UNIVERSITE DE LIMOGES

Faculté des Sciences et Techniques
Ecole Doctorale Science - Technologie - Santé

Laboratoire du Groupe d’Etude des Matériaux Héténeg

N°: 75 - 2006
THESE

Pour obtenir le grade de
DOCTEUR DE L'UNIVERSITE DE LIMOGES

Discipline : Procédés et Matériaux Céramiques
Présentée et soutenue publiquement par

Yoann JOLIFF
Le 13 décembre 2006

ETUDE EXPERIMENTALE ET NUMERIQUE DES
PROPRIETES D'ELASTICITE DE MATERIAUX
MODELES HETEROGENES

Directeurs de Thése : M. Jean-Claude GLANDUS eidéeph ABSI

JURY

Rapporteurs :
M. Alain GASSER, Professeur des Universités, LMB&lytech’Orléans
M. Dominique ROUBY, Professeur des UniversitésMFPM, INSA, Lyon
Examinateurs:

M. Joseph ABSI, Professeur des Universités, GEMNSCI, Limoges
M. Thierry CUTARD, Maitre de Conférence, EMAC, Albi
M. Marc HUGER, Maitre de Conférence, GEMH, ENSGmoges
M. Nicolas SCHMITT, Maitre de Conférence, LMT, Gaa
Invité :

M. Jean-Claude GLANDUS, Professeur des Univers@&iMH, ENSCI, Limoges






Remerciements

Le présent travail, réalisé dans les locaux de ¢EEcNationale Supérieure de Céramique
Industrielle (ENSCI) de Limoges, au sein du Grodfigtude des Matériaux Hétérogenes

(GEMH), a bénéficié du soutien financier de la gdgLimousin que je souhaite ici remercier.

Je tiens a remercier Monsieur Jean-Claude Glandusfesseur des universités, pour avoir
dirigé avec succes ce travail de these, pour mia¥ait profiter de sa rigueur, de son

expérience, de ses compétences scientifiques.ulait® lui exprimer toute ma gratitude

pour la confiance qu’il m’a accordée tout au long ces trois années de thése.

Je remercie Monsieur Marc Huger, Maitre de Conféem) qui a encadré ce travail avec
objectivité. Ses compétences scientifiques ontl'étée aide importante pour mener a bien
cette étude. Je tiens également a le remercier gaudisponibilité et sa forte implication
dans cette these.

Mes remerciements vont également a Monsieur Jo&kgih Professeur des Universités, qui a

co-dirigé ce travail. Il a toujours été disponil@édévoué pour mener a bien la these.

Je voudrais adresser mes vifs et sincéres remeecitsme Messieurs Dominique Rouby et
Alain Gasser, Professeurs des Universités, poulraarepté de rapporter et de juger mon

travail de thése et qui plus est dans un délaitretanent court.

Je remercie Messieurs Thierry Cutard et Nicolasndtth Maitres de Conférences, qui ont

accepté d’examiner mon travail.

Je remercie également Monsieur Jean-Pierre Bonoeat pn’avoir accueilli au sein de son

laboratoire.

Merci a I'ensemble du personnel de I'ENSCI pourrleontribution a la réussite de ce

travail.



A mes camarades doctorants, je souhaite adresser rdmerciements pour la bonne

ambiance et les moments que nous avons passéshdgsem

Enfin, je souhaite adresser un dernier remercienaefdwige pour son soutien moral et sa
confiance tout au long de cette these.



A Edwige,
A mes parents,

A ma grand mére.






Table des matieres






TABLE DES MATIERES

Introduction générale 1
Chapitre |
Généralités sur le comportement thermomécanique desatériaux
réfractaires 5
| - Champs des contraintes et des déformations 7
.1 - Champ des contraintes 7
.2 - Champ des déformations 7
Il - Lois de comportement usuelles 8
Il.1 - Comportement élastique linéaire 9
I1.2 - Comportement non élastique linéaire 10
[1.2.1 - Modéles élastoplastiques 11
[1.2.2 - Modéles viscoélastiques 13
[1.2.3 - Modéles viscoplastiques 15
[Il - Comportement élastique endommageable 16
l1l.1 - Modéle élastique endommageable 16
l11.2 - Notions d’hystérésis et de déformation rémate 18
IV - Endommagement d’origine thermique des réfractéres 19
IV.1 - Caractére multiphasé des réfractaires 9 1
IV.2 - Endommagement par différentiel de dilatation 21
IV.3 - Impact sur les lois de comportement en toact 22
V - Choix d’'une démarche prédictive 24
VI - Apport des études sur matériaux modéles 24

VI.1 - Acquis du laboratoire dans la démarche «ématix modeéles » 24

VI.2 - Objectifs @ moyen et long terme 25

V1.3 - Schématisation du comportement de matérdeohésifs idéaux 25
VII - Conclusion 28

Références bibliographiques du chapitre | 29



Table des matieres

Chapitre Il
Elaboration et caractérisation des matériaux modekebiphases 31
| - Préliminaire : choix et analyse des constituargt 32
.1 - Inclusions d’alumine dense 32
1.2 - Matrices vitreuses 35
[.2.1 - Définition et élaboration d'un verre 35
[.2.2 - Verres Colab et BA 36
Il - Procédé d’élaboration des matériaux modeles 38
Il.1 - Pressage uniaxial a température ambiante 39
1.2 - Déliantage et frittage naturel 40
II.3 - Post-frittage sous charge 42
[l - Observations des matériaux modeles élaborés 43
l1l.1 - Matériaux modéles cohésifs 43
l1l.2 - Matériaux modéles décohésifs 44
IV - Caractérisations 46
IV.1 - Propriétés des constituants 46
IV.1.1 - Inclusions d’alumine 46
IV.1.2 - Matrice de verre 48
IV.1.3 - Valeurs expérimentales retenues a 2@Qr les outils de
prédiction 50
IV.1.4 - Evolution du module d’Young avec la termgére 50
IV.2 - Matériaux modeles 51
IV.2.1 - Module d’Young a température ambiante 15
IV.2.2 - Module d’Young en température 53
V - Conclusion 55
Références bibliographigues du chapitre Il 56
Chapitre 11l
Outils analytiques et numériques de prédiction 59
| - Outils analytiques 60
l.1 - Prédictions analytiques des propriétés eiffestd’un échantillon 60

1.2 - Prédictions analytiques des niveaux de camealans la matrice au voisinage
d’inclusions sphériques 62



Table des matiéres

[.2.1 - Cas d'une inclusion isolée 62
[.2.2 - Cas de deux inclusions voisines 63
Il - Généralités sur la simulation numérique é
II.1 - Introduction 64
1.2 - Intéréts et limites de la méthode des éléménis 65
lIl - Grandes lignes de la méthode 66
IV - Fonctionnement du code E. F. ABAQUS 68
IV.1 - Module de pré-traitement 69
IV.2 - Module de traitement 70
IV.3 - Module de post-traitement 72
V - Outils de liaison entre deux entités dans le de E.F. ABAQUS 73
V.1 - Outils disponibles dans le code Abaqus 74
V.1.1 - Les éléments de liaison 74
V.1.2 - Les éléments de contact 74
V.1.3 - Contact défini par le mouvement relatifddaix surfaces 75
V.1.4 - L’outil de propagation de fissure : Debond 79
V.2 - Ouitils testés dans le cadre de cette étude 81
V.2.1 - Contact Tied 82
V.2.2 - Hard Contact 82
V.2.3 - Hard Contact Modified 84
V.2.4 - Outil Debond 88
V.3 - Outils retenus pour notre étude 95
VI - Description des modeles numériques représentét des matériaux modeles 96
VI.1 - Modeleur d’'Objets Aléatoire (M.O.A.) 96
V1.2 - Modéles numériques 97
VI.2.1 - Modeéeles mono-inclusion 98
VI.2.2 - Modéles multi-inclusions 100
VI1.2.3 - Tableau de synthese des modéles 101
VII - Conclusion 102
Références bibliographigues du chapitre Ill 18
Chapitre IV
Résultats numériques, expérimentaux et analytiques 107



Table des matieres

| - Causes possibles de la présence de microfisssigu sein de la matrice 108
.1 - Influence du procédé 108

[.1.1 - Etape de compactage de la fritte de veareppessage uniaxial 108

[.1.2 - Etape de refroidissement lors du frittagéurel 113
1.2 - Microfissuration médiane entre deux inclusigmoches 118
1.3 - Microfissuration circonférentielle proche daslusions 121
Il - Représentativité des modeles numériques 25

II.1 - Influence de la représentation 2D ou 3Dlauraleur du module d’Young

effectif 125
1.2 - Influence de la localisation de la zone éeahésion sur la valeur du module
d’Young effectif 128
1.3 - Influence du maillage sur la valeur du maadlYoung effectif 131
[Il - Module d’Young a température ambiante 13
l1l.1 - Matériaux cohésifs 133
1.2 - Matériaux décohésifs 135
IV - Module d’Young en fonction de température 138
IV.1 - Matériaux cohésifs 138
IV.2 - Matériaux décohésifs 139
IV.2.1 - Matériaux mono-objet 139
IV.2.2 - Matériaux multi-objets 143
V - Conclusion 145
Références bibliographigues du chapitre Ill 19
Conclusion générale 151
Annexes
Annexe | : coefficient de dilatation thermique 155

Annexe Il : détermination des coefficients de diladtion thermique par la méthode

d’Appen 156
Annexe Il : techniques ultrasonores 158
Annexe |V : essais d’'indentation 164
Annexe V : essai de flexion4 points 167

-V -



Introduction Générale






Introduction générale

| ntroduction Générale

L’industrie sidérurgiqgue nécessite des matériaugciigues, capables de répondre a un
certain nombre d’exigences parmi lesquelles unendaptitude a résister aux sollicitations
meécaniques et thermiques répétées. En effet, l&&riauax ainsi sollicités sont susceptibles de
se dégrader prématurément et donc de conduirguni@ de la piece en service, entrainant
des risques importants pour les opérateurs et ddsspde production significatives. Pour
améliorer les performances de ces matériaux, iirepératif d’avoir une bonne vision de

I’évolution de leurs propriétés thermomécaniquess cette évolution peut résulter de leur état
microstructural, lequel est nécessairement évoldéhs les conditions de service. Ces
objectifs ont justifié le développement, au seinlaoratoire (GEMH), d’'une thématique

majeure relative aux matériaux réfractaires.

Les matériaux réfractaires sont souvent complexelségrogenes. Leur hétérogénéité est
caractérisée par une composition multiphasée d¢oéstid’agrégats de tailles différentes,
d’'une phase liante et de divers additifs. L'arranget des grains, la forme des agrégats, la
porosité et les fissures présentes dans la mioatate rendent difficile la prédiction du

comportement mécanique et thermique du matériaaciadile macroscopique.

Afin de mieux comprendre l'influence de la compiasitet de la microstructure sur le

comportement de ces réfractaires industriels, ues approches possibles réside dans
I'utilisation de matériaux modéles a microstructam@ple. Ces matériaux, moins complexes,
permettent d’identifier plus facilement les impades parametres relatifs a la microstructure
et, ainsi d’améliorer la connaissance de matériagmls présentant un comportement

comparable.

Les études ont débuté au laboratoire avec la e Perruzzi [1] qui, face a un probleme
industriel, a mis en évidence la nécessité d'uil datprédiction pour mieux appréhender le
comportement thermomeécanique de pieces réfractaitksées dans le process de coulée

continue en sidérurgie.
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Par la suite, N. Tessier-Doyen [2], a mis en plane démarche permettant d'utiliser des
matériaux modeles biphasés afin de simplifier tbfme. Une grande partie de sa thése a été
consacrée a I'élaboration de matériaux modeles,oquiété regroupés en trois familles :
matériaux cohésifs, décohésifs et microfissuréscdractérisation de ces matériaux simplifiés
a permis de disposer d’'une base de données expésie® nécessaire au développement
d’outils prédictifs (analytiques et numériques)ldar comportement. Ce travail a été réalisé

de facon exhaustive dans le cas des matériauxitmhés

La présente étude s’inscrit dans la continuité al@récédente et s'intéresse prioritairement
aux matériaux décohésifs. Pour cela, les propridtéssticité (essentiellement le module
d’Young) ont été étudiées a température ambiandehetute température, a partir de mesures
expérimentales, de modeéles analytiques et surt®wirdulations numériques. L’objectif est
ici de proposer des solutions numériques perforesacapables de prédire le comportement
de ces matériaux modeles dont la microstructurepcora des défauts (décohésions) résultant
d’un différentiel de dilatation entre les phases.

Dans le premier chapitre, aprés un rappel desrdiffés lois de comportement usuelles,
I'accent est mis sur le comportement élastique emdageable correspondant a de nhombreux
matériaux réfractaires industriels. A partir deutts récents obtenus dans le cadre du réseau
PROMETHEREE (2002-2006), une illustration du role importantagopar le différentiel de

dilatation thermique dans ces matériaux y est ptése

Dans le second chapitre, I'élaboration des matenaadéles biphasés (matrice vitreuse avec
des inclusions sphériques d’alumine) est détaillée caractérisation des deux familles de
matériaux élaborés (échantillons a interfaces dobgset décohésives) est ensuite
développée. Ces données expérimentales, pour pesties du travail de N. Tessier-Doyen,
montrent I'aptitude de ces matériaux modeles dodkpre certains comportements atypiques

frequemment observés sur les matériaux réfractaidestriels.

L’objectif majeur de ce travail est d’utiliser I'élution récente de la modélisation numérique
pour construire des outils de compréhension degioak entre microstructure (décohésions

interfaciales) et propriétés (élasticité). Le ti@ise chapitre est donc consacré aux concepts,

! Le programme de recherche PROMETHEREF (PROpriétésaniques et THErmiques de REFractaires)
s'inscrivait dans le cadre du Réseau National Neiéret Procédés (RNMP) et était basé sur I'étuee d
propriétés mécaniques a haute température de ta@fiescindustriels faconnés et non fagconnés. Hivis terme

une meilleure connaissance des produits et laituis d’outils prédictifs de leur comportement
thermomécanique. Trois partenaires industrielsret aboratoires de recherche publique étaientcdsalans

ce projet. Deux familles de matériaux étaient comées: des bétons réfractaires et des réfractaires
électrofondus.
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parfois tres récents, disponibles dans le code axi&snfinis Abaqus et susceptibles d’étre
applicables a notre étude. Cette problématiqueodéacts ou de défauts évolutifs constitue
actuellement un theme de recherche a part ent@re ld communauté scientifique travaillant
sur la modélisation numérique. Nous nous sommegebma faire I'inventaire des outils
disponibles sous Abaqus (en début de thése), persté@ster un certain nombre pour enfin ne
retenir que les plus pertinents pour traiter nstrjet.

Finalement, sur la base des choix faits précédemniemuatrieme chapitre présente les
résultats qui ont pu étre obtenus avec ces appsochmeériques, en les confrontant aux
valeurs expérimentales. Plusieurs études prélinegapnt été réalisées pour juger de la
pertinence des modéles utilisés dans ce travag. fdis ces pré-études achevées, nous avons
appligué les modeles retenus a la prédiction deolidion du module d’Young de nos
matériaux modeles. Ce sujet a été traité en deletsyple premier porte sur les mesures a
température ambiante et le second sur celles etidonde la température. Dans les deux cas
nous avons étudié les deux familles de matériauxiétes : échantillons complétement

cohésifs et échantillons partiellement décohésifs.

Références bibliographiques de I'introduction

[1] S. Perruzzi, Simulation numérique du comportetnghermomécanique de piéces

réfractaires de coulée continue, Thése, Univedsdtéimoges, 2000.

[2] N. Tessier-Doyen, Etude expérimentale et nuquéridu comportement thermomeécanique

de matériaux réfractaires modeles, Thése, UnigedstLimoges, 2003.
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Chapitre |

Généralités sur e comportement

thermomécanique des matériaux réfractaires

Les matériaux céramiques sont limités dans leupficgtions par leur grande sensibilité aux
chocs thermiques et mécaniques qui conduit souaeletur ruine. Aussi, la maitrise des
propriétés de ces matériaux est nécessaire pour ampréhender leurs applications,
particulierement dans le domaine des hautes temupésa Parmi les différents criteres qui

gouvernent le choix d’'un matériau pour une apphcatéfractaire, on peut citer :
% la résistance pyroscopique (réfractarité) ;
% la stabilité thermodynamique (vis a vis du miliewieonnant) ;
% latenue a la corrosion (aspect cinétique de |aadigion) ;
% la conduction thermique (capacité d’isolation owcdaduction) ;
+ la dilatation thermique (stabilité dimensionnelle)
 les propriétés mécaniques (module d’élasticitétragte a la rupture ...) ;
% la tenue aux chocs thermiques (combinaison des@iptés précédentes).

L’arriéere plan de cette étude concerne la tenuechogs thermiques et en particulier les effets
de microstructure qui peuvent avantageusemenind@ge profit pour moduler les propriétés
thermiques (essentiellement le coefficient de dilah thermique) et mécaniques (élasticité,

loi de comportement).

Dans les approches historiques de la tenue auxsdheecmiques (approche thermo-élastique
ou énergétique), le comportement des matériauaestt tout considéré comme élastique

linéaire.
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Plus récemment, les techniques expérimentales liestiant permis de mettre en évidence,
dans certains cas, la non linéarité assez marcegéois de comportement (en traction et en
compression). Par ailleurs, les calculs numérigpas la méthode des éléments finis,
frequemment utilisés, aujourd’hui montrent clairemeque cette non linéarité de
comportement joue un r6le majeur dans la tenuechags thermiques des pieces réfractaires

en service.

Dans une premiere partie, un bref rappel des motide champs de contraintes et de
déformations sera donné. Ensuite, quelques loisllesuseront présentées puis I'accent sera
mis sur le comportement élastique endommageabl&auectrouve souvent dans les études

traitant des matériaux réfractaires.

Le chargement mécanique (ou thermomécanique) dériaat présentant initialement un

réseau de microfissures, dd a un différentiel ¢tation entre les phases, permet par ailleurs
de développer trés clairement le caractére nomili@éles lois de comportement. Cet aspect
sera illustré par quelgues exemples de résultasmméent obtenus au laboratoire sur des

réfractaires industriels.

Enfin, la microstructure des matériaux réels éggmeéralement trop complexe pour envisager
d'établir une corrélation directe entre microstiuetet propriétés, nous verrons, dans une

derniere partie, I'intérét d’'une approche paralile des matériaux modéles simples.
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| - Champs des contraintes et des déformations

|.1 - Champ des contraintes [1]

Dans le cas d'un essai de traction uniaxial sur @peuvette de section uniforme, la

contrainte normale en tout point d'une section droite s’exprime parlation I-1 :

F
== -1

S

ou F représente la force appliquée aux extrémités @mduvette e la section droite de

I’échantillon.

En généralisant a un chargement tri-axial, ondpfaraitre, en tout point, 9 composantes de
contrainte constituant le tenseur des contrainee€auchys (tenseur symétriqgue de second

ordre), dont la matrice des coefficients s'écribase orthonormée a l'aide de la relation 1-2 :

Ox Oxy Oxz
[G(M )] =0y Oy Oy [-2
Ox Oz Oz

Les composantes; ont trait aux contraintes normales et les compesar) aux contraintes

tangentielles.

1.2 - Champ des déformations [1]

Dans le cas de I'essai de traction précédent, &anhp et | les longueurs initiale et finale de
I'éprouvette, l'allongement unitaire suivant I'age sollicitation de I'échantillon s’exprime
par la relation I-3 :

(l _Io)

lo

=
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La généralisation a un chargement tri-axial, conduiouveau, en tout point, a 9 composantes
de déformation constituant le tenseur (symétriqgey déformations, dont la matrice des

coefficients s’écrit, en base orthonormée, a |'dieléa relation 1-4 ;

Ex &y Ex
[eM)l=|e, &, &, -4
€ € €

Les déformations dérivent directement du champ digslacementsu, et les différents

coefficientsg;j s’expriment, en coordonnées cartésiennes, a llaidgation I-5.

— 1 aUi aUi
gij __(_"'_) I-5
2°0x; 0x

Les composantes; ont trait aux élongations unitaires et les comptesse; aux distorsions

angulaires (glissement).

Il - Lois de comportement usuelles

La mécanique des solides réels (déformables) étadiee autres, le couplage assuré par le
matériau, entre les effortef(contraintes) appliqués a un solide et les déplaoén(f
déformations) qui en résultent.
Cette caractéristique du matériau, qui constitulisde comportement et peut se déterminer
expérimentalement a I'aide d'un essai de tractioe,s’écrit sous la forme générale :

F=f(Al) ouAI=F(F).
La rhéologie permet de modéliser les comportemehtenus par un assemblage plus ou
moins sophistigué de trois composants élémentairesssort (modéle de comportement
élastique), patin (modele de comportement plas)jcaraortisseur (modele de comportement

visqueux).
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Les différents comportements illustrés dans leesiit ce paragraphe s’appuient sur un certain
nombre d’ouvrages dont les principaux sont citésdes références [2, 3, 4, 5, 6].

1.1 - Comportement élastique linéaire

L’élasticité linéaire correspond au cas, le plus@e, ou chaque composante de la matrice
des contraintes est fonction linéaire de toutesdesposantes de la matrice des déformations
(et réciproquement). Le comportement élastiquealneéd'un solide dont I'état de contrainte
initial est supposé nul, s'écrit donc a l'aide ré¢ations 1-6 ou -7 :

0, =Cy & I-6

€j = Sj O I-7

Ces équations, dans lesquelles les termes g représentent respectivement les coefficients
des matrices des contraintes et des déformatidies &trmes f (cf Sj,) ceux de lanatrice
de raideur (cf matrice de complaisangaelu matériau, décriveta loi de Hooke généralisée

Les indices, j, k, | variant de 1 a 3, il existe 81 term@g (cf Sjq,) dont on montre, par des
considérations énergétiques et de symétrie cistallqu'au maximum seuls 21 sont

indépendants (systeme triclinique).

Dans le cas, le plus simple, d'un matériau isot@m®mportement élastique linéaire, il ne

subsiste que deux coefficients indépendamtigl, appeléesonstantes de Lameé

La loi de Hooke généralisée s'écrit alors a |'diele relations 1-8 et 1-9 :

0; = A0 +2Ue; -8
gij =+0—kk5ij +i0-ij -9
213N +2u) 2u
dans lesquelle§; représente le symbole de Kronecker.
En inversant ces relations on obtient les exprasdidO et |-11 :
E vVE -10

O; = &+ £uO;
@+v) @+v)-2v)
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_1+v v l-11
& _?Jij _Eakkdij

qui font apparaitre deux nouvelles constantes dténmaa, le module d'Young E et le

coefficient de Poisson liées aux constantes de Lamé par les relatidi2sdt 1-13 :

3N+2 A
E:—'u -12

v=— - -
A+ 200+ 1) -13

Au plan rhéologique, ce comportement peut étre ésEpité par un systeme
élémentaire constitué d'un seul ressort. Ce dedderit en effet I'élasticité linéaire parfaite,
qui établit une relation biunivoque entre les pataes de charge et de déformation et pour
laquelle la déformation est entierement réverdile d’un cycle charge-décharge (Figure I-
1).

AN ) o=

€
>

Figure I-1 : modele rhéologique élastique linégnarfait

Ce comportement s’'applique a de nombreux matérsans réserve que la sollicitation
imposée ne généere que de faibles déformations.efaudlun seuil propre a chaque situation,
le comportement devient généralement non linéaireeenande I'utilisation de lois plus

sophistiquées. Il décrit bien le comportement jigsda rupture des matériaux hautement

fragiles tels que les verres et la majorité dearo@ues a température ambiante.

1.2 - Comportement non élastique linéaire

Le cas le plus courant de comportement non élastiméaire est celui des matériaux
métalliques pour lesquels le mouvement des distmtatimite le domaine élastique a une

valeur seuibg au-dela de laquelle I'écoulement plastique prétzedepture.

-10 -
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Mais il existe bien d'autres situations qui s'ébeigt de I'élasticité linéaire, en particulier
celles pour lesquelles la contrainte dépend noles®nt de la déformatian mais également

de la vitesse de déformatia@n

Une revue succincte des modéles rhéologiques @détrles comportements non élastiques

linéaires les plus courants est proposée ci-apres.

11.2.1 - Modéles élastoplastiques

a - Modele élastoplastique M

L’association d'un ressort et d’'un patin en séfggyre I-2.a) modélise le comportement
élastique parfaitement plastique représenté enré&ig@.b. Tant que la contrainte seuaiy
n'est pas atteinte le comportement est parfaiter@estique. Au-dela, I'écoulement plastique

se produit a niveau de contrainte constant : ceateagst donc sans écrouissage.
CA

E G G- —>

AV S roA

\ Ay

@) (b)

Figure I-2 : modéle rhéologique élastoplastique M

b - Modele élastoplastique K (ou de Prager)

Ce modele, rigide-plastique, qui associe un ressbrn patin en paralléle (Figure 1-3.a),

décrit le comportement illustré en Figure I-3.b.deformation est nulle tant que la contrainte
appliquée est inférieure a la valeur seui(caractéristique du patin). Au-dela, un écoulement
plastique linéaire intervient : c'est un modele céodissage linéaire dit cinématique, car

dépendant de la valeur instantanée de la déformplastique.
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E CA /v -
;‘_Wﬁ. 0|1 E
% T l :
(@) (b)

Figure I-3 : modéle rhéologique élastoplastiqueRtager

En ajoutant un ressort en série au modéle rigidstiglue précédent (Figure 1-4.a), ce dernier
devient élasto-plastique et décrit le comportenikrstré a la Figure 1-4.b.

C A
= E.XE,
O |---=---- B
s f E.+Es
El ﬁ
(@) (b)

Figure I-4 : modéle rhéologique élastoplastique

Il représente le comportement idéalisé des maténattalliques dans l'approximation élasto-

plastique parfaite utilisée en calcul analytique.

c - Modéle élastoplastique M généralisé

Ce dernier modele, constitué de modeles élastagast M montés en parallele, donne une
bonne description du comportement élastoplastiqeeouéssable caractéristique, en

particulier, des métaux.

Le comportement est élastique linéaire (par condamades contributions individuelles E

des différents ressorts) jusqu'a la valeur seyimposée par le patin le moins résistant. Au-
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dela de cette limite, et a chaque instant, I'écnald plastique est gouverné par la hiérarchie

des résistances;; des patins encore en service.

En augmentant le nombre de motifs élémentaireyme M, il est ainsi possible de décrire

assez finement, par segmentation linéaire, le commpent elastoplastique écrouissable de

nombre de matériaux réels.

Ei Opi
E O
c ‘\/\/\/\/\/\/\—'ﬂ c
<« N
Ex Ok

(@)

\ AX

(b)

Figure I-5 : modele rhéologique élastoplastique &héralisé

11.2.2 - Modéles viscoélastiques

a - Modele viscoélastique de Maxwell

Il est formé par le montage en série d'un resgaitum amortisseur (Figure I-6.a). La force

dans chaque élément est la méme mais les déformatidividuelles sont cumulées.

Ce comportement s’applique aux « solides mous »nuies polyméres thermoplastiques ou

de nombreux métaux a haute température.
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mlQ

Lmﬁﬁ

vr—l-

(a) (b)

Figure I-6 : modéle rhéologique viscoélastique dexivell

b - Modele viscoélastique de Kelvin-Voigt

Il correspond au montage en paralléle d'un resgatun amortisseur. Chaque élément subit

le méme allongement et les forces se cumulent.

L E

vr—l-

(a) (b)

Figure I-7 : modéle rhéologique viscoélastique agvi-Voigt

Comme le montre la Figure I-7.b, ce modéle estat@raé par une valeur asymptotique de la
déformation. Dans un diagramnags) on pourrait également noter le retour a la gédamétr

initiale pour un déchargement complet avec des oigede chargement et de déchargement
différents (consommation d'énergie due au traigdagique). Les matériaux présentant un tel

comportement sont dits anélastiques.
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c - Modeéle viscoélastique de Zener (ou solide Ilmesidéal)
Il s'obtient en ajoutant un ressort en série auateode Kelvin-Voigt et permet de s'affranchir

de l'inconvénient de ce dernier qui n'autorise aaaeéformation instantanée.

AS

E,

TQ
=
mia Mg
\

vr—l-

(@) (b)

Figure I-8 : modéle rhéologique viscoélastique d@met

11.2.3 - Modéles viscoplastiques

a - Modele viscoplastique M'

C'est l'analogue du modele élastoplastique M degsel le ressort est remplacé par un

amortisseur.

\ Ak

@) (b)

Figure I-9 : modéle rhéologique viscoplastique M’
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b - Modéle viscoplastique K'

Il correspond au modele élastoplastique K dansellelguressort est, a nouveau, remplacé par

un amortisseur.

L 1 _—
¢ o ¢ o /
1 6 T l
| [ v ] £

(a) (b)

Figure I-10 : modéle rhéologique viscoplastique K’

lIl - Comportement élastique endommageable

Depuis les années 80, de nombreux modéles de ctenpant élastiqgue endommageable ont
été développés dans le cas de matériaux compagitedrice céramique [7]. Plus récemment,
ces comportements ont été appliqués sur des matémdractaires. Parmi ces modeles, on
peut citer les travaux de Lemaitre et Chaboche N&lzars [9], Lublineret al. [10] et La
Borderie [11].

l1l.1 - Modele élastique endommageable

Le modele présenté ici est I'un des plus simplefadétérature [8]. L'endommagement du
matériau est pris en compte en substituant la amtér usuelles par une contrainte effective
o . Dans le cas d’'un essai de traction simple (Figure), la contrainteg s'exprime a l'aide
de la relation I-14 (ou S etpSeprésentent respectivement les surfaces non eandgée et
endommagée de I'échantillon sollicité) et la logldsticité du matériau endommagé (cas

isotrope) s’exprime par la relation 1-15.
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Figure I-11 : essai de traction simple sur un édillon endommagé (S ep Ssurfaces non
endommagée et endommagées de I'’échantillon).

F _ F _ 0O
S-S, S@-D) (@-D)

F=E= I-14
z )

o =E@-D)¢ [-15
ou D représente le taux d’endommagement

La Figure I-12 illustre I'évolution de la contragné partir de la relation I-15 pour deux cycles
de chargement-déchargement. Le comportement esipat élastique linéaire jusqu’'a une
contrainte seuil qui correspond a la contraintedldbut d’endommageme(dengom). Au-dela
de cette valeur, le matériau s’endommage et sorpodament devient non linéaire. Lors du
déchargement, un comportement élastique linéairee®uvé avec un module d’élasticité
plus faible (1, avec b; = E (1-D)) que le module initial @& Lors du rechargement, le
comportement élastique linéaire est réversibleyl@sgtteindre une nouvelle contrainte seuil
qui marque la poursuite de 'endommagement prédédsmn comportement a été observé
expérimentalement par Mazars [9] et Krajcinoeical. [12] sur des éprouvettes de béton

sollicitées en compression.
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Gendom.

Figure I-12 : illustration du modele élastique emimageable (& valeur du module
d’Young du matériau non endommagé; Bt B, : valeurs du module d’Young du matériau
endommageé lors des cycles 1 et 2)

l1l.2 - Notions d’hystérésis et de déformation réweate

Le comportement décrit a la Figure 1-12 illustreaas idéal dans lequel le module d’élasticité
mesuré lors du déchargement du premier cycle estiglie a celui du chargement au second
cycle. Cependant, un décalage est souvent obseigles deux phases de déchargement et
de rechargement. Ce phénomene se traduit par ue djyystérésis (Figure 1-13) dont la
signification physique se trouve dans la dissipagaergétique interne lors du déchargement

et du rechargement (frottement des levres de fis3ur

c
A
GA
v
Gendom.
Gendom. {-----

— Cycle 1

Cycle 2
Figure 1-13 : illustration de I'hystérésis Figurel4 : illustration de la déformation

rémanente
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En outre, le développement d’'un endommagement engéres souvent une déformation non
nulle a la fin du déchargement (Figure I-14). Ceaté&formation rémanente{,) résulte
généralement de la présence de débris qui empéehfentmeture complete des défauts en fin

de cycle.

IV - Endommagement d’origine thermique des

réfractaires

V.1 - Caractére multiphasé des réfractaires

Généralement, les réfractaires se présentent sofmrhe de matériaux trés hétérogénes a
microstructures complexes. On peut citer, par exemples réfractaires de type
alumine/carbone, cordiérite/mullite ou des bétorsractaires. Cette microstructure
hétérogéne conduit souvent, lors d'un chargementcamue, de développer un
endommagement diffus qui conduit & des lois de @stement mécanique non linéaires.
Selon I'état de la microstructure, qui par ailledépend beaucoup de I'histoire thermique

subie par les matériaux, ces lois de comportemégtmnmque pourront largement varier.

A titre d’illustration, nous allons considérer delétons réfractaires étudiés dans le cadre du
réseau PROMETHEREF, l'un a base d’andalousite aitre a base de bauxite, dont les
microstructures, illustrées par la Figure I-15 [183 présentent sous la forme d’'agrégats de
différentes tailles noyés dans une phase liants.l@eons, qui peuvent donc étre considérés
comme des matériaux biphasés (agrégats/phase))izuet élaborés par le mélange de
plusieurs matieres premiéeres de natures divergseipiant, en particulier, des coefficients de

dilatation thermique différents.
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Andalousite

~ ————————————— |
1000 microns : _~ % 1000miicrons %/

@ (b)

Figure I-15 : observations au MEB des bétons Anc:L(&) et Bau-ULCC (b) respectivement
a base d’andalousite et de bauxite [13]

Ces deux matériaux ont été choisis pour leurs woafts de dilatation thermique : dans un

cas ils sont trés différents alors que dans I'acdieils sont voisins.

Les désaccords dilatométriques entre les agrég#spbase liante sont plus importants dans
le cas du béton a base d’andalousite (grains aopex) que dans celui du béton a base de
bauxite (Tableau I-1).

And-LCC Bau-ULCC
bétons
(a base d’andalousite) (a base de bauxite)
oa = 13,05
@ agrégats (X 10° K-l) ap = 9,04 a=9
oc = 2,37
@ phase liante (X 10° K-l) a=06 a=9

Tableau I-1 : coefficients de dilatation thermiqies bétons And-LCC et Bau-ULCC [13]
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V.2 - Endommagement par différentiel de dilatation

Il s’agit ici d’'un endommagement d’origine therméjissu des différentiels de dilatation entre
les différentes phases d’un matériau. Ce difféetmntraine des contraintes lors de cycles
thermiques pouvant aboutir a 'endommagement démaat Dans le cas des bétons décrits
au paragraphe précédent, la Figure 1-16 présesatealéations du module d’Young au cours
de deux cycles thermigues menés jusqu'a 1100°Cvoliéon en boucle d’hystérésis,
caractéristique des matériaux endommagés, est commde nombreux réfractaires [14, 15,
16, 17, 18, 19].

Lors de la premiere montée en température (Figl®,lles variations de module constatées
sont dues a l'évolution des phases cimentairesnddmmagement qui se produit lors du
refroidissement (matérialisé par une décroissanamatlule d’Young), surtout dans le cas du
béton a base d’andalousite ou il est plus impgrtast d'un intérét tout particulier. Ce
phénomene s'explique par la nature méme des gtafl8 20]. Le désaccord dilatométrique
entre les grains de bauxite et la phase lianteofbBau-ULCC) étant faible, les contraintes
développées ne doivent pas atteindre un niveaé éRar ailleurs, les agrégats de bauxite sont
polycristallins et poreux, ce qui favorise une bemohésion avec la phase liante et donc des
fissurations interfaciales moins importantes. Emanehe, les grains d’andalousite sont
monocristallins, anguleux et lisses, donc moinspiges a une bonne adhérence avec la
matrice. De plus, I'anisotropie de dilatation ds cestaux (Tableau I-1) favorise la création
de fissures et de décohésions lorsque les désacdibatométriques avec la phase liante sont
importants dans des directions cristallographiquelennées. Les observations
microstructurales de la Figure I-17 montrent biartaux de fissuration plus important dans le
béton & base d’andalousite, apres un traitemennhigee de 5 h a 900°C (qui peut également

s'appliquer a 1100°C).
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E (GPa) E (GPa)
100 140
——5h- 1100T ——5h-1100C
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60 Pttt
0 500 1000
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Figure 1-16 : variations du module d’Young au codesdeux cycles thermiques avec
vieillissements de 5 h a 1100°C pour les bétonslAD@ (a) et Bau-ULCC (b) [13]

(@) (b)

Figure 1-17 : endommagements créés dans les bétndd CC (a) et Bau-ULCC (b) aprés
traitements thermiques de 5 h a 900°C [13]

IV.3 - Impact sur les lois de comportement en toact

Quel que soit le degré d’endommagement d’'un matégid'issue d’'un cycle thermique,
chaque microfissure constitue une zone potentadl€oncentration de contrainte en cas de

sollicitation ultérieure. Ainsi, dés le début d'whargement mécanique, chacune d’elles
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devient le point de départ d’'une propagation deufiss, engendrant alors un endommagement

bien réparti au sein de la microstructure.

La Figure I-18 présente respectivement I'évolutchn module d’Young des bétons a base
d’andalousite (Figure 1-18.a) et de bauxite (Figus&8.b) lors de cycles de traction.

Conformément aux évolutions de module (§ 1V.2) éoh a base d’andalousite présente un
endommagement plus important qui se manifeste patomportement non linéaire marqué
lors du chargement mécanique. L'autre béton, plggle et moins endommageable, se

caractérise plutét par un comportement quasi-feagil

O (MPa) 14 0 (MPa)
14 110 : E= 95 GPa
110C : E= 68 Gpa
12 +
10
8
6
4
2
0 . . € %) € (%)

0 !
0,00% 0,02% 0,04% 0,06% 0,08% 0,10% 0,00 0,02% 0,04% 0,06% 0,08% 0,10%

@) (b)

Figure I-18 : comportement en traction a températambiante apres cuisson a différentes
températures des bétons And-LCC et Bau-ULCC [21]

Le matériau a base d’andalousite se comporte nfeeex aux chocs thermiques que celui a
base de bauxite. Pour résister aux chocs thermiquesnatériau plus souple qui aura une
contrainte d’endommagement plus faible mais quorgsgra une déformation plus importante

avant la ruine sera privilégié.
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V - Choix d’'une démarche prédictive

Par référence a ce qui précede, on peut imagingx dpproches pour traiter le probléme
envisage :

s la premiere, issue de l'analyse rhéologique, ctergsis a créer plusieurs modeles
rhéologiques paramétrés en fonction des constgugtndes conditions de sollicitation
(efforts, température ...), puis a construire dedode calcul suffisamment précis et
simples d'utilisation pour présenter un intérétigcee ;

% la seconde repose sur l'utilisation de matériauxigtes a microstructure simplifiée

présentant un comportement proche de celui degiauatééels et d'outils numériques

permettant la prise en compte de I'évolution de laicrostructure en fonction de la

température.

C'est cette derniere approche qui a été choisie.

VI - Apport des études sur matériaux modeles

VI.1 - Acquis du laboratoire dans la démarche «émaiix
modeles »

La complexité des microstructures des réfractamdsstriels rendant difficile I'étude et la

compréhension de leurs comportements, une alteenatinsiste a recourir a l'utilisation de

matériaux modeéeles.

La démarche adoptée a donc été d’élaborer desimaténodeles de microstructure simple
(2 phases) ayant un comportement proche de -celuirédractaire industriel décrit
précédemment : ce travail a été réalisé dans leaiidne thése précédente [22]. L'objectif
final est de disposer de deux types d’échantillmsieles, les uns présentant un désaccord

dilatométrique nul entre les deux phases constiésaret les autres un désaccord
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dilatométrique non nul. Dans ce dernier cas, ddtuations sont envisageables selon les
valeurs respectives des coefficients de dilatatr@nmique de la phase matriciellg et de la

phase inclusionnaire,.

Trois familles de matériaux modéles sont donc exgeaables :
% mateériaux cohésifsif, = ap) ;
% matériaux décohesifsuf < ap) ;
% materiaux microfissurésug > op).

Pour chacune de ces familles, des échantillonsfté¥athtes teneurs en phase inclusionnaire
ont été élaborés. Dans le cadre du travail antériéalisé par Teyssier-Doyen [17], les
échantillons cohésifs ont été complétement étuddés quelques premiers résultats

encourageants ont également été obtenus sur lésianatdécohésifs.

V1.2 - Objectifs a moyen et long terme

Cette étude a été essentiellement consacrée aulesasnatériaux modéles a interfaces
décohésives, l'objectif étant de compléter le tilaymécédent. Elle s'inscrit dans une
perspective plus large visant, a plus long ternmaisposer d’un outil de prédiction numérique
capable de simuler le comportement atypique de rraaté réfractaires réels partiellement

endommagés.

VI1.3- Schématisation du comportement de matériapobésifs
idéaux
L'évolution du module d'Young, lors d'un cycle thefue, d'un matériau représentatif du
comportement des réfractaires qui serait constitirelusions dans une matrice, peut étre

décrit par la Figure I-19 [13]. A partir de la teéngture ambiante, on peut dégager six étapes

correspondant a six états microstructuraux typiqeagire 1-19 et Figure 1-20) [13] :

% Etape 1 : baisse du module d'Young avec l'augnientde la température due a la

baisse de rigidité des liaisons atomiques ;
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*

*

X/

Etape 2 : augmentation du module d'Young avecreugation de la température. Les
décohésions, initialement présentes aux interfacest se refermer par le jeu des
différentiels de dilatation entre les phases (ph&e fort qui permet malgré
I'activité de plus en plus forte du mécanisme déearil'étape 1 d’augmenter le
module). La partie inclusionnaire se dilatant plaigidement que la partie matricielle,

'endommagement initial se résorbe avec la moméempérature ;

Etape 3 : baisse du module d'Young avec l'augmentde la température. Avec le
traitement thermique, des phases de faible visegsitforment et entrainent une chute
des propriétés mécaniques. Ces phases permettamhains de cicatriser le matériau.
A l'issue de cette étape, le matériau est partiediet ou complétement guéri, et il est

exempt de contraintes ;

Etape 4 : augmentation du module d'Young avec lasbade la température. Les
phases de faible viscosité se re-solidifient loestputempérature diminue. La rigidité

du matériau total suit la méme tendance ;

Etape 5 : augmentation du module d'Young avec lasbade la température. Les
liaisons atomiques se rigidifient avec la baissdéadimpérature et des contraintes se

développent dans le matériau (sans atteindre lxainte a la rupture) ;

Etape 6 : chute du module d'Young avec la baisda teempérature. Les contraintes

internes sont suffisantes pour créer un endommagegmesein du matériau.

D’'une maniere générale, un matériau multiphasé dageel il existe des désaccords

dilatométriques entre deux ou plusieurs phaseseptéra, a température ambiante, des

endommagements (fissures et/ou décohésions) issaiments thermiques préalables.
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Figure 1-19 : évolution du module d'Young d'un miaié réfractaire type [13]

Matériau consolidé

%
E NN y/e

Endommagement sous l'effet des
contraintes induites par les
désaccords dilatométriques

.4

Décohésion ou fissure avi
phases cristallisées

Résorption des décohésiol
par effets mécaniques ou
par les phases vitreuses Guérison par les
phases vireuses di

faible viscosité

Particule dans

4 une matrice

Figure [-20 : évolution de la microstructure tradant I'évolution du module d'Young dans un

matériau réfractaire type [13]
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VIl - Conclusion

Les réfractaires ont un comportement élastigue mantageable, différent de ceux
habituellement décrits dans la littérature ou disiples dans les bibliotheques des codes de
calcul par éléments finis. Cette propriété résdéda complexité de leur microstructure ainsi
que des différentiels de dilatation thermique etdtes différents constituants qui conduisent

a une forte microfissuration du matériau.

Toutefois, cet endommagement n'est pas préjudeimldur usage car, pour répondre a leurs
fonctionnalités de service, les réfractaires ddivemoir une bonne tenue aux chocs

thermiques, laquelle est favorisée par un compatemon linéaire.

L'amélioration des performances d'un réfractaicgtriel passe donc par la compréhension
des roles respectifs de chacun de ses constituzless, a dire par la mise en évidence de
relations entre microstruture et propriétés d'é@aét Il s'agit toutefois d'un objectif

particulierement ambitieux dans le cas de maténaals (complexité de la microstructure) et

une alternative consiste alors a recourir a I'sdifion de matériaux modeéles.
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Chapitre ||

Elaboration et caractérisation des matériaux

model es biphasés

Dans le chapitre 1, différents comportements atygsgde matériaux réfractaires industriels
ont été mis en évidence lorsque la température.vairigine de ces comportements est lieée
a l'état de la microstructure du matériau et a éwalution avec la température. Dans la
perspective de mieux appréhender les mécanismesmjésl, nous avons choisi d’étudier des
matériaux de microstructure simple (2 phases umgum) et parfaitement maitrisée. Ces
matériaux, appelés matériaux modeles, doivent donc permettre d’identifier, de
comprendre et de quantifier Iimpact de la microsture sur les propriétés

thermomécaniques.

Les matériaux modeles sont les supports de reahatehcette étude. Ce ne sont pas des
clones de matériaux industriels mais des modélkest-a-dire des images simplifiées servant a
comprendre des mécanismes fondamentaux et nonuéesiles comportements en service de

matériaux industriels.

Les agrégats des réfractaires industriels étagué@ment constitués de phases riches en
alumine, nous avons choisi d’élaborer des matérimoxieles dont la phase inclusionnaire

serait également en alumine. Le choix de la mafiieere) a été guidée par notre souhait de
disposer d’un matériau dont le coefficient de diian est facilement ajustable par le biais de

sa teneur en oxydes.

Dans une premiere partie, le procédé d’élabora@brfanalyse des microstructures des
échantillons de matériaux modeles sont décritss,Has résultats des mesures du module

d’Young sont discutés dans une seconde partie.
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| - Préliminaire : choix et analyse des constitsan

Un travail antérieur [1] a été effectué au labaratsur différents constituants afin de trouver
des couples matrice/inclusions permettant d’élabdes matériaux biphasés completement
ou partiellement cohésifs. Les résultats nous ontlgits a utiliser du verre pour la matrice et
des billes d’alumine dense pour les inclusions. féssiltats les plus importants de ce travail

d'élaboration sont rappelés dans cette partie.

I.1 - Inclusions d’alumine dense

Les inclusions sont des billes d'alumines denses qgdelité commerciale dont les
compositions sont décrites dans le Tableau ll-legtcaractéristiques principales dans le
Tableau 11-2. Ces inclusions sont élaborées pausixin suivie d’'une pyrolyse laser locale
(B_500) ou par frittage haute température (HOSO_Bb) point de vue cristallographique,
toutes les alumines se présentent sous la forndestecorindon. L'analyse par diffraction
des rayons X a révélé la présence d’anorthiteGACaO 2SiQ) et de spinelle (AD; MgO)
dans les inclusions HOSO 85 contenant un taux diretgs supérieur a 15%. Les oxydes
CaO, MgO et Si@sont vraisemblablement employés comme adjuvarggdio frittage. Enfin
une troisieme alumine (Degussa-AL23) a été utilise@mme référence pour I'étude et pour

élaborer des matériaux modeles a inclusions cytinds (résultats non présentés ici).

Oxydes AL23 B_500 HOSO_85
Al,O4 99.8 % 99,7 % 83,5 %
SiO, <0,1 % <0,1% 7,4 %
Na,O <0,1 % <0,1 % 0,4 %
CaO - <0,1 % 51%
MgO - - 3,6 %
FeO; <0,1% - <0,1%

Tableau II-1 : composition chimique des inclusi¢ers % massique d’oxyde) déterminée par
ICP [1]
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Désignation AL23 B_500 HOSO_85
Fournisseur Degussa Brace Gmbh Hosokawa Alp.
Nature chimique Al Al,O4 Al,O3
Pureté chimique (%) 99,8 99,7 83,5
Géomeétrie parallélépipédique sphéroidale sphémidal
Taille moyenne (mm) (LxIxh) 50x50x24 560,5 Do=1,41
Couleur blanc blanc blanc
p apparente (kg.f) 3970 3970 3390
p absolue (kg.r) 3980 3980 3530
Porosité fermée (%) 1-2 1-2 35
Taille des poresufm) 3-10 1-4 3-10
Taille des grainsym) ~ 5-20 1-5 1-3
o [50-450°C] 7.4 16 7,6 10° 8,110°

* Mesure sur poudre d'inclusions broyées (ouvertteda porosité fermée)
** Taille des grains de poudre densifiés qui cosnt la particule ou I'agrégat
*** Mesuré sur un lot contenant environ une cenadiobjets

Tableau II-2 : caractéristiques des inclusions [1]

B_500 HOSO_85

(a) micrographie externe des billes (vue de dessus)
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HOSO_85

(c) micrographie interne des billes (vue a cceurgappolissage et attaque thermique)

Figure II-1 : morphologies et microstructures daslusions (observations au MEB)

La masse volumique, mesurée au pycnometre a héléwale la présence d’un faible taux de
porosité fermée dans les inclusions. Les obsemvaim microscopie électronique a balayage

(MEB) confirment ces résultats (Figure IlI-1).

L’évolution du comportement dilatométrique des usabns d’alumine est présentée a la
Figure 11-2. La mesure a été effectuée a l'aida dilatomeétre a contact dont le principe est
décrit en Annexe |. Les trois alumines ont des ftmehts de dilatation thermique tres
proches. Les inclusions HOSO 85 (billes les moimeg), présentent, jusqu’a 800°C, une

dilatation plus importante que les deux autresgype
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Figure II-2 : évolution dilatométrique des incluam[1]

Les billes HOSO 85, moins codteuses, ont été édiispour des essais préliminaires de

faisabilité et les billes B_500 pour la réalisataes échantillons définitifs.

|.2 - Matrices vitreuses

A partir de la connaissance du coefficient de dilah des inclusions sphériques d’alumine,
deux verres ont été retenus comme matrice poun&€riaux modeles de I'étude. Le premier
(noté Colab) a un coefficient de dilatation voisia celui des inclusions et a servi pour
élaborer une des familles de matériaux modéles«ith ésifs» (interfaces matrice/inclusions
completement cohésives). Le second (noté BA) pessedoefficient de dilatation inférieur a
celui des inclusions ; il a été utilisé pour élayarne autre famille de matériaux modéles dits

« décohésifs (interfaces matrice/inclusions partiellementé&sives).

[.2.1 - Définition et élaboration d'un verre

Les verres sont essentiellement des solides naetalins obtenus par figeage de liquides
surfondus. Cela a conduit Tammann [2] (pionner d@nsecherche verriére) a postuler
I'existence d’un état vitreux et a donner au terrage la signification d’'un état physique de
la matiere. Cette définition est cependant tropégae car elle englobe, par exemple, le gel de
silice dans les verres. Les verres classiques camaictérisés par leur faculté a évoluer de
facon progressive et réversible vers un état de phu plus fluide lorsque la température
s'éléve. Ce ramollissement progressif, lorsquestaperature augmente, est d’ailleurs d’'une
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extréme importance dans les applications technigetesonstitue une des propriétés
fondamentales du matériau verre. Dans ces congjtmmpeut adopter la définition suivante :

« le verre est un solide non-cristallin présentamphénomene de transition vitreuse » [3].

Les deux types de verre que nous utiliserons ssuosidu figeage d’un liquide surfondu [4].
La technique consiste a élever la température dhdlange de matieres premiéres
(vitrifiables) au-dela de la température de fusfganéralement, le mélange est porté entre
1000°C et 1450°C) afin d’obtenir un liquide, nomiadonte, dont la viscosité est peu éleveée.
Pour figer le mélange et éviter la cristallisatida, refroidissement (trempe) doit étre

suffisamment rapide et parfaitement contrélé.
Un verre est caractérisé, entre autres, par deopéeatures typiques :

% la température de transformation ou températurteatsition vitreuse (J) qui marque

la transition entre I'état solide (T <)Tet I'état liquide surfondu (T >¢J ;

% la température de ramollissement ou de Littlelop i marque la température de
début de déformation (début du fluage).

[.2.2 - Verres Colab et BA

Il nous a semblé judicieux de rechercher dans lmnoerce des verres susceptibles de
répondre a nos besoins. Cependant, ces produildastis n’étant pas toujours parfaitement
adaptés a nos attentes, des compositions spésifigoe été développées. Appen [5] a
développé une approche prédictive qui permet deulsal le coefficient de dilatation d'un
verre sous la forme d'une combinaison linéaire padelde ceux de chacun des oxydes qui le
composent. Ainsi, a partir d’'une composition « tigiee », et en utilisant le diagramme de la

Figure II-3, il est possible de définir un verrasdg a chaque besoin (Annexe II).

SiO, BOs AbOs CuO CaO BaO Na KO

>
Coefficient de dilatation thermique

Figure II-3 : classification de quelques oxydesstdntifs des verres par coefficients de
dilatation thermique croissants [5]

La présente étude utilisera donc deux verres rdmier (Colab), mis au point au laboratoire a

partir de l'approche prédictive d'Appen, pour répen aux besoins spécifiques de
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I'élaboration des matériaux modeles cohésifgefe~ o aumine) €t le second (BA), d’origine
commerciale, utilisé pour les matériaux modélesolésifs. Ces deux verres sont des
borosilicates dont la composition chimique, détesei par ICP (Induced Coupled Plasma),
est décrite dans le Tableau llH3a couleur bleue foncée du verre Colab tradupriésence
d’oxyde de cobalt (CoO).

Oxydes Colab BA
Sio, 69 % 56 %
B2Os; 3% 24 %
AlL,O; 4% 13 %
K,O 11 % -
CaO 11% -
BaO - 6 %
CoO 2% -
Autres - 1%

Tableau II-3 : composition chimique des verres¥emassique d’oxyde)
déterminée par ICP [1]

La Figure ll-4 représente les courbes dilatoméasgobtenues par dilatométrie & contact
Annexe |) et le Tableau ll-4 réunit quelques carastiques des verres utilisés.
1,00% -

0,75% -

0,50% -
BA

AL/L,

0,25% -

0,00% -

Tg Tr
-0,25% T T g T T 1

0 200 400 600 800 1000
Température (°C)

Figure 11-4 : courbes dilatométriques des verretisgs
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Type de verre Colab [1] BA
Fournisseur Labo Ferro
T, (°C) 610-630 575-595
T, (°C) 920 670
o (s0.450°c) (K™) 7,4 10° 4,6 10°
o appen (K™) 7,8 10° 3,4 10°

" verre préparé au laboratoire [1]

Tableau II-4 : caractéristiques des verres utilisés

Il - Procédé d’élaboration des matériaux modeéeles

L'objectif est d’obtenir des matériaux modéles emaint différentes teneurs en inclusions

d’alumine, exempts de porosité matricielle et diaaiis.

L’élaboration des matériaux modeles repose suémifites étapes réesumeées a la Figure 1I-5.
Tout d’abord, la fritte [1] de verre, les inclusgord’alumine et les adjuvants (liants,

plastifiants lubrifiants, ...) sont mélangés. Ensuite mélange est pressé a température
ambiante. La piéce crue est ensuite déliantéedgtapnettant d’évacuer par voie gazeuse les
différents adjuvants du mélange) puis frittée. Pabaisser le taux de porosité, un post-
frittage sous charge est effectué sur les échamsillLe procédé est identique pour les deux
familles de matériaux modeéles (cohésifs et déctd)ésinclusions sphériques. Des matériaux
modeéles a inclusions cylindriques ont également ééborés a titre de validation. Les

résultats de ces derniers ne seront pas détadlEsld suite de I'étude.

! La fritte designe une poudre de verre. Elle dstifmée en mélangeant la silice et les composéblssl dans
un récipient. L'ensemble est fondu, puis refroidisguement dans de I'eau et enfin transformé edngou
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Poudre de
verre
Pressage
Additifs , Unidirectionne — : Post-
organiques Mélange a température Déliantage Frittage frittage
ambiante
Billes
d’alumine

Figure II-5 : procédé d’élaboration des matériaunaeles a inclusions sphériques

Il.1 - Pressage uniaxial a température ambiante

Actuellement, le pressage uniaxial est la technidgdabrication la plus largement utilisée
dans le domaine de la mise en ceuvre des matér@aarmiues. Il consiste a compacter une
poudre contenue dans une cavité rigide en appliquaeffort de pressage dans une direction
a l'aide d'un ou plusieurs poincons rigides. Latéaigide est formée par le poincon bas et la
matrice de pressage, celle-ci pouvant étre mobiléxe. Pour nos échantillons, il a été choisi
d’utiliser une matrice flottante (mobile) afin dmiser 'lhomogénéité du pressage dans les
échantillons crus [6]. Avec cette technique, durdiétape de compaction, la matrice

accompagne partiellement le mouvement du poincah ha

La pression appliquée pour élaborer les échangillomhésifs et décohésifs est de 45 MPa
(Figure 11-6). Les échantillons pressés sont pékglipédiques, de surface 80x40 et

d’épaisseur variant de 10 mm a 20 mm en fonctiola deneur en phase inclusionnaire.
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Pression (MPa)

0 I I I I 1

0 20 40 60 80 100
Temps (S)

Figure II-6 : cycle de pressage uniaxial a froid

1.2 - Déliantage et frittage naturel

Le cycle de déliantage a été mis au point a l&sllitne analyse thermogravimétrique sur un
échantillon cru. Il intervient avant I'étape de dification et est destiné a éliminer tous les
adjuvants utilisés lors de I'étape de mise en foroaeFigure 11-7 décrit le cycle de déliantage

appligué aux échantillons décohésifs (inclusionséspgues et cylindriques). La vitesse de

montée en température, trés faible (0,2°CHirdepuis la température ambiante jusqu’a
430°C, permet d’éviter la formation de défauts @im sle I'échantillon cru lors des transitions

solide-liquide et liquide-gaz des éléments orgaesqu

Au-dela de 430°C, I'étape de frittage naturel comoee Le frittage permet de transformer la
poudre compactée (corps cru) en une masse solicghétente par I'effet de la température

(normalement inférieure a la température de fudiooonstituant principal) [7].

Dans le cas général, la force motrice pour leafyit est la réduction d'énergie libre de surface
du systeme, d'une part en remplacant les interfaoéide-gaz par des joints de grains
(densification), d'autre part en réduisant le rapmurface/volume des joints de grains
(grossissement des grains). Au niveau local, lesefomotrices pour le transport de matiére
sont les énergies dues aux gradients de concemtidtis défauts ponctuels (ex: lacunes) et les
différences de pression dues aux difféerences debuoel dans la microstructure [8]. En

frittage naturel, aucune contrainte externe n'egliquée : c’est le procédé de frittage le plus
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simple qui, cependant, nécessite des températigeded pouvant entrainer une croissance
granulaire importante, susceptible d’empécher asanl’élimination totale de la porosité.

Le frittage d’'un produit vitreux (pas de joints dgains) s’effectue par un mécanisme
spécifigue nommeé flux visqueux [9]. Sa particukasrient du fait que tous les constituants se
déplacent en méme temps et a la méme vitesse wrka diensification. Dans ce cas
particulier, aucune étape de diffusion atomique limeite le mécanisme. La tension

superficielle et la viscosité sont les deux paraesee¢ssentiels du processus [10] [11].

1000+
1 860°C/2h——
o 5007 0,2°C/min
S 600 .
¥ | 430°C/2h 4°C/min
'S 400 - ; 4°C/min
£ 1 0,2°C/min |
= 200- §
7 Déliantage Frittage
O T !\ T T !
0 20 40 60 80 100
Temps (h)

Figure II-7 : cycle thermique de déliantage et didge pour les échantillons décohésifs

Dans le cas des matériaux décohésifs, les pieaasfsttées a 860°C pendant 2 heures
(Figure 1I-7) avec une faible vitesse de refroidisgnt (0,2°C/min) jusqu’aglafin de limiter
le gradient thermique et, par conséquent, de mgamiapparition de contraintes résiduelles

dans I'échantillon fritté.
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Figure 11-8 : éprouvette contenant 40 % vol. d’iasions (aprés polissage des surfaces
supérieure et inférieure)

[1.3 - Post-frittage sous charge

Les échantillons frittés contiennent généralementaux de porosité résiduelle supérieur a
5% pour les fortes teneurs en inclusions. Une édapeost-frittage sous charge doit alors étre

mise en ceuvre pour résorber (au moins partiellencette porosité.

Lors des travaux précédents [1], cette étape, Baiiée a un laboratoire de I'Université de
Bordeaux, était effectuée sous vide dans un crersegarbure de tungstene. Pour simplifier
I'élaboration, nous avons souhaité effectuer cétgpe a Limoges et, compte tenu des
appareillages disponibles, nous avons di adappptEdé aux équipements locaux.

Nous avons ainsi pratiqué une thermocompressiohaadc sous atmosphere d’argon. La

Figure 11-9 décrit le cycle de température et despion appliqué aux échantillons décohésifs.
Le dispositif de post-frittage est constitué d’'wurf étanche sous atmosphere contrblée et
d'un ensemble de pressage. La matrice utiliséemgiraphite avec une chemise en cuivre
pour limiter son usure. De la poudre de nitrurdodee est rajoutée entre la chemise en cuivre

et I'échantillon pour jouer le réle de « barrierehimique entre le métal (cuivre) et le verre.
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Figure 11-9 : cycle de thermocompression pour leBantillons décohésifs

Aprés post-frittage sous charge, les échantillamgtiennent un taux de porosité inférieur a

1,5 %, quelle que soit leur teneur en inclusionsdy’a 40% en vol.)

Il - Observations des matériaux modeles élaborés

1.1 - Matériaux modeles cohésifs

Pour ces matériaux, le coefficient de dilatatioerthique de la matrice et celui des inclusions
sont tres proches. Dans ce cas, les échantilloa®inent contenir aucun défaut a I'exception
de la porosité résiduelle. La Figure 1I-10 confirrfee cohésion complete a linterface

matrice/inclusion de cette premiéere famille de mat& modéeles.
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Porosité fermée

Interface cohésive

Colab

e
;’v,- [

Figure 11-10 : observation en microscopie optiguardéchantillon cohésif

1.2 - Matériaux modeles décohésifs

La seconde famille de matériaux observée est pelle laquelle le coefficient de dilatation
thermique de la matrice et celui des inclusiong slifférents (avea: matrice< ® inclusion)- Dans

ce cas, les échantillons doivent présenter unehd&oan aux interfaces matrice/inclusions, ce
gue confirment les observations en microscopieqaptiet €lectronique (Figure 1l-11.a). Mais
ces observations montrent également la présenoéreaendommagements au sein méme de
la matrice vitreuse (Figure II-11.b et Figure 1l-d1 Ces microfissures inattendues sont
présentes dans tous les échantillons et leur nombare en fonction de la teneur en
inclusions. Les deux types de défaut observés:soné microfissuration circonférentielle
dans la matrice au dela de l'interface (Figurellh) et une microfissure médiane entre deux
inclusions (Figure 1l-11.c) qui n'apparait que ke les inclusions sont proches les unes des
autres. De plus, nous avons constaté que la fisstgenférentielle n‘apparait jamais seule,

mais est toujours accompagnée d’'une décohésiamtérface.

Des endommagements similaires sur des matérialnadds ont également été observés par
d’autres auteurs [12, 13] (Figure 1I-12) qui n’otdutefois avancé aucune explication

concernant I'origine de ces défauts.
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(b) microfissures (c) microfissure
(a) décohésion interfaciale circonférentielles autour des médiane entre deux
interfaces inclusions proches

Figure 1I-11 : matériaux modéles décohésifs contemz taux d’'inclusions de 20% vol.

(a) (b)

Figure 11-12 : microfissurations circonférentiellelans la matrice autour de particules
rigides sphériques de Th@ans une matrice vitreuse [12] (a) et d’'un gram@uartz dans
une porcelaing¢l3] (b)
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I\VV - Caractérisations

IV.1- Propriétés des constituants

Dans un premier temps, chaque constituant des isatémodeéles €laborés a été caractérisé
pour déterminer les propriétés mécaniques et thgresi dont la connaissance est nécessaire
pour la suite de I'étude (parameétres introduitssdas modéles de prédictions analytiques et
numériques). Plusieurs de ces parameétres ayant @éjacaractérisés dans une étude

précédente [1], ce travail n'a pour objet que depéter les résultats déja acquis.

IV.1.1 - Inclusions d’alumine

a - Propriétés mécaniques

Le module d’Young et le coefficient de Poisson dedusions ont été déterminés par des
techniques ultrasonores (Annexe lll) et par nanemation (Annexe IV). Les résultats sont

présentés dans le Tableau II-5.

Propriétés AL23 B500 HOSO_85
Porosité (%) 1-2 1-2 3-5
Eusmit (GPa) 390 - -
Gusmi(GPa) 157 - .
VusmI-T 0,24 - -
kusmi-t (GPa) 250 - .

v 0,24 0,24 0,24

Eusmi-r (GPa) 394 340 230
Enirc (GPa) 380 420 210
Enicm (GPa) 390 - 240

US/MI-T : mesures ultrasonores en milieu infiniteansmission

US/MI-R : mesures ultrasonores en milieu infiniréfiexion

NI-FC : mesures par nanoindentation avec une &ferte charge (gamme d’effort : 0-1000 mN)
NI-CM : mesures par nanoindentation avec une @t@ayenne charge (gamme d’effort : 0-180 mN)
* valeur mesurée, ** hypothese

Tableau II-5 : valeurs expérimentales des propsat@lasticité des inclusions [1]
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Quelle que soit la technique utilisée, les valedus module d’Young de Il'alumine de

référence (AL23) sont en bon accord, mais, poutbldss B500, les résultats des mesures
macroscopiques et locales divergent assez forte@3d®t GPa et 420 GPa). Cet écart est
attribué a la porosité qui, dans le cas de la neggar nanoindentation, perturbe fortement les
résultats. De plus, cette campagne de mesureseffété&uée avec peu d'éprouvettes, ce qui ne
permet pas de garantir la fiabilité des résultkts.revanche, les valeurs mesurées par les
techniques ultrasonores ont été obtenues avec nmom de 10 échantillons. Lors de la

mise en ceuvre des modeles prédictifs, nous ublisedonc les valeurs mesurées par les

techniques ultrasonores, plus représentatives gpadement macroscopique des inclusions.

b - Propriétés thermiques

La conductivité thermique a été déterminée par neege la diffusivité thermique par la
technique flash laser et la méthode mirage [14]chaleur spécifique a été calculée [15] a
partir des valeurs thermodynamiques théoriqueshdgue oxyde constituant les inclusions.

L’ensemble de ces résultats est présenté dandlealall-6.

Propriétés AL23 B500 HOSO_85
p apparente (kg.H) 3970 3970 3390
Porosité (%) 1-2 1-2 3-5
Cp (3.kg K™ 771 771 777
anr (M.sY) 1,10.10° - -
el (W.mt.sh) [20°C] 34 - -
anwm (M-.s?h) 0,95.10° - 0,75.10
A (W.mt.sh) [20°C] 29 - 23
Aop (W.mt.sh) [20°C] 34 34 25

FL : mesures de conductivité thermique par la teghnflash laser
M : mesures de conductivité thermique par la méthngage
LDP : loi de dépendance a la posorité

Tableau 11-6 : valeurs expérimentales des propsétermiques des inclusions [14]

Les valeurs mesurées sur I'alumine dense (AL23) sd@rieures a celles obtenues pour une
alumine monocristalline (40 W.hK™). La présence de porosité étant faible, la dinximude

la conductivité est surtout liée aux joints de gsaiCet effet est d’autant plus marqué que la
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taille des grains est faible. Dés lors, la valeer3d W.nt.K™* semble acceptable pour une

alumine pure et dense a grains fins.

La conductivité thermique des inclusions B500 et30D 85 a été estimée a partir d’'une loi
de décroissance linéaire en fonction de la poresitprenant poutp la valeur de I'alumine de
référence, soit 34 W.fK™ :

A=1,.1-P) II-1

IV.1.2 - Matrice de verre

a - Propriétés mécaniques

Comme pour les inclusions d’alumine, la détermovatides propriétés d’élasticité des
matrices a été effectuée a l'aide de différentebrtigjues expérimentales. Le Tableau II-7

présente I'ensemble des résultats obtenus.

Propriétés Colab BA
Porosité (%) <0,5 <0,5
Eusmit (GPa) 76 68
Gusmit (GPa) 31 28
VusMI-T 0,21 0,20
Kusmit (GPa) 44 38
Enirc (GPa) 80 61
Eni-cm (GPa) 78 65

US/MI-T : mesures ultrasonores en milieu infiniteansmission
NI-FC : mesures par nanoindentation avec unedétéorte charge (gamme d’effort : 0-1000 mN)
NI-CM : mesures par nanoindentation avec une tét@oyenne charge (gamme d’effort : 0-180 mN)

Tableau I1-7 : valeurs expérimentales des propsé&t&lasticité des verres [1]

La contrainte a la rupture du verre BA a été déimeémsur des barreaux de verre de longueur
50 mm et de section 5x5 mMmpar essai de flexion 4 points (Annexe V). Les ltéss; assez
dispersés, ont imposé un grand nombre d’essaist$3de 10 éprouvettes). La Figure 1I-13
illustre les résultats pour un lot de 10 éprouwette verre BA dont la contrainte a la rupture

moyenne est de 45 MPa.
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60 -

Contrainte de rupture (MPa)

1 2 3 4 5 6 7
Numéro d'éprouvette

Figure 11-13 : valeurs mesurées de la contraint@ aupture en flexion 4 points sur un lot de 10
éprouvettes de verre BA

b - Propriétés thermiques

Les propriétés thermiques des deux verres utilisésété obtenues par la technique flash
laser. La chaleur spécifique a été estimée comréeédemment pour les inclusions. Les
résultats sont récapitulés dans le Tableau I1-8.

Propriétés Colab BA
p apparente (kg.i) 2520 2440
Porosité (%) <0,5% <0,5%
C, (3.kg"K™ 768 737
an e (M.sY) 7.107 6.10"
AeL (W.mits?) 1,4 1,1

FL : mesures de conductivité thermique par la teglenflash laser

Tableau 11-8 : valeurs expérimentales des propsgédtéermiques des verres [14]
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IV.1.3 - Valeurs expérimentales retenues a 20°QC [esuoutils de
prédiction

Les valeurs utilisées dans les modéles de prédgtianalytigues et numériques sont

rassemblées dans le Tableau I11-9.

Propriétés B500 Colab BA
p apparente (kg.H) 3970 2520 2440
E (GPa) 340 76 68
v 0,24 0,21 0,20
o (KY 7,6 10° 7,4 10° 4,6 10°
o (MPa) - - 45
A (W.mt.sh 34 1,4 1,1
Cp (3.kg K™ 771 768 737

Tableau I1-9 : valeurs expérimentales des propsétécaniques et thermiques des inclusions

I\VV.1.4 - Evolution du module d’Young avec la temg@ire

L'évolution du module d’Young en fonction de la mbrature a été étudié pour chacun des
constituants de I'étude [16]. La mesure a été &ifsx par technique ultrasonore en mode
barre longue. Pour les matériaux modeles, la piradesionnaire est constituée de billes

d’alumine dense a 99,9%. Comme le module d’Youngewg pas étre déterminé a partir des
billes, il a été estimé a I'aide de barreaux d’ahemine comparable : la Figure 1l-14 montre

gu'il présente une décroissance linéaire jusqu@0a0. Pour les verres Colab et BA, par

contre, on observe une faible évolution en dessleuta température de transition vitreuse
puis, au-dela de cette limite, les propriétés duwtéé chutent fortement en raison du

changement de comportement (passage d'un étaigélast un état visco-élastique). Pour

chacun de ces constituants, I'évolution est réltrdors du cycle thermique.
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Figure 1I-14 : évolution du module d’Young des ddnants en fonction de la température [16]

V.2 - Matériaux modeles

IV.2.1 - Module d’Young a température ambiante

Dans le cas des matériaux modeéles cohésifsuite = dincusion, 1€ module d’Young a
température ambiante a été obtenu par mesurearites en milieu infini par transmission.
La Figure 1I-15 compare les résultats de ces mesareeux des prédictions analytiques.
Comme prévu, et quelle que soit la teneur en phagesionnaire, la borne infériedrelu
modeéle de Hashin et Shtrikman est la plus appre@ur prédire le module d’Young des

matériaux a renfort particulaire [17].

Un travail similaire a été effectué sur les matérianodéles décohésifsifatrice < Glinclusion)-

Les résultats de ces mesures, représentés a lae Fight, ont été comparés aux résultats des
modéles analytiques de Hashin et Shtrikman corretgtt a des matériaux biphasés cohésifs
et a des matériaux poreux. Les valeurs expérimensaint comprises entre la borne inférieure

du modele analytique des matériaux cohésifs eblacbsupérieure des matériaux poreux. Ces

Z La borne inférieure du modéle analytique de HashiShtrikman représente des inclusions rigides dee
matrice souple alors que la borne supérieure deéesitinclusions souples dans une matrice rigide.
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résultats mettent en évidence la faiblesse du reodehlytique pour le cas de matériaux
endommageés. En effet, le modéle de Hashin et Stirikne permet pas de prendre en compte

'endommagement (décohésion) et, par conséqueteindl a surestimer le module d’élasticité

du matériau.
350
---HS-
300 ---Hs+
= g
% 250 | Voigt
= — Reuss
2 200 - s Expérimental
>
S 150 -
©
<8}
= 100+
] A
o
= 50
0 T T T T 1
0 20 40 60 80 100

Fraction volumique en inclusions d'alumine (%)

Figure II-15 : valeurs expérimentales et analytiguii module d’Young a température
ambiante des échantillons cohésifs

HS+ poreux
— HS- cohesifs
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s Expérimental
200 -

150
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Figure 1I-16 : valeurs expérimentales et analytiguii module d’Young a température
ambiante des échantillons décohésifs
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IV.2.2 - Module d’Young en température

Pour la mesure en température du module d’Youngragériaux cohésifs et décohésifs, des
éprouvettes de 7x7x80 minont été usinées. La Figure 11-17 représente leduéuas
mesurées et calculées du module d'Young d'un édloants 30% vol. : les propriétés
d’élasticité baissent lentement avagtplis rapidement au-dela. Les prédictions de lador
inférieure du modele analytique de Hashin et Simaik sont en bon accord avec les valeurs

expérimentales pour les matériaux cohésifs.

140 - Expérimental
130 - HS-

120 -
110 - S

100

Module d'Young (GPa)

90 ~

T
80 T T T g T 1

0 200 400 600 800 1000
Température (°C)

Figure II-17 : valeurs expérimentales et analytiguii module d’Young a température
ambiante pour les échantillons cohésifs

Les résultats des échantillons décohésifs, potfirdiites teneurs, sont présentés a la Figure
[I-18. Le module d’Young augmente progressivemeat 3D0°C a 550°C puis il reste
constant. Cette augmentation est due a la fermeatase fissures initiales du matériau :
l'interface décohésive se referme avec I'augmemate la température. Ensuite, pour les
hautes températures, au-dela de la températuranigtion vitreuse de la matrice, le module
d’Young chute fortement en lien avec I'évolutiorsdwopriétés d’élasticité de la matrice au
dela de . Lors du refroidissement (jusqu’ay)T I'augmentation du module est due a la
solidification du verre. Entre gTet 300°C, les échantillons sont supposés comp&tem
cicatrisés et le module reste stable dans cettengade température. Dans la gamme allant
des hautes températures & 8)des valeurs expérimentales sont proches descetienées

par la borne inférieure du modéle de Hashin etil§htm (Figure 11-19). En dessous de
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300C, la décohésion s'initie entre la matrice et Irelusions, entrainant une baisse du
module d’Young. L'augmentation de la teneur en phaslusionnaire, augmente la largeur
de la boucle d’hystérésis de la courbe E(T) eteurt pttribuer ce résultat a I'accroissement du

nombre de surfaces décohésives entre les inclustdasmatrice.

1201
HS
v, = 45%

110 - E, = 98 GPa
g HS
& 1001

v, = 30%
o
% E, = 92 GPa
S 90
©
)
>
8 80 - P
s HS v, = 15%,
—— > E, = 73 GPa
70 1 N
E, = 68 GPa / \
60 T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Température (°C)

Figure 11-18 : valeurs expérimentales et analytiguii module d’Young des échantillons
décohésifs en fonction de la température [16]

Au vu de ces résultats, on peut considérer quell&on des propriétés d’élasticité des
matériaux industriels réfractaires peut étre caemment approchée a partir de celle de
matériaux modeéles a phase matricielle vitreuse.deesiers permettent dans certains cas de
faciliter la compréhension du comportement de meig&r « réels » (multiphasés et

complexes).
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V - Conclusion

L’élaboration de matériaux biphasés présentantifiérentiel de dilatation entre les phases
constituantes est une opération délicate et leanditions obtenus doivent étre observés avec
une grande attention. A température ambiante,éN®lent des décohésions aux interfaces

matrice/inclusions ainsi que différentes microfigsuinattendues au sein de la matrice.

Les mesures du module d'Young a température amides échantillons a interfaces

cohésives montrent que la borne inférieure du neodehlytique de Hashin et Shtrikman est
bien appropriée pour prédire le module de matériapRasés cohésifs. En revanche, pour les
échantillons décohésifs, les prédictions analysgugnorent la présence d’endommagement

et surestiment le module d’Young du matériau.

L'utilisation de matériaux modéles a microstructusemplifiée (inclusions sphériques
d’alumine dans une matrice en verre) est bien adapour I'étude de I'évolution du module
d’Young en fonction de la température pour des reate a interfaces décohésives. Les
résultats expérimentaux ont montré I'impact deat@écohésif sur les propriétés d'élasticité
des matériaux étudiés. Les courbes d'évolution dwube d’Young en fonction de la
température sont caractérisées par des bouclestéibgis, révélatrices des mécanismes de

fermeture et d’ouverture des décohésions lors duftége et du refroidissement.

Lors du refroidissement, entre les hautes tempér&tiu300°C, la borne inférieure du modele
de Hashin et Shtrikman semble étre bien appropaée prédire les propriétés d’élasticité. En
effet, dans cette gamme de température, les élibaatsont dans un état cohésif. En dessous
de 300°C, ce modele analytigue ne peut étre utidime il ignore les microfissurations

interfaciales entre les particules et les inclusion
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Chapitre |11

Outils analytiques et numériques de

prédiction

Au cours des quarante derniéres années, la siomlatimérique s’est imposée comme un
outil incontournable de la démarche scientifiguengme titre que les outils analytiques et
les techniques expérimentales. En effet, il estedevcourant d'utiliser la simulation

numerique pour comprendre ou résoudre un problachestriel aussi complexe soit-il.

La premiere partie de ce chapitre est consacrageekentation des outils analytiques utilisés
dans cette étude. Ensuite, aprés une breve préearda la méthode éléments finis, un accent
sera mis sur la description des outils de gestemmioblemes de contact matrice/inclusions
disponibles dans le code éléments finis Abaquss tahbut de retenir le(s) plus performant(s).
La description des modeles numériques représentddi$ matériaux modéles étudiés fera
ensuite I'objet de la derniere partie du chapitre.
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| - Outils analytiques

|.1 - Prédictions analytiques des propriétés effestd’un
échantillon

De nombreux modeles analytiques, permettant ddarpries propriétés d’élasticité effectives

d’'un matériau biphasé a partir de celles de sestitoants, sont proposés dans la littérature.
Cette richesse en modeles peut se justifier plaitigu’aucun d’entre eux n’est universel. Les
plus simples sont ceux proposés par Voigt [1] eadRd?2], qui consistent a assembler en
parallele (borne supérieure) ou en série (bornérigire) les deux phases constituant le
matériau. Toutefois, ces modeles ne sont que rartentidisés, car les bornes qu'ils proposent
sont généralement trop éloignées des valeurs séddle modules d’élasticité.

Un modele bien plus performant a été proposé pahidat Shtrikman [3, 4, 5, 6]. Il consiste
a assembler des spheres homothétiques constitugesnoyau sphérique représentant la
particule de rayora, enrobé par une coquille concentrique décrivaninkdrice de rayon
extérieurb tel que la fraction volumique de particules sagjalé a(a/by’. Leur distribution
spatiale est aléatoire et leur diametre peut alteides valeurs infiniment petites, permettant

ainsi d’occuper tout I'espace (Figure IlI-1).

N\ _/

>\

(@) (b)

Figure IlI-1 : schéma de I'assemblage des sphéossposites proposé par Hashin et
Shtrikman
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Ce modeéle permet de calculer les bornes inféri¢Gie K) et supérieure (G K*) des
modules de cisaillement et de compressibilitéidd'des relations IlI-1 a IlI-4.

_ Y%
K™ =K, + 2
1, 3, -1
K,-K, 3K,+4G
Y%
K*=K_+ m
: 1, 3v, -2
Kn,-K, 3K, +4G,
G =G, + Vs
oo 1 +6(Km+ RLA 111-3
G,-G, 5G,(3K, +4G,)
v,
G"'=G, +
o1, 6K, +26,), -4

G,-G, 5G, K, +4Gp)

A partir de ces relations, les bornes inférieursugtérieure du module d'Young sont calculés

a l'aide des équations IlI-5 et 11I-6 :

E~ :w 111-5
K +G”

gr o K G 11-6
3K"+G"

La Figure 11I-2 montre les bornes hautes et basespectivement obtenues a l'aide des

modeles analytiques de Voigt, Reuss et Hashin #&tk8tan (HS) pour un échantillon

biphasé.
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Figure IlI-2 : prédictions analytiques des modetiesVoigt et Reuss et Hashin et Shtrikman
pour un échantillon biphasé

|.2 - Prédictions analytiques des niveaux de cartalans la

matrice au voisinage d’inclusions sphériques

[.2.1 - Cas d'une inclusion isolée

Dans le cas d'un échantillon biphasé, dont les ttoasts présentent des coefficients de
dilatation thermique différents, de nombreux moseél@nalytiques [7,8,9] permettent
d’estimer, pour une variation de température donlaeontrainte a une distance donnée du
centre de l'inclusion. Tous ces modéles prédisaptaontrainte maximale située a l'interface
dans le cas d’'une particule isolée. La contraiatiate dans la matrice peut étre exprimée par
la relation 111-7 [10] :

O'Fp: 1 126m Kp(am_ap)AT

ou r représente le rayon entre le centre de I'sioluet le point de calcul de la contrainte dans
la matrice ; 4, le rayon de linclusion; @ K, om et ap représentant respectivement le
module de cisaillement, le module de compressibiit les coefficients de dilatation

thermique de la matrice (m) et de I'inclusion (p).
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La Figure 1lI-3 montre le profil de contrainte ralli calculée pour une variation de
température de 840°C dans le cas d’'un matériauabédont les propriétés correspondent a

celles du verre (BA) pour la matrice et de I'alumgtense (B500) pour I'inclusion.

< 10C
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~ 80~

o

(] |

T 60
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]

k=

© 20 -

=

(@]

O O I I I I I 1
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Figure 111-3 : profil de la contrainte radiale darla matrice dans le cas d'une inclusion isolée

[.2.2 - Cas de deux inclusions voisines

Les observations au microscope des échantillondiétumontrent que I'hypothése de la
particule isolée est difficilement applicable aws qagésent, car la répartition aléatoire des
inclusions ainsi que les fortes teneurs n'autotigas une telle approximation. Des lors,
I'environnement de l'inclusion joue vraisemblablerhan réle non négligeable sur le niveau
de contrainte dans la matrice. Afin de prendrea@mpte I'impact d’'une seconde inclusion au
voisinage de la premiére, nous avons appliqué, dawesapproche simplifiee, le modele
analytique décrit au § 1.2.1 a chacune des paescula Figure 111-4 présente les résultats d’'un
calcul effectué en sommant les contributions des<deodeles analytiques pour différentes
valeurs de la distance c. Les profils de contrasuat ainsi décrits sur toute la distance
séparant les deux inclusions, en partant de Iplpétie de chacune d’elle. Chaque inclusion
présente ainsi un profil de contrainte radiale kim@ a celui d’'une particule isolée. Dans cet
exemple, la contribution des deux inclusions efsttitment faible sur la contrainte radiale
globale. Nous verrons au Chapitre IV, que celldatient importante lorsque les inclusions

se rapprochent.
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Figure IlI-4 : profil de la contrainte radiale dana matrice contenant deux inclusions

Il - Généralités sur la simulation numérique

1.1 - Introduction

La description du comportement de systemes méocasmigieffectue classiqguement par la
résolution d’équations aux deérivées partielles:dgit toujours d'un travail long, fastidieux et
gui ne peut s'envisager que pour certains casveaent simples.

On lui préfére aujourd’hui la méthode des éléménis (MEF), méthode numérique qui ne
présente aucun des inconvénients précédents epeamii s’appliquer a la plus part des
problemes du génie mécanique : problemes statim®au instationnaires, linéaires ou non
linéaires, pour des géomeétries quelconques en IDoR2 3D. Elle est, de plus, assez

performante dans le cadre de I'étude des milietérbgenes.
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La méthode, telle qu'elle est connue aujourd’f@sulte du travail de nombreux chercheurs
qui, au fil du temps, ont apporté leurs contribotéo la construction de cet outil désormais
incontournable. En effet, si des 1943, Courant faitlapparaitre les idées de base de la MEF,
le concept d’éléments finis a été introduit bieasplard, en 1956 par Turner et al. [12]. Ces
derniers représentent un milieu continu élastigne2B par un assemblage de panneaux
triangulaires sur lesquels les déplacements somposés varier linéairement. Le
comportement de chacun des panneaux est caragiarisé@e matrice de rigidité élémentaire.
En 1960, Argyris et al. [13] introduisent la notidienergie dans I'analyse des structures. A
partir des années 60, le grand intérét porté & ceéthode va permettre son développement
rapide. Des lors, sa formulation s’appuie sur aessiclérations énergétiques et variationelles,
sous la forme générale des résidus pondénési’écritures faibles[14,15,16]. De nombreux
travaux portent sur le développement d’élémentsiigees de haute précision [17] et
d'éléments a cotés curvilignes ou isoparamétrifl@d 9]. Depuis la fin des années 60, de
nombreux auteurs ont publi€ un nombre impressiandanvrages, en langue anglaise mais
aussi francaise [20,21], sur la méthode des éléniems. A titre d'exemple, Zienkiewicz [22]

propose trois tomes sur le sujet.

11.2 - Intéréts et limites de la méthode des élamnénis

En mécanique des solides, un des plus grandstmi@eda méthode des E.F. réside sans nul

doute dans I'étendue des domaines pouvant étrel@dor
% problemes statiques en petites et grandes tranafioms ;
¢ problemes transitoires et/ou dynamiques (crashatidns ...) ;
% problemes thermiques et/ou thermomécaniques cauplés

Le grand nombre de lois de comportement disponilflegaires et non-linéaires) est

également un des points forts de la méthode.

Celle-ci rend possible I'étude de toutes les géaagete taille et de forme quelconques. Seul
un surcodt du temps de calcul intervient pour Esngetries les plus complexes et la limite est

souvent liee aux performances des outils infornuasadisponibles. Cependant, une attention

! La méthode des résidus pondérés consiste & agprpeftiellement I'annulation du résidu d’une édprat
différentielle pour trouver une solution discréppeoximative.

2 L'écriture faible est la transformation de l'intate d’'un probléme donné en intégrales par paefas de
diminuer les conditions imposées aux fonctions adibies.
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particuliére doit étre apportée aux résultats endeé calcul, ceux-ci étant des solutions

approchées du probleme réel traité.

Une des limites de la méthode réside sans doute sancomplexité de mise en ceuvre,

laquelle augmente avec la difficulté du probléentésoudre.

lll - Grandes lignes de la méthode

La méthode consiste a rechercher une forme approdbda solution exacte sous la forme

d'un champlE (M, t) défini par morceaux sursous domaineQ; du domaine tels que :

UQizQetﬁiﬂﬁj:D Oi # 111-8
=

ou Q représente la partie intérieure Qe.

Les champsf(M, t) définis sur chaque sous domaine sont des champsisiparmi une
famille arbitraire de champs (généralement polyrx). La famille de champs locaux est
appelée espace des fonctions d’interpolation déntiént. La famille de champs globaux

IE(M, t) obtenue par juxtaposition des champs locaux egtlép espace des fonctions

d’interpolation du domaing.

La méthode consiste donc a déterminer les chanqasn*oﬁ(M, t) admissibles pour chaque

sous domaine afin d’obtenir un champ glob:éKM, t) proche de la solution exacte du
probléme. La qualité de la solution est directentiésta la pertinence du modéle (2D, 2D1/2,
3D), et a la taille des sous domaines (nombre wliéfés), au choix de la famille de champs
locaux (linéaire, quadratique ou cubique, Figure5)l et aux conditions de continuité

imposées aux sous domaines, (G, ...).

1D - PN /NG

/N 7y Y

2D
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A 1PN b . . e
/ / ‘

A" Ao

3D ‘ ‘ ‘ ‘ [ [

|| |

ST / B

/— / / Y |_ e _|
Linéaire Quadratique incomplet Cubique incomplet

Figure IlI-5 : illustration de quelques familles déamps locaux

AU

F (M, 1)
E.F.L

E.F.1 E.F.z E.F.1

E.F.2

E.F.Z

¥ <

\ B

(@) (b)

Figure IlI-6 : approximations linéaire (a) et quaatique (b) et erreurs induites (cas 1D)

La Figure IlI-6 décrit les approximations obtenuss fonction du type d’élément choisi :
linéaire (a) ou quadratique (b). Cet exemple pemtfitistrer une régle (presque) générale de

la méthode E.F.: 'augmentation du nombre de nsepdrmet a partir de I'approximation
f. (M, t)d'approcher plus finement la solution exaét¢M, t).

Résoudre manuellement un probleme par la méthodeEde repose sur une succession
d’étapes :

« formulation du probleme sous la forme d’'une équmtidférentielle ou aux dérivés
partielles a satisfaire en tout point du domdnhavec des conditions aux limites aux
frontiéresoQ ;

¢+ construction de la formulation variationnelle dwlgeéme (formulation du systéme

différentiel a résoudre et des conditions aux lksihssociées) ;

% découpage du domaiikeen sous domaines ;

- 67 -



Chapitre 1l

% choix de la position des nceuds pour les sous dasdmaillage de la géométrie) ;
% discrétisation du probléme (écriture des fonctidirgerpolation) ;
%+ résolution du probléme discret.

Les outils d'application pratigue de la méthodee qont les codes E.F., utilisent les
ressources des machines de calcul numérique dtdonent donc différemment (formulation
matricielle et non analytique). Toutefois la conipmésion des fondements de la méthode est

indispensable pour une bonne utilisation de tetdsou

IV - Fonctionnement du code E. F. ABAQUS

Les codes E.F. ont tous une architecture de fomotiment semblable, qui s’articule autour de

3 modules distincts correspondant a 3 fonctionggliomplémentaires :
¢ le module d’entrée des données : pré-traitement ;
% le module de calcul : traitement ;
% le module de sortie des résultats : post-traitement

La Figure IlI-7 décrit le fonctionnement chronolqge d’'un code E.F. pour un probléme

!

quelconque.

Pré-traitement Entrée des données Pré-processeur
Traitement Calcul Solveur
Post-traitement Sortie Post-processeur

!

Figure 111-7 : diagramme des opérations pour leiteanent par E.F. d’'un probleme
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V.1 - Module de pré-traitement

Le module de pré-traitement permet de définir bfrme de facon interactive :
+ description de la géométrie de la piece ;
¢ discrétisation du domaine (maillage) ;
% garnissage des régions et des frontieres.

L’étape de maillage du domaine consiste a détemism@ombre de nceuds et d’éléments
formant une discrétisation acceptable de la géaenétitiale (Figure 111-8). Une attention
particuliere doit étre apportée au choix des élémen maillage (en particulier lors d’un
maillage automatique), afin d’identifier la préserg&ventuelle d’éléments distordus (Figure
111-9).

AN A
KIS <
A AN
AR

AR
(a) (b) (©)

Figure I11-8 : exemples de discrétisation d’'une getrie circulaire (a) géométrie initiale de
la piece, (b) géométrie avec un maillage grosgi®rgéométrie avec un maillage plus fin

AN A =
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éléments de références utilisation acceptable satilbn inacceptable

Figure I1I-9 : validité de la géométrie des élénelaD et/ou 3D du maillage

L’étape de garnissage définit les propriétés phuescassociés aux éléments géométriques :
¢+ caractéristiques physiques du ou des matériaux ;
% chargements (mécanique, thermique, ...) ;
% conditions aux limites (symétrie, encastrement,;...)

% conditions initiales (température de la piece, ...).

V.2 - Module de traitement

Le module de traitement va résoudre le systémeudtémns{F}={kH{U} ou {F} représente

le vecteur généralisé des sollicitations imposée{itJe} vecteur généralisé des variables
inconnues (déplacements, vitesses, températurggracues...), {k} étant une matrice,
symétrique ou non, dépendante ou nor{Ldi}s caractérisant le systéme. A partir des données
du module de pré-traitement, il va générer en esdds valeurs aux noeuds ou aux points
d'intégratior? des grandeurs recherchées. ABAQUS étant un caxfeigtaire, il est difficile

de connaitre les méthodes qu'il utilise pour réseuth probleme linéaire. Il a recours a des
méthodes directes de type Gauss, Cholesky ou Cloarrpremiére étant relativement peu
performante pour des problémes importants, il serrdisonnable de penser qu'il utilise celle

de Cholesky ou celle de Crout.

Dans le cas des problemes non linéaires le modillseule schéma itératif de Newton-
Raphson. La Figure III-10 illustre la successioope&rations nécessaires pour traiter un
probléme statique linéaire (a) et non linéaire (b).

® Les points d'intégration ou points de Gauss sest bints particuliers dont le positionnement daément
est connu avec précision et ou certaines grandgeuatsalculées (contrainte, flux de chaleur ...)
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Calculs sur les éléments linéa

< 7 \
¢ \ 4
Calculs sur les élémernonlinéaire:
Calculs élémentair
A4
\ 4 Assemblage du systérmatricie
Assemblage du systermatricie
\4
A4 Résolution du systéme matric
Résolution du systéme matric
\ 4
\ 4 Prise en compte des conons aux limite
Prise en compte des conditions aux lin
v v
non
Test de convergen? ——pp
* oui
(@) linéaire (b) non linéaire

Figure I11-10 : schéma opérationnel du module datement pour un probléme statique

La résolution des problémes instationnaires (éifeldans le temps) suppose la répétition, a
chaque pas de temps, du processus de calcul (Ripr®) : méthodes explicites, implicites,

Crank-Nicholson, prédiction-correction.

-71 -



Chapitre 1l

v

Calculs sur les éléments linéaire$
indépendant du temps

< A
A 4
Calculs sur les élémerlinéaire:

< y\
\ 4
Calculs sur les élémei nor linéaire:

h 4
Assemblage du systermatricie

v

Résolution du systéme matric

\ 4
Prise en compte des conditions aux lin

\ 4

non
Test de convergen ? L}
oui
A4 non
t=tmax? t=t+At

*oui

Figure IlI-11 : schéma opérationnel du module datement pour un probleme non linéaire
dynamique

V.3 - Module de post-traitement

Bien que la solution obtenue par le module deenaént peut étre directement exploitée par
I'utilisateur, pour des considérations de confdrtitisation, le module de post-traitement
extrait les résultats numériques du module deewrsnt et effectue une présentation
graphique de la solution globale (cartographie @esaleurs, graphes des variations en

fonctions du temps et/ou de I'espace).

En effet, le nombre de données numériques bruteaatiule de calcul (plusieurs milliers de
valeurs nodales pour des problémes simples) estimrportant. Des lors, I'analyse de ces

données devient trés rapidement fastidieuse potilidateur.
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V - Outils de liaison entre deux entités dansoéec
E.F. ABAQUS

La simulation numérique du comportement de matgrimodeéles multiphasés implique la
gestion des surfaces de contact des différenteseph®elandeet al. [23] (1996) ont étudié,
lors d'un choc thermique, I'endommagement intedhaill’'un composé biphasé (acier
martensitigue et billes d’alumine) présentant ursadéord dilatométrique entre ses
constituants. La gestion de l'interface matricdlisions a été réalisée grace a des éléments de
contact internes au code E.F. Une autre approchsiste a considérer l'interphase comme
une phase a part entiere du matériau. Ces phasephdriques aux inclusions, sont
généralement de faibles dimensions et nécessitemt @n maillage local tres fin générant un
nombre d’éléments considérable pour obtenir dadteds de bonne qualité (Wat al. [24],
1995). Pour résoudre ces problemes, il est codladgfinir des éléments spécifiques, appelés
super-éléments, capables de décrire le comportedeetiinterphase. Cette technique a été
appliguée par Liwet al. [25] (2004) pour des matériaux hétérogénes. Tocessméthodes
présentent le méme inconvénient : les parametrey,(E.) de linterphase doivent étre
connus. L’autre possibilité est d’ignorer I'integse et de relier directement la matrice aux
inclusions par un contact spécifique (Guétdal. [26], 1995, Balact al. [27], 2002). C'est
cette derniére méthode que nous avons retenuenptrerétude.

L’outil numérique dont nous avons besoin doit rafrera trois préoccupations :

X/

s éviter l'interpénétration des deux entités (mateiceclusions) ;

¢ étre capable de conserver le contact (transferefieds) entre les deux corps tant que
le niveau de contrainte a la rupture en un poiminéon’est pas atteint ;

+»+ étre capable d’ouvrir le contact (aucun transfed efforts) entre les deux corps quand

ce niveau de contrainte local est atteint ;
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V.1 - Outils disponibles dans le code Abaqus

V.1.1 - Les éléments de liaison

Un des outils permettant de lier deux entités gestéléments de liaison appelés connecteurs.
lIs assurent la liaison entre deux nceuds appartemspectivement a chacun des corps
dissociés. Les déplacements et les rotations fiekstint évalués dans des repéres locaux liés
aux éléments. En 3D, ils nécessitent 12 degréibeed (ddl) pour définir les 6 mouvements :
3 déplacements et 3 rotations. En 2D, 6 ddl suffigwur décrire les 2 déplacements et la
rotation. Différents types de comportement peuvétne attribués aux connecteurs qui
permettent de les utiliser comme ressorts, amettiss butées fixes ou élastiques, ou de leur
donner des propriétés de friction ou de ruptures @amportements individuels peuvent étre

associés pour décrire des liaisons complexes.

V.1.2 - Les éléments de contact

Une autre famille d’éléments appelée éléments Gamet d’assurer le contact entre deux
entités. lls permettent la gestion du contact eltraceuds et la mise en contact ou la
séparation des noeuds en respectant des directianigufieres ou des conditions de

séparation spécifiques.

Les différents éléments Gap sont au hombre de:cing

*

s GAPUNI: élément de contact entre 2 nceuds lorsque latidinede contact est fixée

dans I'espace ;

s GAPCYL: élement de contact entre 2 nceuds lorsque latdine de contact est

orthogonale a un axe ;

s GAPSPHER élément de contact entre 2 nceuds lorsque latidinede contact est

arbitraire dans 'espace ;

¢ GAPUNIT: élément de contact et d’'interaction thermiqu&ree® nceuds lorsque la

direction de contact est fixée dans I'espace ;

s DGAP: élément d’interaction thermique entre 2 nceuds pes analyses de transfert

thermique.
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Les éléments Gap sont définis en spécifiant le mandé nceud 1 et celui du nceud 2 sur

lesquels I'élément s’appuie au temps initial.

Les éléments de conta@GAPSPHERpeuvent étre utilisés pour modeéliser deux types de
contact : un contact entre 2 spheres rigides gluis petite sphere est a l'intérieur de la plus
grande (Figure 11I-12) ou un contact entre deuxeses rigides sur une partie de leurs surfaces
extérieures. Le comportement de I'élémd@BAPSPHERest défini par la distance de
séparation entre les deux nceuds, ndté la position au cours du temps de ces deux nceuds
La valeurd = 0 n’est pas admise car cela reviendrait a dire guerdbléme n’est plus un
probléme de contact, par contre dsOgst la limite & partir de laquelle les noeuds sont
autorisés a se séparer. Chaque sphére est regegamtun nceud en son centre. L'élément

GAPSPHERconnecte les deux spheres en reliant ces noeuntiage.
d=r,-n
h=d-|X,-X,z0
Xi : position du nceud
d: critere de séparation spécifié

h : distance entre les 2 rayongé€t r2) des

sphéres.

Figure 111-12 : éléments de contact GAPSPHER

Si la position initiale des deux sphéres est wglieh > d, I'élémentGAPSPHERest ouvert ;
si cette distance ebt= d, I'élément est initialement fermé ; si la positimitiale esth < d

I'interférence interspheres (pénétration) est ajde.

V.1.3 - Contact défini par le mouvement relatifdiix surfaces

Le code E.F. ABAQUS possede différents outils pdétam¢ de simuler un ou plusieurs
contacts entre des corps dissociés. La modélisdtiocontact s’appuie sur deux méthodes :

utilisation des surfaces, utilisation des éléments.

La plupart des probléemes de contact sont traitégtibeant des surfaces de contact, c’est-a-

dire que le contact est créé par le mouvement pémgtration de deux surfaces. ABAQUS
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posséde trois familles pour ces surfaces de contdes surfaces déformables ou rigides
définies sur des éléments, des surfaces définiesdssi nceuds et des surfaces rigides

analytiques.

Plusieurs types de problemes n'autorisent pasisaiion de la méthode basée sur les surfaces
de contact (impossibilité de définir une surfacecdetact). Pour ces cas spécifiques, le code
E.F. dispose d’'une bibliothéque d’éléments de atrffaVv.1.2).

Le type de contact décrit dans cette partie eshiciepartir des surfaces. Ce contact classique
est basé sur le principe de surfaces maitre edwascle contact est défini entre deux corps
par deux surfaces qui peuvent agir 'une sur l@utt est nommé « contact pair ». Pour
chaque nceud de la premiére surface (surface esclavende E.F. cherche le point le plus
proche de la deuxiéme surface (surface maitrejogttpe perpendiculairement en ce point la
surface maitre sur la surface esclave (Figure3d)l-LL'interaction est alors discrétisée entre le
point de la surface maitre et le nceud esclavecaeditions de contact entre deux corps sont
définies en utilisant un algorithme du type « ned@isclave » strict. Dans les problemes
meécaniques, chaque état du potentiel de contactdéfni en termes de nceuds dits
« esclaves » et de surface dite « maitre ». Lareghsiste a interdire toute pénétration des
nceuds esclaves dans la surface maitre et d’'autsiisgcessaire la pénétration des nceuds
maitres dans la surface esclave (Figure 111-14).

Généralement, les interactions de contact se peduentre deux surfaces. Cependant, dans
la formulation de contact maitre/esclave stridiaéie dans ABAQUS, seule la surface maitre
est utilisée comme surface, dont la géométrieneiehtation sont prises en compte. Les seules
données nécessaires pour la surface esclave sposi@gon des nceuds et la surface liée a
chaque nceud. Ainsi, la surface esclave est dé&fomeme un groupe de nceuds formant une

surface.

Surface mitre

Surface mitre

/ /

Surfaceesclav

Surfaceesclav

Figure IlI-13 : discrétisation des interactions Figure 1ll-14 : pénétration de la surface
et du contact maitre dans la surface esclave
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Dans le code, trois approches permettent de dderineouvement relatif des deux surfaces
formant un contact pair. La premiére appelée sgiligent fini » autorise tous les mouvements
des surfaces en contact. Dans la seconde appradithes glissement petit » les surfaces en
contact ne peuvent se déplacer que légérementrdisietne, intitulée « glissements et

rotations infinitésimales » suppose que le mouvemeatif des surfaces et le mouvement

absolu des corps entrant en contact sont faibles.

Pour modéliser le contact, il est nécessaire dénidékes propriétés mecaniques et/ou
thermiques souhaitées entre les corps. De nomlzrquspriétés physiques peuvent étre
prises en compte dans ABAQUS ; seules celles paudéerire I'évolution décohésive du

matériau biphasé (un contact capable de résistes gpe sollicitation de traction et de se

rompre pour une contrainte donnée a l'interface)rgadécrites dans la suite.

Dans le code, la pression de contact en fonctiola gg€nétration des deux surfaces peut étre
définie pour suivre différentes évolutions. Paradéf le contact de type « Hard Contact »
permet de minimiser la pénétration des noeuds esclalans la surface maftret de
transmettre les efforts de compression a traversulface de contact. Une formulation
modifiée de ce contact, appelée « Modified Hardt@ctr», rajoute la transmission d’efforts
méme en traction. Le contact appelé « SoftenedaCorntpeut aussi étre introduit de maniere
linéaire en fonction de la distance des nceudsgmport a la surface. Une variante utilisant
une fonction linéaire peut également étre utilisé@si qu’'un comportement imposé par

l'utilisateur sous forme d’'une saisie de donnéesdm tableau.

a - Contact Tied

Le contact « Tied » est un contact permanent amiee partie esclave et une partie maitre.
Durant le calcul, les nceuds des entités reliéesgaontact vont transmettre de part et d'autre
de l'interface les contraintes et les déplaceme@rscontact sera particulierement utilisé pour

modéliser I'interface des matériaux modeles cokésif

“ En effet, au cours de chaque pas de temps, ledsnesualaves pourront étre amenés a pénétrer Eceurfaitre
mais a la fin du pas de temps, ceux ayant pénkstréagrface maitre seront rejetés a la surface enaitdonc
aucun nceud esclave ne sera dans la surface maitre.
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b - Hard Contact classique

Le contact le plus courant est de type Hard Contiaesque les surfaces sont en contact, les
efforts sont transmis de part et d’autre de laasgrfde contact. Les surfaces se séparent dés
que la pression de contact est nulle (Figure I)N-1Beux méthodes d’application de
contraintes peuvent étre utilisées : la méthodestae des multiplicateurs de Lagrange ou la
méthode du Lagrangien augmenté.

Pression de contact
A

Toute pression possible
des le contact

Pas de pression sans contact

< < |
Ouverture

Figure IlI-15 : relation entre la pression de contaet la distance des deux surfaces avec
le Hard Contact par défaut

¢ - Hard Contact Modified

Dans le code, une option permet de modifier laticelaentre la pression de contact et la
distance inter-surfaces du contact de type « Hadt&Ct ». La modification de ce contact
permet a un poinil sur une surface de pénétrer jusqu’a une distapgesous cette surface
avant de transmettre un effort de contact. Si [@pation est supérieure a la distahgg, la
nature du contact change, passant d’'un état o(past de transmission) a un état ferme
(transmission) : les noeuds esclaves sont alorgsegela surface maitre et un contact de type
Hard Contact s’applique entre les deux corps.tlégalement possible de modifier la relation
pour permettre aux surfaces de transmettre unsiprede contact en « traction » (permettant
de retarder I'ouverture des deux surfaces de cnterju’a une valeur particuliere notégax
(Figure 1l1I-16).
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Pression de contact
A

Toute pression possible
A dés le contact

Pas de pression sans contact
jusqra la pénétration hux /

\ Pmax
< < > >

Ouverture T P Fermeture
max

Figure I11-16 : relation entre la pression de contat la distance des deux surfaces avec le
Hard Contact Modified

A chague incrément ou le contact est détecté, ABAQUS utilise par defas criteres du
Hard Contact pour vérifier si les conditions respetles consignes de la forme modifiée. En
d’autres termes, si I'état ouvert ou fermé du cointiit étre appliqué pour cet incrément, la
variation de pression de contadPER,.P;) doit rester positive pour que I'état soit congerv
Dans les incréments suivants, le point de contaat pncore subir des pressions jusqu'a la
valeur R limite pour laquelle les surfaces se séparentteGelation de contact est utile
pour des cas ou I'on peut admettre des valeurgativés » de pression comme dans le cas de
modélisation de surfaces adhésives. Elle peut engaie étre utile pour surmonter des
problemes numériques dans des simulations de ¢oniffiles (limite les itérations

inopportunes).

V.1.4- L'outil de propagation de fissure : Debond

Une autre approche, pour modéliser la décohésiamsiste a gérer [linterface
matrice/inclusions a l'aide d’outils de propagatida fissure. L'étude de la propagation de
fissure s'applique a des modeéles quasi-statique2@n2D ou 2D1/2). Elle exige que
l'utilisateur définisse deux surfaces de contagtirtites, initialement liées, entre lesquelles la

fissure se propagera. Enfin, elle utilise troisecgs de rupture reposant sur :
% la contrainte atteinte a une certaine distanceaht fle fissure ;
% le déplacement critique de la surface de fissure ;

+« lataille de la fissure en fonction du temps.
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Les surfaces potentielles de fissuration sont seamil par des surfaces de contact
maitre/esclave classiques (Hard Contact par déf@aes surfaces sont supposées initialement
en liaison partielle, de sorte que la directiorfisguration puisse étre identifiée explicitement

par le code. La mise en place de I'outil s’effectne? étapes.

a - Définition des surfaces initialement liées

Dans cette premiere partie, la surface esclaveuttace maitre et un ensemble de nceuds
(correspondant aux nceuds de la surface esclavematie initialement liée) sont définis. La
partie non lieée (préfissure) de la surface (ncewd$adsurface esclave non pris dans le set
défini précédemment) se comportera comme une surdigc contact classique. Si aucun
ensemble de nceuds n’a été défini, aucune propag#idissure n’aura lieu puisque, dans ce
cas, I'ensemble des nceuds appartenant au contadiéset aucun front de fissure ne pourra
étre identifié par le code. Par défaut, les nceed®&dsemble sont considérés initialement liés
dans toutes les directions (contact de type Tied).

b - Définition du critére de rupture

Parmi les trois criteres de propagation de fisstitisables, un seul est autorisé pour un méme
contact. L'analyse de propagation de fissure dstteee sur une base nodale (ensemble de
nceuds). L'ouverture des nceuds du front de fisslisidorsque le critere de ruptuiratteint

la valeur de 1,0 avec la tolérance associée :

1-f

tol

<fs<i+f, 111-9

ou fio représente la tolérance.

Sif> 1+ fiy, l'incrément de temps est réduit de facon telle lgucritere de propagation de

fissure soit satisfait. Par défaut la valeurfglest de 0,1.

Dans notre étude, le critere de rupture retenuuestritere en contrainte. Il permet de
« déboutonner » les surfaces avec un critére deatote critique a une distandedu front de
fissure. Les nceuds en front de fissure se séparsque la contrainte locale a l'interface, a la
distanced du fond de fissure, atteint la valeur critigueCe critére est typiqguement utilisé
pour faire propager des fissures dans un matéréayilé. La valeur critiqué est définie par la

relation 111-10 :
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max 2 2 2
f = (Unf j +(L}j +(T_§j , 0™ = max(g,0) 11I-10
o 7, I,

ou o, est la composante normale de la contrainte aeffate a la distancd, 7; et 7, les
composantes de cisaillement & l'interfagest 7," des contraintes normales et de cisaillement
spécifiées par I'utilisateur. La seconde composéatka contrainte de cisaillementn'est pas
utilisée dans une analyse bidimensionnelle (lauraig n'a pas lieu d’étre spécifiée dans la
ligne de commande). Si la valeyt n'est pas spécifiée par I'utilisateur, le code pawléfinir
une valeur tres grande, telle que la contrainteigaillement n’influe pas sur le critere de

rupture.

La distanced en téte de fissure est mesurée le long de lacsudsaclave (Figure 111-17). Les
contraintes calculées a la distarttelu front de fissure sont obtenues par interpataties
valeurs aux nceuds adjacents. L'interpolation dépsdéléments (linéaires ou quadratiques)

utilisés pour discrétiser la surface esclave.

Partie « déboutonnée » Partie « boutonnée »

Surface
esclave

N,
/—>

Surface
malitre

Front de fissure

Figure I11-17 : définition des paramétres du crieef YPE=CRITICAL STRESS

V.2 - Outils testés dans le cadre de cette étude

De nombreux outils sont disponibles dans le codis seuls quelques-uns uns sont, a priori,

aptes a répondre a nos besoins. Le contact reéhdaihétre capable de rester fermé sous une
sollicitation en traction d'intensité inférieurai@e valeur seuil et de s’ouvrir dés que le niveau
de contrainte calculé au voisinage du contactrdttagtte consigne (résistance a la rupture en
traction du matériau). Cette partie, présentedststqui ont été effectués sur les outils les plus

pertinents pour notre probléme.
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V.2.1 - Contact Tied

Le contact Tied a été testé sur un modéle numésnpgle en 2D représentant un assemblage
en série de deux matériaux, sur lequel des essdiaation et de compression ont été simulés.
Les résultats obtenus (non présentés ici) ont pedmidémontrer que ce contact permanent

est bien approprié pour I'étude des matériaux dathes

V.2.2 - Hard Contact

Un modéle numérique en 2D (état de contrainteseglan été développé afin d’étudier le
Hard Contact. Il représente un matériau biphaséyple lamellaire ou I'interface entre les
deux corps est gérée par un Hard Contact classidjuessai de compression (déplacement
imposé de 10% de la hauteur totale de I'échanjilfans de traction (déplacement similaire
mais de sens opposeé au précedent) sont effectuassemblage. Les conditions aux limites
sont représentées sur la Figure 1lI-20. Le maillagikse des éléments de type quadrangles
linéaires avec un point d’intégration unique platécentre du quadrangle (CPS4R, Figure
[11-18). La Figure 1lI-19 montre le maillage appli§ au modéle pour étudier le Hard Contact.

4
3
X
1
2
e Noeuds .
o L
x Point d’intégration

Figure I11-18 : représentation du type  Figure 11I-19 : maillage utilisé pour étudier le
d’élément quadrangle CPS4R Hard Contact
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Verre Contact Verre Contact
Maitre/Esclave du Maitre/Esclave du
type Hard Contact type Hard Contact

« «—
Alumire Alumire
(a) étape 1 - compression (b) étape 2 - traction

Figure I11-20 : chargement et conditions aux linsitdu modéle avec une interface de type
Hard Contact

Conformément a sa définition, ce contact permedralesmettre des contraintes d’'un corps a
I'autre lorsque I'ensemble est sollicité en compi@s mais ne transmet rien en traction. On
remarque sur la Figure IlI-21 la continuité des ldépments et I'écart des valeurs de
contraintes (10% dans notre cas) d’'un corps arBa(définition des E.F.). Ce contact ne
répond pas a nos attentes ; toutefois, il sera@pdlans certains modeles décohésifs pour

eviter la pénétration des parties déecohésivesdetsurs déplacements.

124 Temps (s)
Q 101 » Neeud Bas 0 '%LJ T T _,i O
Ly Nceud Haut T 20000 = 05 ! s 2
€ 84 F o H el
2 R — 2 -4000 “
?= 61 S o
0 E 2 5 -6000 $ -
% ~ 4 Ll "g o ]
e = -80001 ==naEssganannaa)
3 2 g " u o
L S -10000- "o
NTI S — ; ; —EEE o o = Nceud Bas u
a) LI . ® -12000- ’ 1

Zé 08 = w ,  Louw 15 2 Neeud Haut L

§ -14000-

Temps (s)
(a) déplacement suivant I'axe 2 (b) contrainteos,

Figure IlI-21 : évolution du déplacement suivamridé 2 et de la contraint&, en fonction de
la sollicitation appliquée (compression du temps Det traction de 1 a 2)
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V.2.3 - Hard Contact Modified

Un modeéle en 2D, similaire au modéle décrit au graahe précédent (géométrie, C.L., type
d’éléments et maillage), constitué de deux sol{gesre et alumine) reliés par un contact de
type « Hard Contact Modified » a été utilisé poppr@hender ce contact. La sollicitation est
un déplacement imposé simulant un essai de tra¢kaure I1I-20.b). Le contact doit se
comporter comme un « Tied » jusqu’a ce que la eartr aux éléments voisins de linterface
atteigne la consigne de 100 MPa. Les résultats nexainbien que le contact entre les nceuds
des deux corps reste fermé jusqu’a la valeur d&PB4 (en diminuant le pas de temps il est
possible de se rapprocher de la valeur demandgejlela de 100 MPa, il s’ouvre, laissant la

partie supérieure s’éloigner de la partie inférefiigure 111-22).

=
o
o

~ 051

°>2 = Nceud Bas a

= 0.4 Nceud Haut < 804 .

= ' % - = Nceud Bas

o < Y Nceud Hat

Z _ 03 S 60

a e © u janma: mmmman)

=4 (0]

5 g 0,2 1 B € 404 = 2

5 2 s " Ll

& o011 2 S 20

s S Tk

a 0« ! (VRS e 0 §:0:0:0:0:0:018:0:0:018:019:0:9:019:0:0:018:018:08:018:05:08:08:0 8:0 9:0 9:0|
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05

Temps (s) Temps (s)

(@) déplacement suivant I'axe 2 (b) contrainteos,

Figure I11-22 : évolution du déplacement suivardé 2 et de la contraint&, en fonction de
la sollicitation de traction appliquée

Au vu de ces premiers résultats encourageantsecmnd modeéle a été réalisé pour tester
I'aptitude du contact a « déboutonner » nceud pardnaee interface initialement liée. Dans
cette seconde étude, le chargement est un déplatenm@sé, non plus constant sur toute la
surface de chargement mais avec un gradient le #gcelle-ci, conformément a la
représentation de la Figure 11-24. Le type d’élé@meeste identique a celui des modéles
précédents (CPS4R). Le maillage est plus raffimédd permettre un bon suivi de I'ouverture

du contact (Figure 111-23).
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Contact
Maitre/Esclave d
type Hard Contact

Modified

Verre

2 Alumine

Figure IlI-24 : chargement et conditions aux
limites du Modéle avec une interface de type
Hard Contact Modified

Figure 111-23 : maillage utilisé pour étudier le
Hard Contact Modified

Les conditions aux limites sont Iégérement modifiaén de permettre au contact de s’ouvrir
facilement. Le pas de calcul est choisi constanswfisamment petit pour observer le
« déboutonnage » progressif des nceuds. La Figugs lillustre I'évolution de la contrainte

022 pour les éléments de contact. Sur ces cartogmpklienaximum de contrainte est localisé
en front de fissure et se déplace avec l'avancemenia fissure sur toute la longueur de

I'interface.

ty t t3 4

Figure 111-25 : évolution de la contraintez, en fonction du temps

D’autres modeles, avec un chargement non plus peipdaire a l'interface mais incliné
d'un angle de 22,5° puis de 45° de la sollicitationt mis en évidence les faiblesses de cet
outil. Ces modeles (toujours dans I'hypothése @tat de contraintes planes) utilisent des
éléments de type triangulaire (CPS3, Figure llI-28)s appropriés pour mailler cette

nouvelle géométrie. La Figure I1I-27 montre le rizgjk réalisé pour ces modéles.
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Les résultats obtenus montrent que I'alignementndesads de part et d’autre des surfaces de
contact joue un role important dans la gestionaleantact. En effet, le glissement des nceuds
et, par conséquent, la perte de l'alignement deadeoappartenant respectivement aux
surfaces maitre et esclave tend a ouvrir le congaetle que soit la valeur de la contrainte. La
Figure 111-28 illustre ce phénomeéne : les noeudslesl conditions aux limites fixent le
déplacement suivant la direction 1 respectentdgkes imposées par le contact, alors que les
nceuds libres a l'autre extrémité ignorent les comaé de contact. Le rajout de conditions

aux limites sur ces nceuds permet de résoudre tdgone (Figure 111-29).
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Figure 11I-27 : maillage utilisé pour étudier le
Hard Contact lorsque est non perpendiculaire
a la direction de sollicitation

Figure I11-26 : représentation du type
d’élément quadrangle CPS3

1,00
N2a
Verre re € |
o\ g
N2b S~
n £
- 0,50 -
v\ = £
£y |
N1e Contact o N
S N @ -
Maitre/Esclave du 5 — 0.00
/ type Hard Contact 3§ : 7]
N1b . .
Alumine Modified
N D |
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20
Temps (s)

Figure [1I-28 : comportement de nceuds aux extram&l'interface
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N2a
Verre ;/
\N2b
Nle\A Contact
Maitre/Esclave du
N lb/ type Hard Contact
Alumine Modified
2,00 T T ‘ T 2,00 T T ‘ T
L Nle | . N2a i
[en C

.g 1,50 - \< — _g 1,50 \4 —
2E - . 3E |
Sf, 1,50 - . SE 1,50 4 |

€ o £ g
() < - b ()] < - 1

g S s
g__ 0,50 - Ni1b g_— 0,50 - N2b
g - “ o8 - <

0,00 — I L. 0,00 N Lo b
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,00 0,05 0,10 0,15 0,20
Temps (S) Temps (S)

Figure 111-29 : comportement de noeuds aux extrédel'interface

Pour confirmer cette hypothese, un dernier modedée aine interface inclinée a 45° et une
sollicitation perpendiculaire a celle-ci a permesrétrouver le bon fonctionnement de I'outil.

Cet outil de contact ne pourra étre donc pas éilieéupour des surfaces courbes. Il semble en
effet difficile de maitriser la conservation deligmement des nceuds de part et d’autre de
I'interface lors du calcul. Si ces nceuds glisskntontact sera alors ouvert quelle que soit la

valeur de la contrainte au voisinage de l'interface
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V.2.4 - Outil Debond

a - Ouverture de fissure perpendiculaire a la diree de sollicitation

Le modele est constitué de deux piéces, I'une e Vautre en alumine, et il est sollicité en
traction par déplacement imposé de la face supéride 'ensemble. Une préfissure est
définie a l'interface des deux solides. Les coondgiaux limites et le chargement sont décrits

a la Figure I11-31.

Les résultats (Figure 111-32) montrent que les dépments de I'ensemble des nceuds
appartenant au set et ceux de leurs homologues derface maitre sont identiques. Les
autres nceuds (nceuds de la préfissure) sont détechésrivent une évolution différente. En
s’intéressant a un couple de nceuds en vis a visdrexclave et nceud maitre), on se rend
bien compte des durées pendant lesquelles ildiésrdu « déboutonnés ». La Figure 111-32.d,
représentant I’évolution de la contrairdg, pour ce méme couple de nceuds, montre que la
contrainte limite est de 97 MPa (la consigne élaitl00 MPa ; I'écart provient du pas de
temps choisi). Ces bons résultats nous ont poussésdier le comportement de I'outil dans

un cas plus complexe : interface inclinée par rapgpda sollicitation.

Interface
cohésive au dék
du calcul Verre

A\_\A 2
7

Préfissure

Alumine

2

|

Figure I11-30 : maillage utilisant les éléments

CPS4R appliqué au modélel Figure I11-31 : description du modélel
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éké) : déplacement d’'un nceud au milieu du

(2) : déplacement de 'ensemble des noeuds segment de fissuration de part et d’autre de

part et d'autre de l'interface

I'interface
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d’autre de l'interface de fissuration de part et d’autre de l'interface

Figure 111-32 : évolution des déplacements et dasti@intes le long de la surface de fissure
du modelel

b - Ouverture de fissure inclinée a 45° par rappia direction de

sollicitation

Le modéle est similaire au précédent, seule I'taiion de la fissure change. Celle-ci est

inclinée a 45° de la sollicitation (Figure 11-34).
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Figure 111-33 : maillage utilisant les éléments

CPS3 appliqué au modéle2 Figure I11-34 : description du modele2

1,50 2,00 [ .

150 | i
1,00 B

1,00 =
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'axe 2 (mm)
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Déplacement suivant
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0 OO | | | | | |
" 0,00 0,04 0,08

Temps (s)

000 ¥, 1+ . 1 0.1
0,00 0,04 0,08
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d@) : déplacement d’'un nceud au milieu du
ségment de fissuration de part et d’autre de
l'interface

(@) : déplacement de 'ensemble des nceuds
part et d’autre de l'interface

Figure I11-35 : Evolution des déplacements le lategla surface de fissure du modele2
Les résultats illustrant le déplacement des nceedsosvant respectivement sur la surface

esclave et sur la surface maitre (Figure 11I-35)ntrent un comportement conforme aux

consignes : les nceuds restent liés jusqu’a ceagoanitrainte seuil soit atteinte.
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Pour valider le respect de la consigne de distgrlasieurs valeurs deé ont été testées. Pour
la distanced=0, les deux corps ont pu se séparer alors que daraulres cas, le calcul s’est
arrété pour les valeurs di inférieures a la consigne. Le calcul s’est arpgaééce qu'a

I'itération temporelle suivante, la consigne deadise n’était plus respectée.

¢ - Ouverture de fissure circulaire

Dans cette troisieme étude, la fissure est de tygial et les conditions imposées au modele

sont de méme nature que pour les modéles précqemise 111-37).

Les résultats sont cohérents avec les consigngsré-ill-38) et I'outil semble bien approprié
pour traiter notre probléme ; toutefois, un tesrespondant plus précisément au conditions
de notre d'étude doit étre effectué : faire propagee fissure le long de [linterface
matrice/inclusion sous une sollicitation thermig(abaissement de la température du

matériau).
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Figure 111-36 : maillage utilisant les éléments

CPS3 appliqué au modéle3 Figure I11-37 : description du modéle3
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(a) : déplacement de I'ensemble des nceuds d(eb) : deplace_ment d un nceud au rr3|||eu du
, - segment de fissuration de part et d’autre de
part et d'autre de l'interface

I'interface

Figure 111-38 : évolution des déplacements le lategla surface de fissure du modeéle3

d - Ouverture d’'une décohésion sous une solliatathermomécanique

Ce quatrieme et dernier modéle est soumis a deditaors proches des conditions réelles de
chargement : abaissement de la température isath@rohaque pas de temps. Une inclusion
sphérique en alumine est placée au centre d’'ungcaatitreuse et la piece est refroidie de
620°C a 20°C AT=600°C). Une préfissure est introduite a lintedaet le chemin de
propagation (interface entre la matrice et la pal#i) est imposé (Figure 1ll-41). Le critére de
rupture reste inchangé par rapport aux autres rasdel

Les résultats calculés respectent les consigneoségs (Figure I11-42). On remarque

toutefois que lorsque le nceud se « déboutonneexpsiillation numérique apparait. Cet outil

sera utilisé par la suite comme premiére approehig&tlide du comportement en température
des matériaux décohésifs.
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Figure 111-40 : maillage utilisé pour étudier la
Figure 111-39 : représentation du type  performance de I'outil Debond appliqué a un
d’élément triangulaire CPS6MT probléme thermomécanique avec une
interface courbe
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Figure 111-41 : description du modéle4
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Figure 1I-42 : évolution des déplacements et dasti@aintes pour un nceud de l'interface de
fissure du modele 4

Nature de I'outil

Avantages

Inconvénients

Connecteurs

quelques éléments

= facile a mettre en ceuvre pour risque de déformation localisée

= réalisation nceud par nceud

= action dans une seule direction

en cas de maillage grossier
= parametre de rupture : force su

par le connecteur

bie

Eléments de contact

directions

= tfravaille dans toutes les

= inconvénients des connecteurs

GAPSPHER = facile & mettre en ceuvre pour parametre de rupture : distartte
qguelques éléments
) o = contact permanent pendant toute
Tied = facile & mettre en ceuvre.

la durée du calcul.

Hard Contact classiqu

@ facile a mettre en ceuvre

» impossibilité de conserver le
contact si les deux corps

s’éloignent
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Nature de I'outil Avantages Inconvénients

= facile a mettre en ceuvre ) o .
| = détermination des parametres du
| = transmet un effort de tractior
Hard Contact Modified . . contact
» parameétre de ruptures:a

=

_ = validité des résultats obtenus
I'interface

. = utilisation uniquement en 2D
= seul capable de faire propager - ' o

. » nécessité d'une fissure initiale
une fissure ] - o
Debond _ = nécessité d’'une direction et d'u
= rupture pour une contrainte

=)

) _ chemin de propagation définis er
donnée en front de fissure )
début de calcul

Tableau IlI-1 : avantages et inconvénients desl®di gestion de contact disponibles dans
ABAQUS

V.3- Outils retenus pour notre étude

Le code ABAQUS dispose donc d’'un grand nombre d®permettant la gestion du contact

entre deux entités mais peu d'entre eux apparaisapables de gérer le contact entre deux
sphéres (cavité de la matrice et inclusion sphéjiglans les conditions de chargement qui
nous préoccupent. Le Tableau Ill-1 résume les agast et inconvénients observés lors

d’essais sur des tests simples afin de choisitil'tauplus performant pour la suite.

De cette analyse, il ressort qu’il n'y a pas d’butiiversel capable de traiter les différents cas
de notre étude. Nous allons donc utiliser le cdnféied pour I'étude des échantillons

completement cohésifs a température ambiante etteempérature. Les eéprouvettes
partiellement décohésives seront gérées par uracoriied pour la portion d'interface

cohésive et par un contact Hard Contact classique fa portion décohésive a température
ambiante. Lorsque la température varie, l'outildTeera utilisé pour décrire I'état cohésif et
I'outil Debond pour d’écrire I'état décohésif et paopagation de cette décohésion lors du
refroidissement des échantillons. Le Tableau lIr&apitule les outils associés aux

éprouvettes étudiées.
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Echantillon cohésif Echantillon décohésif

» Tied (portion cohésive)
Température ambiante » Tied » Hard contact classique

(portion décohésive)

= Tied

Température variable = Tied
= Debond

Tableau I11-2 : outils associés aux problemes étadi

VI - Description des modeles numériques

représentatifs des matériaux modeles

VI.1 - Modeleur d’Objets Aléatoire (M.O.A.)

Le Modeleur d’Objet Aléatoire (M.O.A.) développé aein du laboratoire est un outil

permettant la génération d'objets répartis aléatoent dans un volume fini. Ce projet de
recherche a débuté en 2001 avec des objets de g@osiple : spheres en 2D et en 3D
(Figure 1lI-43 a et b). Dans sa version actuellepeut créer des géométries bien plus
complexes, en 2D et en 3D, avec interpénétratisrobigets et intersection de ceux-ci avec les
faces du conteneur. Les fichiers géométriques peLldtee écrits sous divers formats : IGES,
STEP.... Pour une importation dans le code E.F. ABSQI¢ format en STEP est le plus

performant.
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(@) (b)

Figure 111-43 : exemples de génération d’objets avec M.O.A.

La partie la plus aboutie du modeleur est celldisafit des spheres. Il est possible
d’assembler des sphéres mono ou multi-diamétres danconteneur parallélépipédique ou
cylindrique. Les objets peuvent étre soit sépargscune pénétration possible), soit
interconnectés (pénétration autorisée). Dans led@dgets séparés, une distance inter-objets
minimale, égale au dixieme du plus petit rayon adible, est imposée pour éviter tout
probléme numérique lors de I'importation dans ldecdbaqus. Une option permet également
I'intersection entre la surface externe du conteetles objets.

V1.2 - Modeles numériques

Deux grandes familles de modeles ont été dévelsppéar décrire les matériaux modeles
réels : modéles en 2D et en 3D. Les premiers antititage de simplifier le travail et donc
d’obtenir plus rapidement des résultats et lesrs#xd’étre plus proches des matériaux réels.

Dans un premier temps, compte tenu de la compleXigrente a la mise en ceuvre des outils
de contact, des modéles mono-inclusion ont étéidénes, d’abord en 2D puis en 3D. Pour
une meilleure représentation de nos matériauxglersela était possible, des modéles multi-
inclusions ont ensuite été étudiés. Selon le typedface souhaitée entre les inclusions et la

matrice, différents outils de contact ont été nms®uvre.
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VI.2.1 - Modeles mono-inclusion

Les modeles mono-inclusion utilisés dans le cashdigtillons complétement cohésifs sont
représentés en Figure IlI-44. L'inclusion est ptae# centre du parallélépipéde et le contact
entre les deux corps est de type Tied. Les tenelusniques varient de quelques pour cent

jusqu’a 40% pour les modeles en 2D et jusqu’a 30% peux en 3D.

Pour traiter les échantillons partiellement décdbés température ambiante, les modeles
géomeétriques sont similaires, seule l'interfacaestgs deux corps est modifiée (Figure IlI-
45). La partie de I'interface décohésive (zone kmdsur la Figure 11I-45) est gérée par un
contact de type Hard Contact classique alors queaitte restante est gérée par un contact
Tied. Une seule teneur volumique a été considé288o), pour des taux de décohésion
variant de 0% a 100%.

(a) en 2D (b) en 3D

Figure Il1-44 : exemples de modéles mono-inclusionésifs en 2D et en 3D
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(@) en 2D (b) en 3D

Figure 111-45 : exemples de modéles mono-inclusiéaohésifs en 2D et en 3D

Un dernier modéle mono-inclusion a été réalisé ufeglll-46) pour étudier les propriétés
d’élasticité en fonction de la température des gtthans décohésifs. Il utilise I'outil Debond
pour faire propager la décohésion a linterface rivafinclusion d'un échantillon dont la

teneur inclusionnaire est voisine de 30% vol.

S—

/V

Pré-fissure

Figure 111-46 : schématisation du modéele numérigueno-inclusion utilisé pour I'étude des
échantillons décohésifs en fonction de la tempéeat
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VI.2.2 - Modeles multi-inclusions

Deux types de modéles multi-inclusions ont étéséal Le premier en 2D est un assemblage
« pseudo » périodique du modéle mono-inclusionidécta Figure 1l11-46. Il va permettre
d’approcher la réalité avec un placement « pseléhtaire » des pré-fissures aux interfaces

(Figure 1lI-47). La teneur volumique en inclusiaiis modele est voisine de 30%.

O Matrice

- Pré-fissure

~ Direction de
propagation

Ci
Figure llI-47 : schématisation du modéle numériquati-inclusion utilisé pour I'étude des
échantillons décohésifs en fonction de la tempiéeat

OO0 O

O
O
T2

Inclusions

L'utilisation du modeleur M.O.A (8 VI-1) a permis générer des géométries plus proches de
la réalité ou les inclusions sont réparties aléatoent dans la matrice. Ces modeéles ont été
utilisés pour décrire les échantillons cohésifsnfaot Tied) a température ambiante et en
température. lls seront également appliqués aderigion des échantillons décohésifs (Tied
+ Hard contact classique) a température ambiantpiement. Les teneurs en inclusions des
modéles numériques sont comprises entre 0 et 36l%h& Figure 11-48 illustre un modele a
forte teneur (35%).
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(a) matrice seule (b) inclusions seules (c) mattiagaclusions

Figure 111-48 : exemple de modele géométrique ciblggnéré a I'aide du modeleur M.O.A.
et importé dans le code Abaqus

VI.2.3- Tableau de synthése des modeles

Pour une meilleure vision des différents cas deréigraités, une synthese est proposée dans
le Tableau IlI-3.

Mono-inclusion Multi-inclusions

Outils de contact
2D 3D 2D 3D

Interface(s) completement cohésive(s)

Autre [28] X

Tied X X X X

Interface(s) partiellement cohésive(s)

Tied + Hard Contact X X X
Tied + Hard Contact Modified X X X
Debond X X

* outils de contact des codes RDM LeMans, ALGOBANI

Tableau 111-3 : synthése des différents modeldsés pour I'étude
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VIl - Conclusion

La simulation numérique du contact entre deux cegbsune opération délicate qui peut, dans
certains cas, poser des problemes de convergems.chdes E.F. proposent cependant
différents outils pour traiter ce probleme. Dansaelre de cette étude, nous avons testé les
différentes possibilités offertes par le code Alsacfin de choisir, parmi les outils

disponibles, ceux qui semblent les plus approgrigstre étude spécifique.

Pour les matériaux modeéles cohésifs, le contact datmatrice et les inclusions doit étre
permanent pendant toute la durée du calcul : léacbified est un outil parfaitement adapté a

cette situation.

Pour les matériaux décohésifs, le choix est pléfsciti. Avant tout, un outil de gestion de
contact a pour fonction d’empécher deux corps idespénétrer. De plus, dans cette étude, il
doit également prendre en compte I'adhésion ddacas, c’est-a-dire retarder I'ouverture de
I'interface matrice/inclusion. Peu d’outils peuveldcrire ce comportement. Le Hard Contact
Modified est I'un d’entre eux, mais il montre rapident ses limites lorsque les nceuds de
I'interface glissent les uns sur les autres : a#s, lil semble délicat de I'appliquer a des
surfaces courbes comme celles des inclusions. reasblution est d'utiliser des outils
développés pour gérer la propagation de fissureutll’ Debond permet de décrire le
phénomene souhaité et ce, quelles que soient ladée et la sollicitation. Cependant, cet

outil comporte I'inconvénient de n’étre utilisalgjae pour des géométries en 2D.

Les résultats des simulations numériques, obteausgpplication de ces différents outils de
gestion de contact, a température ambiante etratidm de la température, seront détaillés

dans le chapitre 4.
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Chapitre |V

Résultats numériques, expérimentaux et

analytiques

Ce chapitre est consacré a la présentation defatd8soumeériques des différents modeles
détaillés précédemment, ainsi qu'a leur confromataux valeurs expérimentales et

analytiques.

Au chapitre I, il a été montré que I'élaboratioesdmatériaux modéles décohésifs conduit a
des échantillons présentant une décohésion pariikl I'interface matrice/inclusions mais
également des microfissures dans la matrice. Lesereltions au microscope optique
permettent de distinguer deux types d’endommagemerdtriciel: des fissures

circonférentielles et des fissures médianes.

La premiere partie de ce chapitre s'intéressedentification des causes possibles de la
présence de ces défauts inattendus dans la phdseigtia. La seconde est consacrée a
I'étude du module d'Young effectif des matériaux dedes (cohésifs et décohésifs) a
température ambiante et en fonction de la temp@&aiues valeurs expérimentales sont
comparees a celles obtenues a l'aide des modelbgigumes (Hashin et Shtrikman) et a celles

estimées par simulation numérique.
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| - Causes possibles de la présence de microfssure

au sein de la matrice

Les différents types de microfissures susceptithlesister dans une céramique polycristaline,
principalement liées au procédé d’élaboration, étd#t recensés par Evans [1] en 1982.
Cependant, le cas des fissures délocalisées danattece n'est pas traité par I'auteur. Dans
nos matériaux biphasés, les microfissures, dégeptés avant |'étape de thermocompression,
résultent des étapes de pressage et/ou de friteigeel. L'étape finale de thermocompression
a tendance a refermer partiellement ces défautsconad.
Dans le but d'identifier et de comprendre l'origitie ces défauts inattendus au sein de la
matrice, nous avons utilisé des résultats expétmnen analytiques et numeériques. En
particulier, I'outil numérique a été mis en ceuvogipsimuler :

s I'étape de mise en forme par pressage unidireotioda la fritte de verre avec des

inclusions sphériques rigides ;

% I'étape de frittage naturel (uniquement le refresdiment).

.1 - Influence du procédé

I.1.1 - Etape de compactage de la fritte de vesirgppessage uniaxial
Le pressage uniaxial d’'une poudre entraine toujoneshétérogéenéité de compaction dans la
piece [2]. Dans notre cas, il semble raisonnableeateser que I'ajout d’'inclusions rigides va
augmenter I’hétérogénéité du champ de pressions ldgmoudre de verre pendant I'étape de
pressage. Pour valider cette hypothese, une éwdérique en 2D du champ des contraintes

autour des inclusions a été réalisée en utilisamhéthode des éléments finis (Abaqus). Les
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calculs réalisés dans ce paragraphe sont de tgpgus et les maillages sont réalisés a l'aide
d'éléments tétraedres linéaires (3 nceuds, 1 pamteégration). Dans le cas d’'un pressage
uniaxial (Figure IV-1.a, gmp= 45 MPa) d’'une matrice complaisanteuffce complaisante 10
GPa) contenant en son centre une inclusion rigiigudon rigiie= 340 GPa), le calcul des
niveaux de contrainte montre une distribution noifasme de la pression dans le moule
(Figure 1V-2.a). Comme prévu, l'utilisation d’'uneatrice flottante (Figure 1V-1.b) améliore
le pressage en symétrisant le gradient de press&s ne permet pas d’uniformiser celle-ci
autour des inclusions (Figure 1V-2.b). De nombréaxaux ont montré I'impact du procédé
de pressage sur la microstructure apres frittapart@ret al. [3] ont étudié I'évolution de la
microstructure lors du traitement thermique d’'uoeqre de zircone partiellement stabilisée,
mise en forme par pressage a sec et par coulagmrete. lIs ont observé une meilleure
homogénéité des échantillons obtenus par le progédsulage en bande qui conduit a une
meilleure densification. Plus réecemment, Meial. [4], dans une étude similaire relative a
I'élaboration d’une céramique (verre a base de iédtd) par coulage en bande et par
pressage a sec, sont arrives aux méme conclusicagparait donc que, quelle que soit la
technique de pressage, la densification du maténawontenant des inclusions rigides sera
inévitablement hétérogene parce que le pressageagéne forte dispersion des pressions au

voisinage des inclusions.
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Pcomp

(a) (b)

Figure IV-1 : conditions aux limites des modelesuilisés pour simuler le pressage d’'une
inclusion rigide dans une matrice complaisanteegsage uniaxial avec matrice fixe (a) et
flottante (b)

E Haute pression

Basse pression

(@) (b)

Figure IV-2 : cartographies des pressions obtermeassimulation du pressage d’'une
inclusion rigide dans une matrice complaisanteegsage uniaxial avec matrice fixe (a) et
flottante (b)

Afin de comprendre les interactions entre des siohs proches lors du pressage uniaxial,
plusieurs modeles numériques similaires au préd¢édars contenant deux inclusions rigides
ont été développés (Figure 1V-3). Les résultats tneor une distribution hétérogene des

contraintes principales maximales qui varient encfion de la distance inter-inclusions
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(Figure 1V-4). Dans la matrice, un fort gradient dentrainte existe au voisinage des
inclusions rigides, ce qui conduira vraisemblabletm& un gradient de compaction de la
poudre. Les cartographies d’isovaleurs montrent deses proches des interfaces
matrice/inclusions ou le niveau de contrainte ests tfois inférieur a la pression appliquée
(Pcomp= 45 MPa). La taille de cette zone, petite lorstpseinclusions sont eloignées (Figure
IV-4.a), augmente quand la distance inter-inclusidiminue (Figure IV-4.d). De plus, la
pression a mi distance entre les deux inclusiomngecfortement (d’environ 43 MPa pour le
Modele 1 a 21 MPa pour le Modéle 4, Figure 1V-5). &utre, le gradient de contrainte entre
les deux inclusions diminue également quand laadcs inter-inclusions diminué\¢ = 29
MPa pour le Modele 1 Ac = 7 MPa pour le Modele 4, Figure IV-5). Tous césultats
montrent qu’en présence d’inclusions rigides, lespage uniaxial crée un fort gradient de
compaction de la poudre, pouvant entrainer uneifitzion hétérogéne de la matrice lors de

I'étape de frittage.

Pcomp

Pcomp

Figure 1V-3 : conditions aux limites des modelesutilisés pour simuler le pressage de
deux inclusions rigides dans une matrice compldesapressage uniaxial avec matrice
flottante
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(@) Modeéle 1 (b) Modéle 2

-
o

(c) Modele 3 (d) Modéle 4

Figure IV-4 : contraintes de compactiospf) dans une matrice complaisante contenant deux
inclusions rigides et soumise a un pressage urligar 4 valeurs de la distance inter-
inclusions

Ratio I/d
0 0.5 1 1.5 2 2.5

Contrainte g,y (MPa)

-20 -
-25 -
-30 - Modéle 1
-35 - - Modeéle 2
-40 - -+ Modéle 3
45 = Modéle 4

Figure IV-5 : contraintes de compactiogi{zx) dans la matrice entre deux inclusions en
fonction du rapport I/d
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Des modéles numériques contenant plusieurs inclssaéatoirement réparties dans la
matrice ont permis de généraliser ces observatttmgffet, comme le montre la Figure 1V-6,
le phénomene observé précédemment (déficit de ipnesscalisée) dans le cas de deux
inclusions n’est pas significativement perturbé [@aprésence de nouvelles inclusions au

voisinage.

Z -9 MPa O
O

% -102 MPa O W

. QOO 2 COr

Figure V-6 : contraintes de compactiom¢) dans une matrice complaisante contenant
plusieurs inclusions rigides et soumise a un prgssaiaxial

1.1.2 - Etape de refroidissement lors du frittageurel

De nombreux travaux traitent du frittage d’échdmtis, avec ou sans inclusions, compactés
de facon non homogene. En 1982, Evans [5] a propose méthode pour estimer les
contraintes survenant lors du frittage de matériaws inhomogénes (en densité). Plus tard
Scherer [6] et Rahamagt al.[7] ont étudié la fiabilité des outils de prédictides contraintes
générées lors du frittage d'un matériau biphaseé ales inclusions rigides. Ces résultats
montrent que les niveaux de contrainte peuventf@&édement prédits pour des teneurs en
inclusions inférieures a 10% (en volume). Au-dedacette valeur critique, les interactions
entre les inclusions rigides ne peuvent plus éigligées et un écart significatif est observe
entre les valeurs expérimentales et analytiquesl¥a%, Honget al. [8] ont étudié, par la

méthode des éléments finis, le frittage d’une peutn compactée contenant des inclusions
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rigides afin d’observer son impact sur la densiftra du matériau. lls ont montré que la
présence des inclusions rigides proches les ureautees tend a retarder la densification du
matériau. Plus récemment, Boccacahial. [9] ont observé que le frittage d’une piéce crue
contenant des particules rigides conduit a un naatg@résentant un gradient de densité.

La présente étude est principalement focaliséel’'&tape de refroidissement du cycle de
frittage. En effet, c’est lors de cette étape quéidsuration se développe, du fait de la non-
homogénéité de densification de la piece crue. ittéardture [10,11,12,13] propose de
nombreux modeles analytiques pour prédire les nikede contrainte induits par le
refroidissement d’une particule unique dans unericgatdont le coefficient de dilatation
thermique est différent de celui de la particul@ud prédisent un niveau de contrainte
maximum localisé a 'interface matrice/inclusioreg@éndant, dans le cas d’un solide biphasé
mono-inclusion sollicité en traction, Tirosh [14jmét la possibilité d'une fissuration
circonférentielle dans la matrice, au-dela de éifdace (Figure IV-7), et propose une formule
empirique (Equation IV-1) pour calculer le rayonyen de cette fissure (Figure IV-7), a
partir des propriétés d’élasticité des constituantde la tailleR de l'inclusion. Les distances
des fissures dans la matrice mesurées sur nostiélcmasnsont proches de celles calculées par

le modele de Tirosh.

r /—65
r -/ 2¢Y -
R 2,[>’+y V-1

avecr étant le rayon moyen de courbure de la fissurecdéisée, R le rayon de la particule,

9, 3 ety des parametres fonction dg,Ep, Vi €tvy.
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it

vy

Figure IV-7 : zone de fissuration circonférentietielon I'analyse de Tirosh [14]

Afin de comprendre ces phénomenes d’endommagements avons réalisé une étude
numeérique du refroidissement uniforme (de 600°MAC2 d’une matrice vitreuse contenant
deux inclusions d’alumine dense (propriétés de @dsantillons) plus ou moins distantes
'une de l'autre. Le calcul numérique est de typertnomécanique couplé. Les conditions
limites appliguées a ces modeéles sont présentées-@ure 1V-8.a, le maillage utilise des

éléments triedres quadratiques (un exemple estédarla Figure 1V-8.b). Les cartographies
présentées a la Figure IV-9 illustrent les contesia,, a 20°C pour deux modéles (inclusions
tres proches et relativement distantes). Les i#syltitilisant la variable addimensionnelle I/d
(I etant la distance entre les deux inclusions letdlamétre des inclusions), montrent (Figure
IV-10 et Figure IV-11) qu’entre deux inclusions, ¢antrainte maximale est localisée a
l'interface matrice/inclusion, quelle que soit lastdnce inter-inclusions. Les résultats
numeriques ont été confrontés a ceux du modélgtanat décrit a I’équation IV-2.

-1 1ZGpr(am—ap)AT
(r/ro)3 4Gn+3Kp

[10] V-2

ou G, K eta, représentent le module de cisaillement, le modidecompressibilité et le
coefficient de dilatation, les indiceset p faisant respectivement référence a la matricelat a

particule AT représente la variation de température entrengs initial et le temps courant.
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Ce modéele décrit pour une inclusion unique le nivéas contraintes radiales en fonction de
la distance du centre de I'inclusion. Afin de prendn compte les effets de proximité dus a la
présence d'une seconde inclusion, nous avons figgehps résultats calculés pour chacune
des inclusions supposée seule. Il en résulte unalboard entre les résultats numériques et
analytiques tant que la distance inter-inclusicstssaffisamment grande (Figure IV-10) ; dés
que cette derniére devient inférieure au diamédw idclusions (Figure IV-10), I'’hypothese
d’'une particule isolée postulée par les modelesyagaes n’est plus valide. Dans ce cas, le
calcul numérique, capable de prendre en comptevit@mement et les interactions entre
deux inclusions proches, mene a des valeurs deraguies plus reéalistes que celles

déterminées par les modeles analytiques.

A
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Figure IV-8 : conditions limites et maillage d’uesimodéles axi-symétrique développé pour
simuler le refroidissement uniforme (de 600°C a20¥'une matrice vitreuse contenant deux
inclusions d’alumine dense plus ou moins distabtiee de I'autre (chargement thermique)
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O22
+432 MPa

0 MPa

-160 MPa

.

Figure 1V-9 : contraintesr, pour deux modeles numériques (chargement thermique

Analytique
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Figure IV-10 : contraintes thermiquesy dans la matrice entre deux inclusions en
fonction du rapport I/d

-117 -



Chapitre IV
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Figure IV-11 : valeurs analytique et numérique destraintes thermiques a l'interface
en fonction du rapport I/d

|.2 - Microfissuration médiane entre deux inclusigmoches

La microfissure médiane observée sur la Figur@lt{Chapitre 1) peut étre expliquée par la
combinaison des deux résultats précédents. Lorsigu inclusions sont suffisamment
éloignées 'une de l'autre (Modeéle 1, Figure IV)4la contrainte de compaction dans la zone
médiane entre les deux objets est approximativedgaie a la pression externe (dans le cas
présentocomp= 43 MPa pour g = 45 MPa). Dés lors, on peut penser que le coragaate
cette zone est quasi maximal et, qu'apres frittigpiece devrait présenter un faible taux de
porosité. Par conséquent, aucune fissure ne peutéselopper si le niveau de contrainte
n'atteint pas la contrainte a la rupture de la matrPart contre, si la distance entre les
inclusions diminue pour atteindre la configurata@crite par le Modéle 4 (Figure IV-4.d), la
contrainte de compaction dans la zone médiane éggrénclusions devient inférieure de

moitié a la pression externe (iGgomp= 21 MPa pour &: = 45 MPa). On peut alors supposer
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qu'apres frittage, cette zone faiblement compaat@a un taux de porosité significatif qui

entrainera une chute locale des propriétés meaasyigen particulier de la contrainte a la
rupture. Ainsi, la fissuration pourra se dévelopgpaur un niveau de contrainte plus faible que
la contrainte a la rupture de la matrice densemPhas différentes relations utilisables pour

estimer la contrainter en fonction du taux de porosité dans I'échantjlimm peut citer :

- la loi puissance [15] : o,=0,1-R)" V-3

- la loi exponentielle [16] : O, = 0, expEn.B) V-4

- la loi homographique [17] : _ 1-R V-5
9%~ %11 ap

avec : or : contrainte a la rupture du matériau poreux ;

oo contrainte a la rupture du matériau dense ;

Pr: taux de porosité totale du matériau ;

m, n, a: parametres expérimentaux fonctions du matériau.
En outre, lors du refroidissement de I'étape deafye, la distribution des contraintes entre
deux inclusions est fortement dépendante de lestartie, comme le montre la Figure 1V-10
qui représente les contraintes engendrées parfumidissement uniforme. La contrainte qui
se développe dans la zone médiane est toujourdgitlis que la contrainte a 'interface, mais
la résistance du matériau est également plus fdéns cette zone. Ainsi, la fissuration peut
s'initier dans cette zone si la résistance a laungpdécroit plus rapidement que la contrainte
maximale.
Le probléme est de connaitre le taux de porosgiéuélle dans cette région afin de pouvoir
estimer la résistance a la rupture locale du naatéA cet effet, nous avons mis en oeuvre une
méthode expérimentale indirecte basée sur la medwrenodule d’Young par une série
d’essais de nano-indentation le long d'une lignreedeux inclusions. A partir des résultats

de module obtenus, il est envisageable d’estimpotasité en utilisant la relation [18] :
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£ = ©PCSR) V-6

ou E : module d’Young du matériau poreux ;

Eo: module d’Young du matériau dense ;

Pr: porosité totale ;

s: parametre expérimental fonction du matériau.
Les valeurs de E ainsi mesurées sont approximagimenecrites par une courbe en U (Figure
IV-12), qui valide qualitativement les hypothéesestplées. Malheureusement, ces résultats
sont entachés d’un bruit trop important pour petreate calculer la porosité locale avec une
précision satisfaisante. Une amélioration de lan&pie expérimentale est donc indispensable
afin d’obtenir des valeurs suffisamment fiables mpparmettre de valider quantitativement
I'origine supposée de la fissuration médiane.
Avec les valeurs généralement admises paur, a ets, les résultats expérimentaux obtenus
ici ne valident pas I'hypothése de départ. Cepeandarmpartir de résultats moins bruités,
conduisant a une estimation plus fiable de la pt@osn peut envisager de la crédibiliser par

un ajustement optimal de ces parametres expérimenta

76 - x|
W —

<
% | |
= 72- 0 440um
g’ 70+ . . — profil de Nano-indentation
S 68
o]
o 66 -
3 64-
o . .
2 62 7 - [
60 I I I I
0 100 200 300 400

Abscisse x des points de mesures (mm)

Figure IV-12 : module d’Young en fonction de Iastdnce entre deux inclusions proches
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1.3 - Microfissuration circonférentielle proche daslusions

Dans le but d’expliquer l'origine des fissures oii&rentielles proches des inclusions (Figure
[1-10.b), un modele numérique simple (une inclussphérique unique placée au centre d’'un
cube de verre) a été développé pour décrire le phdes contraintes induites par le
refroidissement lors de I'étape de frittage. L'édilon est soumis a un refroidissement
uniforme (calcul numérique de type thermomécanicuelé) de la température de transition
vitreuse (f = 600°C) a la température ambianten{,I= 20°C). Au début de la simulation
(T = Ty), le contact matrice/inclusion est complétemeritésif (Tied sur toute l'interface).
Les conditions limites imposées au modele sontepitées a la Figure IV-13.a. Des éléments
tétraedres quadratiques (6 nceuds, 3 points d’'miiégs) ont été choisis pour mailler la
géomeétrie (Figure 1V-13.b).

A la fin de la premiére étape de calcul, la conteaimaximale est située a linterface
matrice/inclusion (Figure 1V-14.a). Pour une baidsetempérature suffisantaT =~ 300°C),

le niveau de contrainte a l'interface atteint lantcainte a la rupture de la matrice de verre
(or =45MPa) : la premiére rupture (pour une matrioerectement densifiée) correspond
alors a une décohésion entre la matrice et lesisimis, due aux contraintes radiales de
traction a l'interface (Figure 1V-14.b). L'inhomogéité apparente des niveaux de contrainte,
observée au coeur de l'inclusion, est consécutigtiisation du maillage automatique dans

le code E. F..
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(@) (b)

Figure 1V-13 : conditions limites (a) et maillagle) du modele numérique exempt de fissure

Gmax
45 MPa

4 MPa
-3 MPa

(e

(@) (b)

Figure IV-14 : isovaleurs (a) et directions (b) demntraintes principales maximales

Une fissure représentant cette décohésion est idtnocluite dans le modéle numeérique par
modification de la nature du contact a l'interfacee portion de la périphérie (modélisant la
décohésion) est gérée par un Hard Contact classigueste de l'interface (modélisant la

cohésion) est lié par un contact Tied comme préoétnt. Le méme chargement qu'a I'étape

précédente est appliqué a ce nouveau modele.
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A cause de la décohésion introduite, une conceémtrate contraintes se développe aux
extrémités de la fissure (Figure IV-15) et les cli@ns des contraintes principales en ces
points s’orientent d’environ 55° par rapport a lamale de linterface (Figure IV-16) : la

contrainte maximale de traction ne reste pas péipelaire a l'interface et peut donc donner

naissance a une microfissuration matricielle.

Gmax

45 MPa

0 MPa

-10 MPa

.

Figure IV-15 : cartographie des contraintes pringips maximales

(@) (b)

Figure 1V-16 : directions des contraintes principalmaximales dans le modeéle (a) et au
voisinage du front de fissure (b)
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Ces résultats montrent que la décohésion initisiecapable de générer une fissure qui peut
ensuite se propager dans la matrice en décrivaataautour des inclusions. Effectivement,
les observations au microscope n'‘ont pas permissefeer une fissure circonférentielle
isolée, sans décohésion interfaciale associéeo@&at a donc été intégré dans les modeles
numeériques et I'étude de l'influence mutuelle de deux défauts a été realisée. Dans un
premier temps, la fissure périphérique, voisinéad#écohésion interfaciale, tend a augmenter
I'instabilité des deux fissures et, par conséquardaugmenter 'endommagement. Toutefois,
lorsque la fissure matricielle est suffisammenigtée de l'interface matrice/inclusion, son
influence sur la propagation de la décohésion égligeable. Le calcul de la contrainte
maximale présenté a la Figure IV-17 a été effeetudront de fissure circonférentielle a une
distance d équivalente a la taille d’'un élémenindillage. La Figure 1V-17, qui représente la
contrainte maximale calculée en fonction de laadiceé relative entre les deux fronts de
fissures pour unAT donné AT = 100°C), montre que lorsque cette distance devie
supérieure au quart du rayon de l'inclusion, lesxdessures peuvent étre considérées comme
indépendantes I'une de l'autre. Loin de l'interfanatrice/inclusion, la contrainte calculée en
front de fissure circonférentielle est inférieurdaacontrainte a la rupture du verre et la

propagation de la fissure s’arréte.
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Figure IV-17 : contrainte principale maximale
Il - Représentativité des modeles numériques

Avant toute mise en ceuvre systématique, et aficcitre la fiabilité des résultats obtenus

par simulation numérique, nous avons cherché defala pertinence des modéles utilisés en

étudiant, a l'aide de modeéles simples (mono-inch)siles valeurs du module d'Young

obtenues pour des matériaux cohésifs et décola@stsune représentation en 2D et en 3D.

1.1 - Influence de la représentation 2D ou 3Dlawraleur du

module dYoung effectif

Une modélisation en 2D simplifie le travail numégg mais pose la question de la pertinence

d'une telle représentation pour prédire le compoetd élastigue de nos matériaux modeles.
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En effet, la représentation 2D (en contraintes gdasu en déformations planes) comme celle
illustrée par la Figure IV-18.a représente un mstipposeé infini de part et d’autre du plan
qui, par conséquent, correspond a une structureegant une inclusion cylindrique (fibre).
Par ailleurs, le méme modele géométrique consieéé@réSD correspond a une structure
contenant une inclusion sphérique (Figure IV-18.b)teneur décrite par la représentation 2D
ne sera pas la méme que celle exprimée par le m88Eld’ ou la nécessité d’ajuster la taille
de linclusion, sur le modele 2D par exemple, afenpermettre une comparaison directe des
résultats des deux simulations.

Dans le but d’évaluer cet écart, nous avons étoeiédeux modeles numériques (Figure V-
18.a et Figure 1V-18.b) dans lesquels l'interfan&ela matrice et I'inclusion est gérée par un
contact Tied imposé sur la totalité de l'interfade essai mécanique de traction a été simulé
pour déterminer le module d’Young correspondant @éenxx modeéles : comme supposé, les
résultats respectifs different. Afin de confirmermoint, un troisieme modéle constitué d'une
matrice parallélépipédique contenant une inclugigindrique en son centre a été construit
(Figure IV-18.c). Ce modele conserve le méme tygeahtact a I'interface et, conformément
aux hypothéses, donne des résultats en parfaitthewec ceux du modele 2D. Evidemment,
ces résultats sont différents de ceux obtenuseparoldele analytique de Hashin et Shtrikman
(Figure 1V-19), le premier décrivant une structw@ntenant une inclusion fibreuse et le
second une structure contenant une inclusion speriCependant, cette différence reste
inférieure a 8% pour les modéles dont la teneunmajue en inclusion n'excede pas 30%.
Au deld, la pertinence du modele est discutablsqué l'inclusion est alors trés proche des
bords de [I'échantillon ce qui risque de perturbes Irésultats (effets de bord). La
représentation en 2D reste cependant attrayantmusyour des teneurs inférieures a 25%

(écart avec la description 3D inférieur a 5%).
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(a) modélisation 2D d’'une  (b) modélisation 3D d’'une (c) modélisation 3D d’'une
inclusion sphérique ou inclusion sphérique inclusion cylindrique
cylindrique

Figure 1V-18 : modeles numériques mono-inclusior2Bn(a) et en 3D (b, ¢)
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Figure IV-19 : valeurs du module d’Young calculégzartir de modélisations mono-
inclusion en 2D et en 3D
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11.2 - Influence de la localisation de la zone éea@hésion sur la

valeur du module d’Young effectif

On peut supposer que la localisation de la décohggiar rapport a la direction du
chargement externe, peut avoir une influence sualleur estimée du module d’Young. Pour
valider cette hypothese, plusieurs essais de draatint été simulés sur un modele 2D
représentant une inclusion sphérique placée aurecatiine matrice parallélépipédique
(Figure 1V-20.a et Figure 1V-20.b). Dans un cas,di&cohésion est perpendiculaire a la
direction de chargement et, dans un autre, ellpagsiléle a cette méme direction (Figure V-
20.b). Lors des simulations successives, la zonelwsive varie depuis I'état complétement
cohésif jusqu’a I'état complétement décohésif eyyrpchaque état de décohésion, le module
d’Young effectif de I'échantillon est calculé. Leésultats ainsi obtenus (Figure I1V-21)
montrent une évolution du module d’Young avec lles@ment de la décohésion et une
influence significative de la localisation initiade la zone décohésive.

Un troisieme modele en 3D (Figure 1V-20.c) ayand teneur voisine (20% vol.) de celles des
descriptions 2D précédentes a été réalisé. La Eiyt22 montre que les valeurs de module
d’Young calculées & partir des modéles 2D et 30 posches pour des taux de décohésion
allant de 0% a 50%. Au-dela, les résultats ensedkux descriptions divergent, traduisant a
nouveau I'écart constaté au 8 1.1 : si la represtem 2D est bien appropriée pour décrire les
structures contenant des inclusions cylindriqudls, lst moins pour celles contenant des
inclusions sphériques (surtout pour de forts taenxdécohésion). Comme le montre la Figure
IV-23.a, la fissure a l'interface décrite par uppnésentation 2D modélise une décohésion qui
se développe le long du cylindre traversant I'étiHlan. Dés lors, la zone décohésive est
surestimée, puisqu’en réalité, elle n'intéressaurmgl’portion de la surface périphérique de

I'inclusion sphérique (Figure 1V-23.c).
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(@) décohésion (b) décohésion parallelle a la (c) décohésion
perpendiculaire a la direction  direction de chargement perpendiculaire a la
de chargement direction de chargement

Figure IV-20: modéles numériques avec interfacdipement décohésive (ligne blanche) en
2D (a, b) et en 3D (c)

HS cohésif

Module d'Young (GPa)

- Amorce de type |
~ Amorce de type Il

0% 20% 40% 60% 80% 100%
Taux de décohésion

Figure IV-21 : : évolution du module d’Young d’uché@ntillon mono-inclusion (20% vol.) en
fonction du taux de décohésion pour deux localsetide la zone d'initiation de cette
décohésion

! Le taux de décohésion est le rapport entre laserfiécohésive et la surface totale de I'inclugmn3D) ou le
rapport entre la portion de périmétre décohédi perimetre total du cercle représentant I'indasien 2D).
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| HS cohésif ——2D
—— 3D

Analytique

HS' poreux

Module d'Young (GPa)

0% 20% 40% 60% 80% 100%
Taux de décohésion

Figure 1V-22 : impact de la modélisation mono-irsttn (20% vol.) en 2D et en 3D de la
propagation d’une fissure sur les valeurs de modiif¥eoung

Gy
Bl Debonding zone Jra—
(a) modele cylindrique (b) modele 2D (c) modeleésigue

Figure 1V-23 : différents modeles en 2D et en 3Dtenant une interface matrice/inclusion
partiellement cohésive

L'évolution du module d'Young, dans le cas de langobasse du modéle analytique de

Hashin, est illustrée par la Figure 1V-22 et paut @écrite par la relation IV-3 :
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E +E E «—E
Ea — HScohe5|f2 HSporeux _ —HScohesif HSpOFeuX.tanhq,..(X_ XO,S)) V-3

ou E Hsconesit : Module d’Young calculé a partir du modele prétlicke Hashin et
Shtrikman pour un matériau aux interfaces complétéroohésives ;
E nsporeux : Module d’Young calculé a partir du modeéle prétlicke Hashin et
Shtrikman pour le méme matériau ou les inclusionisles caractéristiques de l'air
(matériau poreux) ;
X : longueur relative de la zone décohésive ;
Xo 5. abscisse du point d’inflexion de la courbe ;
r . parametre d’inflexion de la courbe.
Le seul objet de cette relation, purement empiricest de proposer un outil donnant une
bonne interpolation des valeurs Bgestimées par simulation (écart inférieur a 10%@tteC
expression traite du cas le plus défavorable (bbasse), mais un travail similaire peut étre

effectué pour le cas le plus favorable (borne Haute

I1.3 - Influence du maillage sur la valeur du madlYoung
effectif
L’outil Debond va étre utilisé dans la suite det@vail pour traiter I'évolution du taux de
décohésion au cours d'un chargement thermique ridaoé ou descendant). Comme il est
basé sur une méthode de « déboutonnage » des meudsillage, il apparait judicieux de
regarder I'impact du maillage sur les résultatsngdaotre cas le module d’Young). Nous
avons appliqué différents maillages, plus ou moaifnés, a l'interface matrice/inclusion du
modéle mono-objet 2D. Pour déterminer le moduldadi&ité, une variation de température
donnée AT = 300°C) est imposée au modele et un essai deremsion (1 MPa) est simulé a

la fin du chargement thermique. Un chargement enpcession a été choisi pour éviter toute
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augmentation de la décohésion lors de I'évaluadiomodule : un tel épiphénomene était en
effet inévitable avec un essai de traction (augatent de la contrainte de traction radiale a
I'interface). Une attention particuliere a été perta la valeur de la pression appliquée afin
que celle-ci soit d’intensité suffisamment faibleup ne pas générer un endommagement
supplémentaire lors de I'essai et suffisammentefpdur générer une déformation compatible
avec la résolution géométrique du code E. F. dtilis

Les résultats présentés a la Figure IV-24 monteet le choix du maillage a effectivement
une influence significative sur le résultat finBlour un taux de discrétisation interfaciale
donné (rapport entre la taille d’'un élément a €nfice et le périmetre de celle-ci), I'écart
entre les valeurs de module calculé a partir deg deodeles extrémes (taux de discrétisation
de 0,017 et 0,133) est supérieur a 30%. Au vu daé&sultats, il a été choisi pour la suite de
I'étude d’appliquer un taux de discrétisation d@33, (maillage offrant le meilleur compromis
entre le temps de calcul et la qualité des rés)l@tl'interface lorsque I'outil Debond est

utilisé dans la simulation.

80

Module d'Young (GPa)
g1 01 O O ~N N
o 01 O 01 O O

SN
6]
!

4 0 T T T T T T T

0.000 0.020 0.040 0.060 0.080 0.100 0.120 0.140
Taux de discrétisation a l'interface

Figure 1V-24 : influence du maillage a l'interfaceatrice/inclusions sur la valeur estimée du
module d’Young
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lll - Module d'Young a température ambiante

[11.1 - Matériaux cohésifs

Il a été vu au chapitre Il que le contact Tiedl@sh approprié pour simuler le comportement
de matériaux complétement cohésifs. Les modeélesériques en 3D utilisés ici sont
constitués de plusieurs inclusions réparties alléatent comme le montre la Figure 1V-25.

Les valeurs de module d’Young obtenues par les taxhniques (expérimentale, analytique
et numérique) ont été reportées sur la Figure Virziémontre que les prédictions analytiques
et numériques sont en bon accord avec les résudigérimentaux. Par ailleurs, on peut
constater que les résultats obtenus avec des esmpaisns multi-inclusions en 3D sont plus
proches des résultats du modéle analytique de hlgsigi ceux donnés par les modeéles mono-
inclusion en 2D ou en 3D (Figure IV-19). Les modatemeériques développés sont donc bien
adaptés au propos de la présente étude. Les tiendla@ue I'on constate sur la figure pour les
valeurs numériques proviennent du tirage aléatda&s positions des inclusions dans la
matrice. En effet, il est possible que les inclasioccupent des positions tendant a accroitre
(typiqguement alignement paralléle a la directiorsdiicitation, Figure 1V-27.a) ou a abaisser
la rigidité du modeéle (alignement, perpendiculairéa direction de sollicitation, Figure V-

27.b).
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(a) matrice seule (b) inclusions seules (c) mattiagaclusions

Figure IV-25 : exemple de modele géeométrique ab(&3% vol.) importé dans le code
Abaqus

1801 _Hs.
160 | —HS+

4 expérimental
140~ numérique
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Module d "Young (GPa)
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Teneur en inclusions d'alumine (% vol.)

o

Figure VI-26 : comparaison entre les valeurs de oled!’Young a température ambiante
issues des approches expérimentale, analytiquereérique pour des échantillons
completement cohésifs
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Figure IV-27 : exemple de positionnement des inghsstendant a accroitre ou a abaisser
la rigidité de I'échantillon.

[11.2 - Matériaux décohésifs

Les modéles géométriques utilisés pour prédire ledule d’Young des échantillons
partiellement décohésifs sont les mémes que celiséatprécédemment (Figure 1V-25) ; au
plan numérique, seule la nature du contact auxfates matrice/inclusions a été modifiée. Le
contact Tied est conservé pour la portion de sartahésive et le contact maitre/esclave est
utilisé pour gérer les interactions matrice/inabunsi sur la portion de surface décohésive.

Les deux premiers modeéles (Cas 1 et Cas 2) détrdes échantillons ayant un taux de
décohésion de 50%. Dans le Cas 1, les décohésiahsosites orientées perpendiculairement
a direction de sollicitation externe (Figure IV-2gt dans le Cas 2, elles sont toutes orientées
parallelement a cette direction (Figure 1V-28.bh tdoisieme modéle (Cas 3) représente un
échantillon dans lequel le taux de décohésion e25d% (Figure 1V-28.c). Enfin, dans un
denier modele (Cas 4), les cavités matriciellessoet plus occupées par les inclusions

d’alumine afin de décrire un échantillon poreux.
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Figure IV-28 : illustration des zones de contachésif (en noir) et des zones de contact
décohésif (en blanc) considérées pour les modeélegriques multi-objets

La Figure IV-29 montre que les valeurs obtenues ipesures ultrasonores sur des
échantillons contenant des inclusions a interfgatiellement cohésives sont inférieures a
celles du modéle prédictif de Hashin et Shtrikmppligué a un état complétement cohésif
(Figure IV-29, HS- cohésif) et supérieures a callesnéme modele appliqué a un état poreux
(Figure 1IV-29, HS+ poreux). De plus, quand le talexdécohésion interfaciale augmente, les
valeurs de module d’Young apparent calculées paulstion numérique chutent et tendent
vers celles des échantillons poreux. Les résuttateériques pour les éprouvettes poreuses
(Cas 9 sont légerement inférieurs a ceux corresponddat ldorne HS+ poreux. Dans les
deux cas (Cas 1 et Cas 2, Figure IV-28.a et Figue8.b), 50% des interfaces
matrice/inclusions sont cohésives. Les résultats gimulations sont inférieurs aux valeurs
expérimentales : il semble alors raisonnable desgreque I'endommagement réel (taux de
décohésion) est inférieur a 50%. Par contre, le @@odumérique comportant un taux de
décohésion de 25%Cas 3, conduit a des valeurs de module calculées psodes valeurs
mesurées. Ce résultat, important pour la suite 'éede, permet d'estimer le taux de
décohésion effectif des échantillons a températareiante.

Ces résultats confirment I'influence de la locdlma de la zone de décohésion sur la valeur

du module d’Young. A titre d'exemple, pour des niesi&€ontenant plus de 20% d'inclusions
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et pour lesquels le taux de décohésion est de ED#odule d’Young varie de plus de 20%
en fonction de la localisation de I'endommagemedépendant, il faut souligner que
I'orientation arbitraire imposée dans les modelesi®ls Cas let Cas 3 ne peut, en aucun,
étre cas représentative de la realité de I'échantilans lequel l'initiation des décohésions
intervient aléatoirementaux interfaces des inchisigamorcage au voisinage d’'un défaut
initial présent dans I'échantillon).. Dés lors, @eut penser que les deux modéles
précédemment décrits (Cas 1 et Cas 2) peuvent@tsedérés comme les limites haute (Cas
2) et basse (Cas 1) encadrant les valeurs du matliYleung apparent de matériaux

partiellement cohésifs présentant un taux de dé&ioméle 50%.

— HS+ poreux — HS- cohésif
— 140 -  expérimental + numerique casl
O qop0. X Numerique cas4 ° numerique cas2
(D , -
= numeérique cas3
o 100 -
c
o> 80-
> )
© 60 -
Q
_§ 40 -
s 20-
O I I I I |
0 10 20 30 40 50

Teneur en inclusions (% vol.)

Figure 1V-29 : comparaison entre les valeurs de medl’'Young a température ambiante
obtenues a l'aide des approches expérimentaleytgaé et numérique pour des
échantillons partiellement cohésifs
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IV - Module d'Young en fonction de température

V.1 - Matériaux cohésifs

L'estimation du module en température a été eféectupartir de modéles numériques mono-
inclusion dont la teneur est voisine de 30% vol.geation des interfaces est assurée par un
contact de type Tied. Au Chapitre Il, l'influence ld température sur le module d'Young de
chacun des constituants des matériaux modéles aagtetérisée. Pour traduire aussi
fidélement que possible le comportement de nosnéidbas, il est nécessaire de prendre en
compte ces résultats dans les modéles numériguesépi®uvettes qui vont subir des
sollicitations thermiques.

La Figure IV-30 illustre les résultats obtenus poaréchantillon contenant 30% d’inclusions
en volume. Sur la premiére partie de la courbeTigg jusqu’a Tp), le module d’Young
décroit trés faiblement. L'écart entre les valexpérimentales et les valeurs analytiques est
de l'ordre de 2% et il reste inférieur a 4% ente Valeurs expérimentales et les valeurs
numériques dans cette gamme de température. Audeelly, la matrice vitreuse voit son
module d’Young décroitre plus rapidement. L'écatre les valeurs expérimentales et celles
données par les modéles prédictifs augmente ptaindite 9% a 900°C.

Dans tous les cas, les outils de prédiction (aimplgt et numérique) permettent une bonne
estimation de I'évolution du module d’Young poursdi&chantillons biphasés présentant un

accord dilatométrique entre les deux phases.
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Figure IV-30 : comparaison des valeurs prédictij@salytiques et numeériques) et
expérimentales du module d’Young apparent pourchiaudtillon contenant une teneur en
inclusions de 30% en volume.

IV.2- Matériaux décohésifs

IV.2.1 - Matériaux mono-objet
Comme dans le cas précédent, nous avons traitéwenpremiere approche le cas simple
d’'une structure mono-objet. Pour l'étude des péipa d’élasticité en fonction de la
température, nous utilisons plusieurs modeles riaisdgervenir différents outils de contact
(Tied et maitre/esclave) et I'outil Debond. Ce derrpermet de faire propager une fissure
initiale selon une direction pré-définie (Figure-B). Le critere choisi pour gouverner la
propagation est le niveau de contrainte calcul&an de fissure a une distance d de celui-ci.
L’inconvénient de cette approche simplificatricé @s ne considérer qu’'une seule inclusion
et, par conséquent, une seule décohésion donirlegdamorcage aura une forte influence sur
les résultats obtenus. De plus cette étude neetopie de la phase de refroidissement de

I'échantillon. Ce choix a été motivé en un premieu par des raisons physiques et

- 139 -



Chapitre IV

techniques. En effet, I'outil Debond ne peut traiggile des problemes évoluant d'un état
« boutonné » vers un état « déboutonné » ; en acasinil n’est capable de « reboutonner »
un systeme initialement ouvert.
L'étude de ce probleme, dont le point de départaempérature I, a eté decomposee en
trois étapes :
% montée en température
Au-dela du T I'échantillon est supposé dans un état completenvemesif d'ou
I'utilisation d’'un contact Tied entre la matrice l@bclusion pour gérer le contact lors de
la montée en température.
% descente en température (deaTlc)
Au début du refroidissement, I'échantillon est danstat complétement cohésif et |'outil
Tied est donc conservé pour gérer le contact. issbale température génere a l'interface
des contraintes de traction dont l'intensité augeerogressivement avec la baisse de la
température et le calcul est arrété des que laaioté maximale atteint la résistance a la
la rupture du verre (45 MPa). Il est ainsi possilikstimer la températurecTa laquelle
s'initie la décohésion ;
s descente en température (deal Tampiantd
A partir de T, la décohésion a linterface est supposée effectRour traduire cet
endommagement, une fissure de faible dimensiom&stuite dans le modeéle numérique
et la gestion du contact entre la matrice et lis@n est assurée par 'outil Debond.
Ensuite, la fissure se propage le long de l'intesfen fonction du niveau de contrainte
existant a la distance d du front de fissure.
Le module d’Young a été estimé par un essai de oessan virtuel (LMPa), réalisé a

différentes températures.
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La Figure 1V-32 présente les résultats expérimeqtamalytiques et numeériques pour un
échantillon contenant 30% vol. d’inclusions. Queltpie soit la méthode utilisée
(expérimentale, analytique ou numeérique), on coadiars du refroidissement que, sur la
plage s'étendant des hautes températures jusgui@ Module d'Young varie linéairement
avec la température. Dans la gamme de tempéradunerise entre Jet Tc, le module est
stable. Le niveau de contrainte calculé reste igtiéra la contrainte a la rupture qui est
atteinte pour § = 300°C. En dessous de Ta baisse de module résulte de I'amorcage et de la

propagation de la décohésion a l'interface.

Matrice

Inclusion

Direction de
propagation

Figure IV-31 : illustration du modeéle numérigue meinclusion utilisé pour I'étude du
module d’Young en fonction de la température.

Les résultats numériques obtenus décrivent bidiikiadu comportement en température du
module d’Young (Figure 1V-32). L'écart par rappoaux valeurs expérimentales peut
s’expliquer par la représentation en 2D ainsi garel’ptilisation d’une inclusion unique ou la

préfissure a été placée dans la situation la pfitisjue (chute rapide du module). L'écart
maximal est de I'ordre de 5% par rapport aux vaaxpérimentales. Le modeéle analytique

de Hashin décrit bien la partie cohésive (T g ;Ten revanche, dans le domaine des basses
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températures, des que I'endommagement de I'édoansé manifeste, le modele analytique,
qui nest pas en mesure de prendre en compte &hdéion, conduit a des valeurs différentes
des résultats expérimentaux et numériques. Ainalgma sa « simplicité », le modéle mono-
inclusion rend compte assez fidelement de I'évoiutidu module dYoung lors du
refroidissement.

L’analyse séquentielle des incréments de tempsessifs de la simulation numérique permet
d'identifier linstant a partir duquel la décohésise propage dans le second modeéle.
Lorsqu’un nceud est « déboutonné » nous avons imgosalcul de prendre en compte une
valeur faible (t = 18 s ) pour le pas de temps suivant. Ce choix a pbjet de faciliter la
convergence du calcul en permettant, a chaque cutldinage », de limiter les grands
déplacements qu'induirait un grand pas de tempselle analyse, il ressort que le premier
« déboutonnage » se produit trés rapidem&ht<( 10°C).

Les valeurs de module calculées pour T=aTpartir du modéle cohésif (Tied) et du modeéle
décohésif (Debond) sont identiques (écart de 0,0R%0)aille de la préfissure introduite dans
le modéle décohésif est suffisamment faible poysagemodifier les propriétés d’élasticité.
L'inconvénient lié au passage du modele cohésgd)lau modéle décohésif (Debond) pour
T= T¢ est la perte des informations de type déplacenstrsntraintes. En effet, la contrainte
en début de calcul dans le modele décohésif el. ritét inconvénient n'a pourtant pas une
grande influence sur les résultats puisque l'inimtidn de la pré-fissure favorise localement
'augmentation de la contrainte en front de fissires lors la démarche mise en place semble

acceptable.
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Figure IV-32 : comparaison des valeurs calculéas(gtiques et numériques) et mesurées du
module d’Young apparent en fonction de la tempéeapour un échantillon contenant une
seule inclusion correspondant a une teneur de 30%o&ume.

IV.2.2 - Matériaux multi-objets

Cette seconde approche tend a étre plus procheagluéel ou, a priori, les fissures vont
s’amorcer aléatoirement (en fonction des défaugsemts au voisinage de l'interface). Le
modele, basé sur la répétition du motif mono-indigprécédent, est composé de plusieurs
inclusions dont les zones pré-fissurées (géréekauait Debond) ont été réparties de maniéere
« aléatoire » (Figure 1V-33). Le calcul numériquemporte quatre étapes : les trois étapes
décrites au paragraphe précédent et une quatriehteage de la montée en température de la
température ambiante {fiantd jusqu’aux hautes températures. Cette derniepedtat suite

a la descente en température de al Ty. A la fin du refroidissement (T=kpiang, UNE
remontée en température est simulée, au coursqdella le contact interfacial est toujours
gouverné par 'outil Debond qui, dans ce cas, sepmte comme un contact maitre/esclave

standard. Comme précédemment, le module d’Youngsgishé par un essai de compression.

- 143 -



Chapitre IV

O Matrice

- Pré-fissure

~ Direction de
propagation

Ci
Figure IV-33 : illustration du modele numérique mrihclusion avec répartition « aléatoire »
des pré-fissures utilisé pour I'étude du moduleadiyg en fonction de la température.
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Au refroidissement, pour T >4T, les résultats des modeles multi-inclusions, ésgntés a la
Figure IV-34 sont similaires a ceux des modéles aviaplusion de la Figure 1V-32 ; en
revanche, pour la gamme des basses températigessidtats different de ceux obtenus avec
la représentation mono-objet. Dans la phase dedéance du module d’Young, les valeurs
obtenues avec les modéle multi-inclusions sont plikeches des valeurs expérimentales
obtenues par mesures ultrasonores (écart maxirf@iear a 3% par rapport aux valeurs
expérimentales). Ce résultat était prévisible pugsia configuration décrite a la Figure 1V-31
est le cas le plus critique. Le recours au modeldtifimclusions permet de placer
volontairement les décohésions dans la positioplla critique (4 inclusions) et la plus
favorable (5 inclusions).

Lors de la montée en température, les valeurs ddul@mod’Young calculées restent
sensiblement constantes jusqu'a 100°C puis ellegnantent (traduisant la fermeture
progressive des décohésions). Toutefois, cette mEacest plus rapide que celle observée
expérimentalement et le "plateau” est atteint aoxirens de 300°C contre 600°C. Cette
difféerence est strictement imputable a la perte idésrmations de type déplacements et

contraintes lors du passage du modeéle cohésif YTdadmodele décohésif (Debond) pour
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T = Tc au refroidissement, qui conduit inévitablemen&éinir Tc (ici égal a 300°C) comme
I'état de contrainte nulle alors que celui serhis [situé expérimentalement autour de Tg (ici
égal a 600°C). Ce dernier résultat met en évidésmdimites de la démarche adoptée pour
décrire un cycle thermique complet mais permetetoig de retrouver une évolution du
module d’Young en forme de boucle d’hystérésispigejant ainsi qualitativement les

observations expérimentales.
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Figure IV-34 : comparaison des valeurs calculéam(gtiques et numériques) et mesurées du
module d’Young apparent en fonction de la tempéegpour un échantillon contenant
plusieurs inclusions correspondant a une teneud@k en volume.

V - Conclusion

Dans cette partie de I'étude, un certain nombreédaltats a été décrit et commenté. Au
chapitre Il, deux types de fissures inattendueseavaété observés dans les échantillons

partiellement décohésifs : les premieres, meédiamd@se deux inclusions proches et les
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secondes, circonférentielles, a proximité des siohs. Pour comprendre l'origine de ces
fissures nous avons utilisé des modeles numéricareles modeles analytiques permettant de
calculer la contrainte au voisinage d'une particidelée dans une matrice prédisent
systématiquement un maximum de contrainte a liater matrice/inclusion. Ces artefacts ne
pouvant étre liés qu’au procédeé, nous avons cheisimuler I'étape de pressage puis celle de
refroidissement post-frittage dont on sait qu'ekeit générer des contraintes résiduelles non
négligeables. Les simulations réalisées montrerd bHétape de compactage crée des
hétérogénéités de compacité dans le matériau iées, len particulier, a la présence des
inclusions. Apres frittage, les zones peu compactpeesenteront vraisemblablement une
porosité plus importante que le reste de I'écHantiet, par conséquent, des propriétés
mécaniques (comme la contrainte a rupture) pluslesi Lors du refroidissement post-
frittage, le niveau de contrainte résiduel augmemtec la baisse de la température de
I’échantillon ; lorsqu'il devient égal a la contr a la rupture des zones les moins denses, les
fissures médianes se développent et se propagent'juce qu'elles atteignent des zones plus
compactes de I'échantillon. Ces hypotheses sotitajivement confirmées par les résultats
des simulations numeériques et ceux d'une seérisal®&®n nano-indentation sur les zones
supposees faiblement densifiées.

Plusieurs études préliminaires ont également éisé&s pour juger de la pertinence des
modeles utilisés dans ce travail. Par commoditéstiicourant en simulation de travailler en
2D ; cependant, dans notre cas, l'analyse en 20 gqiéapprochée dans la mesure ou elle
décrit un motif supposé infini de part et d'autne plan et représente donc une matrice
parallélépipédique contenant en son centre uneudiwi cylindrigue et non sphérique.
Toutefois, cette approximation n'est pas critigaesdla mesure ou elle n'induit qu'un écart

assez faible avec les modéles 3D (< 8%). Ce prablmreprésentativité se retrouve pour les
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modeles décohésifs ou la fissure réelle, en foreneatbtte sphérique, est remplacée par une
surface cylindrique concave.

La derniére étude préliminaire présentée dans apittl porte sur I'impact du maillage sur
les modéles numériques utilisant I'outil Debond mpfaire propager une fissure pré-existante
dans une direction donnée. Cet outil étant baséesudéboutonnage » des nceuds d’interface
pour un niveau de contrainte défini, le maillagegan role prépondérant sur la qualité des
résultats : un maillage grossier aura tendanceéé&er I'ouverture de l'interface.

Une fois ces pré-études achevées, nous avons a@ g modeles retenus a la prédiction de
I’évolution du module d’Young de nos matériaux mlede Ce sujet a été traité en deux
volets : le premier porte sur les mesures a tenyo@ambiante et le second sur celles en
fonction de la température. Dans les deux cas ramams étudié les deux familles de
matériaux modeles : échantillons complétement dfshést échantillons partiellement
décohésifs.

A température ambiante, les résultats analytigpesé inférieure de Hashin), numériques et
expérimentaux sont confondus pour les matériaux pb&tement cohésifs : ce constat a
permis de valider la bonne qualit¢ de nos modelenéniques. Pour les échantillons
partiellement décohésifs, le modele analytiqueiragilisable puisqu’il ne peut prendre en
compte I'endommagement lié a la décohésion. Ennehe les résultats obtenus avec les
modéles numériques sont proches des valeurs exgréidlas, ce qui nous a permis de
conclure qu'a température ambiante les échantillprésentent un taux de décohésion
d'environ 25%.

Un travail similaire a ensuite été effectué en daisvarier la température pour des
échantillons complétement cohésifs et partiellemdatohésifs. Pour les éprouvettes
cohésives, la confrontation des résultats des rmedélmériques et analytiques avec les

valeurs expérimentales a permis d’observer un looard entre ces trois techniques. L'allure
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du comportement au refroidissement révélé par lesunes ultrasonores a pu étre reproduite
en simulation numérique : bien que les résultaiensodégeérement plus faibles I'allure
générale est relativement bien décrite. Le modeddytique n'est ici applicable que dans la
gamme de températures (hautes températures) eaHaatillons sont dans un état cohésif.

En revanche, la simulation de la montée en tempe&rata pas pu étre correctement décrite a
cause de la démarche mise en place a partir diél ebond pour décrire le refroidissement.
Malgré cela, le cycle thermique simulé a permislélerire une évolution du module d’Young
sous la forme d’une boucle d’hystérésis comme tkaoas des essais expéerimentaux.
L’amélioration des modeles numériques devraientnpére 'obtention de meilleurs résultats

(en particulier lors de la montée en températura)jresi de s’approcher du cas réel.
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La prédiction du comportement thermomécanique éiaataires, matériaux hétérogenes par
excellence, se réveéle une tache généralement welicampte tenu de leur microstructure
complexe. Ce probleme a pu étre abordé de facam fiaple en étudiant des matériaux
modeles biphasés en lieu et place de ces réfregtdtn s'intéressant plus particulierement a
I'évolution du module d'Young avec la températurée rbéle des changements
microstructuraux a été étudié. Les résultats emprfaux obtenus avec des réfractaires
industriels montrent que I'évolution du module did¥wm en fonction de la température est
caractérisée par une boucle dhystérésis, révétatd'un endommagement d’origine
thermique lié aux différentiels de dilatation entes phases. Des modéles analytiques et
numériques ont été exploités et les résultats alggls conduisent ont été comparés aux

valeurs expérimentales.

Deux types de matériaux ont été élaborés : lesaungerfaces matrice/inclusions cohésives
(Ao = 0), les autres a interfaces matrice/inclusion®késives Aa # 0, dmatrice < Qinclusion)- La
premiéere famille ayant été largement étudiée daradre d'une étude précédente, nous avons
essentiellement porté notre attention sur la sezoNdanmoins, les résultats obtenus ici dans
le cas des matériaux cohésifs sont, tant au plalytague que numérique, en bon accord avec

ceux trouvés antérieurement.

Conformément aux prévisions analytiques et numésgdes décohésions ont été observées
aux interfaces matrice/inclusions dans les échansil décohésifs. Toutefois, deux autres

types d’endommagement inattendus ont été mis eledoe dans la matrice :

+» des fissures médianes entre deux inclusions vaisident nous avons attribué
I'origine a la non-uniformité du pressage de lacpierue qui entraine dans les zones

concernées des domaines de plus faible compaetialonc de moindre résistance ;
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+ des fissures circonférentielles autour des inchssialont nous avons montré qu'elles

sont induites par l'initiation et la propagationla@&écohésion interfaciale.

Une étape de post frittage par thermocompressiomgienéanmoins d’améliorer la densité

globale des échantillons et de résorber partielidroes deux types de défauts inattendus.

Afin de modéliser, par la méthode des élémentssfilk comportement des matériaux
biphasés élaborés, la mise en ceuvre d'outils déaatocapables de relier les phases
matricielle et inclusionnaire s'est avérée incomahble. Une part importante de ce travail a
donc été consacrée au test des différents ous|sodibles dans le code E. F. Abaqus afin
d’en retenir les plus pertinents. Pour les maté&rieohésifs, il s'agit de traduire I'absence
d’endommagement d’origine thermique, quelle quéladiempérature. Cette préoccupation a
été prise en compte par l'utilisation du conta@dlqui permet d’établir un contact permanent
parfaitement adapté a la description de cohésionirterfaces. Dans le cas des matériaux

décohésifs, deux outils ont été retenus :

s atempérature ambiantée contact est géré par un outil Tied pour laiparvhésive de
la surface matrice/inclusions et par un outil MaHsclave de type Hard Contact

classique pour la portion de surface décohésive ;

% lorsque la température varjde contact doit autoriser I'ouverture et/ou lanfeture
des décohésions. L'outil retenu est un de ceux rgéaméent utilisés pour faire
propager une fissure (Debond), le critere d’ouverfarmeture étant basé sur la valeur

de contrainte calculée en front de fissure.

Les différentes études menées sur des modeles momaulti-objets en 2D ou en 3D ont

montré que :
pour les matériaux cohésifs :

s les résultats expérimentaux, analytiques (bornérigire de Hashin et Shtrikman) et

numeriques sont en bon accord quelle que soitiadeature ;
pour les matériaux décohésifs
% le taux de décohésion a température ambiante eséh e 25% ;

% les modeles prédictifs analytiques ne sont plussatiles lorsque 'endommagement

se développe (a partir de Iors du refroidissement) ;
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% les prédictions numeérigues sont en bon accord l@ge@sultats expérimentaux depuis
les hautes température jusqu’a la température amtebja

« l'outil Debond permet de décrire assez fidelemantHute des propriétés d’élasticité

lors du refroidissement (de & Tambiant ;

s le comportement d’hystérésis observé expérimentiéme peut pas, pour linstant,
étre complétement décrit par I'outil Debond.

Un nouvel outil dénommé Virtual Crack Closure Tagme (VCCT) a été récemment
introduit dans le code Abaqus. Il s'agit d'une metbgie originale d’analyse, dédiée aux
utilisateurs de composites a hautes performanaespagticulier ceux travaillant dans le
domaine de l'aéronautique. Cet outil permet de lemia délamination d’'un composite,
d’identifier le chargement maximal a partir dugqlet fissures s’initient et de prédire le
comportement de la structure lorsque les fissurga@pagent. || semble utilisable pour traiter

la rupture d’interfaces fragiles simulant la débé dans un matériau multiphaseé.

Un des avantages du VCCT, par rapport au Debondjt se pouvoir initier la ou les
premiere(s) fissure(s) et ainsi, sans doute, darddthystérésis du module d’Young observé
expérimentalement sur les matériaux modeles dédsh@a plan pratique, son utilisation
permettrait donc de n'avoir recours qu'a un setil pour décrire un cycle thermique complet

(montée et descente).

Les études entamées au laboratoire pour faire suite travail feront donc appel aux

ressources de ce nouvel outil prometteur.
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Annexe | : coefficient de dilatation thermique

La thermodilatométrie consiste a mesurer la vamate longueur d’'une éprouvette massive
parallélépipédique dans une direction donnée entifom de I'évolution de la température.
Cette technique permet de déterminer le coeffigientilatation thermique pour une gamme
de température donnée et d’obtenir des informatsamsles phénomeénes physico-chimiques
(par exemple : points caractéristiques pour uneyerte dilatometre a contact utilisé
(ADAMEL, DI24) est constitué d’'un four horizontal)June canne support en alumine et d’'un
poussoir également en alumine relié a un capteulégiacement (Figure A-1). L’acquisition
informatisée enregistre les couples de donnéaspédmature et variation de longueur totale
(tige d’alumine + échantillon). Une correction egtportée a ces mesures afin de déduire
I'allongement relatifAL/L, de I'échantillon seul de l'allongement total mésuPour des

échantillons massifs, les barreaux ont une longdet®0 mm et une section de 3 x 3 mm

capteur de échantillon
deplacement .
A !
“““ <+—> i
EEE B Dz . |
acquisition thermocouple Four

Figure A-1 : dispositif de mesure du coefficienddatation thermique
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Annexe |l : détermination des coefficients de dilation thermigue par la
méthode d’Appen [1]

|.1 - Calcul des coefficients partiels

Les coefficients partiels des oxydes sont récagstdians le Tableau ci-dessous.

Al 0, -30 B,0s Variable®

S0, 38- ([NSi02]-67)Y PbO Variablé®

Ca0 130 Ti@ 30-1,5x([NSi02]-50§
MgO 60 ZrQ -60

K20 (SiR20=K0) 425 Sn@ -45

K0 (siR20=K0+Ng&0) 465 Sr0 160

Na0 395 Li0 270

Zn0 50 Ba0 200

Certains de ces coefficients sont fixes et d'aitesime Si02, B203, Pb0 et Ti02) dépendent

de la composition du verre.
(1) Le coefficient partiel de la silice dépend aumbre de moles dans la formule molaire.

(2) Pour le bore, le calcul est plus complexeaditftout d'abord calculer un rapport d'oxydes :
R = (Nwv20+Nwmo-Nai203)/Ng203

ou Nuvzo désigne la somme des pourcentages molaires dele®xie type M (K:0, Nao,
Li»0), Nvo la somme des pourcentages molaires des oxydegpdeviO (BaO, Cao0, etc...) et
Nai203 le pourcentage molaire d'alumine ebi celui d'oxyde de bore.

La valeur du coefficient partiel & considérer pBud; dépend de la valeur du rapport R : si R
est supérieur ou égal a 4, le coefficient partltw50 ; si R est inférieur a 4, le coefficient se

calcule par la formule : 12,5x(4-R)-50.

(3) Le calcul du coefficient partiel de Pb0 dépetedla teneur en alcalins incorporés : si le
verre contient trés peu d'alcalins, le coefficieatit 130 ; sinon, il se calcule a l'aide de la
relation: 130+5x ([NM20]-3).

[1] A. A. Appen, Chimie du verre, 2nd ED. Léningrd®74.
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(4) Pour l'oxyde de titane. On calcule en effetvédeur du coefficient partiel grace a la
formule : 30-1,5x ([NSi02]-50).

|.2 - Calcul du coefficient de dilatation

Le calcul du coefficient de dilatation du compogefait tres simplement en multipliant
chacun des coefficients partiels avec le pourcentaglaire des oxydes correspondants, en
additionnant les résultats et en divisant par 100.

Par exemple, pour le verre Ba dont la composgiopourcentage molaire est :
Si0, = 56%, B0s; = 24%, AbO; = 13%, Ba0 = 6%, Autres = 1%.

les coefficients partiels d'Appen sont les suivante

Si0, = 49, B0s = 3,65, AbO; = -30, Ba0 = 200,

Le coefficient de dilatation vaut donc :

o = (56 x 49 + 24 x 3,65 + 13 x (-30) + 6 x 200)/168,6.10°C™*

Cette méthode permet d'approcher assez préciséenenefficient de dilatation d'un verre
donné. Elle permet surtout de prévoir les tendadé@golution du coefficient de dilatation

lorsqu'on souhaite modifier la composition du matér
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Annexe Il : technigues ultrasonores P, 3, 4]

Ces techniques présentent I'avantage d’étre uilésapour une large gamme de matériaux et
de ne laisser aucun dommage sur I'échantillon dprésesure. En particulier, les techniques
ultrasonores sont devenues l'un des outils de guédi privilégié pour le contrbéle et
I'évaluation des propriétés d’élasticité des maiéxi Pour des matériaux hétérogénes, comme
les réfractaires, les techniques ultrasonores p&enie de caractériser les propriétés

d’élasticité a I'échelle macroscopique du matériau.

Les ondes ultrasonores sont des vibrations mécamiqui se propagent dans les milieux
élastiques a des fréquences supérieures a 20 RHZ¢bhme toutes les ondes acoustiques,
elles constituent un mode de propagation de I'éaergcanique dans un milieu matériel sans
transport de matiére. La vitesse de propagatioroddes est directement liée aux propriétés

d’élasticité et a la masse volumique du milieu cenasé.

Pour la détermination du module d’Young, le prigcige base des techniques ultrasonores
consiste a déterminer la vitesse de propagatiorodéss a travers le milieu considéré. Une
onde élastique générée par un transducteur (quiitrg@griodiquement une impulsion
d’excitation d’'un générateur) traverse I'échantiliet le temps qu'il lui faut pour effectuer un
aller ou un aller retour (montage émetteur/réceptest mesuré. A partir de cette valeur de
“temps de vol" on calcule le module d'élasticiténtatériau.

1.3 - Mesure ultrasonore a température ambiantaigeu infini

Le transducteur est ici directement en contact #eebantillon. Ce contact est assuré par un

agent couplant (graisse ou fluide plus ou moinguasix : résine ou eau).

Dans les méthodes par réflexion, le transductetsasdnore joue le role d’émetteur et de

récepteur (Figure A-2).

[2] W. P. Mason et al., Physical acoustics: prifespand methods W. P. Mason, Vol. |, Part A (Nesrkrand
London: Academic Press, 1964.

[3] A. Fouillé et Y. Rocard, Physique des vibraBanl'usage des ingénieurs 2eme éd., Paris: DU964,

[4] P. Fleury et J.-P. Mathieu, Vibrations mécamsuacoustique, Paris: Eyrolles, 1955.

[5] J. Slizard, Physical principles of ultrasoniesting, in Ultrasonic testing, Non-conventional testing
techniquesWiley-Interscience Publication, 1982, 1-24.
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Transducteur émetteur/récepteur

Transducteur émetteur/récepteur Echogramme de mesure
du temps de propagation
Couplant, R :__ - |
I :
| 7\ P L
i
A G = }
L v U U M 1 1
Echantillon (matrice) | |
u 1
i
—>

T Echantillon (inclusions)

(a) Mesures a contact (10MHz) (b) Mesures en immersion (80MHz)

Figure A-2 : principe de la mesure par ultrasonsréfiexion

Les réflexions successives de l'onde sur les facg®rieure et inférieure de I'échantillon
permettent d’obtenir une succession d'échos d'@mdpk décroissantes. La vitesse de
propagation de l'onde ultrasonore en mode longialddv.) ou transversal\{;) est alors
déterminée a partir du temps de vol éntre deux échos successifs par la relation Aisd
laguelle le paramétreest déterminé par intercorrélation [6].

- 2e
\ 7 A-1

La mesure des propriétés d’élasticité pour des maaté hétérogenes (dans notre cas : une
matrice vitreuse avec des inclusions sphériqudsriae) est plus délicate avec la technique
par réflexion, les échos étant fortement atténaésgs inclusions. Une des solutions consiste
a travailler a plus basse frequence (1 MHz) avax densducteurs (I'un émetteur, I'autre
récepteur) : méthode par transmission. En pratigoaytilise en plus une cale « référence »
(ici en plexiglas) pour s’éloigner du champ prochetransducteur. La Figure A-3 illustre le

processus utilisé pour déterminer le module d’Yodigp échantillon.

[6] T. Cutard, D. Fargeot, C. Gault, M. Huger, Timhelay and phase shift measurements for ultraguuiges
using autocorrelation methodk,Appl. Phys.1994, 75, 1909-1913.
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| - -
[ > Echogramme
sans I"échantillon (1)
. t’I'r;ln.sduc(eur émetteur P - "\l A\ I
_oupian
:— [ AW
E Vv
Cale M| ;
) (Plexiglas) i\ |
\ Y . (:}le ) v A 5 |
(Plexiglas) !
!
) £ POAT
- " T
A
Transducteur récepteur \VERE] 7
M I
Echantillon (matériau multiphasé) /

| Echogramme
avec I’échantillon (2)

Figure A-3 : principe de la mesure en milieu infgar transmission

La premiere mesure, appelée « mesure de référemoerespond au signal transmis a travers
la cale seule : il en résulte I'échogramme (1) peut étre considéré comme I'échogramme
d’étalonnage. La seconde mesure, qui fait intervéaicale et I'’échantillon, conduit a
I'échogramme (2). Une correction doit étre apporééees deux échogrammes afin de
décompter le temps mis pour traverser 'agent aniplLes vitesses longitudinaleg, ) et

transversalesv) peuvent étre calculées a I'aide de la relatiod. A-

e
V., =— A-2
T

En milieu infini, les relations A-3 et A-6 permetitede relier les vitesses de propagation aux
modules d'élasticité [7] :

_BVE-4a)
Eexp P (VLZ ~ j A-3 Gexp - ,O-VTZ A-4
V2
T
Ve = 25 — 1 A-5 Ko = PVE = 3V A-6

Ces expressions restent valides tant que les auesdérées se propagent en milieu infini,

c’est-a-dire, lorsque les dimensions transversadigs I'échantillon sont trés grandes face a la

[7] M. Huger, Oxydation et endommagement d'origimermique, évalués par techniques ultrasonoresute ha
température, de composites SiC/C/SiC non protépésede Doctorat Université de Limoges, 1992.
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JavINs

longueur d'ondel. Pour garantir la qualité des résultats, les bgtnéités contenues dans
I’échantillon doivent avoir une taille faible papport aux dimensions de I'échantillon et & la

longueur d’onde.

Pour des échantillons homogénes ayant une épaisséiisante (minimum 3 mm), les
mesures de module d’élasticité sont réalisées #axi@n (10 MHz) avec une précision de
'ordre de 2%. En revanche, lorsqu'il s'agit de arériser des échantillons de petite taille
(billes d’alumine de diameétres inférieurs a 2 mia}jualité des mesures se dégrade, les échos
se superposant de plus en plus avec la diminutiondidmetre. L’augmentation de la
fréquence des ondes acoustiques (80 MHz) permdisdecier les échos successifs. Pour ces
hautes fréquences, les transducteurs disponiblpssemt de travailler en immersion dans
'eau. L'équation A-1 permet alors de déterminer Vilesse de propagation en mode
longitudinal (ondes de traction-compression, oudiesctions de vibration et de propagation
sont paralléles, Figure A-4.a) ; par contre, dansnilieu liquide peu visqueux (comme I'eau)
le mode transverse (ondes de cisaillement ou testains de vibration et de propagation sont
perpendiculaires, Figure A-4.b) ne peut pas seggepet il est donc impossible, dans de
telles conditions, de déterminer la vitesse de ggafion en mode transversal. Or, la
détermination des deux constantes d'élasti€iéé v du matériau supposeé continu, homogene
et isotrope n'est envisageable que si les dewursl, ety sont connues (2 équations pour
deux inconnues). Seule une détermination approghéeodule d’Younde est alors possible,

a partir de la relation A-7, dérivée de I'expreasfo3, en postulant la valeur du coefficient de

Poissonv.

E,, = V2 +('1)(_1V_) 21) A-7
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Vibratio
IR S ARSI
Vibration
<o <o
EE——
<o h <Goh
(a) O
Direction de propagation
.,$_\./ibratiqn .
:g:.ui': Z°Z-::.-:~::'.:EEEE.;.-'-.:'gggé & &Vibration
*e ce (b) L] (d)

Figure A-4 : principaux modes de propagation dedemacoustiques dans un milieu continu,
ondes longitudinales (a) et transversales (b) damsnilieu infini, ondes longitudinales (c) et
de torsion (d) de type "barre longue" dans un mil®rné

|.4 - Mesure ultrasonore en mode barre longue mpéeature

Cette technique, développée au laboratoire, pedaetuivre in-situ I'évolution du module
d’Young en fonction de la température [8]. La caioti essentielle imposée par une
configuration de type «barre longue » repose s8 Himensions transversales de
I’échantillon, qui doivent étre faibles vis a vie th longueur d’ondd (rapportd/A < 0,2). Le
dispositif expérimental, inspiré des travaux dedeafis [9], est présenté sur la Figure A-5.
La source ultrasonore est constituée d’un transduchagnétostrictif, placé en zone froide du
systeme, et excité par un générateur. La propagal® I'onde ultrasonore depuis le
transducteur jusqu’a I'échantillon se fait par tirmédiaire d’'un guide d’onde en alumine.
Les conditions expérimentales particulieres liéeethe technique impliquent le respect de
plusieurs impératifs [7] :

« adaptation d'impédance entre le guide et I'échlantij
s fréquence d'utilisation ;

« dimensions de I'échantillon ;

[8] M. Huger, D. Fargeot, C. Gault, High temperatumeasurement of ultrasonic wave velocity in refmc
materialsHigh Temp. — High Pres2002, 34, 193-201.

[9] E. P. Papadakis, K. A. Fowler, L. C. Lynnwortbjtrasonic measurements of Young's modulus and
extensional wave attenuation in refractory metakewiat elevated temperature with application toaséinic
thermometry,). Appl. Phys.1974, 45, 2409-2420.
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% section du guide optimale (en fonction de la tailks hétérogénéités).

Afin que I'échantillon puisse étre considéré conmmenogéne, ses dimensions sont ajustées
en fonction de la taille de ses plus grosses hgéértés. Le couplage entre le guide
d’alumine et I'échantillon est assuré par un cintéfriactaire a base d’alumine. La mesure de
la vitesse est alors calculée a 'aide de la @tafi-1 oue est remplacé par la longuely) @de
I’échantillon et le module d’Young est déterminkaéde de la relation A-8.

2L
Eeyp = p.(Tj A-8

LIGNE ULTRASONORE

transducteur
barreau

guide d'onde alumine

ferromagnétique

longueur : Im 50 RRRRRRIKLLLLLLLS.

9005 %
b’o?a??o?o?o?o?o?o?o’o’o’.’o‘

vitesse de propagation : 10070 m/s

temps nécessaire pour un aller-retour

dans le guide en alumine

Figure A-5 : schéma de principe de mesure du madiiYleung en température
(configuration « barre longue »)
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Annexe IV : essais d’'indentation

1.5 - Essai de microindentation

La notion de dureté est trés ancienne ; elle anét@duite en remarquant que certains corps
ont la possibilité d’en rayer d’autres : un corgs @us dur qu’'un autre s'’il peut le rayer. On
doit & Mohs (1812) la premiere échelle de duretérggure des minéraux, échelle toujours

utilisée par les minéralogistes.

Il est logique d’adopter la méme notion au niveas thatériaux en étudiant leur résistance a
la pénétration d’'un corps dur se déplacant paestieht a la surface (sclerometres a rayure),
ou perpendiculairement a celle-ci (dispositifs déntation). Dans cette derniére catégorie, on
peut citer les indenteurs de Brinell (1901), Vick€t922), Knoop (1939), Rockwell ... La
Figure A-6 donne la forme des indenteurs les ptusants.

Brinell Vickers Berkovich nidop Rockwell C

gy |

;

()

Figure A-6 : principaux indenteurs (vue de face @tddssus)

2

1

O/l

Contrairement a I'essai de Rockwell qui exprimallaeté en fonction de la profondeur de
pénétration de I'indenteur et permet donc une needirecte de la dureté, les essais Brinell,
Vickers et Knoop définissent cette propriété comimeguotient de la force exercée sur

I'indenteur par l'aire développée de I'empreinte.

=E -
H S A-9

Les différentes duretés doivent étre considéréaanm des nombres sans dimension,
rapportés a une échelle spécifique (échelle HB, HR, pour, respectivement, les duretés

Brinell, Vickers et Rockwell par exemple).
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Dans le cas des matériaux étudiés, la dureté esturge a partir d'un essai Vickers. I
s'effectue a I'aide d’un indenteur pyramidal a baserée (angle au sommej ; sid est la
moyenne des diagonales, 'aire de I'empreinte éul@té sont calculées a I'aide des relations
A-10 et A-11 :

A-10

Pour l'essai Vickers normalisé, I'angle au sommest égal a 136°, d'ou la relation :

HV = 0.102% A-11

F est exprimé en Newton, le coefficient 0,102 estadichangement de systéeme d'unités

Vickers (initialement, dans le systeme MKpS, lac®était exprimée en kgf).

En microdureté Vickers, la gamme de charges estoddré de 0,1 N a 10 N. Dans notre
étude, le choix de la charge a été guidé par lassi#té de créer des empreintes suffisantes
afin de mesurer la dureté de I'alumine et du veams pour autant endommager le matériau.
La taille des empreintes (environ PBn Al,O3 et 45um verre) est mesurée a l'aide d’'un
microscope optique. Pour un expérimentateur dotenéeproductibilité des mesures reste

raisonnable.

Bien que les mesures de dureté soient considéodeme des essais technologiques, elles
fournissent des informations trés sensibles statldes matériaux.

|.6 - Essai de nanoindentation

La nanoindentation est une technique de caradiénsaécanique permettant de déterminer,
a I'échelle microscopique, la dureté d’'un maténeam I'enfoncement d’'un indenteur. Cette
grandeur, mesurée en continu, est déduite des epueprésentant la charge en fonction du
déplacement de lindenteur au sein du matéfidd] : c’est le rapport entre la charge
maximale d’indentation et l'aire du contact projetééchantillon préalablement poli au
micron est positionné sur une platine pilotée griat®ment. Les conditions relatives au cycle

chargement/déchargement sont définies en fonctoladature du matériau a caractériser.

[10] W. C. Oliver, Progress in development of a haatdcal properties microprobglRS Bull, 1986, 15-19.
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L’appareil instrumenté utilisé (NanoXP commercialisé par la société MTS Intruments) est
muni d’un indenteur en diamant de forme pyramidalease triangulaire de type Berkovich
[11]. Les dimensions de I'empreinte (2-5um de pmofur et environ 8-12um pour la

longueur des diagonales) correspondent a une chppigluée d’environ 500mN.

[11] W. C. Oliver, G. M. Pharr, An improved techa&for determining hardness and elastic modulusgusiad
and displacement sensing indentation experiméntdater. Res vol. 7, 1564-1586, 1992.
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Annexe V : essai de flexion4 points

Comparé a l'essai de traction, I'essai de flexioéspnte I'avantage d’utiliser des éprouvettes
géomeétriqguement simples (barreaux de section castéaectangulaire), sans dispositif
d'amarrage. Cela permet, de tester des matériagefs tels que les bétons, les verres et les
céramiques. Il présente également I'avantage d&&tuwent plus représentatif des conditions
d’utilisation des matériaux. Par contre, c'est ssaequi ne permet pas d’atteindre la rupture
des matériaux ductiles, car il n'aurait plus densigation physique au-dela d’'une certaine
fleche @) : les formules ne seraient plus exploitables tf@ntes, allongements, etc.) du fait
de la trop grande courbure atteinte par I'éproevettes contraintes normales varient
linéairement en fonction de la distance a la fiteatre, sur laquelle elles sont nulles : du coté
concave de I'éprouvette, elles sont de compresaliors que du cb6té convexe, elles sont de

tension.

L’essai de flexion 4 points permet d’avoir, en&e Appuis les plus proches, distantsl,det a

distance donnée de la fibre neutre, une répartiioiforme des contraintes normales. La

valeur maximale de la contrainte normale sur legdade I'éprouvette est alors donnée par

I'équation II-12.

F(D - d)
b

Les échantillons utilisés pour notre étude sonttdeseaux parallélépipédiques de section 5x5

g, 11-12

max

=3
2

mn? et de longueur (L) 50 mm (D =30 mm =2,6d) salis jusqu'a la rupture des

éprouvettes.
F/2 F/2
| i hy
T R
L e e
e - I
- - g

Figure A-7 : principe de I'essai de flexion 4 points
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