opposé des échantillons ne montrent pas de fibre
ressortie. Les essais réalisés sont en réalité du push-in, la décohésion n’ayant pas traversé tota-
lement I’épaisseur de I’échantillon. La transition push-in vers push-out s’obtient en diminuant
I’épaisseur de I’échantillon. Cependant, des épaisseurs plus fines ont provoqué des ruptures par
flexion, signe d’interfaces fortes. Ainsi, les limites du dispositif et la grande résistance des in-
terfaces ne permettent pas de réaliser des essais satisfaisants de push-out, mais seulement des
essais de push-in sur fibres.
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FIGURE 3.21 — Observations MEB en surface aprés des essais de push-in sur un échantillon de
0.090mm. A gauche, un essai avec l'effet de 'accostage de la pointe sur le voisinage. A droite,
un essai réussi laissant un endommagement relativement réduit.
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FIGURE 3.22 — Essais de push-in sur des échantillons d’épaisseurs de 0.090mm, 0.140mm et
4.0mm.
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Exploitation des essais de push-in La figure 3.22 présente 3 courbes représentatives des
essais de push-in pour des épaisseurs de 90pm, 0.14mm et 4.0mm. Des essais a différentes épais-
seurs permettent de mettre en avant les mécanismes de rupture de 'interface. Différentes phases
se dessinent. Une premiére phase est marquée par une réponse élastique, probablement due a
la flexion. La pente de I’essai sur I’échantillon de 4.0mm est trés élevée par rapport aux essais
a 90pm et 0.14mm, la complaisance de la machine peut donc étre négligée dans les analyses.
La flexion est croissante avec la finesse de 1’échantillon. Une seconde phase est l'initiation et
la propagation de la décohésion le long de la fibre. L’initiation est visible dés le premier dé-
crochement aprés la partie élastique, a 32mN pour I'épaisseur de 4.0mm, 35mN pour 0.14mm
et 43mN pour 90um, visiblement croissante avec la finesse de ’échantillon. Ce phénoméne est
probablement une conséquence de la flexion, provoquant une compression en surface et venant
renforcer U'interface. La propagation de la décohésion, normalement marquée par une chute de
Peffort, est ici masquée par le pilotage en force. La propagation de la décohésion n’est donc
que trés partiellement visible sur les courbes. De plus, la pointe vient rapidement accoster le
voisinage, empéchant la décohésion de traverser complétement 1’échantillon et masquant la der-
niére phase, le glissement avec frottement. L’accostage est visible sur la courbe de 'essai avec
I’échantillon de 0.14mm, avec la reprise d’effort avant le retrait de la pointe.

Bilan des essais Les essais vont dans le sens d’une interface fibres/matrice forte comme
pressenti lors de I’étude de la morphologie du 3D C/C (chapitre 1). Limité par les capacités
du dispositif de push-out sur fibre, aucun essai n’a réussi & pousser avec succés une fibre au
travers de ’épaisseur d'une tranche de baguette Z. Il est cependant possible d’estimer quelques
caractéristiques de l'interface : une certaine valeur d’effort doit étre atteinte pour initier la
décohésion autour de la fibre. Rapporté au périmétre moyen, le critére de propagation est de
1.46N/mm. Dans le cas des échantillons fins, avec une sollicitation en compression-cisaillement
causée par la flexion locale, cette valeur atteint 1.96N/mm. Il est difficile d’établir un lien entre
ce critére et I'épaisseur du fait de la méconnaissance de la contrainte normale a l’interface.
Il est également possible d’obtenir un ordre de grandeur de I’énergie de cohésion a l'interface.
L’aire sous les courbes permet de minorer 1’énergie nécessaire pour dégager une fibre a 152J /m?.
N’ayant pas de coupe permettant d’estimer la profondeur de parcours de la décohésion, il est
possible que 1’énergie soit bien plus élevée. 11 est également envisageable quune rupture par
flambement de la fibre réduise davantage cette estimation. Le coefficient de frottement n’a
pu étre estimé, la phase de glissement n’ayant jamais été atteinte. Le fort rechargement sur
le voisinage semble indiquer une interface fibres/matrice forte. Cependant, le dispositif utilisé
montre rapidement ses limites pour la caractérisation des micro-interfaces. Méme si certaines
valeurs ont pu étre extraites des résultats et certains mécanismes recensés, les données restent
insuffisantes. L’énergie mesurée est approximative et le frottement n’a pu étre observé. Une
solution peut étre un changement d’échelle, en poussant des faisceaux de fibres (bundles) au
lieu de fibres seules. Cette alternative augmente la rigidité de I’élément poussé par rapport a la
résistance globale de I'interface, changeant la prépondérance des mécanismes de rupture.
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FIGURE 3.23 — Dispositif permettant la réalisation d’essais de push-out sur bundles.

FIGURE 3.24 — Effecteur utilisé lors d’essais de push-out afin de pousser des bundles de 200pm.
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Push-out sur bundles a 25°C

Contexte et objectifs Les essais de push-out sur fibres individuelles ont mis en avant une
interface fibres/matrice apparemment forte. Ces essais ont été limités par une faible course
et un pilotage en force. Cependant, les caractérisations n’ont pas permis de réaliser un essai
complet de push-out et d’isoler tous les mécanismes et aucune mesure précise caractérisant
cette interface n’a pu étre établie. Passer des fibres aux bundles (faisceaux de fibres au sein
d’une baguette) permet un saut d’échelle limitant 'effet de 'endommagement du voisinage par
rapport aux meécanismes intéressants. En pratique, pousser des bundles permet aussi d’utiliser
des outils de caractérisation plus facile d’utilisation, et de s’affranchir du pilotage en force d’un
indenteur classique. Encore une fois, les baguettes Z ont été privilégiées pour les essais. Elles
sont plus larges et de section plus réguliére, limitant les effets de bord et la torsion interne des
fibres.

Dispositif expérimental Le dispositif d’essai est similaire & celui de caractérisation des
méso-interfaces a 'ambiante. Il est adapté sur une machine de traction /compression de marque
MTS (figure 3.23). L’appareil est piloté en déplacement, avec lecture directe de I'effort au-dessus
de 'effecteur. La course est de quelques mm avec une précision au pm, pour une détection de
Peffort jusqu’a 300N avec une mesure au centiéme. Le mors supérieur permet la fixation par
serrage d’une pointe de forme cylindrique (figure 3.24). La pointe utilisée pour pousser les
bundles est un assemblage de tubes d’alumine, autour d’un fil rectiligne en tungsténe de 200pm
de diamétre. L’effort est transmis le long du fil rectiligne jusqu’a la surface d’une baguette Z
(800pm x800pm) afin de décrocher un bundle de la forme de la pointe. L’assemblage de tubes
de diamétres croissants collés autour permet d’éviter le flambement du coeur métallique. Ceci
permet également de garantir un bon positionnement par centrage long. Le mors inférieur est
équipé d’une plate-forme permettant de déposer un échantillon et son support, capable de
supporter les efforts dus aux essais. Le support est une plaque en aluminium dans laquelle a été
usinée une encoche de 300pm de large pour 500um de profondeur. L’échantillon est préparé de
sorte & avoir plusieurs baguettes Z dans le sens de I'épaisseur afin d’effectuer une série d’essais.
La longueur de ’encoche permet d’aligner et de coller plusieurs baguettes Z afin de multiplier
les essais. La largeur laisse une marge de centrage suffisante pour la localisation des baguettes
et la visée des essais. La profondeur laisse ressortir les bundles sur une course de plusieurs
centaines de microns, suffisante pour observer les différents mécanismes.

Protocole expérimental Les échantillons sont extraits sous forme de fines tranches. Les
baguettes Z sont orientées suivant I’épaisseur de la tranche. Les échantillons couvrent des épais-
seurs allant de quelques centaines de microns a plusieurs millimétres, ceci permet d’évaluer la
dépendance des mécanismes envers ce paramétre d’essai. Un polissage mécanique est réalisé
en surface pour faire apparaitre la structure de I’échantillon permettant d’améliorer la visée
lors des essais. Lors des essais, un trapéze de déplacement est appliqué en consigne avec une
mesure de l'effort au-dessus de la pointe. Les essais sont réalisés a la vitesse de 50pm /min et les
mesures sont effectuées toutes les secondes. L’amplitude du déplacement peut aller jusqu’a plu-
sieurs centaines de microns. Lors d’un essai cyclé, les trapézes de déplacements sont croissants.
Les micrographies (optiques ou électroniques) des échantillons, dessus et dessous, ainsi qu’avant
et aprés les essais aident & retracer le déroulement des essais. Egalement, des vues en coupe
réalisées post-mortem passant par le centre du bundle décroché permettent de comprendre les
mécanismes au sein du matériau. Enfin, les mesures sont traitées numériquement. Les courbes
sont lissées pour retirer le bruit du capteur, a I’aide d’une approximation polynomiale locale sur
fenétre glissante évitant toute distorsion du signal. Le dispositif et le protocole expérimental
sont davantage détaillés en annexe B.
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FIGURE 3.25 — Courbes effort-déplacement issues d’essais de push-out sur bundles de 200pm a
différentes épaisseurs.

FIGURE 3.26 — Faces inférieures des échantillons aprés essais de push-out sur bundles de 200pm
a différentes épaisseurs. A : e=0.788mm, B : e=1.25mm, C : e=1.65mm et D : e=2.05mm.
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Essais monotones Les figures 3.25 et 3.26 présentent respectivement des observations de
surface et des courbes effort-déplacement représentatives d’essais de push-out sur bundles de
200pm de diamétre a différentes épaisseurs. Tout d’abord, les échantillons fins (0.788mm) pré-
sentent une faible résistance, avec une rupture rapide a des efforts relativement faibles (F<10N).
Un pic d’effort est observé, correspondant a la rupture compléte du bundle, suivi d’un palier de
glissement avec frottement. Du coté ou effort est appliqué, la forme du bundle correspond a
celle de la pointe et une fissuration transverse est observée en surface. De 'autre coté de ’échan-
tillon, la section du bundle détaché est proche de celle de la pointe et les fissures transverses
sont retrouvées. Les fissures semblent traverser 1’épaisseur de I’échantillon. Ces fissures n’ap-
paraissent pas au début des essais mais plutot dans les phases avancées. Les échantillons plus
épais (1.25mm et 1.65mm) présentent une étape intermédiaire entre le pic d’effort et le palier de
frottement : un palier d’effort autour de 12N avec des ressauts. La longueur de ce palier est une
fonction croissante avec 1’épaisseur. L’effort maximal semble converger vers 17-18N. Le palier
de frottement augmente proportionnellement avec I'épaisseur. Avec une épaisseur de 1.65mm,
la forme du bundle de 'autre c6té de ’échantillon est assez différente de celles observées a des
épaisseurs inférieures. Egalement, la baguette est moins fissurée que lors des essais avec une
épaisseur de 0.788mm. Enfin, pour un échantillon épais (ici 2.05mm) il n’y a pas de palier de
frottement et le bundle ne ressort pas de l'autre coté. Les observations sur la face supérieure
de I’échantillon mettent en avant beaucoup de fissuration transverse au niveau de la baguette
et le bundle poussé est également trés endommageé.

Coupes transverses La figure 3.27 présente des coupes transverses réalisées post-mortem
pour différentes épaisseurs. Tour d’abord, les bundles extraits des échantillons fins (<1.5mm)
ont une section réguliére et proche de celle de la pointe. Autour de 1.5mm d’épaisseur, les essais
permettent encore de dégager des bundles, mais avec une section inférieure différente. Ceci est
probablement di & la torsion des fibres & I'intérieur des baguettes. Au-dela de cette épaisseur,
les bundles présentent des ruptures en compression a l'intérieur de ’échantillon. La fissuration
transverse des baguettes est particuliérement marquée pour les épaisseurs inférieures & 1mm.
Ceci est probablement une conséquence d'une forte flexion locale et d’une propagation brutale.
L’influence de I'épaisseur met en avant les différents mécanismes de rupture en concurrence
lors des essais : la rupture en flexion de I'échantillon, la rupture de linterface (critique ou
avec propagation stable) et la rupture en compression du bundle. L’effet Poisson ne semble pas
intervenir dans les mécanismes, compte tenue de la grande rigidité des fibres. La rupture en
compression des bundles est probablement causée par des micro-flambements locaux.

Scenarii de rupture Les essais présentent en général 4 phases : une phase chargement,
une phase d’amorcage, une phase de propagation et une phase de glissement (figure 3.28).
Le chargement est la partie linéaire initiale. Cette réponse élastique correspond a la flexion
locale de la baguette. Lorsque 'effort atteint entre 15 et 17N, la décohésion s’amorce avec une
chute brute jusqu’a environ 12N. La décohésion autour du bundle est initiée et commence a
se propager. Ces valeurs sont plus faibles pour des échantillons fins (<1mm). La forte chute
de l'effort est le résultat de la propagation de la décohésion de long de l'interface. La longueur
de décohésion initiale semble étre une fonction de la complaisance machine et des propriétés
matériaux. Des essais interrompus ont permis d’estimer cette longueur, elle est de 'ordre de
la période de tissage du matériau, soit lmm. Pour les échantillons suffisamment épais, il s’en
suit une phase de propagation stable de la décohésion. La partie décohérée du bundle glisse
par compression, avec une augmentation de 'effort probablement due au frottement. Elle est
marquée par des sauts et des rechargements. Enfin lorsque la décohésion s’est propagée a travers
I’épaisseur de 1’échantillon, un palier de glissement avec frottement est observé. En rapportant
Peffort & la surface du bundle, une contrainte de frottement de 5-7MPa est obtenue.
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FIGURE 3.27 — Coupes transverses des échantillons aprés essais de push-out sur bundles de
200pm a différentes épaisseurs. A : e=0.788mm, B : e=1.17mm, C : e=1.65mm et D : e=2.08mm.
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FIGURE 3.28 — Push-out sur bundles de 200pm avec un échantillon de 1.7mm d’épaisseur.
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Les paliers de frottement observés sont constants, malgré le fait que la surface du bundle en
contact avec 1’échantillon diminue : les bundles ont une section proche de celle de la pointe et
il est probable que la pointe remplace progressivement le bundle et frotte a son tour au sein de
la baguette.

Essais cyclés Les figures 3.29, 3.30, 3.31 et 3.32 présentent des essais cyclés sur des échan-
tillons de 0.788mm, 1.25mm, 1.65mm et 2.05mm d’épaisseurs respectives. Ces essais cyclés a
différentes épaisseurs permettent de vérifier les mécanismes pendant les phases de propagation et
de glissement par l’analyse des boucles de charge/décharge. Tout d’abord, la figure 3.29 (épais-
seur de 0.788mm) montre des cycles trés fermés, signe d’un simple glissement avec frottement
du bundle. Le premier cycle est trés légérement ouvert, probablement une réponse élastique en
compression du bundle sur sa partie encore en contact avec I’échantillon. La finesse de I’échan-
tillon provoque clairement une rupture immédiate de Iinterface. La figure 3.30 (épaisseur de
1.25mm) ne présente que peu de différence avec la précédente. L’épaisseur est suffisante pour
limiter les effets de la flexion mais ne permet pas d’observer la phase de propagation de la
décohésion. Cependant, le premier cycle sur la partie élastique confirme sa quasi-réversibilité.
Sur la figure 3.31, ’épaisseur est suffisante (1.65mm) pour faire apparaitre une phase de pro-
pagation de la décohésion. Les cycles de la phase de propagation, marquée par le plateau a
12N, sont trés ouverts. Ceci met en évidence la déformation du bundle en compression, avec un
fort frottement autour de ce dernier. Apreés la propagation compléte de la décohésion, les cycles
redeviennent fermés, montrant un glissement similaire & ceux des épaisseurs inférieures. Enfin,
la figure 3.32 présente un essai sur un échantillon épais (2.05mm) ou le bundle est venu rompre
en compression. La phase de rupture est probablement marquée par les larges boucles avec des
formes trés particuliéres. Ces essais cyclés permettent, avec les vues en coupe, d’identifier les
différentes phases de la rupture des micro-interfaces lors d’essais de push-out sur bundles.

Quantification des mécanismes Au total, 6 campagnes de push-out ont été réalisées, cha-
cune comportant 5 échantillons d’épaisseurs distinctes, et chaque échantillon permettant une
dizaine d’essais environ. La grande quantité de données obtenue met en avant la forte dépen-
dance des mécanismes de rupture envers I’épaisseur considérée. Différents scenarii de rupture
de l'interface ont ainsi été établis. Quelques propriétés ont été estimées, comme ’effort de pro-
pagation a 12N, soit 19N /mm rapporté au périmétre des bundles. Egalement, la contrainte de
frottement lors des phases de glissements a été estimée a 6.8MPa. L’énergie totale dissipée lors
de I'essai peut également étre caractérisée. Un modéle phénoménologique fonction de I’épaisseur
des échantillons a permis d’estimer cette propriété. Le modéle et ses parameétres sont présentés
en figure 3.33. 1l identifie des points caractéristiques des essais (effort, déplacement) qui sont
systématiquement collectés. Leurs évolutions respectives sont modélisées (figures 3.35 et 3.36)
et permettent d’estimer les variations d’énergie totale. La figure 3.34 présente I'énergie totale,
rapportée a la surface du bundle, en fonction de I’épaisseur. Elle semble converger autour de
2700J /m? au-dela de 1.6mm, soit deux périodes de tissage (suivant Z). La limite & rupture en
compression du bundle de 200pm, non intégrée dans ce modéle, intervient & partir de 2.0mm.
Une deuxiéme transition est mise en avant, autour de 0.8mm, soit une période de tissage. Il
s’agit de I'apparition d’un palier de propagation, en plus des phases de propagation critique.
Au-dela de cette épaisseur, la rigidité semble limiter la flexion de ’échantillon et fait converger
les caractéristiques de l'interface. La flexion semble avoir un effet trés important sur le compor-
tement de I'interface. Elle peut provoquer un état local de compression a 'interface, renforcant
alors sa tenue mécanique au cisaillement. Ainsi, le push-out sur bundles a permis de caractériser
le comportent des micro-interfaces en cisaillement a 'ambiante. L’étude peut étre poursuivie
en température.
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FIGURE 3.29 — Courbe contrainte-déplacement issue d’un essai cyclé de push-out sur bundle
200pm avec un échantillon de 0.79mm.
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FIGURE 3.30 — Courbe contrainte-déplacement issue d’un essai cyclé de push-out sur bundle
200pm avec un échantillon de 1.3mm.
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FIGURE 3.31 — Courbe contrainte-déplacement issue d’un essai cyclé de push-out sur bundle
200pm avec un échantillon de 1.7mm.
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FIGURE 3.32 — Courbe contrainte-déplacement issue d’un essai cyclé de push-out sur bundle
200pm avec un échantillon de 2.1mm.
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FIGURE 3.33 — Présentation du modéle phénoménologique et de ses différents parameétres.
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3.3.2 Influence de la température
Push-out sur bundles 400°C (nano-indenteur modifié)

Dispositif et protocole expérimental Le dispositif de nano-indentation, modifié jusque-
l1a pour effectuer du push-out sur fibres, a été adapté pour pousser des bundles de 100pm de
diamétre. Une pointe similaire, conique tronquée, avec un embout en diamant a été utilisée. Le
dispositif souffre donc des limites observées lors du push-out sur fibres, la forme de la pointe
vient rapidement accoster le voisinage du bundle. La course des essais est donc réduite a quelques
microns. Par contre, le fonctionnement du systéme a été modifié afin de passer d'un pilotage en
force a un pilotage en déplacement. Egalement, un systéme de chauffage est utilisé pour porter
I’échantillon jusqu’a 400°C, sous air. Le protocole est similaire & celui du push-out sur bundles
a 'ambiante. Une fine tranche de matériau est découpée et polie mécaniquement. Les baguettes
Z, plus larges que les baguettes X /Y ont été choisies comme candidates au push-out. Elles sont
donc placées suivant 1’épaisseur de I’échantillon. Ce dernier est collé sur un support plan. Il
n’y a pas d’encoche permettant le dégagement des bundles, I’épaisseur de collage est suffisante
compte tenu de la course du dispositif. L’échantillon est ensuite porté a la température désirée
et 'essai est réalisé.

Essais a I’ambiante La figure 3.37 présente des essais représentatifs de push-out a ’ambiante
sur un échantillon de 712pm. Plusieurs phases sont visibles sur les courbes. Tout d’abord, le
chargement élastique réversible jusqu’a 4-5um est dii a la complaisance machine et a la réponse
en flexion /compression de I’échantillon. Ensuite, un léger plateau de longueur variable (environ
2um) est observé vers 6-7N. L’effort maximum rapporté au périmétre est quant a lui de 20-
22N /mm. L’énergie nécessaire a rompre l'interface rapportée a la surface est de 54J/m?. Enfin,
la propagation compléte de la décohésion est marquée par une chute brutale de 1'effort suivi d’un
plateau avec un effort quasi-constant. Ce plateau permet d’estimer le frottement a 20MPa. En
comparaison avec les essais sur bundles effectués a 'aide d’une pointe en tungsténe de 200pm,
seul le pic initial d’effort semble manquer. Il a été observé que certaines caractéristiques du
dispositif expérimental peuvent influencer les essais. Plus la complaisance machine est grande,
plus une quantité importante d’énergie sera fournie lors des phases de propagation critique.
Aussi, plus le trou sous 1’échantillon est petit, moins il y a de flexion et moins le pic initial est
élevé. La machine de nano-indentation posséde une complaisance trés faible et ’échantillon est
collé sur un support sans encoche, limitant au maximum la flexion. Au niveau des grandeurs
quantitatives, il existe également des différences. Le frottement est trois fois plus important
que pour les bundles de 200pm. I’énergie de propagation est nettement plus faible de plusieurs
ordres de grandeur. Ces différences doivent pouvoir s’expliquer par la différence entre les moyens
d’essai, des effets d’échelle liés a la taille du bundle ou encore la grande finesse des échantillons.
Néanmoins, le critére de propagation de la décohésion est trés proche.

Effet de la température La figure 3.38 synthétise les campagnes d’essais menées a ’am-
biante comme en température (sous air). Deux valeurs ont été systématiquement relevées : le
maximum d’effort correspondant au plateau de propagation et ’effort du palier de frottement.
Malheureusement, la dispersion des essais est du méme ordre de grandeur que les variations avec
la température. Aussi, aucune tendance n’a pu étre établie avec certitude. Quelques informa-
tions utiles sont cependant a extraire. Le critére d’amorcage, proportionnel & 'effort maximum
varie peu avec la température (jusqu’a 400°C), mais aussi avec I’épaisseur. Seul I’échantillon le
plus fin (230pm) voit cette valeur chuter, probablement & cause d’une trop grande flexion. Autre
observation, le frottement présente une grande disparité. Aucune relation claire entre ’épais-
seur et I'effort, ou encore la température et 1'effort, ne semble transparaitre a cette échelle. Une
solution serait de s’intéresser a des bundles plus larges et a des températures plus élevées.
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FIGURE 3.39 — Influence du dégazage sur des essais de push-out sur bundles a 25°C avec des
échantillons de différentes épaisseurs.
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FIGURE 3.40 — Essais de push-out sur bundles sous vide & 'ambiante et a haute température
sur des échantillons de 1.2mm.
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Push-out sur bundles HT

Dispositif et protocole expérimental Le dispositif expérimental est le méme que celui
utilisé pour le push-out sur baguettes HT (figure 3.12). Il permet de porter un échantillon
jusqu’a 1200°C sous un vide secondaire (<10~*mbar). Une pointe en tungsténe, similaire &
celle des essais & I'ambiante, vient pousser un bundle de 200pm au centre d’une baguette Z.
L’annexe C rassemble davantage d’informations sur le dispositif expérimental. Les échantillons
sont des fines tranches de composite polies mécaniquement. Les essais de push-out sont réalisés
sur des baguettes Z, plus larges que les baguettes X/Y. Ces derniéres sont donc orientées dans
le sens de I'épaisseur des tranches. Il a été¢ montré que les mécanismes en jeu sont fonction
de D’épaisseur, plusieurs épaisseurs seront donc considérées. Le protocole est similaire a celui
utilisé pour les baguettes. Les échantillons sont placés individuellement dans le four et centrés.
La pointe est ensuite alignée. Les protections thermiques sont ajoutées et ’enceinte est fermée.
Le vide est réalisé via un groupe de pompage. Une fois un vide secondaire atteint, le four résistif
est porté a haute température a 'aide d’une alimentation reliée & un thermocouple type K au
centre du four. Ensuite les essais sont réalisés ; ils peuvent étre monotones comme cyclés. Les
échantillons ne sont récupérés pour observation (microscopie) qu’apreés refroidissement et remise
a l'air.

Influence du dégazage A l'instar des essais sur baguettes, le dégazage influence fortement le
comportement lors des essais. La figure 3.39 présente des essais a différentes épaisseurs, a 25°C
et sur échantillon dégazés. Les différentes phases y sont retrouvées : le chargement élastique, une
rupture brutale, une phase de propagation et une phase de glissement. La rupture présente ici 2
pics, probablement causés par la rupture du bundle en surface puis par la fissuration transverse
de la baguette. Le plateau de propagation est légérement plus bas en effort par rapport aux essais
réalisés sous air. Ces différences peuvent s’expliquer par une pointe de conception différente et
une complaisance machine également différente. La propagation de la décohésion est marquée
par une augmentation de 'effort, probablement due a I'accroissement de la surface décohérée
et frottante du bundle. La rupture finale et le début du glissement du bundle sont visibles avec
le net décrochement suivi d’une réduction progressive de l'effort. Ce dernier est alors di au
frottement du bundle au sein de la baguette. La valeur du frottement apparait multipliée par
3 par rapport a des essais sous air. L’effet lubrifiant des molécules adsorbées a l'interface dans
des conditions standard semble encore une fois transparaitre. Comme observé lors des essais sur
baguettes Z, leur absence renforce alors considérablement le frottement au sein de l'interface
microscopique.

Influence de la température La figure 3.40 présente des essais de push-out sur bundles
réalisés a différentes températures sur des échantillons de méme épaisseur (1.2mm). Ces essais
ont été réalisés sur des échantillons dégazés, faute de pouvoir faire autrement. Tout d’abord,
la différence de pente sur la partie élastique peut s’expliquer par effet de la température
sur le dispositif. En premiére observation, le pic d’effort initial est passé de 14N & 16N. L’ex-
pansion thermique transverse des constituants peut augmenter cette compression et renforcer
davantage l'interface. La contrainte transverse augmentant, le frottement est également plus
important. Ceci s’observe sur le palier de propagation et sur le palier de frottement. Une usure
plus importante est néanmoins observée lors du glissement. Enfin, le critére de propagation de
la décohésion a 12N, visible au tout début du palier de propagation, ne semble pas affecté.
Ainsi, la température semble augmenter I’état de contrainte transverse dans les baguettes avec
I’expansion thermique des micro-constituants. Par conséquent, ceci augmente le pic initial et le
frottement, renforcant alors 'interface, mais sans modifier les mécanismes observés a tempéra-
ture ambiante.
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FIGURE 3.41 — Bilan des mécanismes recensés lors d’essais de push-out sur bundles a I’ambiante.
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3.3.3 Bilan de la caractérisation des micro-interfaces

Comportement & température ambiante Des essais de push-out sur bundles ont permis
de caractériser les mécanismes d’endommagement des micro-interfaces. Tout d’abord, les essais
a l'ambiante ont mis en avant une interface forte. Le critére en force, ou l'effort a4 fournir
en fonction du périmétre du bundle & pousser pour initier une fissuration, est de 19N/mm.
L’énergie totale dissipée, fonction de 1’épaisseur de I’échantillon, de I’énergie de cohésion et
des dissipations par friction, est de 2700J/m?. C’est une valeur assez élevée, dont le lien avec
’énergie de cohésion est complexe. A titre de comparaison, Sakai a trouvé une énergie de
cohésion de 123+50J/m? pour son composite [Sakai et al., 2000]. Cette forte cohésion est en
accord avec les observations réalisées dans le chapitre 1, avec une continuité entre les fibres et
la matrice ex-brai. Les mécanismes de la rupture sont maintenant recensés et les scenarii sont
connus (figure 3.41). L’épaisseur joue un role considérable dans ces essais. En effet, elle met en
concurrence la rupture en compression du bundle, & cause de micro-flambements, et la rupture
des micro-interfaces.

Effet de la température et du dégazage L’influence de la température n’a pu étre observée
sans considérer celle du dégazage, qui change fortement le comportement des micro-interfaces.
Par analogie avec la caractérisation des méso-interfaces, le dégazage influe fortement sur les
glissements avec une augmentation considérable du frottement apparent. Par contre, il semble
cohérent de considérer que les propriétés mécaniques, les critéres en force et I’énergie de cohé-
sion, ne varient pas avec le dégazage. Pour rappel, I'énergie de cohésion est a différencier de
I’énergie totale, qui elle intégre les phénoménes dissipatifs liés au frottement. Sous ces hypo-
théses, le dégazage change le rapport entre ’énergie de cohésion et le frottement par rapport
aux essais réalisés sous air et a température ambiante. Ceci apporte donc un gain de résistance
a l'interface si on considére I’énergie totale & apporter pour détacher un bundle. Néanmoins,
Paugmentation du frottement semble également mener & une usure bien plus importante, mar-
quée par une diminution plus rapide de 'effort pendant le glissement. L’effet du chauffage vient
s’additionner & celui de dégazage. En isolant les mécanismes, il en ressort une augmentation
de l'effort maximum et du frottement. La forte expansion transverse des baguettes contraint
les méso-interfaces en compression. Ceci renforce le matériau, rendant les bundles plus difficiles
a détacher et a faire glisser. Il est également probable que le critére en force et I’énergie de
cohésion ne varient pas sur cette plage de température. En effet, ces valeurs dépendant des
propriétés du carbone graphitique, dont les propriétés ne se dégradent qu’au-dela de 2000°C.

Données expérimentales Les données issues des essais sont regroupées dans le tableau 3.1.
Des tendances ont été rajoutées entre parenthéses, extrapolées avec la compréhension des mé-
canismes.

Température Energie de Critére force Frottement sous | Frottement sous
(K) cohésion (J/m?) (N/mm) air (MPa) vide (MPa)
298 2700 19 6.8 14.6
1073 2700 19 (>6.8) 19.9
1273 (2700) (19) (>6.8) (>19.9)
2273 (<2700) (<19) - -

TABLE 3.1 — Propriétés des micro-interfaces et évolution avec la température.
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3.4 Bilan de la caractérisation des interfaces

Mécanismes a I’échelle mésoscopique

Lors des refroidissements apreés les cycles de densification, la contraction des constituants
semble avoir joué un role majeur. La forte expansion thermique radiale des baguettes fissure les
interfaces, formant la décohésion aux méso-interfaces. Les ouvertures des méso-interfaces consta-
tées a 'ambiante correspondent a I’expansion thermique des baguettes vers 2000°C. L’expan-
sion thermique axiale des baguettes, négligeable jusqu’a 1000°C mais plus importante au-dela,
contraint le composite en compression le long de ses renforts. Le frottement aux interfaces a
Pambiante a été estimé autour de 5MPa. Ce frottement et la contrainte thermique résiduelle
expliquent alors la tenue du matériau malgré les décohésions prononcées.

Lors d’une chauffe, I'expansion thermique des baguettes referme les interfaces. Au niveau du
comportement macroscopique, ’expansion transverse des baguettes est entiérement absorbée,
le composite est uniquement piloté par leur expansion axiale. Les essais de push-out ont montré
un frottement accru avec la température avec un effet d’ancrage de plus en plus marqué. La
continuité du matériau est rétablie aux méso-interfaces, transformant une interface peu résis-
tante mais frottante en une interface forte avec une cohésion croissante.

Connaissant les mécanismes, il est possible de réaliser des calculs de propriétés effectives en
supposant des interfaces parfaites (infiniment rigides) ou trés faibles. Pour des interfaces par-
faites, il faut tenir compte des rigidités et des taux volumiques. En pondérant l’expansion
thermique des constituants avec le produit des rigidités et des taux volumiques respectifs, la
dilatation effective est estimée a 0.095%. Pour des interfaces infiniment faibles, les rigidités
n’interviennent plus. En pondérant les expansions thermiques des constituants avec les taux
volumiques respectifs, I'expansion thermique est de 0.68%. I’expansion thermique du compo-
site dans la direction Z a 1200°C évolue de 0.24% pour un échantillon de 6mm a 0.10% pour
un échantillon de 16mm. Celle dans la direction XY, elle reste de 'ordre de 0.10%. Ce calcul
met en valeur les glissements aux interfaces pour les échantillons de 6mm dans la direction Z,
se rapprochant du cas avec interfaces faibles. Il montre aussi que Pancrage des baguettes X/Y
dans les octets de matrice permet contenir efficacement les contraintes thermiques suivant cette
direction (modéle avec interfaces fortes). Les échantillons de 16mm, tout comme ceux de 6mm
dans la direction X /Y, ne sont pas sujets a de tels glissements, ils correspondent au modéle avec
interfaces fortes. Ainsi, il existe une taille en dessous de laquelle les blocages et le frottement
ne semblent pas pouvoir contenir les contraintes thermiques.

Mécanismes a I’échelle microscopique

L’échelle microscopique est plus complexe et les propriétés thermomécaniques des consti-
tuants sont généralement méconnues. Les diverses caractérisations n’ont apporté que des ten-
dances et des ordres de grandeur. I’étude de la morphologie (chapitre 1) a montré des fibres
fortement liées, avec une continuité entre les fibres et la matrice ex-brai, probablement formée
pendant la densification du matériau.

L’étude de Pexpansion thermique (chapitre 2) a montré que la dilatation transverse des fibres
est supérieure a celle des baguettes. Ceci a permis de formuler une hypothése sur 'aspect la-
mellaire de la matrice, qui absorbe cette dilatation. Le fait que la relaxation de la contrainte
thermique se produise dans la matrice, pour former les lamelles, et non a l'interface semble
appuyer I'idée d’une interface fibres/matrice forte.



3.4. BILAN DE LA CARACTERISATION DES INTERFACES 105

Les essais de push-out sur bundles ont fourni de précieuses données sur la rupture en ci-
saillement des micro-interfaces. Ils ont validé la forte résistance des interfaces et ont permis
de décrire précisément les mécanismes d’endommagement. L’influence de I’épaisseur des échan-
tillons a permis de mettre en concurrence la limite & rupture en compression et la résistance des
interfaces. D’autres phénoménes ont été mis en lumiére comme le renforcement avec la tempéra-
ture ou encore avec le dégazage. Ces renforcements semblent étre causés par une augmentation
du frottement sur les régions décohérées. Le dégazage semble changer la nature de l'interface,
mais ce phénoméne reste encore largement incompris. La température augmente probablement
la contrainte normale, placant 'interface en compression, et ainsi augmentant mécaniquement
le frottement.

Bilan et perspectives

Les essais de push-out sont un moyen de caractérisation efficace des interfaces a ’ambiante
comme a haute température. De nombreuses valeurs ont été relevées aux deux échelles consi-
dérées et peuvent étre utilisées pour la modélisation. Il reste cependant des zones d’ombres
non couvertes par les essais. Certains aspects expérimentaux mériteraient de poursuivre les
campagnes afin de mieux décrire certains mécanismes. Par exemple, I'influence du diamétre de
la pointe ou encore la complaisance machine lors des essais sur bundles doivent étre étudiées
plus amplement. Le pic d’effort et la propagation critique initiale sont probablement liés a un
état de compression local aux interfaces, provoqué par la flexion de ’échantillon. Il serait in-
téressant d’approfondir ce phénoméne. Egalement, la volatilisation des espéces aux interfaces
lors du dégazage provoque un effet de renforcement considérable. Sans chercher & modéliser
ce phénomeéne a I’échelle atomique, il serait intéressant de creuser ’étude dans cette direction.
En effet, les conditions d’utilisation du 3D C/C pourraient "amener a se trouver dans un tel état.

Les essais de push-out ont mis en évidence la concurrence entre la rupture en compression
du bundle, par micro-flambements, et la rupture de l'interface en cisaillement. Il est envisa-
geable de changer de méthode de test, en considérant du pull-out par exemple. Cette méthode
est utilisée dans la littérature par Aoki |[Aoki et al., 2007a|, Hatta [Hatta et al., 2005b]| et Sakai
[Sakai et al., 2000]. Dans ce cas, ¢’est la rupture en traction, plus élevée que celle en compres-
sion, qui est en concurrence. En repoussant cette limite, de plus grandes épaisseurs peuvent
étre considérées, et un nouvel éclairage est apporté sur la rupture des interfaces.

De nombreux mécanismes ont été recensés a I’échelle mésoscopique, expliquant en grande partie
les phénomeénes observés a 1’échelle macroscopique. La phase suivante consiste & modéliser ces
mécanismes et & simuler les essais de caractérisation afin de valider leur bonne compréhension.
Diverses hypothéses sont également a vérifier, comme les glissements aux interfaces lors de la
chauffe de petits échantillons, le lien entre 'expansion thermique des méso-constituants et le
renforcement des méso-interfaces, etc. Ce travail fait 'objet du chapitre suivant.

Il serait également intéressant de construire une modélisation a 1’échelle microscopique. Avec un
maillage contenant tous les éléments pertinents (fibres, grains de matrice, interfaces fibres/matrice
et matrice/matrice) et des lois de comportement adaptées, il serait possible de simuler les essais
réalisés. Quelques pistes allant dans ce sens sont présentées en annexe G.
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4.1 Introduction

4.1.1 Travaux antérieurs et littérature

Rémond1982 et Poss1984 Des lois de comportement macroscopiques et mésoscopiques ont
été adaptées au 3D C/C dans les travaux de Poss [Poss, 1982] et Rémond [Rémond, 1984]. Il
s’agit de lois d’endommagement basées sur des essais de traction/compression multidirection-
nels sur le composite et sur ses constituants. Ces modéles phénoménologiques reproduisent
fidélement le comportement du matériau mais souffrent d’une certaine distance avec la méso-
structure et les mécanismes réellement en jeu. La modélisation des échelles inférieures permet-
trait de répondre a bien des interrogations, notamment sur I’endommagement.

Didiot2004 En 2004, le stage de B. Didiot [Didiot et al., 2004] au CEA a permis de modéliser
le comportement thermomécanique du composite 3D C/C a I’échelle mésoscopique. La figure 4.1
regroupe quelques éléments de ce travail. Le modeéle éléments finis (EF) proposé est construit
autour de la maille élémentaire périodique du composite, soit un bloc de 0.8mmx0.8mmx1.6mm
(figure 4.1-A). Le maillage est composé d’éléments tétraédriques. Les méso-constituants y sont
représentés, avec une baguette X, une baguette Y, une baguette Z et deux octets de matrice. Un
effort a été fait pour représenter la forme de la macroporosité au sein des octets de matrice. Le
modéle permet de simuler la dilatation thermique, le comportement mécanique et thermique,
avec des propriétés variables avec la température. Les simulations ont été réalisées avec des
conditions aux limites périodiques. Pour combler les manques de données, les propriétés d’'un
graphite dense commercial (POCO) ont été appliquées aux directions transverses des torons et
aux octets de matrice. Des modéles élastiques orthotropes ont été utilisés pour les différents
constituants. Des éléments d’interface ont été placés entre les méso-constituants. Ces interfaces
influencent les propriétés mécaniques comme les propriétés thermiques. Des éléments cohésifs
intégrés au code de calcul ont été utilisés. Ils gérent 'ouverture et la fermeture en mode I, et
le glissement avec frottement en mode II. Un cycle de chauffage/refroidissent est simulé pour
reproduire un cycle de densification du composite. Les simulations ont été répétées avec et
sans interfaces, et avec et sans octets, pour en étudier l'influence. En premiére observation,
I'ondulation des baguettes X/Y est retrouvée lors de leur dilatation respective. Une partie peut
se dilater librement vers I'octet de matrice limitrophe, tandis que I’autre se retrouve pincée entre
les baguettes voisines. D’autres phénoménes ont été mis en lumiére au travers de I'évolution
des champs de contrainte. Ils expliquent en partie les fissures initialement présentes dans les
méso-constituants et les larges décohésions aux interfaces, dues aux contraintes thermiques
résiduelles (figure 4.1-B). Les propriétés effectives ont également été retrouvées par simulation.
En bilan, I'importance des interfaces dans le comportement mécanique est soulignée, provoquant
I’anisotropie de la maille. Les perspectives proposées vont dans le sens de ’approfondissement
des modéles et de I'utilisation d’un plus grand volume de matériau.

Ladeveze2000 Dans le cadre de travaux au LMT Ladevéze el al. ont proposé une modélisa-
tion d’endommagement et des phénoménes mécaniques inélastiques [Ladevéze et al., 2000]. Le
matériau modélisé est un composite C/C, dénommé Sepcarb 4D®, produit par SEP (Société
Européenne de Propulsion), avec 4 directions de renfort fibreux (figure 4.2-A et figure 4.2-B).
Ce matériau est utilisé en aérospatiale pour les cols de tuyéres du fait de son excellente tenue
a haute température et de sa grande résistance a I'ablation. Les enjeux dans ce type de maté-
riaux sont la modélisation du comportement aux interfaces et la compréhension des mécanismes
d’endommagement. En effet, le comportement mécanique lors des essais de caractérisation (fi-
gure 4.2-C) s’avére dépendant de la géomeétrie des éprouvettes, particuliérement de la distance
avec la surface extérieure.
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Un premier modéle, basé sur une loi de comportement élastoplastique, a permis de re-
produire le comportement du matériau. Il suffit de deux essais de traction pour ajuster les
paramétres de ce modeéle. Cependant, il ne peut intégrer les effets de bord, ni les décohésions
autour des renforts. Un autre modéle, tenant compte de I’échelle mésoscopique, a alors été pro-
posé. Ce deuxiéme modéle, basé sur des éléments finis, est composé de baguettes, de matrice
et d'interfaces (figure 4.2-D). Les baguettes ont un comportement isotrope transverse fragile,
la matrice est isotrope élastique et les interfaces sont orthotropes élastiques (avant rupture) et
régies par une loi de contact avec frottement (aprés rupture). Ce modéle a permis de repro-
duire avec succés la propagation des décohésions autour des renforts lors d’essais simulés. La
comparaison avec les données expérimentales a permis de valider la démarche proposée.

Ra02008 Rao et al. ont étudié 'influence de Parchitecture de divers composites C/C sur leurs
propriétés mécaniques via des simulations éléments finis avec éléments cohésifs [Rao et al., 2008].
La figure 4.3 présente les maillages pour trois type d’architectures : un 3D orthogonal (A), un
4D (B) et un tissé 3D de type satin (C). Ces architectures sont les plus fréquemment ren-
contrées parmi les composites C/C. Les renforts fibreux, ou torons, sont considérés isotropes
transverses avec des propriétés similaires dans tous les modéles. Le module axial en compression
est deux fois plus faible que celui en traction. La matrice est considérée isotrope, et des méso-
porosités y ont parfois été ajoutées. Des éléments cohésifs ont été placés autour des torons.
Les lois de comportement aux interfaces ne sont pas détaillées. Les maillages sont construits
respectivement sur les volumes élémentaires représentatifs (maille périodique) des matériaux.
Des conditions aux limites périodiques ont été appliquées afin de calculer les propriétés effec-
tives des matériaux. L’'implémentation a été réalisée sous Abaqus. Les simulations montrent
I'influence non négligeable des éléments d’interface sur les propriétés hors-axe des composites
C/C. Les décohésions initiales ont pu étre obtenues par simulation de traitements thermiques
sur les matériaux (figure 4.3, images E et F). Elles permettent de se rapprocher des valeurs
obtenues lors d’essais sur le composite 4D C/C. Les interfaces, directement déposées sur les
torons et donc sur ’architecture, influent fortement sur le comportement mécanique en dehors
des axes de renfort.

Sharma2010-2013 Avec une méthode basée image (micro-tomographies X), Sharma et al.
ont construit des modeéles éléments finis pour simuler du comportement mécanique d’un C/C
tri-orthogonal [Sharma et al., 2010, Sharma et al., 2013a|. Les modéles tiennent alors compte
de certaines réalités du matériau : la distorsion des fibres au sein des torons, la fissuration
matricielle, 'endommagement initial, la décohésion autour des torons, etc. Des simulations
sous conditions périodiques ont permis de retrouver les propriétés effectives du matériau.
L’influence des imperfections a également été mesurée. Les décohésions toron/matrice dé-
gradent considérablement les propriétés du matériau. Les modeéles développés ont été réuti-
lisés par la suite pour étudier l'influence des interfaces sur le comportement du matériau
[Sharma et al., 2012, Sharma et al., 2013b|. Des éléments cohésifs ont été ajoutés au modéle
éléments finis initial (figure 4.4-A). Des essais de caractérisation, de type push-out, ont été réa-
lisés sur les renforts du composite pour ajuster les propriétés des éléments cohésifs (figure 4.4-C).
Les propriétés retenues pour sont un coefficient de frottement & 0.75, une contrainte a rupture
a 3.12MPa, une contrainte de pincement radial a 3.5MPa et une énergie de rupture (mode II)
a 3.0J/m?. Des calculs de propriétés élastiques effectives et des simulations d’essai de trac-
tion ont été également réalisés (figure 4.4-B). Les valeurs expérimentales ont été retrouvées
(figure 4.4-D). Les modéles mettent en avant les zones de rechargement au niveau des inter-
faces, en fonction de la direction de chargement. Ces travaux révélent aussi les mécanismes de
la rupture lors de diverses sollicitations, avec une vision aussi fine et locale que nécessaire. C’est
cette approche qu'il serait intéressant de réaliser sur le 3D C/C.
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FIGURE 4.5 — Présentation du modéle macroscopique du composite 3D C/C. La composition
y est détaillée : les baguettes X/Y et Z, les octets de matrice et les interfaces.
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4.1.2 Objectifs

L’objectif premier consiste a reproduire fidélement les mécanismes observés. Il y a une
réelle volonté de créer des lois comportementales locales aussi représentatives que nécessaire
afin d’avoir un comportement global proche des caractérisations. C’est dans ce cadre qu’il a
été choisi de rentrer des données provenant directement des essais (interfaces, dilatation), sans
aucune altération par la suite. Néanmoins, les données hypothétiques des méso-constituants
ayant servi de variable d’ajustement dans les précédents modéles (propriétés transverses des
baguettes, des octets) sont a optimiser. Les essais de caractérisation sont simulés et confrontés
aux valeurs expérimentales. Les résultats sont analysés tels quels, les différences sont discu-
tées et des pistes d’amélioration sont proposées pour les approcher des caractérisations. Le
second objectif consiste a exploiter ces modéles dans leur cadre d’implémentation. Des études
paramétriques et de sensibilité peuvent étre réalisées pour quantifier I'influence de certains
mécanismes. Il est aussi possible de supprimer certains phénoménes ou constituants pour en
quantifier leurs roles. Egalement, des essais complexes peuvent étre reproduits en simulation. Il
s’agit par exemples d’essais de traction hors-axe ou encore de torsion. Ces essais ont pour but
d’illustrer les capacités des modéles.

4.1.3 Démarche et méthodes

e Construction des maillages. La base de données sur la morphologie et les caractérisations
thermomécaniques fournissent de nombreuses informations sur la composition du 3D C/C
(forme des constituants, agencement, importance des interfaces). Ceci permet de discrétiser
les géométries pour former le maillage final. Compte-tenu des outils disponibles et de la lit-
térature, il a été choisi de travailler avec des éléments finis (EF). Les éléments volumiques
sont discrétisés a 'aide de tétraédres, les surfaces avec des triangles. Les éléments de littéra-
ture apportés précédemment ont souligné 'importance d’ajouter des éléments cohésifs aux
interfaces entre les méso-constituants. Dans ce type de maillage EF, ils sont discrétisés avec
des prismes. La difficulté liée a la construction des maillages réside dans la recherche du bon
équilibre entre la finesse du maillage et son poids, proportionnel au temps de calcul.

e Modélisation du comportement. Les nombreuses campagnes de caractérisation menées au
LCTS, et au LMT par le passé, fournissent diverses données sur le comportement du 3D
C/C et de ses constituants. Ces données sont transformées en lois de comportement uti-
lisables pour des EF et compatibles avec le solveur. Egalement, un modéle cohésif ad-hoc
est développé pour approcher au mieux le comportement aux interfaces des caractérisations
thermomécaniques et morphologiques présentées dans les chapitres précédents.

e Validation des modéles. Des calculs de propriétés effectives et des simulations d’essais de
caractérisation menés au LCTS sont implémentées. Parmi les solveurs disponibles au LCTS,
Abaqus s’est avéré étre le plus adapté. Il permet de créer diverses simulations avec un grand
choix de modéles matériaux et supporte les modéles cohésifs personnalisés. Ces simulations
permettent de valider le bon fonctionnement des modeéles. Les résultats sont comparés avec
les expériences et la littérature. Les propriétés a optimiser sont ajustées afin de converger
vers celles du matériau. Egalement, des études de sensibilité ou encore de I'influence envers
certains éléments peuvent étre menées a ce stade.

e Simulation de cas applicatifs. Cette derniére phase permet d’apprécier le fonctionnement
des modéles au travers de simulations d’essais complexes. Il s’agit par exemple des essais
réalisés au LMT par le passé (traction/compression axiale/hors-axe, torsion). L’objectif est
d’illustrer les possibilités des modéles et leur capacité a prévoir un comportement complexe
en température.
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FIGURE 4.6 — Base de données de maillages du modéle macroscopique du 3D C/C.
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4.2 Modélisation du comportement

4.2.1 Géométrie et maillage

Composition [L’étude sur la morphologie (chapitre 1) a permis de caractériser finement la
géometrie du 3D C/C. Les caractérisations mécaniques aux interfaces (chapitre 3) ont mis en
avant I'importance d’intégrer des éléments d’interface. Le modéle EF du 3D C/C a pour but
de lier I’échelle mésoscopique & I’échelle macroscopique. Les méso-constituants y sont discréti-
sés, suffisamment finement pour représenter correctement les mécanismes, mais suffisamment
simplifiés pour pouvoir construire de grandes géométries. Les éléments volumiques, composés
de tétraédres, sont formés avec leurs enveloppes géométriques théoriques, soient une section
rectangulaire de 800pm x400pm pour les baguettes X /Y, une section carrée de 800pm x800pm
pour les baguettes Z et un volume de 400pmx400pmx800pm pour les octets de matrice. Par
simplification, les macroporosités au sein des octets de matrice ne sont pas représentées mais
leurs propriétés effectives en tiennent compte. Les méso-interfaces, initialement décohérées sur
quelques dizaines de microns ne peuvent étre représentées en volume sans imposer un raffine-
ment global du maillage. Des éléments surfaciques, doivent étre placés aux interfaces entre ceux
des méso-constituants. La décohésion n’étant pas représentée géométriquement, elle doit donc
I'étre dans les lois de comportement. La figure figure 4.5 présente un maillage du 3D C/C avec
ses constituants. Afin de simuler les différents essais désirés, les maillages doivent avoir diverses
formes (cubique, cylindrique, etc.) et le matériau peut y avoir une orientation quelconque (X/Z,
Z, X+Y, Z+X, etc.).

Construction Plusieurs méthodes de construction ont été envisagées et testées pour les
maillages macroscopiques. Les phases sont les suivantes : (i) choix de Porientation et des di-
mensions ; (ii) génération de la position théorique des méso-constituants; (iii) construction des
faces entre les méso-constituants et au niveau de I'intersection avec ’enveloppe extérieure; (iv)
maillage des volumes; (v) insertion des éléments d’interface; (vi) insertion des métadonnées.
Cette approche permet de s’affranchir de I'orientation du composite lors de la génération du
maillage. La phase la plus difficile consiste a construire les faces entre les méso-constituants.
Elles peuvent étre placées a l'aide de modéles géométriques tenant compte de l'orientation
3D du matériau. Elles peuvent également étre construites a 'aide d’un diagramme de Voro-
noi 3D. Les faces sont maillées avec 'aide du programme Triangle (triangulation de Delaunay,
[Shewchuk, 2002]) et les volumes avec Tetgen (tétraédrisation de Delaunay, [Si, 2010]). Des
contraintes sur le raffinement permettent de controler le poids du maillage pour avoir une
longueur caractéristique de 100pm tout en préservant un nombre de nceuds inférieur a 200
000. Les éléments d’interfaces sont insérés entre chaque méso-constituant afin de représenter le
comportement des méso-interfaces.

Base de données La figure 4.6 présente la base de données de maillages construites pour les
différentes simulations. Des maillages cubiques dont les dimensions sont des multiples du pas
de tissage permettent d’effectuer des calculs de volume élémentaire représentatif (VER) et de
propriétés effectives (propriétés élastiques, expansion thermique). Des tranches de composite
ont également été générées afin de reproduire les essais de push-out sur baguettes X/Y et Z pour
valider le comportement aux interfaces. Enfin, des petites éprouvettes de traction/compression
ainsi que des éprouvettes de torsion Z ont été construites pour reproduire les essais de la
littérature.
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Module de Coefficient de Module de
GPa . - .. GPa

Young Poisson cisaillement
EA 484. VAR 0.25 GAR 1.70
ER 6.00 VRR 0.45 GRR 2.10

TABLE 4.1 — Propriétés mécaniques élastiques des baguettes a 'ambiante.

Module de Coefficient de Module de
GPa ) - . GPa

Young Poisson cisaillement
FE 15.0 v 0.15 G 6.52

TABLE 4.2 — Propriétés mécaniques élastiques des octets de matrice & 'ambiante.

Module de Coefficient de Module de
GPa ) - L GPa

Young Poisson cisaillement
Ex/Ey 120. Vys Vs 0.02 Gy:/G oy 2.25
Er 120. Vay 0.02 Gy 2.75

TABLE 4.3 — Propriétés mécaniques élastiques du composite a 'ambiante.

Température (K) 298 1073 2273 2463 3018 3574 4273
Facteur de rigidité 1.00 1.00 1.00 0.75 0.38 0.04 0.01

TABLE 4.4 — Modélisation du ramollissement des carbones graphitiques avec la température.
Variation du facteur scalaire de rigidité.

12 4

Octets de matrice
— Baguettes (axial)
—— Baguettes (radial)

10 A

Expansion thermique {CTE.10%, K™")

. T ; r ; . r ; :
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Température (°C)

FIGURE 4.7 — Coefficients d’expansion thermique (CTE) des méso-constituants en fonction de
la température.
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4.2.2 Modélisation du comportement des méso-constituants

Contexte Les caractérisations (chapitre 2) ont apporté des données sur le comportement
thermomécanique du 3D C/C et de ses constituants. Le comportement des baguettes est simi-
laire & celui du composite lors d’essais suivant les axes de tissage. En traction, le comportement
est linéaire élastique fragile et en compression, le comportement est légérement endommageable
a cause de probables micro-flambements. Des essais de caractérisation sur baguettes, dans la
littérature comme au LCTS, ont permis d’estimer certaines propriétés élastiques et a la rupture.
Un autre aspect des baguettes est leur forte anisotropie, le renfort fibreux orientant les proprié-
tés mécaniques. Les propriétés transverses des baguettes sont significativement plus faibles. En
ce qui concerne les octets de matrice, leur comportement mécanique n’a pu étre caractérisé. La
matrice ex-brai présente une texture complexe, mais les propriétés sont probablement faibles
malgré la haute graphitation. Dans la littérature [Poss, 1982, Rémond, 1984|, les données sont
hypothétiques, probablement ajustées pour satisfaire les modéles d’homogénéisation. Des es-
sais de compression ont été réalisés sur une matrice ex-brai de morphologie similaire : ces essais
confirment les faibles propriétés mécaniques. Enfin, les méso-constituants ne semblent pas ou
peu évoluer entre 'ambiante et 2000°C, en dehors de leur expansion thermique. Au-dela de
2000°C, les différents constituants, composés de carbones graphitiques, évoluent et présentent
un comportement plus complexe manifesté par une perte de rigidité et du fluage.

Construction des modéles Les propriétés choisies pour les baguettes suivent un modéle
élastique isotrope transverse et sont regroupées dans le tableau 4.1. Les propriétés des octets
suivent un modéle élastique isotrope, et sont rassemblées dans le tableau 4.2. A titre d’informa-
tion et de comparaison, les propriétés élastiques du 3D C/C sont présentées dans le tableau 4.3.
En ce qui concerne le comportement a haute température, les modeéles n’intégrent pas les phéno-
ménes pouvant causer le fluage (viscoplasticité, etc.). L’étude est focalisée sur le comportement
aux interfaces, cet aspect a été écarté pour simplifier le probléme. La dégradation des propriétés
avec la température a été modélisée par une simple réduction de la rigidité des éléments. Un
scalaire multiplicatif décroissant avec la température, basé sur les essais de traction sur le 3D
C/C, est appliqué aux tenseurs de rigidité. Ses valeurs sont présentées dans le tableau 4.4. En
pratique, ce scalaire a seulement servi de garde-fou lors de simulations exploratoires au-dela de
2000°C. Afin de simplifier 'approche, 'endommagement et la rupture des méso-constituants
n’ont pas été modélisés. Les caractérisations mécaniques ont mis en avant la grande résistance
des méso-constituants devant celle des méso-interfaces. La non-linéarité du comportement du
matériau provient majoritairement du comportement aux interfaces, 'endommagement et la
rupture des méso-constituants n’interviennent que dans les phases finales. De plus, I'endomma-
gement et la rupture peuvent éventuellement étre rajoutés par la suite dans les modéles si cela
s’avere nécessaire. Concernant ’expansion thermique, un modéle isotrope transverse est utilisé
pour les baguettes et un modéle isotrope pour les octets, a 'image des propriétés mécaniques.
Les valeurs directement issues des caractérisations dépendent de la température. L’évolution
des coefficients d’expansion thermique avec la température est présentée en figure 4.7. Ainsi,
certaines données proviennent directement des caractérisations, d’autres d’hypothéses de la lit-
térature. Ces derniéres seront ajustées par la suite pour rapprocher les propriétés effectives du
3D C/C simulées de celles issues de la caractérisation (tableau 4.3).
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FIGURE 4.8 — Modélisation du comportement aux interfaces. A : Description et modélisation
de la morphologie des méso-interfaces. B : Modélisation du frottement a l'interface en fonction
de T'ouverture. C : Loi normale pour le modéle cohésif (mode I). D : Loi tangentielle pour le
modele cohésif (mode IT/11T).
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4.2.3 Modélisation du comportement des méso-interfaces

Contexte IL’étude de la morphologie des méso-interfaces (chapitre 1) a montré une large déco-
hésion initiale autour des méso-constituants. La forte rugosité et les nombreux débris semblent
néanmoins maintenir le tout en un ensemble non friable. Le carbone les constituant a une ap-
parence vitreuse, 1a ol celui au coeur des baguettes et des octets est de nature plus graphitique.
Il provient probablement de la derniére passe de densification non graphitée. La caractérisa-
tion des propriétés thermomécaniques du 3D C/C (chapitre 2) a mis en exergue l'influence des
méso-interfaces sur le comportement effectif du composite. Malgré la prépondérance des renforts
dans le comportement en traction suivant les axes du 3D C/C, I’évolution des faciés de rupture
a haute température pointe le changement significatif de comportement aux méso-interfaces.
Aussi, le comportement fortement endommageable en dehors des axes de tissage et le renfor-
cement significatif avec la température en est probablement la manifestation la plus concréte.
Les campagnes de caractérisation des méso-interfaces ont permis d’étudier les mécanismes de
rupture (chapitre 3). Il en ressort une interface principalement régie par du frottement et des
phénomeénes de blocage. Ces phénoménes de blocage sont particuliérement prononcés autour
des baguettes X/Y, avec une forme ondulée provoquant un ancrage dans les octets. La forte
évolution des interfaces avec la température a également été observée, se concrétisant par un
renforcement du frottement apparent et une augmentation des phénoménes d’ancrage. Ainsi,
intégrer les interfaces dans les modéles EF apparait comme la clé pour relier les différentes
échelles du matériau, notamment avec 'utilisation d’éléments cohésifs.

Littérature Il existe divers modéles cohésifs dans la littérature, avec des caractéristiques
adaptables selon les besoins. Ces modéles présentent aussi des limites intrinséques qui per-
mettent de les discriminer afin de choisir le plus adapté. Historiquement, les premiers mo-
déles sont focalisés sur la gestion du mode I, ¢’est-a-dire sur Uouverture/fermeture des fissures
[Tvergaard and Hutchinson, 1992, Needleman, 1997]|. Ils ont permis d’étudier la propagation de
fissures en dynamique, reproduisant avec succes I'endommagement du matériau. Des modéles
plus complexes ont été construits par la suite, intégrant ’endommagent en cisaillement (mode
IT), avec un couplage entre les modes et pénalisant U'interpénétration [Chaboche et al., 1997,
Geubelle and Baylor, 1998|. Cependant, quand ces modéles intégrent les phénoménes dissipa-
tifs liés au frottement, ils restent éloignés de la loi de Coulomb. Abaqus propose son propre
modéle cohésif, développé par Camanho et Davila [Camanho and Davila, 2002| et supportant
les modes I et II couplés. Diverses lois d’endommagement sont proposées pour se rapprocher
au maximum du comportement du matériau modélisé. Néanmoins, le frottement n’y est pas
intégré, un modéle de contact a été ajouté en complément, incompatible avec un grand nombre
d’éléments cohésifs. Alfano et Sacco puis Serpieri [Alfano et al., 2006, Serpieri et al., 2015b]
ont proposé un modéle 2D reposant sur une décomposition entre une surface endommagée et
une non endommagée. Une énergie de rupture est associée a la partie non endommagée et un
frottement de type Coulomb & celle endommagée. Le modéle a su trouver diverses applications
[Serpieri et al., 2014]. Il a ensuite été généralisé en 3D [Serpieri et al., 2015a|. Ce modéle, bien
qu’intéressant, semble cependant bien trop complexe pour représenter une interface initiale-
ment endommagée et un simple frottement de type Coulomb. Dans son modéle Parrinello va
plus loin en intégrant des phénoménes de dilatance [Parrinello et al., 2009]. Il s’agit d’intégrer
des phénomeénes d’ancrage au sein des modéles cohésifs. Méme si ces phénoménes sont retrou-
vés dans les méso-interfaces du 3D C/C, I'implémentation et le réglage des paramétres restent
complexes. Ainsi, il existe divers modéles intéressants pour les méso-interfaces. Cependant, ils
sont pour la plupart trop complexes et seules certaines parties sont a retenir. Dans la démarche
d’une implémentation relativement simple afin de retracer correctement les mécanismes, un
modéle spécifique et inspiré des travaux décrits précédemment a été construit.
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Paramétre Symbole Unité V z'ﬂ'eur

initiale

Rigidité de I'interface K MPa/mm 100. 10°
Facteur de friction Kr MPa/mm (*)
Ouverture initiale A mm (*)
Rugosité a l'interface ) mm (*)

Coefficient de friction 1 - 0.300

TABLE 4.5 — Paramétres du modéle cohésif, avec (*) les valeurs a optimiser.

o = {O, s-z Up > d, (4.1)
K(u, —d.), sinon
of = K (un — ugy)
iy = K(uz — up) (4.2)
of! = \Joil* + i’
d\ = % .
Soit ® =717+ of'. Si & >0, | upnt = dAZH (4.3)
uht = A%
n =0 , S U, > dy
b= o2 =0 ) (4.4)
on = Klun —un) , sinon
o = K(up — ugp)
0, st U, > dy
T = pK(u, — dp), st do > up > d, (4.5)
pK,(de — do) + pK (u, —d.), sinon
Désignation Elément 1 Elément 2 Normale Surface
int_bgy bgz x baguette Y baguette Z X 400pm x 800pm
int_bgx bgz y baguette X baguette Z Y 400pm x 800pm
int_bgx bgy =z baguette X baguette Y Z 800pm x 800pm
int_om_ bgz v | octet de matrice baguette Z Y 400m x 800pm
int_om_bgz x | octet de matrice baguette Z X 400pm x 800pm
int_om_bgy z | octet de matrice baguette Y Z 800pm x 800pm
int_om_bgy x | octet de matrice baguette Y X 400m x 800pm
int_om_bgx z | octet de matrice baguette X Z 8001m x 800pm
int_om_bgx y | octet de matrice baguette X Y 400pm x 800pm

TABLE 4.6 — Désignation des différentes méso-interfaces du 3D C/C.
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Définitions L’objectif est de construire un modéle cohésif (CZM) répondant aux besoins
spécifiques des méso-interfaces du 3D C/C. Tout d’abord, la morphologie doit étre discréti-
sée géométriquement (figure 4.8-A). La décohésion moyenne est représentée par la grandeur
A, les débris et la rugosité le sont avec . Le déplacement a l'interface est représenté dans la
direction normale par wu, (mode I) et dans la direction tangentielle par u, (mode IT/III). Les
efforts associés a ces directions sont respectivement o,, et o;. Les différents paramétres, décrits
ci-apres, sont regroupés dans le tableau 4.5. Le modéle ne tient pas compte des phénomeénes
d’ancrage, mais ils peuvent étre traduits par une augmentation de I’énergie de cohésion avec la
refermeture des méso-interfaces. Une modification de ce modéle, inspirée des travaux d’Alfano
[Alfano et al., 2006|, peut tout a fait étre réalisée pour y ajouter cette caractéristique. Cepen-
dant, ajouter un tel phénomeéne va accentuer fortement sa complexité et rendre I'optimisation
des paramétres plus difficile. Au vu du temps imparti et des larges objectifs, il a été choisi de ne
pas implémenter les phénoménes d’ancrage a ce stade. Il en va de méme pour les phénomeénes
de dilatance.

Mise en équation Construire le modéle cohésif requiert d’établir des relations entre les dépla-
cements (u,, u;) et les efforts (o, 0y). Tout d’abord, le comportement en mode I doit permettre
la libre ouverture /refermeture de l'interface, et pénaliser la fermeture au-dela de I’épaisseur de
la décohésion (d.). L’équation 4.1 décrit ce comportement, présenté en figure 4.8-C. A I'image
des travaux d’Alfano [Alfano et al., 2006], un frottement 7¢ proche de celui décrit par Coulomb
a été implémenté pour le comportement en mode II/T1T (équation 4.4). Au lieu d’interdire tout
déplacement dans le cone du frottement, une réponse élastique trés rigide (K) y est implémen-
tée. Le faible déplacement généré permet le calcul d’un prédicteur élastique (équation 4.2). La
position de la base du cone du frottement est décrite avec la variable u?. Si Peffort sort de ce
cone (of' > 714), un glissement se produit et cette position évolue (équation 4.3). Ce déplace-
ment continue jusqu’a vérifier la condition of! < 74. La figure 4.8-D résume le comportement,
en mode IT/ITI. Expérimentalement, le frottement évolue fortement avec la température, no-
tamment a cause de la dilatation transverse des méso-constituants. Ceci est traduit ici par une
dépendance du frottement envers 'ouverture et la fermeture de linterface (u,). Le frottement
initial non-nul 74 = 7 correspondant a un déplacement tangentiel pur (u,, = 0) . Il augmente
avec la fermeture de I'interface : a la refermeture compléte des interfaces, u,, = d. = —A et
Tt = T. Inversement, lorsque I'interface est complétement ouverte, u, = dy = —A + 20 et
7r = 0. L’évolution du frottement avec le déplacement normal est représenté en figure 4.8-B,
elle est formalisée par I’équation 4.5.

Implémentation Le 3D C/C posséde différentes méso-interfaces, décrites dans le tableau 4.6.
Elles sont définies par les éléments avoisinants, la direction normale et leur surface. L’étude de
la morphologie du matériau a montré une différence dans la composition en fonction de leur
type, traduite ici par certaines valeurs géométriques a optimiser (ouverture initiale, rugosité).
Le modéle a été intégré sous Abaqus sous forme de UMAT. La définition d’'un USER MATE-
RIAL permet d’appeler la UMAT et de définir les différents paramétres et les variables d’état.
L’épaisseur fictive de 'interface est laissée a sa valeur par défaut, soit 1.0mm. L’utilisation d’une
COHESIVE SECTION permet de relier le modéle cohésif aux éléments d’interfaces concernés.
Les valeurs initiales définies sont la rigidité, K = 100.10° MPa/mm et le coefficient de frotte-
ment, 1 = 0.300. Les autres valeurs ne sont pas présentées ici, elles restent & optimiser. A ce
point, elles sont paramétrées pour obtenir un frottement a ambiante (u,=0) de TMPa et 5MPa
autour des baguettes X/Y et Z respectivement. L’évolution avec la température sera ajustée
par la suite.
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FIGURE 4.9 — Calcul des propriétés élastiques effectives du 3D C/C par simulation éléments
finis. A : Propriétés des constituants aprés optimisation. B : Etude du role des constituants.
C : Influence du pas de tissage. D : Sensibilité envers les principaux paramétres matériaux.
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FIGURE 4.10 — Evolution spatiale du module élastique du 3D C/C en fonction de la direction
de sollicitation.
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4.2.4 Optimisation des propriétés des constituants

Méthode de calcul Le calcul des propriétés effectives du composite repose sur des simula-
tions avec conditions aux limites de type PMUBC (Periodic Mixed Uniform Boudary Condi-
tions, [Pahr and Zysset, 2008|). En respect avec la condition de Hill, elles permettent d’estimer
le tenseur de rigidité effectif du matériau & 'ambiante. Cette méthode requiert un maillage
EF d’un volume élémentaire représentatif (VER) du matériau, soit ici un nombre entier de
périodes de tissage dans chaque direction. L’enveloppe du maillage doit étre un parallélépipéde
rectangle afin d’appliquer des conditions aux limites sur les faces. Des cas de sollicitations pures
(tractions x, y et z, cisaillements xy, yz et xz) sont simulés. Chaque cas simulé, connaissant
le tenseur de déformation macroscopique (imposé) et le tenseur de contrainte (moyenné sur le
volume), permet de compléter le tenseur de rigidité. Les propriétés des interfaces ne sont pas
optimisées a ce stade, mais leurs réponses n’interviennent pas dans ce calcul du fait des faibles
sollicitations. En supposant le tenseur de rigidité effectif orthotrope, il est possible de calculer
les coefficients standards (E : module de Young, G : module de cisaillement et v : coefficient de
Poisson).

Optimisation des propriétés Les propriétés élastiques des méso-constituants ont été opti-
misées afin de retrouver les propriétés effectives du 3D C/C issues de la littérature (tableau 4.3).
Le comportement des éléments d’interface sera optimisé de facon indépendante plus loin. Les
propriétés initiales des baguettes sont regroupées dans le tableau 4.1, celles des octets dans le
tableau 4.2. Certains parameétres matériau resteront inchangés, comme le module transverse des
baguettes est fixé a 15GPa. Egalement, le module de cisaillement axial-radial des baguettes,
estimé par essai de torsion [Rémond, 1984|, n’évoluera pas. Enfin les coefficients de Poisson,
étant difficiles a estimer expérimentalement, ne seront optimisés. La figure 4.9-A présente les
propriétés effectives du 3D C/C et celles des méso-constituants aprés optimisation. Hormis les
coefficients de Poisson, les propriétés effectives correspondent aux données de la littérature. Le
module axial des baguettes est 1égérement réduit de 484GPa a 473GPa. Le module de cisaille-
ment radial /radial est diminué, de 2.10GPa a 1.10GPa. Enfin, le module élastique des octets est
augmenté a 19.3GPa. Certaines valeurs étant déja trés hypothétiques dans la littérature, il n’est
pas étonnant qu’elles servent ici de variables d’ajustement. La figure 4.10 illustre I’anisotropie
du matériau.

Etude de sensibilité La figure 4.9-B présente les propriétés élastiques effectives en dtant
certains constituants. Un 3D C/C sans octets voit sa rigidité en cisaillement divisée par 3.
Oter les baguettes diminue la rigidité dans leur direction respective; les baguettes X/Y ont
une plus grande contribution dans la résistance au cisaillement que les baguettes Z. Remplacer
les interfaces avec glissement par des interfaces parfaites renforce légérement les propriétés du
composite. Ceci s’explique par un rechargement accru sur les constituants autour des baguettes.
La figure 4.9-C présente 'influence du pas de tissage, montrant un effet limité sur les propriétés
en cisaillement. La figure 4.9-D présente une étude de sensibilité des principales propriétés cal-
culées du 3D C/C envers celles des constituants. Les propriétés axiales du composite dépendent
quasi-uniquement des propriétés axiales des baguettes; 'influence des propriétés radiales des
baguettes est négligeable. Les modules de cisaillement du 3D C/C sont régis par les modules
de cisaillement des baguettes et par le module élastique des octets de matrice. En plus de ’an-
crage des baguettes X/Y, les octets semblent encore une fois jouer un réle notable en dépit
leurs faibles propriétés mécaniques
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FIGURE 4.11 — Simulations d’essais de push-out sur baguettes X/Y et Z. Les maillages sont
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4.2.5 Optimisation des propriétés aux interfaces

Implémentation Les simulations d’essai de push-out permettent de valider le bon compor-
tement des zones cohésives et d’optimiser leurs parameétres par confrontation avec les données
expérimentales. Des essais de push-out sont ainsi simulés sur baguettes X/Y et Z, pour diffé-
rentes épaisseurs et a haute température. Pour cela, des maillages de dimensions similaires aux
échantillons réels ont été construits. Ils sont centrés autour de la baguette & pousser. Sur la face
supérieure de la baguette, un ensemble de nceuds compris a I'intérieur d’un disque est contraint
cinématiquement & un nceud maitre. Ceci correspondant a 'appui de la pointe lors des essais.
Ce nceud maitre permet de réaliser I'essai en pilotant les noeuds de la face en effort comme
en déplacement. Sur la partie inférieure, tous les points a 'extérieur d’un disque centré sur la
baguette et de 2mm de diamétre sont bloqués. Ceci reproduit I’encastrement de 1’échantillon
collé sur le support percé. Pour les mesures, il suffit de prendre le déplacement et la réaction
au nceud maitre pilotant la face supérieure de la baguette poussée. Les efforts sont rapportés
a 'aire autour de la baguette pour donner la contrainte de cisaillement ; le déplacement est
rapporté a I'épaisseur de ’échantillon pour donner le déplacement relatif.

Résultats de simulation L’implémentation des éléments cohésifs a permis de reproduire les
essais de push-out sur baguettes (figure 4.11). Comme observé expérimentalement, I’échantillon
présente un endommagement localisé dans I'interface autour de la baguette sollicitée. Les essais
sur baguettes X/Y présentent un endommagement légérement plus prononcé. Ils montrent
également un effet de bord avec des baguettes transverses décohérées et en torsion sur les
faces supérieures et inférieures. Les courbes contrainte-déplacement confirment ces tendances
(figures 4.12 et 4.13). Tout d’abord, les interfaces présentent un frottement de type Coulomb,
avec une phase de chargement et une phase de glissement. Le renforcement de l'interface avec
la température, causé par I’expansion thermique transverse des renforts, est également observé.
Sur baguettes X/Y, l'apparition du plateau de glissement est plus tardive, probablement due
au déplacement des baguettes transverses, effectuant une rotation puis pincant l'interface et
augmentant alors sa résistance. Sans cet effet de bord, les courbes auraient été similaires a
celles sur baguettes Z, avec un plateau a 7TMPa a ’ambiante. Les essais ont été reproduits pour
différentes épaisseurs (1.6mm, 2.0mm, et 2.4mm), avec un comportement trés similaire.

Discussions et bilan Par comparaison avec les données expérimentales, il a été possible
d’ajuster les paramétres aux interfaces (tableau 4.7). Cette optimisation a permis de rappro-
cher les simulations des courbes expérimentales a I'ambiante (figure 4.14-A). La complexité
des simulations de push-out sur baguettes X/Y rend le réglage des paramétres difficile, les
valeurs choisies permettent cependant une bonne adéquation pour de faibles déplacements.
Encore une fois, il faudrait considérer un palier de frottement & 7TMPa de forme similaire aux
essais sur baguettes Z. En comparant 1’évolution des contraintes maximales avec la température
(figure 4.14-B), les interfaces autour des baguettes Z suivent correctement les tendances expé-
rimentales. Les interfaces autour des baguettes X/Y présentent également ce renforcement.
L’implémentation reproduit correctement les mécanismes de glissement avec frottement aux
méso-interfaces, et le renforcement en température. Méme si les simulations de push-out sur
baguettes X/Y présentent des effets de bord, celles sur baguettes Z reproduisent fidélement
les essais. En perspectives, il est possible de complexifier les modéles implémentés pour tenir
compte des phénomeénes de blocage et de I'usure des interfaces. Les blocages sont dus a un
ancrage dans les octets de matrice, une modélisation par une interface endommageable avec
énergie de cohésion permettrait de reproduire ce phénoméne.
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FIGURE 4.12 — Simulation d’un essai de push-out sur baguette X/Y a haute température.
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Désignation A (qnm) | 6 (um) | Kr (MPa/mm) | 757=" (MPa) | 7272 (MPa)
int_bgy bgz x| 10.0 6.25 3300 8.00 40.0
int_bgx bgz vy | 10.0 6.25 3300 8.00 40.0
int_bgx bgy =z 20.0 12.5 10700 5.00 25.0
int_om_ bgz y 10.0 6.25 3300 8.00 40.0
int_om bgz x | 10.0 6.25 3300 8.00 40.0
int_om bgy z | 20.0 1255 10700 5.00 25.0
int_ om_ bgy x 10.0 6.25 3300 8.00 40.0
int_om bgx z | 20.0 1255 10700 5.00 25.0
int_om bgx y | 10.0 6.25 3300 8.00 40.0

TABLE 4.7 — Propriétés optimisées des méso-interfaces.
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période du 3D C/C avec interfaces parfaites. Les conditions aux limites sont de type PMUBC.
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4.2.6 Validation de I’expansion thermique

Homogénéisation De méme que pour les propriétés élastiques, il est possible de calculer
I’expansion thermique effective en appliquant des conditions aux limites de type PMUBC sur
un VER cubique du matériau. Dans ce cas précis, les déplacements normaux aux faces du
cube sont interdits, annulant alors les déformations macroscopiques. En simulation, le chauffage
provoque une évolution du tenseur de contrainte moyenné sur le volume. Ce dernier permet, par
inversion la loi de Hooke, d’exprimer le tenseur d’expansion thermique a chaque température
simulée. Des simulations ont été réalisées sur un maillage avec interfaces parfaites (figure 4.15)
et avec interfaces frottantes (figure 4.16) et sont comparées aux valeurs expérimentales. Tout
d’abord, le modéle avec interfaces frottantes correspond mieux aux essais. Sa forme et sa partie
négative y sont retrouvées. L’expansion thermique du modéle avec interfaces parfaites est plus
élevée. Les interfaces frottantes absorbent I'expansion thermique transverse des baguettes. Il y a
cependant un écart entre les données expérimentales et les simulations avec interfaces frottantes.
L’expansion thermique observée est quasi-identique a celle des baguettes. Il est possible que
des phénomeénes de blocage (non modélisé ici) renforcent davantage les interfaces, augmentant
Iinfluence des expansions transverses des constituants.

Simulation de dilatométrie La simulation des essais de dilatométrie s’inspire des condi-
tions expérimentales des essais réalisés au LCTS. Les simulations reproduisent un chauffage de
25°C a 1200°C, suivi d’un refroidissement pour revenir a 25°C. Les propriétés matériaux sont
mises a jour continuellement. Les conditions aux limites permettent de simuler une expansion
thermique libre de toute contrainte. Pour cela, des conditions aux limites appliquées sur trois
points non alignés bloquent entiérement les mouvements de corps rigide pendant le chauffage
tout en laissant ’ensemble dilater librement. Les simulations sont réalisées sur des maillages
avec enveloppes cubiques pour simplifier les mesures de déformation. Le déplacement est mesuré
sur chaque face dans les directions normales respectives. La moyenne est faite sur I’ensemble
des nceuds de chaque face, la différence entre les déplacements des faces opposées est rapportée
a la dimension du maillage dans cette direction, donnant la déformation. Les déformations sont
calculées a chaque température simulée. La figure 4.17 présente d’une part le maillage avec
déformation exagérée (x100) et d’autre part les déplacements tangentiels aux interfaces. Diffé-
rentes tailles d’échantillon sont simulées (1.6mm, 3.2mm et 4.8mm). Tout d’abord, les maillages
déformés mettent en avant les effets de bords liés a I'essai. Les baguettes en bord d’échantillon
subissent de grands déplacements & cause d’effets de structure (pincements). Ensuite, les dépla-
cements tangentiels aux interfaces mettent en avant le cisaillement causé par I'anisotropie des
baguettes. Egalement, la refermeture des interfaces montre qu’elles ont absorbé la dilatation
transverse des constituants. La figure 4.18 présente les déformations moyennes dans chaque
direction. La figure 4.19 présente les déplacements tangentiels moyens des interfaces autour
des baguettes. L’endommagement macroscopique est nettement visible sur les courbes, avec la
non-réversibilité de 1'essai (déformation résiduelle). Cependant, 'endommagement préférentiel
suivant Z observé dans les essais sur petits échantillons n’est pas réellement observé. Ici, il est
symétrique et principalement da & des effets de bord. Introduire les phénoménes de blocage
observés expérimentalement entre les interfaces autour des baguettes X/Y et celles autour des
baguettes Z permettrait probablement de pallier ce probléme. Egalement, la différence de forme
(partie négative, etc.) n’est pas surprenant au vu de 'endommagement et de la différence des
volumes des échantillons simulés par rapport a ceux des essais. Des volumes de tailles supé-
rieures n’ont pas été considérés par manque de temps et par limitations liées aux moyens de
calculs. La différence de forme par rapport aux courbes avec conditions périodiques montre que
le VER est beaucoup plus grand que les volumes considérés ici.
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3.2mm et 4.8mm. Les maillages sont représentés avec une déformation exagérée (x100). Les
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4.3 Simulations d’essais de caractérisation

Dans les sections précédentes, un modéle du 3D C/C a I’échelle mésoscopique a été proposeé.
Les propriétés des méso-constituants ont été optimisées pour retrouver celles du composite par
homogénéisation. Un modéle d’interface a également été développé permettant de reproduire
de maniére satisfaisante les essais de push-out et de dilatométrie. Cette section s’attache main-
tenant a présenter les possibilités des modéles au travers de différents cas d’application. Il s’agit
d’essais de traction/compression suivant et en dehors des axes de renfort, des essais de torsion
Z, etc. L'effet de la température et les mécanismes d’endommagement sont discutés.

4.3.1 Tractions/compressions axiales HT

Implémentation Les maillages retenus pour simuler les essais sont parallélépipédiques, de
section 3.2mmx3.2mm et de hauteur 6.4mm. Ces éprouvettes sont suffisamment grandes pour
faire apparaitre les mécanismes prépondérants, et suffisamment petites pour avoir des temps de
calcul raisonnables. Les conditions aux limites sont appliquées aux faces supérieure et inférieure.
La face inférieure est encastrée (tous déplacements bloqués aux neeuds). Sur la face supérieure,
les déplacements transverses sont interdits et les déplacements normaux sont égaux (contrainte
cinématique sous Abaqus). Il est possible de piloter la simulation en déplacement ou en effort
via un nceud maitre. Dans le cas de ’effort, la contrainte répartit automatiquement ’effort aux
nceuds en fonction de leurs rigidités respectives. La déformation axiale est calculée & partir du
déplacement du nceud maitre sur la face supérieure. Les déplacements de la face inférieure étant
nuls, il suffit de le rapporter a la hauteur de I’éprouvette. La déformation transverse n’est pas
calculée, I'effet Poisson est trés limité sur ce matériau. La contrainte est obtenue en rapportant
leffort au nceud maitre a la section. En pratique, un essai piloté en déplacement est d’abord
réalisé pour obtenir 'enveloppe contrainte-déformation. Ensuite, des points d’efforts sont relevés
réguliéerement sur la courbe. Ceci permet de réaliser des essais cyclés ot le pilotage en force est
recalé sur ces points, permettant de placer les cycles & des niveaux de déformations choisies.
Les essais en température requiérent une étape préalable : un chauffage sans déplacement
imposé sur la face supérieure (& Pexception de la contrainte cinématique) permet d’estimer
un déplacement sous contrainte. Ce déplacement est ajouté lors des simulations a chaud afin
d’éviter de commencer un essai avec une éprouvette en compression. Autrement dit, cette phase
permet de compenser ’expansion thermique de I'éprouvette lors de la chauffe.

Essais 4 Pambiante La figure 4.20 présente les maillages avec déformations exagérées pen-
dant un essai de traction (contrainte a 200MPa) dans les directions X/Y et Z. A titre de
comparaison, les maillages avec interfaces parfaites sont présentés pour mettre en avant l'in-
fluence des interfaces frottantes. Dans le cas des interfaces frottantes, les éléments surfaciques
sont présentés avec leurs déplacements tangentiels. Lors de la traction, les baguettes sollicitées
reprennent la majorité des efforts et se déforment. Cette déformation provoque un glissement
transverse de trés faible amplitude (<1pm) aux interfaces travaillant en cisaillement. Ce glisse-
ment est en apparence plus faible dans la direction X /Y, il est mieux réparti sur les strates plus
nombreuses. Les éléments transverses formant ces strates s’éloignent simplement les uns des
autres avec I'ouverture des interfaces travaillant suivant leur direction normale. En compres-
sion a ’ambiante, seuls les sens sont inversés. Les décohésions initiales des interfaces permettent
aux éléments transverses de se rapprocher, atteignant de fortes contraintes avant le contact.
Les figures 4.21 et 4.22 présentent des essais de traction/compression cyclés & 'ambiante dans
les directions X/Y et Z. Les figures 4.23 et 4.24 présentent les déplacements tangentiels moyens
aux interfaces correspondants. Les cycles ont été réalisés a 50, 100, 150 et 200MPa. Pour rappel,
la rupture des éléments volumiques n’est pas modélisée, I’éprouvette ne peut pas rompre.
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Un agrandissement est réalisé dans le cadran inférieur droit.
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Tout d’abord, dans les deux directions les essais présentent un comportement trés faiblement
endommageable, avec des cycles trés peu ouverts et des déformations résiduelles négligeables
(<0.01%). Ceci s’explique avec la rigidité des baguettes, importante devant les faibles propriétés
des méso-interfaces. Les déformations résiduelles sont causées par 'effet dissipatif du frottement
aux interfaces. La réponse lors des essais est régie principalement par la réponse élastique des
baguettes. Les essais suivant X /Y sollicitent plus les interfaces, probablement une conséquence
du pas de tissage : ceci se retrouve avec des cycles plus ouverts et des déformations résiduelles
plus importantes (mais trés faible). Si le modéle reproduit correctement les essais de traction,
il fonctionne moins bien en compression. En effet, les modéles sont focalisés sur les glissements
aux interfaces, 'endommagement des baguettes n’a pas été intégré dans les modéles.

Effet de la température Les caractérisations des interfaces n’ayant pas été faites au-dela
de 1000°C, les simulations ont été réalisées jusqu’a cette température. La figure 4.25 présente
effet de la température sur des essais de traction/compression cyclés dans la direction X /Y. A
cette température, les propriétés mécaniques des éléments volumiques restent inchangées. Par
contre, 'expansion thermique des méso-constituants referme et donc renforce les interfaces. La
partie endommagement du comportement est extrémement limitée suivant cet axe de sollicita-
tion. Cependant, la température fait sensiblement évoluer les faibles déformations résiduelles.
En traction, la résistance accrue des interfaces réduit la déformation résiduelle ; en compression,
c’est 'opposé avec une déformation résiduelle doublée. Ceci est simplement di a 'augmenta-
tion du frottement aux interfaces, augmentant leur contribution a I’échelle macroscopique. Des
observations similaires ont été réalisées dans la direction Z.

Bilan et perspectives La figure 4.26 présente deux graphes résumant les essais de trac-
tion/compression dans les directions X/Y et Z et aux différentes températures. En mesurant
I’endommagement (ratio du module courant sur le module élastique initial), le comportement
faiblement endommageable apparait clairement. A 0.20% de déformation, la contrainte du ma-
tériau est d’environ 240MPa, proche de sa rupture (autour de 240MPa). La perte de rigidité,
provoquée par les glissements aux interfaces est inférieure a 1%. Lors du chauffage, les interfaces
se referment, augmentant mécaniquement leur résistance au cisaillement. Ceci se concrétise par
un endommagement fortement réduit lors des essais de traction. En compression, I’évolution
de 'endommagement reste la méme. Cependant, le module initial est supérieur a sa valeur
a lambiante de prés de 2% suivant X/Y et de prés de 1% suivant Z. Avec la fermeture des
interfaces, les éléments transverses semblent recharger de fagon croissante avec la température,
augmentant le module apparent. Ce phénoméne n’est pas observé en traction, les interfaces
travaillent alors en ouverture. En mesurant les déformations résiduelles, les valeurs rejoignent
les observations réalisées précédemment. La température réduit ces derniéres en traction et les
augmente en compression. Cependant, les déformations résiduelles restent trés faibles, avec des
valeurs en dessous de 0.01%. Il existe quelques points d’amélioration & apporter aux modéles
pour se rapprocher des mécanismes observés expérimentalement : les interfaces apportent peu
aux essais de traction suivant les axes de sollicitation X/Y et Z. Le premier point concerne
I’endommagement des méso-constituants (octets, baguettes). Les micro-flambements lors de la
compression au sein des baguettes peuvent étre modélisés et compléter le modeéle élastique li-
néaire. Egalement, I'effet de la température est ici limité aux interfaces. Au-dela de 2000°C, les
propriétés des carbones graphitiques sont fortement dégradées et des phénoménes complexes
apparaissent (fluage). Il serait peut-étre intéressant d’implémenter des modéles plus adaptés,
avec par exemple de la viscoplasticité, pour mieux replacer le matériau dans son contexte d’uti-
lisation.
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4.3.2 Traction/compression hors-axe HT

Implémentation Les essais a 45° sont particuliérement intéressants pour valider le compor-
tement des interfaces et comparer avec la littérature. La rupture des éprouvettes est principa-
lement due aux glissements aux interfaces et non a 'endommagement des éléments volumiques
(non modélisé). Les maillages retenus pour effectuer les essais de tractions/compressions hors-
axe sont d’enveloppes identiques a ceux utilisés pour les essais suivant les axes. Les éprouvettes
ont une section de 3.2mmx3.2mm et une hauteur de 6.4mm. Les conditions aux limites sont
appliquées de fagon similaire. Les données en contrainte /déformation sont obtenues de la méme
maniére. Il est également possible d’effectuer des essais monotones comme cyclés pour mettre
en avant I’endommagement. Les essais en température requiérent de compenser ’expansion
thermique initiale.

Essais 4 Pambiante La figure 4.27 illustre les simulations de traction a 45°, suivant X-+Y
et Y+Z/7Z+X, & ambiante. A titre comparatif, des maillages avec interfaces parfaites sont
également présentés pour mettre en avant le role des interfaces frottantes. Pour les tractions
X+Y, les maillages avec déformations exagérées montrent le roulement des baguettes Z pla-
cées transversalement. Elles sont sujettes au cisaillement induit par le glissement des baguettes
X et Y. Ce phénomeéne avait été observé dans la littérature par Hatta [Hatta et al., 2005a).
Dans la direction Y+Z/Z+X, des observations similaires ont été faites. Les baguettes X/Y
placées transversalement, ainsi que les octets de matrice, sont sujets a des roulements, pour
des raisons similaires. L’analyse des déplacements transverses aux interfaces met en avant les
plans de glissement lors de ces essais. Malgré la petite taille des éprouvettes, il est possible
de relier 'endommagement macroscopique & des glissements aux interfaces depuis les bords
du maillage. La forte sensibilité des essais envers les effets de bord avait déja été observée
lors des travaux de Crestia [Crestia et al., 1999] via des essais suivant les axes de tissage sur
le 3D C/C. Cette sensibilité, en dehors des axes de renfort, avait été observée par Ladevéze
et Aubard |Ladevéze et al., 2000, Cluzel and Ladevéze, 1998, Aubard et al., 2000| sur le C/C
4D de SEP (Société Européenne de Propulsion). Le modéle permet de reproduire efficacement
les phénoménes de glissement aux interfaces causant la rupture a I’échelle macroscopique. Les
figures 4.28 et 4.29 présentent les courbes contrainte-déformation des simulations de traction
et de compression, monotones et cyclés, a 'ambiante, suivant X+Y et Y+7Z/Z+X. Le compor-
tement fortement endommageable hors-axe du composite est visible par une rupture de pente
marquée et I'ouverture des cycles. Les deux directions présentent une transition rapide de la ré-
ponse élastique vers un plateau ot les interfaces glissent avec frottement. Ce plateau est marqué
par des cycles trés ouverts et d’importantes déformations résiduelles (>0.1%). Comme observé
expérimentalement [Poss, 1982], le 3D C/C est plus résistant suivant X+Y que Y+7Z/Z+X. Les
éléments transverses influencent probablement les essais, les baguettes Z placées transversale-
ment semblent alors mieux "verrouiller" le 3D C/C que les baguettes X/Y. Afin de quantifier le
role des interfaces, les figures 4.30 et 4.31 présentent les déplacements tangentiels moyens aux
interfaces respectivement suivant X+Y et Y+Z/Z+X. Par rapports aux essais suivant les axes,
les déplacements moyens sont un ordre de grandeurs au-dessus, signe d’une grande sollicitation
des interfaces. L’aspect non réversible est visible avec les déplacements résiduels, directement
liés aux déformations résiduelles a I’échelle macroscopique. Les essais cyclés apparaissent plus
endommageés que les essais monotones, particuliérement la traction suivant X-+Y. Ceci est vi-
sible sur les courbes contrainte-déformation. Concernant les essais Y+7/Z+X, les interfaces
entre les baguettes X et Y sont moins sollicitées. Ceci montre que les glissements s’opérent
principalement autour des baguettes Z. L’explication peut provenir de la rigidité accrue de ces
derniéres, deux fois plus larges que les baguettes X /Y.
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Effet de la température Des simulations de traction/compression suivant X+Y et Y+Z/Z+X
ont également été réalisées a 1000°C. Les figures 4.32 et 4.33 présentent les courbes contrainte-
déformation pour les essais dans les directions respectives. La température renforce considé-
rablement le comportement hors-axe du matériau dans les deux directions. La transition de
la réponse élastique vers le plateau de glissement est plus tardive, provoquant un niveau de
contrainte environ deux fois supérieur. Egalement, pour les essais suivant X-+Y, les interfaces
semblent moins glisser, avec des cycles plus fins. Ceci était prévisible, le comportement hors-
axe est piloté par les interfaces. Ces derniéres se renforcent avec la température, augmentant
d’autant la résistance du matériau et rapprochant la réponse a celle du modéle élastique avec
interfaces parfaites. Le renforcement semble mieux profiter a la direction Y+Z/Z+X qu’a la
direction X+Y, avec une augmentation plus prononcée.

Bilan des essais hors-axe La figure 4.34 présente des données extraites des simulations de
traction/compression cyclées suivant X+Y et Y+Z/Z+X, & ambiante et & 1000°C. Au niveau
de 'endommagement & I’ambiante, le matériau se comportement différemment en traction et
en compression. En traction, la direction X+Y est légérement plus endommageable que la di-
rection Y+Z (>30% a 0.50%). En compression le matériau est légérement plus résistant, mais
la direction X+Y subit également davantage de perte de rigidité que la direction Y-+Z, avec
30% contre 15% a 0.50% de déformation. Comme observé sur les courbes, la température pro-
voque dans les deux directions un effet de renforcement, divisant par deux 'endommagement
4 1000°C. En ce qui concerne les déformations résiduelles en traction et en compression, elles
sont trés importantes mais assez similaires. La température ne semble que peu les affecter, seule
une légére diminution est visible. Ce niveau de déformation résiduelle confirme que le plateau
observé est causé par des glissements aux interfaces. Il existe quelques données de la littérature
a comparer aux simulations. Tout d’abord, la figure 4.35 présente un condensé des résultats de
simulation en ce qui concerne les essais hors-axe. En comparant avec les données de caracté-
risation du 3D C/C (figure 4.36, [Poss, 1982, Rémond, 1984]), de nombreux points communs
encourageants apparaissent sur les courbes. Tout d’abord la résistance accrue suivant X-+Y par
rapport & Y+Z/Z+X est bien respectée en traction (pas de données sur en compression sui-
vant cette direction). Ensuite la forme des courbes, d’une réponse élastique vers un plateau de
glissement, est également observée. Ceci confirme les mécanismes d’endommagement a 1’échelle
macroscopique du 3D C/C. La ressemblance des cycles (pour des déformations similaires) met
en avant la bonne implémentation des glissements au travers des éléments cohésifs. Au niveau
des différences, le 3D C/C est en réalité moins résistant en traction et plus résistant en com-
pression. Il est possible que les phénoménes de blocage influencent les essais hors-axe, avec une
certaine sensibilité envers le type de sollicitions aux interfaces. Les ordres de grandeurs des
déformations et des plateaux de contrainte restent néanmoins bons. La figure 4.37-A présente
des essais hors-axe sur un C/C d’architecture similaire (BLOC300®, |Gratton, 1998|). Malgré
la différence en termes d’architecture traduite ici par des déformations plus importantes, les
essais confirment les observations précédentes. Le matériau est plus résistant suivant X+Y en
traction comme en compression, présente un palier de glissement et des cycles ouverts. Cette
figure permet d’apprécier les points communs avec la figure 4.35. Enfin la figure 4.37-B présente
des essais de compression hors-axe sur un composite C/C a architecture tri-orthogonale a haute
température [Hatta et al., 2005a]. De méme, 'architecture est différente, les déformations sont
plus importantes et les cycles plus ouverts. Cependant, les valeurs des plateaux d’endommage-
ment correspondent aux simulations HT (figures 4.32 et 4.33). Ceci valide toute la démarche
de caractérisation des interfaces HT, la construction du modéle cohésif et I'implémentation du
renforcement aux interfaces. La refermeture des décohésions par 'expansion thermique trans-
verse des constituants provoque un renforcement aux interfaces, et ainsi un renforcement du
comportement du 3D C/C en dehors des axes de tissage.
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4.3.3 Essais de torsion Z HT

Implémentation I’essai de torsion est implémenté de facon analogue aux essais de trac-
tion/compression. La forme des maillages des éprouvettes est cylindrique. Les conditions aux
limites sont appliquées sur les faces supérieures et inférieures. La face inférieure est encastrée,
aucun déplacement n’est autorisé aux noceuds. Les nceuds de la face supérieure sont liés cinéma-
tiquement au déplacement d’un nceud maitre. Ainsi, toute rotation autour de I'axe de révolution
de ’éprouvette imposée a ce nceud maitre est appliquée a la face supérieure. De fagon analogue,
tout couple appliqué a ce nceud maitre est distribué a chaque nceud de la face, en fonction sa
rigidité apparente. Cela permet de réaliser des essais pilotés en rotation comme en couple, pré-
requis nécessaire pour les essais cyclés. En pratique, un essai piloté en rotation jusqu’a 0.05rad
est réalisé, puis les valeurs du couple sont relevées a intervalles réguliers pour réaliser les essais
cyclés. La rotation maximum correspond & I'ordre de grandeur du taux de rotation (fonction
de la rotation et de la section) observé dans la littérature. Sur les résultats ci-apres, le couple
a été ramené a une contrainte de cisaillement en utilisant le moment quadratique de la section
de I'éprouvette et sa hauteur.

Résultats de simulation Les simulations d’essai ont été réalisées dans un premier temps a
I'ambiante sur des éprouvettes de 1.6mm, 3.2mm et 4.8mm (figure 4.38). Les modéles avec in-
terfaces présentent des ouvertures aux interfaces entre les méso-constituants. En effet, la torsion
suivant Z provoque des glissements aux interfaces entre les strates de baguettes X et de baguettes
Y. Egalement, d’importants déplacements sont observés autour des octets de matrice, lieux de
rencontre des renforts. L’importance des octets dans la tenue du matériau au cisaillement avait
déja été notée lors de ’étude de la sensibilité des propriétés effectives envers les constituants.
La figure 4.39 présente les courbes contrainte-rotation issues des simulations de torsion sur
I’éprouvette de 4.8mm, pour des modéles avec interfaces parfaites et avec interfaces frottantes,
et avec des essais monotones et cyclés. Le comportement endommageable apparait nettement
sur les courbes avec interfaces frottantes, avec une transition de la réponse élastique vers un
plateau de glissement aux interfaces. Egalement, 'ouverture des boucles et les déformations
résiduelles témoignent d’un endommagement macroscopique considérable. La figure 4.40 pré-
sente les déplacements tangentiels moyens aux interfaces en fonction de leur type. En premiére
observation, la réponse élastique s’étend jusqu’a 0.005rad. Au-deld, des déformations irréver-
sibles sont observées. Les cycles semblent accentuer 'endommagement, particuliérement entre
les strates horizontales. Les baguettes Z semblent fortement glisser lors de ’essai, probablement
a cause de leur flexion. Les simulations ont également été réalisées & 1000°C (figure 4.41). De
facon analogue aux essais hors-axe, la température provoque 'expansion thermique des consti-
tuants, referme les interfaces et renforce la cohésion du matériau. La réponse élastique est alors
renforcée, le comportement se rapproche du modéle avec interfaces parfaites.

Perspectives La figure 4.42 présente des essais provenant de la littérature (h = 16, D = 19.2).
Malgré la différence de dimension d’éprouvette, il est possible de comparer certains points. L’ex-
périmentation montre un matériau moins résistant et davantage endommageable. La forme des
boucles apparait différente. Cependant, la transition vers un plateau d’endommagement est re-
trouvée. L’explication peut provenir de ’endommagement des baguettes Z par des sollicitions de
flexion /torsion locales. Il est également possible que, comme pour les essais de traction hors-axe,
les phénomeénes de blocage aux interfaces jouent un réle qu’il serait intéressant d’implémenter.
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4.4 Bilan et perspectives

Bilan

La construction des maillages, basée sur des formes géométriquement simples, a permis de gé-
nérer des éprouvettes virtuelles de grandes tailles et de formes diverses pour les différents essais
a simuler. Les interfaces y ont été intégrées a I’aide d’éléments cohésifs, placés autour de chaque
méso-constituant. Les modéles de comportement sont basés sur des données de la littérature
ainsi que sur des données issues des caractérisations réalisées au LCTS. Les calculs d’homogé-
néisation ont mis en avant l'influence des méso-constituants, du pas de tissage ou encore des
interfaces sur le comportement effectif. En particulier, I'expansion thermique effective a montré
I'importance du role des interfaces, telle 'absorption de 'expansion thermique transverse des
baguettes. Les essais de push-out ont permis d’optimiser les paramétres des méso-interfaces
pour reproduire le comportent observé lors des essais de push-out. Le mécanisme du renforce-
ment avec la température est correctement reproduit. Les essais simulés de dilatométrie ont mis
en avant l'influence des effets de bord, causant un endommagement macroscopique prononcé et
changeant radicalement I’expansion thermique. Ce caractére fortement endommageable montre
la nécessité d’avoir un VER de bien plus grande taille pour rejoindre les résultats du calcul
d’homogénéisation. L’illustration des possibilités du modéle macroscopique a été faite avec les
essais de traction/compression et de torsion. Ces essais, réalisés par le passé sur le 3D C/C
et décrits dans la littérature, permettent de valider I'implémentation et les mécanismes. La
proximité entre les courbes expérimentales et les simulations est trés encourageante, d’autant
plus que les paramétres n’ont pas été recalés a 1’échelle macroscopique. Les éléments cohésifs
sont parvenus a reproduire fidélement les glissements aux interfaces. Au-dela des mécanismes,
les tendances et les ordres de grandeurs sont retrouvés.

Perspectives

Les objectifs ont été limités a I'implémentation du comportement aux interfaces. Les perspec-
tives s’organisent donc suivant deux axes : (i) affiner les mécanismes et améliorer le modéle
existant ; (ii) ajouter de la physique pour étendre la plage de fonctionnement des modéles. Au
niveau des améliorations possibles concernant les modéles cohésifs, il faudrait simplement ajou-
ter les phénoménes de blocage. En effet, ces derniers sont connus pour étre davantage prononceés
autour des baguettes X/Y. Ceci permettrait d’observer la direction préférentielle d’endomma-
gement lors des essais simulés de dilatométrie par exemple. Concernant la physique a ajouter
dans les modéles, les modéles élastiques linéaires des éléments volumiques peuvent étre com-
plétées avec des lois d’endommagement adaptées. Par exemple, il serait intéressant de gérer la
rupture fragile en traction des baguettes et I’endommagement par micro-flambements lors de
la compression. Egalement, I’effet de la température n’a été intégré que par dégradation du
tenseur de rigidité. Ceci n’est qu'une partie de la réalité, le fluage observé lors des essais ma-
croscopiques ne peut étre simulé que s’il est intégré dans les méso-constituants avec un modéle
viscoplastique. Enfin, I'effet de la température sur les interfaces dépend des données issues des
essais de caractérisation. La refermeture compléte des interfaces vers 2000°C est hypothétique
et est basée sur des données de la littérature. Des essais de caractérisation complémentaires
permettraient de simuler des essais a de telles températures.
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FIGURE 5.43 — Structure et composition du 3D C/C. A : Préforme avant densification. B :
Structure et méso-constituants du composite 3D C/C.

FIGURE 5.44 — Micrographies optiques d’échantillons polis mécaniquement. A : Coupe normale
aux baguettes X, passant par le milieu des baguettes Y. B : Coupe normale aux baguettes Z,
passant par le milieu des baguettes X.
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Rappel des objectifs

Contexte de la thése Les composites C/C sont des matériaux constitués d’un renfort fibreux
et d’une matrice en carbone graphitique. Ces matériaux trouvent leurs applications dans I’aéro-
spatiale, sous des conditions d’utilisation extrémes. Le matériau étudié ici, appelé 3D C/C, pré-
sente une architecture tri-orthogonale composée de fibres haut module M40 et densifiée par py-
rolyse de brai (figure 5.43). Ce matériau est utilisé en tant que bouclier thermique et protection
a I'ablation du fait de ses propriétés avantageuses & haute température. Divers travaux de ca-
ractérisation mécanique ont été réalisés sur le 3D C/C a Pambiante [Poss, 1982, Rémond, 1984]
et & trés haute température [CEA, 2004|. Suivant les renforts, le matériau présente un compor-
tement linéaire élastique fragile en traction et un comportement faiblement endommageable en
compression. Cependant, en dehors des axes de renfort, les propriétés mécaniques sont extré-
mement réduites et le comportement est fortement endommageable. Des modéles d’endomma-
gement phénoménologiques ont été développés pour le 3D C/C. Malgré leur distance envers les
mécanismes réellement présents dans un tel matériau, ils ont permis de reproduire efficacement
le comportement macroscopique du matériau. Cependant, ce type d’approche ne permet pas de
faire le lien entre les mécanismes a 1’échelle mésoscopique et les propriétés effectives du com-
posite. Elle ne permet donc pas d’anticiper 'effet d’un éventuel changement de constituant,
I’évolution des propriétés avec la température, ou d’intégrer la forte contribution des effets de
bord sur le comportement a rupture du matériau [Davy, 2001, Ladevéze et al., 2000]. En 2004,
un premier modéle éléments finis a été construit autour du plus petit élément périodique du
composite, intégrant des éléments cohésifs aux interfaces [Didiot et al., 2004]. 1l permet des
calculs d’homogénéisation et des études de sensibilité envers la forme des octets de matrice.
Il apporte également une explication aux nombreuses décohésions du matériau en simulant le
refroidissement apreés la phase de densification. Jusque-la, les modéles utilisés restent loin des
propriétés du matériau et des mécanismes d’endommagement réellement présents dans le 3D
C/C. Ils n’ont pas permis de simuler les essais complexes réalisés a 1’échelle macroscopique
(tractions, torsions, etc.). Egalement, les interfaces autour des renforts jouent un role majeur,
il y a donc sur ce point un besoin concret de caractérisation du comportement mécanique. Il
en va de méme pour 'expansion thermique du composite et de ses constituants, phénomeéne
fortement lié aux interfaces. Ainsi, il existe tout un champ de recherche applicable au matériau,
autour du comportement des interfaces, allant de la caractérisation & la modélisation.

Objectifs et démarche L’objectif de la thése est la caractérisation et la modélisation multi-
échelle du comportement thermomécanique du composite 3D C/C, en prenant en compte le
role des interfaces & haute température. La démarche est articulée autour de plusieurs axes : la
caractérisation de la morphologie du matériau, la caractérisation de son comportement thermo-
mécanique et de celui des interfaces, et enfin la modélisation du comportement macroscopique.
La caractérisation de la morphologie a permis de définir les échelles du 3D C/C et d’identi-
fier les différents constituants. Cette premiére étude renseigne sur I’état initial du composite
(endommagement, décohésion) et permet la construction de modéles intégrant certains détails
morphologiques des constituants. La caractérisation thermomécanique s’attache dans un pre-
mier temps au comportement mécanique du composite et de ses constituants a ’ambiante et
en température. Egalement, I'expansion thermique des différents éléments est caractérisée par
dilatométrie. Dans un second temps, le comportement des méso- et des micro-interfaces a été
caractérisé au travers d’essais de push-out & haute température. Un modéle macroscopique a
été développé afin de valider les mécanismes observés et de reproduire les essais macroscopiques
réalisés sur le 3D C/C. Les données de caractérisation ont permis la construction de lois de
comportement pour les méso-constituants et d’un modéle cohésif spécifique aux interfaces.
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FIGURE 5.46 — Illustration des caractérisations macroscopiques axiales HT sur le 3D C/C, avec
des faciés de rupture aprés une traction a 'ambiante (A,B) et 4 3000°C (C,D). [CEA, 2004]
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Principaux résultats

Caractérisation de la morphologie La caractérisation de la morphologie du 3D C/C a
permis de définir les différentes échelles du 3D C/C. A I’échelle macroscopique, architecture tri-
orthogonale apparait trés réguliére, avec un pas de tissage deux fois plus fin suivant Z. L’échelle
mésoscopique est constituée de baguettes, les renforts du matériau, ainsi que d’octets de matrice
dans les vides laissés par la préforme (figure 5.44). Les baguettes sont de section carrée ou
rectangulaire, composées de milliers de fibres et d’une matrice ex-brai; une forme légérement
ondulée a été observée en surface des baguettes X/Y. Les octets de matrice sont dépourvus de
fibre, ils ne contiennent que de la matrice ex-brai avec une macroporosité au centre. Les méso-
constituants sont initialement trés décohérés, laissant apparaitre des interfaces trés ouvertes
avec une forte rugosité et de nombreux débris. Des études sur micro-tomographies X ont révélé
une ouverture moyenne de plusieurs dizaines de microns. A I'échelle microscopique, différentes
variétés de carbones graphitiques sont observables. Les fibres ont une forme de haricot et un
coeur texturé. La matrice ex-brai est extrémement graphitée, avec des domaines cohérents et
une texture lamellaire. Elle est déposée préférentiellement autour des fibres dans les baguettes et
autour de la macroporosité dans les octets. Celle composant les méso-interfaces est d’apparence
vitreuse, probablement issue de la derniére passe de densification non graphitée. Chacun de
ces éléments est ainsi marqué par une forte anisotropie de sa structure et de ses propriétés,
apportant au 3D C/C toute sa complexité, et ceci a chaque échelle considérée.

Comportement thermomécanique Le comportement mécanique a ’ambiante du 3D C/C
dépend fortement de la direction de sollicitation. Il présente un comportement relativement
simple suivant ses axes de tissage, avec une réponse linéaire élastique et une rupture fragile.
Ce comportement correspond a celui des renforts : les baguettes pilotent le comportement
du matériau lors de sollicitations suivant ses axes. Cependant, en dehors des axes de tissage,
le comportement devient fortement endommageable. La figure 5.45 illustre la réponse non-
linéaire d’un C/C tri-orthogonal avec des cycles trés ouverts et d’importantes déformations ré-
siduelles. La littérature pointe dans la direction de phénoménes de glissement entre les renforts
[Hatta et al., 2005a, Aoki et al., 2007b|. Cette hypothése est appuyée par les larges décohésions
observées autour des baguettes, montrant des méso-interfaces apparemment faibles. Si le com-
portement axial est piloté par les baguettes, ce sont ainsi les méso-interfaces qui sont principale-
ment responsables du comportent hors-axe. En ce qui concerne ’évolution de ce comportement
avec la température, si la réponse axiale reste inchangée jusqu’a 2000°C, les propriétés hors-axe
sont considérablement renforcées. Le comportement hors-axe est régi par les méso-interfaces,
ce renforcement est donc lié & une augmentation de la tenue mécanique des interfaces. Ceci
est appuyé par des observations sur des faciés de rupture aprés tractions axiales a trés haute
température (figure 5.46, [CEA, 2004]), montrant ce renforcement aux méso-interfaces avec la
réduction des longueurs de déchaussement des baguettes. Les essais de dilatométrie ont mis
en avant la forte expansion thermique transverse des renforts, provoquant une refermeture des
méso-interfaces progressive jusqu’a 2000°C. Ceci explique le renforcement observé & 1’échelle
macroscopique. Les essais de dilatométrie ont également montré que I’expansion thermique du
3D C/C correspond a celle de ses renforts lorsque la taille des échantillons considérés est suf-
fisante pour résister aux contraintes thermiques. Au-dela de 2000°C, les carbones graphitiques
présentent un comportement plus complexe, avec I’apparition de phénoménes de fluage. Cette
plage de température a été écartée du cadre de I'étude.
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FIGURE 5.47 — Illustration de la caractérisation des méso-interfaces, avec un échantillon apreés
push-out sur une baguette Z.

TRACTION X/Y TRACTION X+Y TORSION Z

FIGURE 5.48 — Illustration de la modélisation macroscopique, avec trois simulations représen-
tatives.
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Caractérisation des interfaces Les caractérisations thermomécaniques du 3D C/C ont mis
en avant une concurrence entre la rigidité des renforts et la tenue des interfaces. En particu-
lier, les méso-interfaces influencent fortement les essais hors-axe avec une évolution de leurs
propriétés en température. Il y a ainsi un fort besoin de caractériser le comportement aux
interfaces en prenant en compte 'effet de la température. Un dispositif de caractérisation a
haute température et sous vide a été dessiné et concu en ce sens. Il a permis de caractériser les
méso-interfaces (entre les méso-constituants, figure 5.47) et les micro-interfaces (entre les fibres
et la matrice). Les caractérisations a 'ambiante ont mis en avant des méso-interfaces faibles,
régies par des phénomeénes de blocage et du frottement. Des observations en microscopie et par
micro-tomographies X ont montré de larges décohésions de plusieurs dizaines de microns autour
des méso-constituants (baguettes, octets). Le frottement, présent malgré des interfaces généra-
lement ouvertes, est principalement causé par la forte rugosité. Les méso-interfaces sont légére-
ment plus résistantes autour des baguettes X/Y, possédant une forme ondulée ancrée dans les
octets de matrice. Lors d’un chauffage, ’expansion thermique transverse des méso-constituants
referme partiellement la décohésion aux interfaces, provoquant un effet de renforcement par
augmentation du contact. Il est supposé que l'interface est entiérement refermée autour de
2000°C, et qu’au-dela elle ne permet plus de glissement. Les micro-interfaces se sont avérées
bien plus résistantes, comme prédit par le comportement fragile des baguettes. Des observa-
tions en microscopie électronique ont également montré une continuité entre la matrice et les
fibres. Les essais ont mis en exergue une forte énergie de cohésion et un frottement élevé apres
la rupture. L’élévation de la température cause un renforcement du frottement. L’expansion
thermique transverse des fibres et de la matrice induit probablement un état de compression a
I'interface. La caractérisation des interfaces a apporté de grandes quantités de données sur leur
comportement et I'influence de la température, des éléments clés a intégrer dans des modéles
numériques.

Modélisation thermomécanique Un modéle numérique du 3D C/C a été proposé en in-
tégrant les caractérisations morphologiques et thermomécaniques de ses constituants. Les pro-
priétés issues de la littérature et des essais complémentaires menés au LCTS ont conduit a
implémenter des modéles élastiques linéaires orthotropes pour simuler le comportement mé-
canique des méso-constituants. Les données de dilatométrie ont permis de construire des lois
de comportement pour I'expansion thermique, également orthotrope. Enfin, les données de ca-
ractérisation des interfaces ont montré la pertinence de l'insertion d’éléments cohésifs entre
les méso-constituants. Un modéle de zone cohésive a ainsi été développé et implémenté. En
mode I, le déplacement normal est autorisé jusqu’a la fermeture de linterface, au-dela une
forte réaction pénalise le déplacement. Le comportement en mode IT/T1I permet un glissement
avec frottement de type Coulomb, dont 'amplitude dépend de l'ouverture. Deux phases de
frottement sont considérées : une premiére, due a la rugosité et croissante avec la refermeture ;
une seconde, beaucoup plus importante et provoquée par le contact & la fermeture de l'inter-
face. Les données issues des essais ont été implémentées dans les différents maillages liés au
modéle macroscopique. Ceci a permis de réaliser diverses simulations d’essais expérimentaux
(figure 5.48). La simulation de I'expansion thermique effective a montré le role primordial des
éléments cohésifs pour retrouver les mécanismes d’absorption de la dilatation transverse des
méso-constituants. Les simulations d’essais de traction/compression hors-axe et de torsion Z
ont permis d’appliquer les modéles a des cas connus dans la littérature. La proximité entre les
courbes expérimentales et celles issues des simulations a mis en avant le role et I'importance des
mécanismes de glissement aux interfaces. Ceci a permis de justifier et valider 'implémentation
du modéle a I’échelle macroscopique, il s’agit du principal résultat de la thése.
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Maillage des baguettes Distribution de fibres Maillage de la matrice ex-brai

Distribution de grains Micro-interfaces Maillage brisé

A B

FIGURE 5.49 — Les différents modéles microscopiques proposés. A : Pour les baguettes, avec les
fibres et la matrice. B : Pour les octets avec la matrice.

B

A

FIGURE 5.50 — Le modéle mésoscopique pour les octets de matrice. A : Les phases de construc-
tion du maillage depuis la tomographie. B : Quatre éléments parmi 200 de la base de données.
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Perspectives

Approfondissement des modéles Ces travaux de thése ont permis de relier le comporte-
ment thermomécanique des constituants & I’échelle mésoscopique au comportement effectif a
I’échelle macroscopique du 3D C/C. Diverses perspectives sont envisageables :

e La démarche peut tout d’abord étre appliquée a 1’échelle microscopique sur le 3D C/C. Les
micro-interfaces ont déja été caractérisées, il reste cependant beaucoup de zones d’ombre en ce
qui concerne certaines propriétés mécaniques et ’expansion thermique des micro-constituants
(fibres, matrice). Il s’agit par exemple du mécanisme permettant a la matrice d’absorber
I’expansion thermique transverse des fibres. Des modéles et des maillages particuliérement
proches de la morphologie sont proposés en annexe G (figure 5.49).

e Les méso-constituants présentent des structures complexes. Les octets de matrice, par exemple,
contiennent des macropores avec des formes trés dispersées et une matrice avec une texture
particulierement difficile & modéliser. Leurs propriétés mécaniques effectives et 1’expansion
thermique ont été supposées mais jamais réellement mesurées ou modélisées. Les baguettes
présentent également une certaine complexité a cette échelle. Les essais de traction ont montré
une sous-structure : un assemblage de quatre fils et d’une couche matricielle externe. Aussi,
I’'influence des fissurations initiales sur le comportement macroscopique reste a évaluer. Des
modéles pour les méso-constituants sont proposés en annexe F (figure 5.50).

e Enfin, il est envisageable de complexifier le modéle macroscopique proposé. Il serait par
exemple possible de s’intéresser aux propriétés thermiques (conduction, rayonnement) et
ablatives pour se rapprocher des cas d’utilisation. Au niveau du comportement mécanique, il
serait intéressant de rajouter certains phénoménes comme le micro-flambement des baguettes
ou encore le fluage & haute température avec I'ajout de viscoplasticité dans les modéles.

Extension a d’autres composites C/C Les C/C possédent une relation structure-propriétés
complexe expliquant leur grande disparité, mais présentent néanmoins des mécanismes com-
muns. Il existe diverses architectures, chacune orientant les propriétés suivant une ou plusieurs
directions choisies, en fonction de I'utilisation finale du matériau. Il existe également différents
types de fibres et diverses voies de densification. Les carbones graphitiques, outre I'oxydation dés
800°C, présentent des propriétés mécaniques inchangées jusqu’a 2000°C et encore intéressantes
4 3000°C. Chaque constituant est marqué par une texture fortement anisotrope, reflétée sur les
propriétés thermomécaniques. Les renforts présentent généralement un comportement relative-
ment simple & 'ambiante, souvent caractérisé par une réponse élastique linéaire avec une rupture
fragile. La faible expansion thermique axiale des renforts, couplée a leur grande rigidité, confére
une faible dilatation au matériau et ainsi une grande résistance aux chocs thermiques. Cepen-
dant, les directions orthogonales aux renforts présentent une forte expansion thermique et de
faibles propriétés mécaniques, favorisant la formation de décohésions pendant le refroidissement
du matériau aprés les cycles de densification et de graphitation. Aux endroits ou le matériau
n’a pu fissurer, il est également possible qu'une certaine quantité de contraintes thermiques
résiduelles soit encore présente. Ces phénomeénes peuvent fortement influencer le comportement
effectif du matériau : un fort endommagement initial peut permettre d’'importants glissements
entre les renforts, les décohésions et les contraintes résiduelles peuvent absorber localement
une grande partie de 'expansion thermique. Si ceci constitue le socle commun des mécanismes
présents dans les C/C, il serait alors intéressant d’étendre la démarche présentée ici a d’autres
architectures (tissés, stratifiés, etc.), des caractérisations a la modélisation, en passant par les
essais aux interfaces. Des candidats potentiels seraient le tissé aiguilleté Sepcarb 2.5D® (Safran
Herakles, cols de tuyére des boosters des fusées), le Sepcarb 4D® (Safran Herakles, diverses
applications industrielles) ou encore le stratifié aiguilleté Novoltex® (Messier-Bugatti, disques
de frein pour Paéronautique), des éléments sont présentés en annexe E.
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FIGURE A.1 — Légendes pour les cartographies issues de ’analyse par microscopie sous lumiére
polarisée |Gillard et al., 2015].
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FIGURE A.2 — Micro-tomographies X du 3D C/C. A : Image 3D de 4.0pm de résolution aprés
reconstruction. B : Image 3D de 1.0pm de résolution aprés reconstruction.
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Diverses techniques de caractérisation ont été utilisées pour caractériser la morphologie du
matériau aux différentes échelles. Le bref descriptif ci-dessous permet de donner les conditions
d’obtention des images et décrit les options d’acquisition quand elles sont disponibles et utilisées.

Microscopie optique La microscopie optique permet d’observer des éléments allant de 5mm
a lpm a laide de lumiére visible (blanche). Elle nécessite des échantillons polis de surface
plane. Cette technique, trés démocratisée, permet 1'acquisition rapide d’images. Il est possible
d’observer en réflexion ou en transmission; le 3D C/C étant opaque, seule la microscopie en
réflexion sera décrite ici.

Microscopie optique sous lumiére polarisée Il est également possible de polariser la
lumiére incidente (projeter le champ électrique dans une direction) a laide d’un polariseur et
d’un analyseur. Cette opération permet de faire ressortir la composition de certains matériaux
observés ; les carbones sont notamment trés sensibles a la lumiére polarisée. Un outil basé sur
la sensibilité des matériaux a la lumiére polarisée a été développé dans le cadre de cette thése
[Gillard et al., 2015]. Il permet d’extraire de I'information supplémentaire a partir de séries de
micrographies, telle 'orientation préférentielle locale et I'anisotropie optique en chaque pixel.
Cet outil a été largement utilisée sur le 3D C/C, des résultats sont présentés dans ce chapitre,
les légendes associées aux cartographies produites sont présentées en figure A.1.

Microscopie électronique a balayage La microscopique électronique a balayage (MEB)
utilise un faisceau d’électrons (électrons primaires) pour éclairer des objets en surface. Cette
technique permet d’observer jusqu’a 10nm, voire 0.4nm pour les plus puissants . Il existe une
analogie avec un microscope classique, avec une profondeur de champ bien supérieure. Les
électrons recus par l’échantillon vont ré-émettre certaines particules, détectables par divers
détecteurs. Les électrons secondaires (faible énergie) sont issus de Iexcitation de la bande de
conduction des atomes en surface de ’échantillon, révélant alors le relief. Les électrons rétro-
diffusés proviennent du faisceaux primaire, mais sont déviés par les noyaux des atomes. Plus
ces derniers sont lourds, plus la déviation et importante; ces électrons permettent ainsi une
analyse qualitative de la composition chimique d’un échantillon. Il existe d’autres particules
émises (rayons X, électrons Auger), elles ne sont pas utilisées.

Microscopie électronique en transmission La microscopique électronique en transmission
(MET) utilise un faisceau d’électrons (électrons primaires) traversant un échantillon aminci.
Cette technique permet d’observer des éléments jusqu’a 0.08nm. Les images obtenues sont des
clichés de diffraction, fonction de la composition chimique. La préparation des échantillons est
fastidieuse, afin de former une lame mince. Les clichés de diffraction permettent d’étudier la
structure cristalline du matériau. Le mode en champ clair permet de sélectionner seulement
les électrons non diffractés, fonction de la densité locale du matériau. Le mode en champ
sombre sélectionne au contraire les électrons diffractés, permettant d’observer des variations
d’orientation. Seule le mode en champ clair a été utilisé dans ce chapitre.

Micro-tomographie aux rayons X Cette derniére technique permet de reconstruire des
images 3D a partir d’une collection de balayages rayons X d’un matériau suivant plusieurs
directions. Dans un premier temps, de nombreuses images 2D sont obtenues, puis une image
3D est reconstruite numériquement. L’image peut étre un échantillon complet ou un volume
a l'intérieur d’un échantillon. La figure A.2 présente les deux images 3D reconstruites utilisées
dans ce chapitre, avec deux résolutions distinctes de 4.0pm et 1.0pm. Ces images contiennent
énormément de données sur la morphologie du matériau. De nombreux traitements d’image
sont envisageables (segmentation, convolution, etc.) afin d’en extraire des caractéristiques.
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FIGURE B.1 — Montage expérimental utilisé pour le push-out & température ambiante, avec un
essai de push-out sur baguettes Z en cours.

FIGURE B.2 — Apercu du dispositif lors d’un essai de push-out sur un bundle de 200pm.
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Dispositif et outils complémentaires

Besoins Une outil de caractérisation des interfaces par push-out a été construit. Le principe
est de pousser un élément en dehors d’un ensemble pour caractériser I'interface entre I’élément
et Pensemble. Cet outil opére dans les conditions ambiantes (sous air, 25°C). Il a été congu
pour étre accessible et utilisé de facon simple. A terme, ces essais pourront réalisés a haute
température sur un autre dispositif plus complexe, 'objectif de 'outil est de donner un apercu
du comportement & I'ambiante. Le dispositif répond aux besoins suivants :

e Effectuer des essais de push-out a différentes échelles (baguettes et bundles) ;
e Etre compatible avec différentes gammes de pointes (500-100pm) ;
e Mesurer l'effort et le déplacement avec précision (£0.01N, +1pm);

e Mesurer et corriger la complaisance machine.

Intégration Un dispositif de traction/compression a été mis a disposition pour effectuer les
essais de push-out. La figure B.1 présente le dispositif expérimental en cours d’essai, avec la
machine de traction MTS et des mors adaptés permettant le fixation d’une pointe et d’un
échantillon a caractériser. L’effort est directement mesuré par un capteur placé juste au dessus
de la pointe. Le déplacement est mesuré a 'aide de deux capteurs latéraux, situés entre les
traverses. Il est également possible de mesurer les émissions acoustiques afin de localiser plus
précisément le moment ot I'endommagement débute.

Pointes et supports Les pointes ont été congues avec le dispositif avec les matériaux dispo-
nibles. Elles ont été réalisées en prévision du dispositif de caractérisation des interfaces a haute
température. Elles sont composées d'une ame en tungsténe, permettant d’appliquer des efforts
mécaniques locaux et importants. Pour éviter le flambement et assurer une bonne isolation
thermique, un assemblage de tubes d’alumine a été réalisé autour du ceeur métallique. Cet as-
semblage est maintenu avec une colle thermo-résistante a base d’alumine. Ces pointes, dont la
partie centrale est ajustée en fonction de 'essai réalisé, permet autant de pousser des baguettes
(figure B.1) que des bundles (ou portions de baguettes, figure B.2). Elles peuvent également
étre réutilisées a haute température du fait de leur composition. Le support de 1’échantillon
est également un élément adapté a 'essai réalisé. Placé directement sous I’échantillon, il doit
permettre le dégagement de I’élément poussé, tout en limitant la flexion locale. Il est composé
d’une plaque en aluminium, percée ou rainurée suivant les moyens d’usinage disponibles. Ce
matériau mou permet d’amortir les contacts éventuels avec la pointe en tungsténe.

Caractérisations post-essais Des dispositifs de micrographies sont également disponibles
afin de caractériser les échantillons et les pointes avant et aprés les essais. La figure B.3 présente
Poutil privilégié pour les observations des échantillons : un microscope optique a visée orien-
table, multi-profondeur de champ équipé de puissants logiciels de traitement d’image (HDR,
reconstruction 3D, etc.). Un MEB est aussi a disposition pour des investigations aux échelles
plus fines, notamment au niveau des interfaces. Un derniére facon de retracer les mécanismes
est de réaliser une vue en coupe transverse. Il s’agit d’une coupe passant par ’axe de I’élément
dégagé, enrobée et polie mécaniquement, puis observé en microscopie optique. Cette coupe
fournit des renseignements a cceur de matériau et renseigne bien plus fidélement que de simples
observations de surface (arrachements, blocages, etc.).
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FIGURE B.3 — Microscope optique Keyence. A gauche, 'ordinateur associé équipe d’un logiciel
d’acquisition et de traitement d’image. A droite, le microscope pivoté pour observer l'interface.
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FIGURE B.4 — Essai de complaisance sur une pointe circulaire de 500pm.
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Essais et analyse

Préparation des échantillons L’échantillon est coupé sous forme de lamelle, avec les élé-
ments & pousser placés dans le sens de I’épaisseur. L’épaisseur de ’échantillon est une variable
de 'essai, suffisamment grande pour limiter la flexion, mais suffisamment petite pour éviter
des effets de sur-contrainte en surface. Etudier I'influence de I’épaisseur peut mettre en avant
certains mécanismes de la rupture de U'interface ou des éléments avoisinants. Un polissage sur
les deux faces utiles (dessus et dessous) permet une meilleure visée, une plus grande stabilité
de I’échantillon et un meilleur collage sur le support.

Protocole expérimental Voici une proposition de protocole & suivre afin de réaliser les
essais :

e Coller une série d’échantillons sur des supports percés ou rainurés, adapté a la pointe
utilisée et a I’élément a pousser.

e Placer et fixer la pointe dans la machine. D’éventuels ajustements de configuration sont a
envisager pour permettre la mise en place des différents éléments tout en restant la course
de la machine de traction/compression.

e Placer I’échantillon et son support sur le mors inférieur (avec un embout plat habituelle-
ment utilisé pour la compression).

e Régler la position de la machine afin de se placer dans la portée du capteur de position,
et ajuster la position du mors inférieur afin que I'essai se déroule & I'intérieur de la course
du capteur.

e Lancer I’essai. Un essai classique est d’appliquer un trapéze de déplacement sur la traverse
supérieure. Avec un déplacement suffisamment important, la rupture et le glissement de
Iinterface peuvent étre observés. Un essai plus complexe consiste & effectuer des cycles
avec des trapézes de déplacement toujours plus amples.

e Un post-traitement (détaillé plus loin) peut étre nécessaire pour aider a lanalyse des
résultats, corriger la complaisance machine, ou encore calculer des grandeurs caractéris-
tiques (énergie de liaison, valeur du frottement, critére en contrainte), adimensionner les
courbes, etc.

e Enfin des traitements statistiques peuvent étre réalisés sur I'ensemble des essais pour
tracer des moyennes, des écart-types, ou tout autre évolution d’un critére pertinenet.

Complaisance des pointes, complaisance machine La figure B.4 présente la complai-
sance d’une pointe de 500pm utilisée pour pousser des baguettes Z au sein du composite. A
cause de la colle thermo-résistante utilisée, la pointe présente un frottement interne entre les
constituants qui s’avére non négligeable, formant les boucles visibles sur le graphe. Ceci est di
aux limitations liées & la conception pour résister a 1200°C. Les pointes doivent alors étre ro-
dées avant d’étre utilisées, afin de propager la décohésion entre les constituants et limiter ainsi
sont évolution pendant les essais. Le comportement de la pointe est fixé tant que 'effort maxi-
mum de rodage n’est pas dépassé pendant les essais. Des post-traitements ont été concus afin
de corriger la complaisance machine-pointe, avec un modéle phénoménologique tenant compte
de l'ouverture des boucles lors des cycles. Ces traitements ont besoin d’étre calibrés par des
essais en appui direct sur le support, pour obtenir la courbe présentée en en figure B.4. Egale-
ment, I'offset initial (pointe décalée de I’échantillon) et ’accommodation en surface du matériau
peuvent étre corrigés avant le traitement des courbes.
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FIGURE B.5 — Micrographies MEB d’échantillons post-essai sur une baguette Z (a gauche) et

un bundle de 500pm (& droite).
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200pum (en bas).
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Informations pratiques

Observations courantes Les observations font partie intégrante de I’analyse des essais. La
microscopie optique et la microscopie électronique a balayage sont les outils par excellence
pour observer les échantillons aprés des essais (figure B.6). Les observations ont montré que les
échantillons souffrent souvent de fissurations transverses lors d’essais de push-out sur bundles
par exemple. Aussi, la section de éléments poussés peut varier entre la surface supérieure (face
a la pointe) et celle inférieure, surtout pour les bundles. Ceci peut créer de la dispersion dans
les essais.

Normer les résultats Aprés la correction de la complaisance machine-pointe et le recalage de
lorigine, plusieurs traitement peuvent étre effectués. Une facon efficace de normer les résultats
est de diviser le déplacement par I’épaisseur et la force par le périmétre de la pointe multiplié par
I'épaisseur (autrement dit par la surface de I'interface). C’est une facon efficace de superposer
les courbes d’essais a différentes épaisseurs, pour ce qui concerne le frottement. Par contre,
dans le cas d’une rupture, l'effort initial n’est pas li¢ a I’épaisseur mais davantage a un critére
de propagation propre au matériau, ce qui constitue une limite a cette méthode. La figure B.6
illustre cela avec des essais a différentes épaisseurs sur baguettes Z (frottement uniquement) et
des essais sur bundles (rupture puis glissement avec frottement).

Réduction du bruit II est possible de lisser les courbes pour supprimer le bruit de mesure,
ou les ressauts pendant les essais. Une méthode de type moyenne aurait tendance & introduire
un biais. Une méthode de type régression polynomiale locale est utilisé pour lisser les valeurs
tout en préservant les tendances. Cette méthode est basée sur 'algorithme de Savitzky-Golay.
Les essais montrent une certaine dispersion, il convient de la faire apparaitre dans les résultats.

Calcul de grandeurs caractéristiques 1l existe des grandeurs physiques pour caractériser
les interfaces. L’énergie de liaison, la valeur du critére en contrainte ou encore la valeur du
frottement sont des éléments nécessaires pour quantifier la résistance d’une interface. Ces valeurs
peuvent étre estimées a partir d’essais de push-out, mais ne peuvent étre mesurées directement.
Il existe des modéles (Shear-Lag par exemple) qui intégrent 1’ensemble des phénoménes et
permettent d’utiliser le comportement effectif pour retrouver certains paramétres. Cependant,
les mécanismes peuvent s’éloigner fortement des hypothéses fondamentales de ces modéles et
les rendre moins intéressants.
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Besoins et solutions techniques

Objectifs Les travaux de caractérisation du comportement thermo-mécanique du 3D C/C ont
amené a étudier le comportement des interfaces & haute température. Le composite posséde
des interfaces a différentes échelles. A I’échelle mésoscopique se trouvent les méso-interfaces, les
interfaces entre les méso-constituants (baguettes et octets). A I’échelle microscopique au sein
des baguettes se trouvent les micro-interfaces. Il s’agit du lien entre les fibres et la matrice.
L’étude de l'influence de la température (>1000°C) sur le comportement des interfaces est un
des enjeux majeurs du dispositif & concevoir. Pour éviter les problématiques liées a 'oxydation,
I’atmosphére devra étre neutralisée (vide secondaire). La technique du push-out a été retenue en
vertu de sa simplicité de réalisation et d’exploitation des données. L’essai de push-out consiste
4 pousser un élément en dehors d’un ensemble & ’aide d’une pointe de forme adaptée. Cet essai
sollicite alors I'interface autour de cet élément en mode II (cisaillement). Les données recueillies

aident a comprendre les mécanismes d’endommagement et de rupture du matériau.

Cahier des charges

Voici une liste exhaustive de besoin du dispositif :
Reéaliser des essais de push-out pilotés en déplacement comme en effort ;

Supporter des efforts jusqu’a 100N et des déplacements de plusieurs millimétres ;

e Opérer a une température fixée, jusqu’a 1200+10°C, atteignable rapidement (< 1h);

Etablir un vide secondaire pour prévenir de I'oxydation des échantillons

Pouvoir travailler aux deux échelles considérées (visée, résolution des capteurs, etc.);

e Suivre en temps réel les essais (effort, déplacement) et sauver les données.

FP.1 Effectuer un essai de push-out sur un
bundle et sur une baguette

FP.2 Réaliser des essais a chaud (1200°C)

FP.3 Réaliser des essais sous vide
secondaire

FP.4 Suivre un essai en temps réel depuis
une station de travail

FP.5 Pourvoir s’adapter & la machine de
traction Instron 4505

FS.1.1 Fixer I'échantillon (solution démontable)

F5.1.2 Générer effort (0 - 500 N)

F5.1.3 Transmettre et localiser I'effort (+ 50 pm)
FS.1.4 Mesurer I'effort (+ 0.01 N)

FS.2.1 Produire chaleur (25 — 1200°C)

FS.2.2 Mesure température échantillon (+ 10 °C)
FS.2.3 Protéger bati du rayonnement (sous vide)
FS.2.4 Protéger bati de la conduction thermique
F5.3.1 Isoler hermétiquement le bati

FS.3.2 Permettre de déplacement du bdti en conservant
I'étanchéité

FS.3.3 Pomper I'air
F5.3.4 Mesure la pression (vide secondaire)
FS.4.1 Afficher et enregistrer les mesures en temps réel

FS.4.2 Bloguer les mouvemnents pouvant endommager le
dispositif

FS.5.1 Pouvoir s'insérer dans la machine

FS.5.2 Pouvoir se fixer

Support + fixation échantillon

Machine de traction Instron 4505

Axe de transmission

Cellule de force

Enroulement résistif, passage étanche
Thermocouple collé sur support échantillon
Panneaux thermiques

Etage d’isolation thermigue en alumine

Soudures, joints toriques
Soufflet

Groupe de pompage
Jauge pour vide secondaire
Software Instron 4505

Limite de déplacement, limite d’effort, limite de
puissance de chauffage

Respect du volume maxi/ respect des cotations

Attaches compatibles

FiGURE C.1 — Cahier des charges du dispositif de push out a haute température.
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Solutions techniques retenues La figure C.1 présente les solutions techniques envisagées.
La conception a été réalisée avec I'aide de SolidWorks, un logiciel de conception assistée par
ordinateur (CAQO). La figure C.2 présente une vue d’ensemble du moyen d’essai. Le disposi-
tif est congu pour s’adapter entre les mors d’une machine de traction/compression INSTRON
4505 (Pmax=10tonnes). Il est composé d’une enceinte étanche, d'un effecteur pour pousser les
éléments, d’un four pour le chauffage et d'un groupe de pompage pour le vide. L’enceinte est
capable de résister a la pression différentielle causée par un vide secondaire. Elle comporte une
partie souple, permettant un déplacement relatif des parties supérieure et inférieure pour la
réalisation des essais. Elle est traversée de passages étanches pour connecter les divers équi-
pement internes (four, capteur de force, thermocouple). Elle permet également la connexion
a un groupe de pompage pour la mise sous vide. La partie supérieure de I’enceinte est reliée
4 une pointe descendant jusqu’a l'intérieur du four, lui-méme connecté a la partie inférieure
de 'enceinte. L’échantillon est placé entre ces deux éléments, & la chaleur du four, au vide de
I’enceinte et sous ’effort transmis par la pointe. Les batis supérieurs et inférieurs vont s’adapter
sur la machine de traction/compression avec une liaison compléte.

FIGURE C.2 — Vue d’ensemble du dispositif de push-out & haute température.



178 ANNEXE C. DISPOSITIF DE PUSH-OUT A HAUTE TEMPERATURE

Quelques éléments de conception

Conception de ’enceinte

La figure C.3 présente une vue d’ensemble et une vue en coupe de 'enceinte. La figure C.4
présente un schéma pour identifier les différents constituants de l'enceinte. L’enceinte joue
plusieurs roéles pour le fonctionnement du dispositif. Son étanchéité permet d’y établir un espace
de travail sous vide secondaire. Elle est composée d'un assemblage de piéces standards et de
piéces sur-mesures usinées. Le matériau choisi est globalement de ’acier inoxydable ordinaire.
Les plaques supérieures et inférieures, appelés batis, ont été réalisées pour s’adapter sur les
traverses de 'INSTRON 4505, une avec fixation par vissage. La plaque supérieure présente
un systéme de centrage court. La plaque inférieure un systéme de réglage radial pour la mise
en position avant les essais. Les défauts d’alignement entre les plaques, une fois I’ensemble
assemblé, sont récupérés par la souplesse du soufflet. Les parties supérieure et inférieure de
I’enceinte sont fixées sur les plaques. La partie supérieure est positionnée par centrage court et
maintenue par vissage au travers de la plaque. Un centrage court ainsi que des trous taraudés
sont présents du coté interne a ’enceinte.

FIGURE C.3 — A gauche, une vue en perspective de I'enceinte. A droite, une vue en coupe de
Penceinte.
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IIs permettent d’installer 'effecteur du systéme tout en garantissant le bon alignement de
Iensemble. La partie inférieure est simplement posée sur le bati inférieur. La mise en position
se fait a l'aide des 4 vis de pression permettant un réglage radial fin. Le maintien est réalisé
avec une tige filetée vissée dans la base, passant de part et d’autre de la traverse inférieure de
PINSTRON 4505. En dessous de la traverse, un serrage permet de controler la pression de la
partie inférieure sur la plaque pour permettre le réglage radial tout en bloquant tout glissement
pendant les essais. Du coté interne & ’enceinte, la partie male d’une liaison par emmanchement
permet l'installation du four, ce dernier est simplement maintenu par sous poids. L’enceinte
relie les parties inférieure et supérieure avec des piéces standards de la technologie du vide. Il
s'agit de deux croix DN80/ISO-K vers DN40/ISO-KF et d'un soufflet DN80/ISO-K/120mm.
Les croix permettent ’ajout de passages étanches pour le capteur de force, le thermocouple et
Ialimentation électrique du four. Elles permettent également de connecter la jauge de vide et le
groupe de pompage pour le vide secondaire. Le soufflet apporte la souplesse a I’ensemble avec
sa tolérance aux déplacements radial et axial. Ceci permet de supporter le jeu entre les parties
supérieure et inférieure (installation et réglages de visée) et permet de rapprocher les traverses
pour réaliser les essais. Egalement, des accessoires sont ajoutés pour le centrage, I'étanchéité et
le maintien mécanique (anneaux de centrage, griffes).

f>

Bati supérieur

@ @ ——————————— Partie supérieure

(avec refroidissement)
Etanchéite + centrage

() Passages etanches

T ———— FEtanchéiteé + centrage

Partie souple

1 ———— FEtanchéiteé + centrage

C{ ] Passages étanches

[ Etanchéite + centraege
fe - ———— Partie inferieure
() 1 (=) (avec refroidissement)

c— o | m—] zm% %rm Réglage radial
| [ | ———— Bati inférieur

CQOUPE a-a

FIGURE C.4 — Vue en coupe de I'enceinte, annotée du nom de ses constituants.
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Conception du four

La figure C.5 présente une vue en perspective et une vue en coupe du four. La figure C.6
détaille les constituants du four au travers d’'un schéma d’une coupe transverse. Le four tient
divers roles lors du déroulement d’un essais. Le push-out est réalisé en son ceeur, il doit donc
permettre le positionnement, éventuellement le collage et le retrait de ’échantillon. L’ensemble
doit supporter les efforts liés aux essais et s’adapter sur la partie inférieure de 'enceinte. Il doit
bien sir porter I’échantillon & une température précise (£10°C), et supporter les contraintes
thermiques générées. En pratique, quatre générations de four se sont succédées avant de trouver
une solution technique permettant un compromis entre sa conception et son utilisation. La
chaleur est générée par un systéme résistif, un chauffage par effet Joule. La résistance est
dimensionnée par rapport a l'alimentation disponible. La technologie utilisée pendant les essais
repose sur un filament en Kanthal A1, résistant jusqu’a 1200°C grand maximum. En pratique,
suite a de nombreuses fusions des fours de génération précédente et leur temps de construction,
la température n’a pas été testée au dela de 1000°C. Ces générations précédentes sont basées sur
différents éléments résistants (tungsténe, acier, platine, platine rhodié, etc.), toutes présentant
des forces et des faiblesses (tenue sous vide, réactions chimiques, fluage, ductilité, etc.).

FIGURE C.5 — A gauche, une vue en perspective du four. A droite, une vue en coupe du four.
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Le four retenu opére a quelques dizaines de Volts pour quelques Ampéres, soit une puissance
inférieure & 100W pour atteindre 1000°C. La température étant inférieure a 1200°C, il a été
choisi d’utiliser un thermocouple type K (chromel /alumel) pour la mesure de la température.
Ce thermocouple est peu onéreux et efficace sur cette plage de température. Un PID permet
de piloter I'alimentation avec une boucle de controle connectée au thermo-couple (Eurotherm).
Un grand soin a été pris pour le choix des matériaux, avec des parties massives complexes en
graphite dense (Mersen, jusqu’a 2000°C) et des tubes d’alumine (Degussit, jusqu’a 1500°C). Le
graphite a I'avantage de peu dilater, posséde des propriétés mécaniques intéressantes et s’usine
trés facilement. Il est également un trés bon conducteur thermique et posséde une grande
émissivité. L’alumine posséde des propriétés mécaniques intéressantes et est un bon isolant
thermique (matériau réfractaire). Le four a été cong¢u autour d’un noyau thermique en graphite
favorisant une température homogene autour de ’échantillon. Divers éléments d’isolation sont
ajoutés autour pour limiter les pertes thermiques et donc la puissance nécessaire au chauffage.
L’ensemble est placé dans une chambre de confinement, un creuset en alumine avec un fond
percé. Il est renforcé a l'intérieur d’un panneau thermique (Papyex + Calcarb, Mersen). Le
percage permet le passage de l'effecteur pour atteindre I’échantillon au centre du four. Ce
dernier est placé sur un support amovible percé en graphite, qui s’adapte au centre du noyau
thermique. Le thermocouple est collé juste en dessous du support de I’échantillon, dans le noyau
thermique, afin d’avoir une mesure de la température aussi exacte que possible.

A

reall—

Chambre de confinement

Chauffage resistif 100W
Echantillon + support

Moyau thermigue
Thermocouple

— 1
— |

Etage d'isolation thermique

Base du four

% - : o Alimentation et
| ﬂj = mesure temperature
\J —————— Support du four

A COUPE ax

F1GURE C.6 — Vue en coupe du four, annotée du nom de ses constituants.
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Conception de la pointe

La figure C.7 présente une vue en perspective et une vue en coupe de la pointe. La figure C.8
présente les différents constituants de la pointe. L’effecteur permet de réaliser ’essai de push-
out. Fixé a la partie supérieure de I’enceinte, il passe au travers du four pour atteindre la zone
ciblée sur I’échantillon. Il est composé d’un assemblage d’éléments principalement en acier,
avec une série de positionnements par centrage et de maintiens par vissage. Le capteur de
force a été intégré a cet assemblage ; il n’est pas possible de mesure 'effort de réaction depuis
Iextérieur de 'enceinte a cause de la réaction du soufflet et des efforts liés au vide. Le support
bati s’adapte sur le centrage court de la partie supérieure de I’enceinte, avec un maintien par
vissage. Le capteur de force est positionné entre la support bati et le support pointe, également
avec des centrages courts et des fixations par vissage. Ainsi, il est directement placé sur 'axe
de l'indenteur. L’effecteur est fixé sur un systéme de positionnement et d’alignement connecté
au support pointe. Il s’agit d’'un pivot glissant ajusté pour garantir un alignement par centrage
long. Le déplacement axial est réalisé par un systéme vis-écrou, le blocage avec un contre-écrou.
Le réglage radial est réalisé avec 6 vis de pression a l'endroit de la fixation de l'effecteur. Ceci
permet un réglage complet de Ueffecteur pour aider a la visée.

FIGURE C.7 - A gauche, une vue en perspective de la pointe. A droite, une vue en coupe de la
pointe.
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La pointe verra un flux thermique non négligeable lors des essais. L’effecteur est donc un
assemblage de tubes d’alumine autour d’une ame rigide en tungsténe. Le diamétre du fil de
tungsténe est adapté a I’élément a pousser. L’assemble de tubes permet une isolation ther-
mique efficace et prévient du flambement du fil. Par précaution, l'acier composant la partie
basse de la pointe, dans laquelle est inséré 'effecteur, est un acier allié tungsténe pour éviter
toute altération chimique en température. La distance du capteur envers le four permet de
le maintenir loin des hautes températures, ce dernier étant assez sensible au changement de
condition environnementale. Fn pratique, un panneau thermique de forme circulaire est ajouté
autour de I'effecteur pour limiter le rayonnement vertical.

B
[ntf—
— |
| | Support bati
| | Centrage court
3 r
Capteur force
] )
F Centrage court
| |
L] L]
[T | w]] Ecrou de bloquage
=
8 Centrage long (pivot glissant)
<
Q' .
E— Reglage axial (vis-&crou)
4 2 Reglage radial (double)
L -] 5
J Effecteur
i
B
COUPE &8

FIGURE C.8 — Vue en coupe de la pointe, annotée du nom de ses constituants.
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FiGURE C.9 — Intégration du dispositif de push out & haute température.
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Protocole expérimental

La figure C.9 présente le dispositif en cours d’assemblage et installé sur une INSTON 4505.

Préparation des échantillons Les échantillons sont de fines tranches de composite avec
I’élément & pousser placé verticalement et au centre. L’épaisseur de la tranche est un des pa-
ramétres majeurs de I'essai. Plusieurs épaisseurs doivent étre considérées lors des campagnes
d’essai. Un polissage mécanique sur les faces supérieures et inférieures permet de mieux visua-
liser la zone ciblée et d’aider a la visée lors de I'essai.

Mise en place La traverse est initialement en position basse, le dispositif est séparé en
deux parties (soufflet est retiré). La partie inférieure, avec le four et sa chambre de confinement
ouverte, permet a ce stade d’y placer I’échantillon. Elle est fixée sur la traverse mobile de la 4505.
La partie supérieure est fixée & la traverse fixe, et est équipée de l'effecteur de diamétre adapté
a ’essai désiré. L’échantillon est placé sur son support avec ’élément a pousser juste au dessus
du pergage (pour le laisser ressortir). Il est possible de le fixer avec une colle thermo-résistante.
Ceci permet d’éviter un déplacement lors de la mise & vide ou de la chauffe, phénoméne observé
pour les essais dont la température dépasse 800°C.

Alignement Une fois ’échantillon placé, la traverse mobile est remontée pour mettre la
pointe au quasi-contact. Ceci permet de profiter des différents réglages disponibles pour placer
Peffecteur au dessus de la zone ciblée. Ceci permet également de relever la position de la traverse,
un repére utile par la suite. La traverse est ensuite remise en position basse.

Fermeture de ’enceinte La chambre de confinement est refermée, le soufflet est remis en
place et les éléments thermiques sont ajoutés. Ensuite la traverse est remontée pour lier la
partie inférieure, le soufflet et la partie supérieure. Les éléments de serrage sont remis en place
pour garantir 1’étanchéité. La traverse est a ce stade remontée suffisamment pour refermer
I’enceinte, mais en gardant une certaine distance entre 'effecteur et 1’échantillon. Une distance
d’environ 500pm avant la position de contact est recommandée pour compenser la flexion du
bati supérieur lors de la mise a vide (50pm environ), et 'expansion thermique du four lors du
chauffage (plusieurs centaines de microns & 1000°C). Un extensométre est placé sur 'enceinte
afin de mesurer le déplacement de la pointe.

Mise aux conditions d’essai La phase suivante consiste a établir les conditions désirées. Le
groupe de pompage est allumé, l'air est vidé de I'enceinte. Une fois un vide secondaire établi,
le four est porté a la température désirée. Le controle de 'atmosphére permet aussi de dégazer
les échantillons pour en étudier 'influence.

Essai et post-essai Une fois le four a la température désirée, les essais sont réalisés (mono-
tones comme cyclés). Le systéme d’acquisition est relié a un ordinateur enregistrant effort et
déplacement. Une fois 'essai terminé, le chauffage est coupé. Aprés refroidissement, le pom-
page est arrété, la pompe est isolée et I'air est progressivement réintroduit. Ensuite 1'enceinte
est ouverte et 1’échantillon est extrait. Les observations réalisées par la suite sur I’échantillon
sont des données complémentaires précieuses.
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FiGURE C.10 — Rendu réaliste du dispositif de push out & haute température intégré sur 'INS-
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F1GURE D.1 — Le dispositif Setsys 2400 permettant de mesure la dilatation d’échantillons.
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Description du dispositif

Objectifs

Parmi les différents essais de caractérisation thermo-mécanique requis, la mesure de l'ex-
pansion thermique du 3D C/C et de ses constituants est un des plus importants. Un dispositif
de caractérisation a haut température, SETSYS2400 (fabriqué par SETARAM), est disponible
au LCTS. Un schéma du dispositif est présenté en figure D.1.

Fonctionnalités du SETSYS2400

Le dispositif SETSYS2400 permet la caractérisation de matériaux a haute température.
Certains matériaux subissent des changements structuraux lors d’un chauffage /refroidissement :
changement de structure cristalline, changement de phase, changement de comportement /résistance
mécanique, variation de la composition, etc. Le dispositif permet, au travers de différents essais,
d’identifier ces changements. Il est capable d’effectuer les analyses thermiques suivantes :

e TGA : analyse thermo-gravimétrique. La masse d’un échantillon est mesurée en faisant
varier la température. L’essal est réalisé sous atmosphére controlée. La masse peut varier
par évaporation, dégazage, fixation de gaz, oxydation, etc.

e DTA/DSC : analyse thermique différentielle/analyse enthalpique différentielle. Permet la
détection d’une transition sans variation de masse (fusion, cristallisation, transition vi-
treuse). Pour la DTA, la température de I’échantillon est comparée a celle d’une référence
lors d’une chauffe ou d’un refroidissement. Un changement fera varier la température. Pour
la DSC, c’est la variation de flux thermique qui est comparée. Un changement provoquera
une variation de flux due & un échange de chaleur. Cet essai quantifie la température et
la chaleur nécessaire au changement. Les essais sont réalisés sous atmosphére controlée.

e TMA : analyse thermo-mécanique. La déformation d’un échantillon sous contrainte est
mesurée en fonction de la température. La contrainte peut correspondre a une compres-
sion, une traction ou une flexion.

L’appareil fonctionne sous gaz porteur avec un débit entre 0.24L /h et 121 /h. La température
maximale de fonctionnement est de 2400°C. Les analyses peuvent étre couplées dans certains
cas. Les matériaux utilisés peuvent étre trés divers : polymeéres, matériaux organiques, métaux,
céramiques, verres, médicaments, bétons, argiles, minéraux, nourriture, etc.
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FI1GURE D.2 — Protocole de mesure pour la dilatométrie sur composite.
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FI1GURE D.3 — Protocole de mesure pour la dilatométrie sur composite.
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Protocole et mesures

Protocole

C’est la fonctionnalité TMA du SETSYS2400 qui est utilisée pour mesurer I’expansion ther-
mique d’un échantillon. Les échantillons sont découpés en pavés droits respectant les dimensions
maximales (hauteur maximale : 15mm, largeur maximale : 8mm), et suivant les principales di-
rections d’anisotropie (dans le cas de matériaux isotropes transverses ou orthotropes) pour
simplifier les analyses. La mesure se fait suivant la hauteur de ’échantillon avec un palpeur. La
figure D.2 présente un échantillon placé sous le palpeur, et sur son socle. I’essai est réalisé sous
Argon pour prévenir de 'oxydation du carbone graphitique. Dans ce cas, I’effort sous le palpeur
est trés faible, de 'ordre de 5g. Ainsi, il va simplement suivre la déformation de I’échantillon.
L’ensemble est descendu dans le four et la température y est mesurée a ’aide d’un thermo-
couple. I’échantillon subit des cycles en température (figure D.3) allant jusqu’a 1200°C avec
des montées/descentes entre 3°C/min et 5°C/min. Entre-temps, le déplacement du palpeur est
mesuré.

Traitement des données

Essais Les essais peuvent étre répétés suivant différentes directions de découpe pour révéler
une éventuelle anisotropie. Les essais peut étre aussi reproduits sur différents échantillons pour
vérifier la répétabilité. Enfin, des essais cyclés peuvent étre réalisés pour quantifier certains
phénomeénes irréversibles comme I’endommagement.

Complaisance Le premier point a traiter est la complaisance machine, ’expansion thermique
des composants de la machine chacun soumis a une température localement inconnue. Avec une
forte variation du champ thermique avec la géométrie de ’échantillon, la vitesse de chauffe ou
encore la température maximale, la complaisance doit donc étre calculée systématiquement.
Pour se faire, un blanc est réalisé sur un bloc de matériau dont les propriétés sont connues,
avec des dimensions similaires a ’échantillon a caractériser. Ici le matériau est un graphite dense
(POCO), de composition "proche" de celle du 3D C/C. En retranchant 1’expansion thermique
connue du bloc seul a celle mesurée, la complaisance du dispositif est obtenue. Lors des essais sur
les échantillons, il suffit alors de retrancher cette valeur pour obtenir les expansions effectives.

Traitement des données En ce qui concerne le traitement des données, le déplacement du
palpeur peut étre ramené a la hauteur de I’échantillon pour obtenir la déformation. En divisant
a nouveau par 1'écart de température, c’est le coefficient de dilatation thermique (CTE) qui est
obtenu.

Remerciements
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FIGURE E.1 — Maillage des renforts (baguettes) du modéle EF macroscopique pour le composite
4D C/C.

F1GURE E.2 — Modéle macroscopique pour un composite tissé 2D.
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Contexte

La démarche de caractérisation et de modélisation du comportement thermo-mécanique du
3D C/C s’est avérée fructueuse. Les mécanismes d’endommagement par glissements aux inter-
faces ont été identifiés et implémentés avec succés dans des modéles EF. Ces modéles ont permis
de reproduire fidélement en simulation '’endommagement observé dans les essais ainsi que le
renforcement des propriétés hors-axe en température. Des phénoménes locaux comme 1’absorp-
tion de 'expansion thermique transverse des renforts ont été retrouvés. Il existe de nombreuses
autres architectures pour les C/C, chacune avec un comportement thermo-mécanique singulier,
mais toutes candidates potentielles & une modélisation similaire a celle présentée ici. En effet,
Panisotropie des renforts forme souvent de larges décohésions, amenant des problématiques
semblables vis-a-vis comportement thermo-mécanique.

Application sur un tissage 4D

La figure E.1 présente un maillage d’un composite 4D C/C. L’architecture est organisée
autour des baguettes, positionnées périodiquement suivant 4 directions. Les essais mécaniques
réalisés sur ce composite [Ladevéze et al., 2000] ont mis en avant les glissements aux interfaces
autour des baguettes. La ou les caractérisations mécaniques sur le 3D C/C suivant les axes
de tissage sollicitent relativement peu les interfaces, les essais hors-axe les mettent fortement
a contribution. Dans le cas du 4D C/C, il n’existe pas d’essai mécanique ou les interfaces ne
sont pas sollicitées, quelque soit la direction de chargement. La modélisation réalisée sur le
3D C/C peut étre aisément transposée a ce genre de matériau. Ceci permettra probablement
de reproduire efficacement les essais mécaniques. De plus, les essais de caractérisation de type
push-out & hautes températures sont tout a fait réalisables sur ce type de matériau. Ces derniers
permettraient d’introduire des valeurs expérimentales directement dans les modéles.

Application sur un tissage satin

Il existe un autre type de composite C/C, de tissage plus complexe, sur lequel une telle
implémentation serait intéressante. La figure E.2 présente le maillage d’un tissage 2D de type
satin, que 'on peut imaginer enveloppé d'une certaine quantité de matrice. Les intersections
entre fils sont soumises a de fortes contraintes de cisaillement lors de sollicitations mécaniques
ou simplement lors de montées en température. Au niveau de leur surface de contact, il y a pro-
bablement une décohésion laissant un certain degré de liberté. Cette décohésion peut absorber
Iexpansion thermique, permettre des glissements, et ainsi grandement influer sur le comporte-
ment macroscopique du matériau en dehors de ses axes de renfort. Il est envisageable d’avoir
une approche similaire a celle utilisée pour le 3D C/C, en insérant des éléments cohésifs adaptés.
Par contre, il semble difficile de réaliser des essais mécaniques de type push-out pour caracté-
riser les interfaces avec une telle architecture. Il est possible d’avoir une approche itérative et
d’optimiser les paramétres des lois de comportement a 1’aide de calculs de propriétés effectives
et de simulations d’essais.
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FIGURE F.1 — Cartographies d’anisotropie et d’orientation issues d’analyses sous lumiére pola-
risée sur des octets de matrice. A : Coupe de normale X. B : Coupe de normale Z. Des légendes
sont fournies en annexe A.

Al 3

FIGURE F.2 — Modéle mésoscopique pour les octets de matrice. A : Les différentes phases de
construction du maillage. B : Quelques éléments de la base de données. Davantage d’informa-
tions sont fournies en annexe A.
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Modélisation des octets de matrice

Morphologie Les octets de matrice sont formés lors de la densification par 'accumulation
de brai dans les vides laissés par l'architecture tri-orthogonale. La forme théorique, fonction
du pas de tissage, est un pavé droit de 0.8mmx0.8mmx0.4mm. Les observations en microscopie
ont montré la présence d’un macropore de volume non-négligeable et de forme complexe, placé
approximativement au centre de chaque octet. Le volume relatif des macropores a été estimé a
5.07+1.13% du volume théorique de P'octet, a I'aide de segmentation de micro-tomographies X
(chapitre 1). La texture de la matrice est trés complexe, avec une forte micro-porosité et une
texture stratifiée, marquée par les différentes passes de densification. Les orientations préféren-
tielles sont tout aussi complexes (figure F.1), autour des baguettes sur les faces des octets, et
alignées sur la surface du macropore vers de le centre.

Enjeux Les essais mécaniques ont souvent mis en avant la faible résistance mécanique des oc-
tets de matrice. Cependant, les caractérisations interfaciales ont mis en lumiére 'ancrage qu’ils
procurent aux baguettes X/Y. Les calculs d’homogénéisation a ’échelle macroscopique ont
également montré le role important qu’ils tiennent dans la tenue en cisaillement du matériau.
Jusque 14, des propriétés thermo-élastiques sont supposées isotrope 3D, trés hypothétiquement
et sans réelle connaissance de leur comportement. Il est possible que par une forte expan-
sion thermique, ils provoquent un effet de renforcement au cisaillement significatif & ’échelle
du matériau. C’est ce genre d’hypothése qu’il faut vérifier au travers de modéles numériques.
Malheureusement, aucun essai mécanique direct ne peut étre réalisé sur ce méso-constituant.
Egalement, les propriétés de la matrice sont des inconnues majeurs et requiérent une modéli-
sation additionnelle a I’échelle microscopique.

Modéle proposé La premiére phase de la modélisation EF est la discrétisation de la mor-
phologie avec la construction du maillage. Le modéle tient compte de la géométrie complexe de
la macro-porosité. En contrepartie, la matrice sera considéré comme homogene, ses propriétés
tiendront compte de la micro-porosité. Une base de données de maillages a déja été construite,
la figure F.2-A en présente les différents phases de construction, depuis une micro-tomographie
X reconstruite du 3D C/C. La premiére étape consiste a extraire les octets de 1'image 3D (1).
Ensuite, un simple seuillage est effectué pour isoler les macropores voxélisés (2). Avec un code
de marching cube, la surface des macropores est maillée, puis simplifiée par décimation (3). En-
fin, les faces des octets sont rajoutées et le maillage 3D est extrudé (4). Prés de 200 octets ont
été ainsi extraits, pour former une base de données conséquente (figure F.2-B). Au niveau des
lois de comportement, aucune donnée n’a pu étre trouvée. Il est possible d’orienter la matrice
d’une facon proche des observations pour représenter ’anisotropie locale.

Perspectives Le principal probléme de ce modéle est lié aux propriétés de la matrice. Les
propriétés des octets de matrice du modéle macroscopique sont largement hypothétiques. Il
n’est ainsi pas possible d’avoir une approcher itérative en estimant les propriétés locales par
optimisation des propriétés effectives. Cette “matrice ex-brai mésoscopique” est une étape inter-
médiaire dans la simulation multi-échelle, qui requiert de calculer les propriétés effectives d’une
“matrice ex-brai microscopique” avec toute sa complexité. Cependant, d’autres études peuvent
étre menées avec ce modeéle. Il et possible d’évaluer I'effet du macropore sur les propriétés
effectives, et peut-étre de trouver une macro-porosité de forme plus simple (ellipsoide, type
inclusion d’Eschelby) mais d’influence équivalente. Des travaux similaires ont déja été réalisés
[Drach et al., 2011]. Ceci permettrait, si le macropore doit étre représenté, d’intégrer une forme
simple équivalente (peu cotiteuse pour le poids du maillage) dans le modéle macroscopique.
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FIGURE F.4 — Section fibreuse du modéle mésoscopique des baguettes X/Y et Z.
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Modélisation des baguettes X/Y et Z

Morphologie Les baguettes X/Y et Z sont les renforts du composite, garantissant la rigi-
dité lors des sollicitations du matériau suivant ses axes de tissage. Formées de 1.27+0.10%
de micro-porosité, de 37.4+0.1% de matrice et de 61.3+£0.1% de fibres (en volumique), elles
sont individuellement fortement décohérées (figure F.3). Les baguettes Z, de section théorique
de 0.8mmx0.8mm, comptent 12000 fibres et les baguettes X/Y, de section 0.8mmx0.4mm, en
comptent 6000. La portion fibreuse de la section des baguettes est environ 10% inférieure a la
section totale. Les baguettes Z présentent quelques fissurations dans les angles, les baguettes
X/Y présentent des fissurations transverses. Egalement, les baguettes X/Y ont une section
variable, tantot écrasée dans une direction et expansée dans une autre, puis inversement. Les
micro-porosités ont une forme fine et étendue le long des fibres. Elles semblent correspondre a
des fibres rompues, laissant des vides finissant par étre pincés aprés une certaine longueur.

Contexte et objectifs Certaines baguettes ont pu étre extraites du matériau et des essais
mécaniques ont été réalisées, en complément des travaux de la littérature. Les propriétés axiales
sont élevée (~400GPa de module, ~1.0GPa de contrainte & rupture. Les essais montrent un
comportement rigoureusement linéaire élastique fragile en traction et légérement endomma-
geable en compression, probablement par micro-flambement des fibres. Les essais de traction
montrent également une sous-structure, une couche de matrice en surface et un assemblage de
4 fil (procédé de tissage). L’objectif de ce modéle est d’évaluer I'influence de ces paramétres sur
le comportement des baguettes. Si certains phénoménes apparaissent intéressants, ils doivent
alors étre intégrés a I’échelle macroscopique. Par exemple, la fissuration peut jouer un role dans
I’absorption de I'expansion thermique et peut causer un comportement mécanique non linéaire
dans les directions transverses. Ce modéle permet d’avoir une discussion sur 'impact de ce
phénomeéne afin d’intégrer soit la fissuration, soit une nouvelle loi de comportement homogéne
équivalente dans les baguettes a I’échelle macroscopique. Il est également possible d’étudier
des effets croisés, comme I'endommagement en compression et la fissuration initiale. Cette
modélisation des baguettes a ’échelle mésoscopique permet simplement d’ajouter une étape
intermédiaire dans la modélisation.

Modéle proposé La figure F.4 présente les maillages des modéles des baguettes X/Y et Z.
Tout d’abord, les fibres et la matrice n’apparaissent pas a cette échelle, il s’agit d’un matériau
“fibres M40 /matrice ex-brai” avec des propriétés homogénes. Ces propriétés peuvent provenir
d’une simulation a 1’échelle microscopique représentant les micro-constituants. Les contours
et les micro-porosités ont été obtenus par seuillage de micrographies des baguettes. Il a été
jugé important d’avoir les sections fibreuses (sans la couche matricielle externe) des baguettes
pour la simulation des essais mécaniques. Le passage 2D vers 3D est une simple extrusion,
négligeant dans un premier temps ’état de surface et la forme ondulée des baguettes X/Y. Des
simulations d’essai ont été implémentées, telles la dilatométrie, la flexion 3 points ou encore la
traction /compression. A ce point, le modéle n’intégre ni fissuration, ni endommagement.

Perspectives Il serait intéressant d’améliorer la morphologie des maillages en intégrant cer-
tains aspects constatés plus en aval de la thése. Les micro-porosités ne traversent pas les ba-
guettes mais ont une longueur finie. L’état de surface et la forme ondulée, peuvent jouer un
réle sur le comportent mécanique, le module élastique comme la rupture. La fissuration peut
également jouer un réle majeur, elle doit étre intégrée a terme, avec des éléments cohésifs par
exemple. Enfin, les lois de comportement doivent étre augmentées avec les mécanismes de la
rupture. Le micro-flambage peut étre modélisé, de méme que la rupture fragile en traction.
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Annexe G

Eléments de modélisation a I’échelle
microscopique

Fibre de carbone :
- isotrope transverse
- rugosité de surface donnée

Grain de matrice :
-texture colonnaire
- orientation unique
- propriétés homogénes
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FIGURE G.2 — Observation au MEB d’une cassure dans la matrice.



205

Modélisation des micro-interfaces

Carbones graphitiques et micro-interfaces Le 3D C/C est composé a I’échelle microsco-
pique de différents constituants : les fibres M40 et la matrice ex-brai déposée lors des passes
de densification. La figure G.1 montre un cliché MET révélant la différence micro-texturale
au sein des baguettes. Dans ce cas ci, il est concevable de placer un interface entre ces deux
micro-constituants pour représenter leur cohésion. Le cliché présente aussi la complexité de
la matrice, avec de brusques changements d’orientation entre des régions plutdét homogénes.
La texture du carbone graphitique est trés complexe, il existe de nombreuses variétés entre le
carbone amorphe et la structure parfaite du graphite. Plus la texture est graphitée, plus des
domaines cohérents se dessinent, et plus la notion de joint de grain apparait pertinente. Il s’agit
du lien & la frontiére entre ces domaines cohérents, appelés grains par analogie avec les métaux.
Ces points de faiblesse dans la texture sont en réalité des défauts structuraux, supposés surfa-
ciques et entourant les domaines cohérents, mais avec des propriétés singuliéres. La figure G.2
présente une cassure dans la matrice. La notion de grain est ici visible avec cet empilement de
feuillets paralléles, cet ensemble peut étre supposé homogéne a I’échelle microscopique.

Enjeux Afin de représenter finement les mécanismes de rupture et de glissement, les mo-
déles doivent prendre en compte la notion d’interface. Les interfaces dans les composites C/C
sont matérialisées par I'interface fibre/matrice et par I'interface entre les grains au sein de la
matrice. Les campagnes de caractérisation ont apporté de nombreuses données sur le com-
portement thermo-mécanique des micro-interfaces du 3D C/C, avec 'influence de la tempéra-
ture. Cependant, les essais n’ont permis de discriminer les différentes micro-interfaces (interface
fibre /matrice, interface entre les grains de matrice). Il ressort des caractérisations une interface
trés forte, comme prédit par les observations des faciés de rupture a 1’échelle microscopique.
Dans les modéles éléments finis proposés, I'interface et représentée géométriquement avec des
éléments d’interface. Les éléments volumiques étant des tétraédres, les éléments d’interfaces
surfacique sont des prismes d’épaisseur nulle, donc des triangles d’apparence. Le modéle cohé-
sif, la loi de comportement régissant ces éléments, doit étre adapté aux données issues de la
caractérisation. La littérature présente divers modéles originaux.

Les modeéles cohésifs Les interfaces entre les grains de matrice et entre les grains et les
fibres seront modélisées avec des lois spécifiques au sein des éléments cohésifs. Les éléments
cohésifs sont intégrés nativement dans le maillage. Les lois de comportement associées sont
implémentées directement dans Abaqus. Ce type de modélisation des interfaces permet de
gérer le comportement mécanique, de la rupture au glissement avec frottement, aussi localement
que nécessaire. L'idée d’éléments cohésifs remonte a Barrenblatt [Barenblatt, 1959| et Dugdale
[Dugdale, 1960]|, qui ont décrit les mécanismes de la rupture au voisinage d’une fissure et le
concept de rupture cohésive. Ces éléments jouent un role considérable dans le comportement
mécanique endommageable des modéles éléments finis [Hillerborg et al., 1976]. De nombreux
modéles ont été construits pour répondre aux besoins de la modélisation thermo-mécanique. Les
premiers modeéles sont focalisés sur la gestion du mode I, ¢’est-a-dire sur 'ouverture /fermeture
des fissures. Ainsi, Tvergaard et Hutchinson |Tvergaard and Hutchinson, 1992| ont proposé une
loi de traction/séparation pour étudier la propagation de fissures en dynamique. Needleman
[Needleman, 1997] a proposé un modéle de type exponentiel, appliqué en dynamique sur des
solides élastiques et visco-plastiques. Il a permis de reproduire avec succés I’endommagement du
matériau. Des modéles plus complexes ont été construits par la suite, intégrant ’endommagent
en cisaillement (mode II), le glissement avec frottement et le couplage entre les modes. C’est
dans ce cadre que Chaboche, Girard et Schaff [Chaboche et al., 1997] ont développé un modéle
2D de type polynomial.
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FIGURE G.3 — Comportement endommageable du modéle cohésif en modes I (A) et II (B) purs.
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FIGURE G.4 — Effet du couplage sur le comportement du modéle cohésif en modes I (A) et II
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Le couplage est réalisé au travers de 'endommagement global et du frottement avec la loi de
Coulomb. De plus, le modéle dérive d’un potentiel thermo-dynamique. Il autorise cependant
'interpénétration en compression, mais dispose d'un systéme de pénalité (grande rigidité).
Un modéle similaire, basé sur un loi de type “bilinéaire” a également été proposée par Geubelle
[Geubelle and Baylor, 1998] pour la modélisation de d’impacts faible vitesse sur composites gra-
phite/résine epoxy stratifies. Cependant, aucun frottement n’y est considéré. Abaqus contient
son propre modéle cohésif, développé par Camanho et Dévila [Camanho and Davila, 2002|. 11
supporte les modes I et II couplés. Diverses lois d’endommagement sont proposées pour se rap-
procher au maximum du comportement du matériau utilisé. De nombreuses comparaisons ont
été proposées, mettant en avant lefficacité du modéle pour reproduire des essais types (DCB,
ENF, MMB). Néanmoiuns, le frottement n’est pas intégré dans le modéle. Un modéle de contact a
été ajouté en complément dans Abaqus, rendant I'utilisation de ce modéle plus complexe. Alfano
et Sacco [Alfano et al., 2006] ont proposé un modéle 2D reposant sur une décomposition entre
une surface endommagée et une surface non endommagée a I'intérieur d’un élément. Le modéle
est inspiré des travaux de Geubelle [Geubelle and Baylor, 1998]. Alors, I’énergie de rupture est
reliée & la partie non endommageée et le frottement (type Coulomb) a celle endommagée. Ser-
pieri, Sacco, et Alfano ont par la suite restreint le modéle pour le rendre thermo-dynamiquement
consistant [Serpieri et al., 2015b]. Le modéle a su trouver diverses applications, sur des renforts
en béton par exemple [Serpieri et al., 2014]. Le modéle a finalement été généralisé en 3D dans
les travaux d’Albarella, Serpieri, Alfano et Sacco [Serpieri et al., 2015a]. Cette version, dont les
paramétres seront adaptées, sera implémentée au sein d’Abaqus et utilisée dans les simulations.
Ce choix s’explique par sa simplicité d’utilisation et de résolution. Le modéle d’Abaqus doit
étre utilisé avec des lois de contact, un gain de complexité jugé trop couteux. Par contre, pour
de grandes déformations ce choix devient alors discutable.

Proposition de modéle Le comportement de I'interface est une fonction du déplacement
relatif entre les deux surfaces. Ce comportement dépend également de ’histoire de cette inter-
face, comme 'endommagement cumulé ou encore le sens du glissement pour la loi de coulomb.
La figure G.3 présente le comportement de I'interface en modes purs. Le mode I est marqué
par un comportement asymétrique en traction/compression. Le comportement en compression
reste le méme, 'interpénétration est possible mais est fortement pénalisée. En traction, la pente
élastique est dégradée avec I’endommagement jusqu’a son annulation. Le comportement en ci-
saillement est similaire a celui en traction. Le module diminue avec I’endommagement de fagon
symétrique, jusqu’a s’annuler. La figure G.4 présente le couplage entre les modes. Au niveau
du comportement en mode I, la dépendance se fait au travers de ’endommagement global. Le
comportement en compression reste non endommageable. Le comportement en traction dépend
du déplacement dans le plan de cisaillement. Pour le comportement en mode II, il y a une
plus forte dépendance. Le lien avec 'endommagement global se manifeste de facon similaire
aux observations en traction. Cependant, il faut ajouter le frottement dans le cas ou I'interface
est en compression. Dans le cas d’une interface en compression et entiérement endommagée,
le respect de la loi de Coulomb est marqué par la forte pente lors du changement de sens de
cisaillement. 1l faut également noter que le modéle est implémenté en 3D. Les paramétres du
modéle sont I'énergie de cohésion, la contrainte maximale et le coefficient de frottement. L’en-
dommagement initial peut également étre ajusté. La pente élastique, idéalement infinie, peut
étre également ajustée. Cependant, des valeurs trop élevée peuvent influencer la convergence
des calculs sur Abaqus. Il existe des modéles intégrant des mécanismes complexes comme la
dilatance [Parrinello et al., 2009] pour modéliser les phénoménes de blocage. Ces modéles sont
plus complexes, donc plus difficiles & adapter & une interface spécifique. Enfin, le modéle ne
tient pas compte du frottement di a la rugosité de l'interface. La loi de frottement peut étre
modifiée en ce sens.
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F1GURE G.5 — Cartographies d’anisotropie et d’orientation issues d’analyses sous lumiére po-
larisée de la matrice ex-brai & faible (A) et fort (B) grossissement. Des légendes sont fournies
en annexe A.

A o e (B

FIGURE G.6 — Proposition de maillages représentant de la morphologie de la matrice ex-brai.
A : Différentes tailles de maillages. B : Vue brisée présentant les grains.
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Modélisation de la matrice ex-brai

Morphologie La matrice ex-brai présente dans le 3D C/C est déposée lors des différentes
passes de densification, elle subit également une phase de graphitation. La matrice compo-
sant les octets est différentes de celle entre les fibres dans les baguettes. Dans les octets, elle
remplit progressivement le volume des bords jusqu’a 'occlusion finale (le macropore). Ceci in-
flue fortement la texture, avec I'aspect stratifié, I'orientation des couches, jusqu’a la forme des
micro-porosités. Dans les baguettes, les fibres ont fortement influencé la matrice lors de son
dépot, favorisant son orientation autour de ces derniéres. A 1'échelle microscopique, des ana-
lyses sur micrographies optiques sous lumiére polarisée ont révélé la texture de la matrice dans
une mousse de carbone ex-brai ayant subit un traitement thermique similaire a celui du 3D
C/C (figure G.5). Cette mousse posséde une texture similaires a celle observée dans les octets
de matrice. Les points communs sont ’aspect granulaire marqué par des domaines cohérents,
eux-mémes composés d’une structure lamellaire.

Enjeux Le principal probléme de la matrice ex-brai réside dans sa morphologie complexe
avec sa forte anisotropie/hétérogénéité locale avec des propriétés trés difficiles & mesurer. Par-
venir a reproduire finement la morphologie au travers d’'un maillage, a intégrer des modéles de
comportement proches des mécanismes réels et a simuler son comportement est un des enjeux
majeurs de la modélisation du 3D C/C a 1’échelle microscopique. Les outils de caractérisa-
tion de la morphologie permettent de produire des maillages reproduisant fidélement la texture
de la matrice. Des essais de caractérisation peuvent étre réalisés pour estimer les propriétés
effectives. Par contre, trouver les bons mécanismes et les bons modéles localement reste trés
difficile. Par exemple, la structure lamellaire des domaines cohérents provoque un comporte-
ment trés différent en traction et en compression a cause du flambement. Ces mémes lamelles,
probablement formées lors du refroidissement du matériau, ont la capacité d’absorber forte-
ment ’expansion thermique. Dans le cas de la matrice au sein des baguettes, la fibre dilate
transversalement fortement plus que les baguettes. Aucune loi des mélange ne peut expliquer
ce comportement sans considérer une expansion thermique trés négative pour la matrice. Cette
expansion thermique trés négative révéle un phénomeéne de structure, impactant également les
propriétés mécaniques et devant étre représenté soit dans la morphologie, soit des les lois de
comportement. Cet exemple parmi tant d’autres met en avant les difficultés liées a la modélisa-
tion de la matrice a I’échelle microscopique. Pour étre rigoureux, il faudrait également un modéle
sub-microscopique représentant ’aspect lamellaire, et ainsi de suite jusqu’aux simulations ato-
mistiques. Ceci constitue un des grands challenges de la compréhension du comportement du
carbone aux différentes échelles.

Modéle proposé et perspectives d’études La figure G.6 présente une ébauche de maillage
pour la matrice ex-brai des octets. Il s’agit simplement de la résolution d’un diagramme de Vo-
ronoi 3D contraint dans une boite cubique. L’intelligence de ce modéle repose uniquement dans
la distribution arbitraire des centres des grains. Afin de simplifier le probléme, les grains seront
supposés anisotropes mais homogénes avec des lois de comportement tenant compte des échelles
inférieures. Entre chaque grain, des éléments cohésifs peuvent étre ajoutés pour modéliser les
micro-interfaces. Ce modéle est extrémement sommaire et loin de la texture réelle de la matrice
ex-brai. Il peut par contre étre considéré comme un premier pas, avec un maillage géométrique-
ment trés simple pour effectuer les premiéres simulations et obtenir quelques tendances. Il y a
de nombreuses voies d’amélioration. Le maillage peut étre affiné, par exemple avec des déforma-
tions géométriques pour donner une forme plus réaliste aux grains. Les lois de comportement
aux interfaces, proposées précédemment, doivent étre adaptées. Les lois de comportement des
grains de matrice restent a établir et a optimiser au travers de simulations d’essais.
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F1GURE G.7 — Images MET des baguettes montrant la texture des fibres et de la matrice
[Lachaud, 2006|, a faible (A) et fort (B) grossissement.

FIGURE G.8 — Micrographie (A) et cartographie d’anisotropie et d’orientation (B) issues d’ana-
lyses sous lumiére polarisée des fibres et de la matrice au sein des baguettes. Des légendes sont
fournies en annexe A.
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Modélisation du systéme fibres M40 /matrice exbrai

Contexte et objectifs

Morphologie Les baguettes contiennent 6000 & 12000 fibres de carbone M40 densifiées par
pyrolyse de brai, et sont graphitées a prés de 3000°C. Elles constituent le renfort du 3D C/C,
et pilotent directement le comportement mécanique lors d’essais suivant les axes. La figure G.7
présente des clichés issus de microscopie électronique a transmission |Lachaud, 2006|. En com-
plément, la figure G.8 présente des clichés de microscopie optique avec analyse sous lumiére
polarisée. Les fibres M40 ont une section en forme de “haricot” et un cceur texturé. La matrice
présente une structure granulaire lamellaire, avec des domaines cohérents (ou grains) avec une
longueur caractéristique de quelques microns. La matrice est orientée préférentiellement autour
des fibres les plus proches. Les micro-porosités sont fines et étendues dans la direction des fibres.

Enjeux Malgré une composition trés dense, les baguettes présentent des particularités en ce
qui concerne leur comportement thermo-mécanique. Les essais de flexion sur baguettes ont per-
mis d’estimer un module ¢lastique de 484GPa et une rupture a 1.2GPa. En utilisant les données
de traction sur le 3D C/C et en supposant que tout Ueffort est repris par les baguettes, le mo-
dule élastique est autour de 400GPa et la contrainte a rupture vers 900MPa. Lors de ces deux
essais le comportement est quasi-élastique linéaire fragile. Par contre, en compression les ba-
guettes ont un comportement plus endommageable, causé par de probables micro-flambements
au sein des fibres. Il n’est possible d’étudier ce mécanisme d’endommagement qu’avec un mo-
déle représentant les fibres a 1’échelle microscopique. Il a également été observé que la fibre
dilate transversalement plus fortement que les baguettes. Une explication issue des caractérisa-
tions, mais encore hypothétique, suppose que les lamelles se sont formées par fissuration dans la
direction faible des grains (orthogonale aux plan basaux) lors du refroidissement aprés la den-
sification. Les fibres, de texture plus fine, résistent mieux a la contrainte thermique résiduelle.
Tous ces mécanismes, complexes & implémenter dans un modéle éléments finis, peuvent apporter
beaucoup a la compréhension du comportement des baguettes a I’échelle microscopique.

Géométrie et maillage

Base de données morphologiques des fibres L’étude de la morphologie des baguettes
& l’échelle microscopique a mis en avant la forme complexe de la fibre M40. Sa section en
"haricot" et son cceur texturé poussent a simplifier son modéle. Pour ce qui est de sa com-
position, elle sera supposée transversalement homogéne. Par contre sa forme sera préservée
dans les modéles pour diverses raisons. Elle permet une plus grande surface en contact avec
la matrice par rapport & une fibre de section circulaire, ce qui a des conséquences sur le com-
portement mécanique endommageable (la surface est directement reliée a la quantité d’inter-
faces dans le matériau). La modélisation de la morphologie des fibres présentée ici est ba-
sée sur les travaux de J. Genée |Genée, 2013|, précédant ceux présentés dans ce mémoire.
Pouvoir quantifier, numériser et reconstruire la forme est possible par l'utilisation de des-
cripteurs [Blott and Pye, 2008]. Ici, ce sont les descripteurs de Fourier qui ont été retenus
[Soga et al., 2001, Nivedita, 2007, Mollon and Zhao, 2012]. Certaines transformations sont né-
cessaires afin de pouvoir obtenir ces descripteurs. Les contours des sections sont extraits de
micrographies segmentées. Les points des contours sont écrits en coordonnées polaires autour
du centre de masse, avec un rayon en fonction d’'un angle. Puis, en faisant I’hypothése d’en-
sembles étoilés, les contours sont ré-échantillonnés de fagon a avoir un écart angulaire constant
et une transformée de Fourier discréte est appliquée.
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FIGURE G.9 — Construction d'une base de données de fibres. Analyses de la composition, de la
distribution et de la morphologie des fibres.
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FIGURE G.11 — Génération de la texture de la matrice et de la forme des porosités.
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L’objectif est de décrire la forme de la fibre avec un ordre faible, c’est a dire peu d’harmoniques.
La figure .9 illustre 'utilisation des descripteurs pour la construction d’une base de données.
Plus 'ordre des descripteurs est élevé, mieux la forme est décrite. Finalement, un ordre de 10
a été jugé suffisant pour décrire la forme des fibres. Un fragment de la base de données est
présenté sur la figure G.9. Au total, plus de 1000 fibres ont été recensées et intégrées dans cette
base de données.

Génération de distributions de fibres A partir de la base de données, il est possible de
retracer des fibres sur des images. L’étude de micrographies a également permis de déterminer
certaines grandeurs caractéristiques. Le taux de fibres est de 59.6+1.0%, I’écart moyen de centre
a centre entre deux fibres est de 8.0040.882um, ou encore le rayon hydraulique (rayon du disque
de surface équivalente) moyen des fibres est de 2.93um. Un algorithme inspiré des travaux
de J. Genée |Genée, 2013] a permis de générer des images correspondant aux micrographies
segmentées. Les sections de fibres sont réparties de fagon homogeéne sur un plan de dimensions
choisies. Ensuite une méthode de relaxation est utilisée afin d’optimiser la position/rotation des
fibres, en maximisant les distances de bord-a-bord. La figure G.10 présente différentes images
ainsi créées, pour différentes dimensions(de 10pm a 100pm).

Formation de la matrice Les images contiennent des sections de fibres, il reste encore a
ajouter la texture de la matrice et la porosité. La premiére étape consiste a générer ’aspect
granulaire de la matrice. A l'aide de distributions aléatoires, il est possible de générer des
grains par leurs centres, tout en contraignant leurs tailles en fonction de leur environnement.
En effet, comme observé dans 1’étude de la morphologie, les grains sont plus petits et plus
nombreux dans les régions restreintes entre deux fibres, et sont au contraire plus grands dans
les espaces laissés vides. En pratique, la taille des grains est réglée qualitativement en fonction
d’une longueur caractéristique, comme le montre la figure G.11. La taille caractéristique choisie
correspond & 2.0pm. La micro-porosité est placée au plus loin des centres des grains a 'aide d’un
algorithme spécifique dont le contenu ne sera pas détaillé. Le taux de porosité final correspond
aux observations, soit autour de 0.86%. Les grains présentent une forte anisotropie du fait de
leur forte graphitation. Il est ainsi nécessaire de définir leurs orientations locales. Le choix le plus
évident est d’orienter chaque grain par rapport au bord de fibre le plus proche, comme observé
lors des analyses sous lumiére polarisée. La figure G.12 présente la distribution d’orientations.

Construction des maillages La composition des modéles est définie, ainsi que les propriétés
liées a la morphologie des constituants. Il est maintenant possible de construire les maillages
basés sur des éléments finis intégrant toutes ces données. La premiére étape consiste & générer un
maillage 2D constitué de triangles. Pour cela, un algorithme concu pour 1’occasion, permettant
de détourer des éléments et d’en générer un maillage de contours. Ensuite, ces contours sont
maillés en triangles a 'aide de I'outil Triangle. Les orientations et marqueurs de composition
sont alors intégrés dans ce maillage 2D. Puis, le maillage et ses propriétés morphologiques sont
extrudées en 3D dans la direction des fibres, selon I'hypothése d’une morphologie invariante dans
cette direction. Le maillage est alors constitués de tétraédres. Enfin des éléments cohésifs sont
intégrés entre les constituants afin de représenter les micro-interfaces. Un des maillages généré
est présenté en figure G.13, avec les différents constituants et les propriétés morphologiques
associées.
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Implémentation

Modéle initial Les lois de comportement implémentées jusque-la sont rudimentaires. Au
niveau du comportement mécanique, un modéle élastique linéaire et isotrope transverse est
appliqué pour les fibres et la matrice. Il s’agit d’un modéle tensoriel d’ordre 4. Pour le compor-
tement & haute température, un scalaire multiplicatif permet de dégrader le tenseur de rigidité.
Il faut noter qu’une dégradation significative des propriétés mécaniques n’est visible qu’a par-
tir de 2000°C. Pour ce qui est de 'endommagement et de la rupture, le comportement sera
supposé élastique fragile. Par simplification, la visco-plasticité est ignorée a haute température.
Le modéle cohésif dans les éléments d’interface est une version modifiée du modéle proposé
par Alfano et Sacco [Alfano et al., 2006]. Pour les expansions thermiques, un modéle tensoriel
d’ordre 2 est utilisé, avec des propriétés évoluant avec la température. Les propriétés des grains
dépendent de leurs orientations individuelles. Les propriétés des fibres et des grains sont large-
ment hypothétiques a ce point. Les fibres, ayant suivi un traitement thermique trés difficile a
reproduire, leurs propriétés sont supposées et sont & optimiser aux travers des simulations. Il
en va de méme pour les grains de matrice, dont la caractérisation n’est pas envisageable.

Perspectives Le maillage est proche de la morphologie observée, les perspectives vont dans
les sens de la complexification des lois de comportement. Les grains de matrice et les fibres ont
un comportement bien plus complexe que les modéles élastiques linéaires implémentés. Les fibres
doivent intégrer la rupture en traction ainsi que celle par flambement en compression. Au dela
de 2000°C, non seulement leurs rigidités sont réduites mais des phénomeénes de visco-élasticités
sont également présents, causant le fluage. Il en va probablement de méme pour la matrice. La
prise en compte dans les modéles de la structure lamellaire de cette derniére est cruciale pour la
reproduction des mécanismes. Cette structure doit fortement réduire les propriétés des grains en
compression a cause du flambement et le comportement en traction est probablement tout aussi
complexe. Son expansion thermique est également un point important, absorbant I’expansion
thermique transverse des fibres. Enfin, la structure lamellaire se refermant a chaud, les propriétés
mécaniques des grains sont probablement croissantes jusqu’a 2000°C. Il y a encore beaucoup de
travail a réaliser dans I'implémentation du comportement. Trés peu d’essais mécaniques peuvent
apporter des données pour les micro-constituants. Les micro-interfaces ont été caractérisées,
c’est la seule donnée obtenue jusque la. Par contre, les propriétés des baguettes sont plutot
bien connues. Des simulations d’essais et des calculs de propriétés effectives peuvent permettre
une approche itérative, en optimisant les inconnues dans les propriétés des micro-constituants.
Certaines simulations ont été réalisées, mais n’ont pas été présentées par manque de temps.
La rupture aux interfaces en traction transverse, le push-out sur bundles, les glissements aux
interfaces & haute température et des calculs d’homogénéisation ont pu étre reproduits avec
succes.
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FIGURE G.14 — Cartographies d’anisotropie et d’orientation issues d’analyses sous lumiére
polarisée d'un dépot CVI de pyrocarbone laminaire rugueux sur préforme tissée de fibres de
carbone, a fort (A) et a faible (B) grossissement. Des légendes sont fournies en annexe A.

Fibre de carbone :
- isotrope transverse
- rugosité de surface donnée

. Grain de matrice :
-texture colonnaire
- propriétés homogénes

l \ B Coupe longitudinale

FI1GURE G.15 — Proposition d’un modéle 3D pour un dépo6t de matrice de pyrocarbone laminaire
rugueux sur une fibre de carbone rugueuse.
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Modélisation de la texture d’un pyrocarbone

Morphologie 1l existe différentes voies de densification pour les composites C/C. Le 3D
C/C est composé d’une matrice ex-brai graphitée obtenue par pyrolyse (PIP, voie liquide). Il
existe également la voie gazeuse, appelée CVI (Chemical Vapor Infiltration. La figure G.14
présente deux cartographies d’anisotropie/orientation issues d’analyses sous lumiére polarisée.
La matrice déposée est dans ce cas un pyrocarbone laminaire rugueux, autour d’une préforme
composée de fibres longues haut module en carbone. Le dépot se fait réguliérement depuis la
surface des fibres, donnant une croissance trés réguliére. Cependant, la texture de la matrice
est plus complexe avec la formation de colonnes. Ce sont des domaines cohérents marqués par
une forte anisotropie et une orientation préférentielle.

Enjeux Les propriétés thermo-mécaniques (mécanique + expansion thermique) dépendent
fortement de la nature du pyrocarbone, elles-méme tributaires des conditions de dépot. Ainsi,
il existe divers pyrocarbones, balayant une large gamme de propriétés thermo-mécaniques. Il
v a aussi une dépendance envers la préforme, le type de fibre, I’état de surface des fibres, etc.
Tout ces paramétres ne sont pas forcément maitrisés, la modélisation peut apporter un com-
plément d’information & ’échelle microscopique, remplissant potentiellement certaines lacunes.
Cependant, la texture des pyrocarbones peut étre assez complexe comme montré en figure G.14.
Reproduire cette texture de facon discrétisée dans un modéle EF est un travail laborieux. Il est
encore plus difficile d’établir un critére de ressemblance entre la distribution générée et les réa-
lités du matériau. Au dela de la construction d’un modéle proche, I’enjeu majeur est en réalité
d’établir le lien entre les propriétés des domaines cohérents pris séparément et les propriétés
effectives d’'un dépot sur une préforme. Cette transition d’échelle requiert de passer par une
étape intermédiaire, qui est un dépot sur une fibre. C’est dans ce sens qu’un premier modéle a
été construit.

Modéle proposé La figure G.15 présente un maillage représentant une matrice de type pyro-
carbone laminaire rugueux, déposée autour d’une fibre de carbone a 1’état de surface rugueux.
Dans ce modéle, les colonnes (ou domaines cohérents, figure G.15-A) sont en réalités une consé-
quence de nucléation et de l'aspect de surface des fibres. Plus la fibre est rugueuse, plus les
colonnes seront marquées. Il est possible de donner une orientation aux colonnes afin de pouvoir
comparer aux analyses sous lumiére polarisée. Dans ce cas, les grains possédent une distribu-
tion d’orientation par rapport a la base de la colonne. Il est tout aussi envisageable de donner
une orientation unique a chaque colonne. Dans tous les cas, I'image en figure G.15-B montre
des ressemblances avec la micrographie figure G.14-A. Il reste cependant beaucoup de travail
pour reproduire la texture complexe de ce pyrocarbone. Ce modéle & 'avantage d’illustrer une
méthode simple mais efficace, un premier pas vers la modélisation de ce type de matériau. Pour
le moment, seuls les aspects morphologiques ont été considérés, il reste encore tout a faire dans
la modélisation du comportement thermo-mécanique et dans la simulation d’essais.

Perspectives Un premier modéle a été proposé avec un maillage imitant la morphologie d'un
dépot de pyrocarbone sur une fibre de carbone avec un certain état de surface. Il existe divers
types de pyrocarbones et de nombreuses variétés de fibres de carbone. Il serait intéressant de
proposer un modéle représentatif pour chaque combinaison afin de couvrir les situations rencon-
trées dans les composites C/C. Il y a également beaucoup de travail dans la caractérisation des
propriétés thermo-mécaniques des fibres et des matrices de pyrocarbone. Il faut tenir compte
d’éventuels traitements thermiques infligés, des contraintes thermiques résiduelles, des décohé-
sions, etc. Des lois de comportement adaptées doivent étre intégrées dans les domaines cohérents
et dans les fibres. L’interface entre la fibre et la matrice, et celles entre les domaines cohérents,
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requiérent probablement d’étre intégrées dans le maillage EF pour gérer les mécanismes de la
rupture. Le modéle proposé s’intéresse & un dépot sur une fibre unique, appelé micro-composite.
Il est également possible de modéliser un mini-composite, un dépot sur un fil de carbone, com-
posé de nombreuses fibres. Ainsi, les essais classiques de caractérisation (traction, dilatométrie)
peuvent étre reproduits en simulation a titre comparatif.
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