N
N

N

HAL

open science

Fissuration a l’interface d’un revétement plasma
céramique et d’un substrat métallique sous sollicitations
dynamique et quasi-statique multiaxiales

Hélene Sapardanis

» To cite this version:

Hélene Sapardanis. Fissuration a l'interface d’'un revétement plasma céramique et d’un substrat
métallique sous sollicitations dynamique et quasi-statique multiaxiales.
[physics.class-ph]. Université Paris sciences et lettres, 2016. Francais. NNT: 2016PSLEMO033 . tel-

01631321

HAL Id: tel-01631321
https://pastel.hal.science/tel-01631321
Submitted on 9 Nov 2017

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.

Mécanique des matériaux


https://pastel.hal.science/tel-01631321
https://hal.archives-ouvertes.fr

THESE DE DOCTORAT

de I’'Université de recherche Paris Sciences et Lettres
PSL Research University

Préparée a MINES ParisTech

Fissuration a I'interface d’'un revétement plasma céramique et d’un
substrat métallique sous sollicitations dynamique et quasi-statique
multiaxiales

Ecole doctorale n°432
SCIENCES ET METIERS DE LINGENIEUR

Spécialité MECANIQUE

COMPOSITION DU JURY :

M. Michel Boustie, Directeur de Recherche
ENSMA, Président du jury

M. Christophe Coupeau, Professeur
Université de Poitiers, Rapporteur

M. Rafael Estevez, Professeur
Université de Grenoble, Rapporteur

Mme Marion Bartsch, Professeur

Soutenue par Hélene SAPARDANIS Ruhr-Universitat Bochum (DLR), Examinateur
le 29 novembre 2016 M. Luc Bianchi, Ingénieur
Safran Paris-Saclay, Examinateur

Dirigée par Vincent Maurel M. Vincent Maurel, Maitre de Recherche
et Vincent Guipont Mines ParisTech, Examinateur

M. Vincent Guipont, Chargé de Recherche

f//j PS L Mines ParisTech, Examinateur

PM’INTESh* RESEARCH UNIVERSITY PARIS M. Alain K&ster, Ingénieur de Recherche
arisie . . .
ee Mines ParisTech, Examinateur







Remerciements

Tout le travail que j’ai effectué au cours de ces trois dernieéres années au Centre des Matériaux
d’Evry et qui m’a permis aboutir a ce mémoire de these n’aurait pas été possible sans le support de
nombreuses personnes. Je tiens ici a les remercier pour ce qu’ils m’ont apporté car la these est une

aventure scientifique certes, mais c’est aussi une expérience humaine trés enrichissante.

Je veux avant tout remercier mes encadrants : Vincent Maurel, Vincent Guipont et Alain Kos-
ter pour m’avoir accompagnée tout au long de mon travail et pour m’avoir fait confiance quant aux
directions que je choisissais. Ils ont construit ce sujet original que j’ai pris en main et que j’ai exploré
avec beaucoup d’enthousiasme. Je garde un trés bon souvenir des nombreux échanges que nous avons
eu, scientifiques mais aussi culturels et notamment musicaux. Je les remercie pour tout ce qu’ils m’ont

apporté.

Je souhaite remercier Rafael Estevez et Christophe Coupeau pour avoir accepté de disséquer
ce manuscrit et de produire deux rapports des plus intéressants. Merci 8 Marion Bartsch pour avoir
examiné mon travail malgré la barriére de la langue et Luc Bianchi pour avoir apporté une vision
industrielle a la discussion. Je tiens a remercier chaleureusement Michel Boustie qui me suit depuis
mes premiers pas dans le monde de la recherche et qui a accepté de présider le jury de ma soutenance

dont les discussions furent tres riches et dynamiques.

Je remercie les permanents qui m’ont aidée dans ma quéte de la fissure interfaciale. Tout d’abord, un
grand merci a Francois Borit avec qui j’ai passé de nombreuses semaines a monter, démonter, bricoler,
bavarder, projeter, raler, chanter,... au son de la radio classique. Une ambiance de travail survoltée que
je ne suis pas préte d’oublier ! Un merci tout particulier a Steve Duvinage qui m’a aidée a dompter
le mastodonte biaxial quadruple vérins et qui m’a appris a ajuster, toujours avec finesse, les outils
d’observation que j’ai pu utiliser. Je n’oublie pas Nicole Fabregue, ma maman du laboratoire, avec qui
j’al passé de trés bons moments et qui a tenté en vain de m’apprendre I’art et la maniére de polir un

échantillon.

Je souhaite aussi remercier Jean-Dominique Bartout, Jean-Christophe Teissedre, Yves Favry,



ii

Yann Auriac, Daniel Pachoutinski, Djamel Missoum Benziane, Stéphanie Dang et Matthieu
Rambaudon pour leur aide précieuse et le temps qu’ils m’ont consacré. Merci aux tourneurs-fraiseurs-
électroérodeurs de 'extréme pour leur accueil chaleureux a I'atelier et pour la grosse pierre qu’ils ont
apportée a mon travail expérimental j’ai nommé Christophe Meurin, René Cluzet, Georges Cassas,

Jean-Pierre Etourneau et Frédéric Coutard.

Merci a ’équipe Comportement Haute Température pour son soutien : Loic Nazé, Vladimir Esin,
Sylvain Gailliegue et Michel Boussuge. Mes remerciements vont aussi Odile Adam, Véronique
Matos, Maria Betbeder, Karine Vieillevigne et Anne Laurent pour leur bonne humeur et leur

oreille attentive.

Jen viens aux doctorants du Centre des Matériaux que j’ai cotoyés au cours de ces trois ans et que
je souhaite remercier, 8 commencer par ma promo avec le noyau dur : Florent Coudon, Vincent Bor-
tolussi, Pierre-Alexis Poulet, Fabien Coussa, la team du midi : Francois Rasselet, Juan-Manuel
Garcia, Nicolas Gueninchault, Quentin Roirand, Thibaut Gelpi sans oublier Davide Colombo,
Daniel Marcos, Juline Caboche et Yang Zhang. Je remercie mes co-bureaux actuels : Mariem Tra-
belsi, Vincent Huleux, Sébastien Dézécot, Manon Abecassis, Lauranne Finet et ceux qui sont
partis avant moi : Francois-Xavier Hoche, Paul Breton et Meriadeg Revaud avec qui la cohabi-
tation a toujours été agréable et riche en discussions! Merci aussi aux plus anciens et désormais doc-
teurs Judith Wollbrett-Blitz, Guillaume Marion, Romain Soulignac, Henri-Alexandre Cayzac,
Raphaél Maestracci, Agathe Forré, Francesco Delloro et Quentin Blochet, et ceux en devenir
Clémentine Fellah, Louise Briez, Hiba Bargaoui, Clément Defaisse, Pierre-Emmanuel Léger,
Nathan Selles, Hayat Abdesselam et Héléne Gondin.

Je remercie tous mes amis qui ont été 1a, de prés ou de loin durant ces trois ans, qui ont suivi mes

avancées jusqu’a la soutenance malgré la barriére du vocabulaire.

Last but not list, un grand merci & ma sceur Agathe et mon frére Edouard qui m’ont soutenue
chacun a leur maniére. Merci a Alexandre d’étre toujours 1a pour moi. Pour finir, mille et une fois

merci & mon papa et ma maman qui ont été d’un soutien infaillible, des véritables rocs !



Table des matieres

Table des matiéres

Introduction générale

1 Eléments bibliographiques

1.1

1.2

1.3

Revétement plasma de céramique et propriétés d’adhérence . . . . . . . ... ... ...

1.1.1
1.1.2

Revétement céramique élaboré par projection plasma . . . . . . ... ... ...

Adhérence/adhésion d’'un dépdt de céramique sur substrat métallique . . . . .

Analyse de la propagation d’'undéfaut. . . . .. ... ... ... L.

1.2.1
1.2.2
1.2.3

1.2.4
1.2.5

Rappels de mécanique de la rupture dans le cas d’un bi-matériau . . . . .. ..
Quelques mots sur les mécanismes de propagation du délaminage . . . . . . . .

Introduction d’un défaut d’interface et sollicitation sous cisaillement macrosco-

Analyse par éléments finis : approche cohésive du comportement d’interface

Latechnique duchoclaser . . . . ... ... ... . . . ...

1.3.1
1.3.2
1.3.3
1.3.4
1.3.5
1.3.6

Principe de rupture d’interface par choclaser . . . . ... ... ... ... ...
Propagation d’onde et localisation des contraintes . . . . . . .. ... ... ...
D'essai LASAT . . . . . o o
Modélisation du comportement de l'interface soumis a un choc laser . . . . . .
Morphologie d’interface et porosité d’'un dépodt plasma . . . . . ... ... ...
Techniques d’observation non destructives pour la détection d’'un défaut d’in-

terface . . . . .. L

2 Dispositifs & Méthodes

Introduction

2.1

1ii

iii

14
17
19
22
23
24
25
27
30

32



iv

TABLE DES MATIERES

2.1.2  Revétement: poudre d’alumine . . . . . ... ... ... Lo L 36
2.2 Moadifications des surfaces . . . . . . ... Lo Lo 36
2.21  Techniques de projection de particules abrasives . . ... ... ... ... ... 36
2.22 Oxydationdessubstrats . . . . . .. ... ... ... 37
2.2.3  Procédé d’électroérosion par enfongage . . . ... ... ... L. 38
2.3 Elaborationdesdépdts . . . . . . . .. ... 38
2.3.1 Dispositif expérimental . . . . . ... Lo L L 38
2.3.2  Parametres de projection . . . . . . ... Lo 38
2.3.3  Procédure de revétement des échantillons parallélépipediques . . . . . . . . .. 39
2.3.4  Procédure de revétement des éprouvettes cruciformes . . . . .. ... ... .. 39
24 Machine LASAT . . . . . . 40
2.41 Source laser du Centre des Matériaux . . . . . ... ... .. ... ... ..., 40
242 Configurationde tir . . . . .. .. ... L 41
2.5 Techniques d’observationetd’analyse . . . . . ... ... ... ... ... .. ... 42
2.5.1  Techniques d’observation non destructives . . . . . . ... ... ... ... ... 42
2.5.2 Caractérisation desinterfaces . . . . . . ... ... ... Lo L. 45
2.6 Essai biaxial coplanaire . . . . . ... ... .. 46
2.6.1  Essais de propagation d’'un défaut interfacial . . . . . .. ... ... .. ... .. 46
2.6.2  Méthodes d’analyse des résultats des essais quasi-statiques . . . . . . . ... .. 48
Conclusion . . . . . . . . e 50
Introduction d’un défaut interfacial par choc laser 51
Introduction . . . . . . .. 51
3.1 Systemesrevétusdelétude . . . . . . . ... 53
3.1.1  Caractérisation des surfaces des substrats avant projection . . . . . .. ... .. 53
3.1.2  Caractérisation des systémesrevétus . . . . . . . .. ... ... ... 59
3.2 Défaut introduit dans le systeme de référence . . . . . . ... ... 62
3.2.1 Identification des caractéristiques dudéfaut . . . . . . ... ... ... ... 62
3.2.2  Délaminage interfacial . . . . . .. ... . o oo oo oL 68
3.23 Hauteurdecloque . ... ... .. ... 71
3.2.4 Dimensions caractéristiques des défautsde type (B) . . . . . . . . ... ... .. 73
3.2.5  Une estimation des contraintes résiduelles dansle dépot . . . . . ... ... .. 73
3.2.6  Choix d’'une gamme de défauts pour les essais mécaniques . . . . . .. ... .. 76
3.3 Influence de la rugosité d’interface . . . . . . ... ... .. L L oL 78
3.3.1 Identification des caractéristiques dudéfaut . . . . ... ... ... ... . ... 78
3.3.2 Influence de la couched’oxyde . . ... ... ... .. .. ... ... . ..., 80
3.3.3 Influence de la technique de préparation de surface . . . . . ... ... ... .. 82
3.4 Analyseparélémentsfinis . . . .. .. .. ... 86
3.41 Choixdemodélisation . . . ... ... ... .. 86
3.4.2  Analyse de la fissuration de l'interface . . . . . .. ... ... ... ... .. .. 91
Conclusion . . . . . . . . e 96

4 Propagation d’un défaut interfacial 97



Introduction . . . . . ...
4.1 Etat initialement pré-fissuré des éprouvettesde I'étude . . . . . .. .. ... ... ...
4.1.1  Analyse par éléments finis de I’état des contraintes dans I’éprouvette . . . . . .
4.1.2  Eprouvette test : choix d’une distribution de défauts d’interface . . . . . .. ..
4.1.3  Distribution des défauts d’interface pour '’ensemble des éprouvettes . . . . . .
4.2 Caractérisation de la propagation d’'undéfaut . . .. ... ... ... ... .. .....
4.2.1 Etapes de la propagation d’un défaut d’interface . . . . . . . ... ... ... ..
4.2.2  Caractérisation de la propagation du délaminage interfacial . . . ... ... ..
4.2.3  Caractérisation de la formedelacloque . .. ... ... ... ... . ... ...
4.3 Analyseparélémentsfinis . . . .. ... ... L L L o
43.1 Constructiondumodele . . . ... ... .o o
432 Choixdemodélisation . . . . ... ... ... .

43.3 Comparaison des champs de déplacement . . .
434 Premiéres croissances du défaut . . . . . . . ..
4.3.5 Modes de sollicitation en pointe de fissure . . .

4.4 Influence du cisaillement macroscopique . .. ... ..

44.1 Influence du taux de biaxialité sur la propagation du délaminage . .. ... ..

442 Analyse par éléments finis . . . . . ... .. ..
4.43 Facteurs d’intensité des contraintes . . . . . . .

Conclusion . . . . . . . . . . .

5 Syntheése & perspectives
5.1 Synthése des travaux expérimentaux et numériques . .
5.1.1  Etude de la propagation d’un défaut interfacial
5.1.2  Influence de la morphologie d’interface . . . . .
5.2 Perspectives pour enrichir les données expérimentales
5.2.1 Etat de contraintes dans la couche de céramique
5.2.2  Suivi in situ de systéme revétu sous choc laser .

5.2.3  Essai de propagation du défaut d’interface . . .

5.3 Perspectives pour une meilleure description du probléme . . . . . . .. ... ... ...

5.3.1 Inclure un état de contraintes résiduelles . . . .

5.3.2  Amélioration du modéle de fissuration par propagation d’onde de choc . . . . .

5.3.3  Vers la détermination de la ténacité d’interface

Annexes

A Paramétres de rugosité Rsk et Rku
B Analyses EDS

C Références d’échantillon et tirs laser

Bibliographie

139
139
139
141
141
141
142
142
143
143
143
144

151

151

153

155

159






Introduction générale

Les revétements céramiques épais et poreux sont utilisés dans de nombreux domaines industriels
comme barriére thermique, isolant électrique ou encore pour I’amélioration de la résistance méca-
nique. Véritables barriéres a 'environnement des piéces sur lesquelles ils sont déposés, ils permettent
d’améliorer de maniére drastique leurs performances. La durée de vie de ces piéces revétues est alors
directement liée 4 la tenue mécanique du dépot en service. Ainsi, il est indispensable de comprendre
les mécanismes de fissuration en fonction des conditions de sollicitation pour mieux appréhender I'en-
dommagement interfacial des piéces revétues et si possible en améliorer les performances. C’est dans
ce cadre que s’inscrivent ces travaux de thése.

On s’appuie sur 'exemple des systémes revétus de type barriere thermique utilisés pour la protec-
tion des pieces des parties chaudes des moteurs des turbines a gaz (chambre de combustion et aubes de
turbine haute pression). Ces systémes sont la combinaison d’un substrat métallique et d’une superpo-
sition des couches dont le revétement de céramique qui est « épais » (épaisseur de plusieurs dizaines
a centaines de micrometres) et fragile. Tout au long de leur vie ces systémes sont fortement sollicités.
Les dépots de céramique sont réalisés a chaud (jet plasma, faisceau d’électrons, etc.) sur des pieces
métalliques. Lors de la procédure de projection, I’étape de refroidissement du dép6t conduit a un état
de contraintes résiduelles le plus souvent de compression dans le revétement de céramique qui est no-
tamment dii & Pécart de coefficients de dilatation thermique entre les différentes couches. Le systéme
revétu est donc initialement pré-contraint. Lorsque le moteur est en fonctionnement, les piéces sont
soumises a des cycles thermiques de fortes amplitudes (de la température ambiante a plus de 1000 °C)
introduisant un état de contraintes équi-biaxial. Cette sollicitation peut conduire a la fissuration a I'in-
terface entre le substrat et le revétement. De plus, la géométrie des piéces, le chargement mécanique
ou encore l’anisotropie éventuelle du substrat peuvent introduire un état de contraintes de cisaille-
ment non négligeable. Ainsi, a I’échelle macroscopique, le cisaillement est induit par la sollicitation
thermo-mécanique de la piéce revétue et peut conduire a la fissuration interfaciale. A ’échelle de la
rugosité d’interface, c’est la morphologie d’interface qui induit un maximum de contraintes locales. La
fissuration est alors influencée par la rugosité d’interface mais aussi la présence de défauts d’interface
a I’échelle locale.

Lorsqu’une fissure interfaciale se propage, la pointe de fissure est sollicitée localement par un mode
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ou une combinaison de deux ou des trois modes de fissuration, sollicitation qui varie selon le charge-
ment macroscopique appliqué. La capacité qu’a I'interface a résister a la propagation d’une fissure
définie par la ténacité d’interface est alors fonction de la mixité des modes de fissuration. Dans la lit-
térature, différents essais sont mis en ceuvre pour faire propager une fissure a partir d’'un défaut initial
selon un mode ou la combinaison de deux modes de fissuration et déterminer la ténacité d’interface
céramique/métal associée. Dans certains cas, la géométrie du défaut d’interface n’est pas contrdlée
par la procédure expérimentale, ce qui rend la détermination de la ténacité d’interface trés délicate
[Maurel et al., 2011b].

Les présents travaux de thése sont une premiére étape vers I'identification de la ténacité de I'in-
terface d’un systéme revétu céramique/métal projeté plasma dans une combinaison des trois modes
de fissuration. La morphologie d’interface, influant sur la fissuration d’un systéme revétu, est pris en
compte dans I’étude. Il s’agit de mettre en place I’ensemble des outils expérimentaux et numériques
utiles a I'identification de la ténacité d’interface. Deux objectifs sont alors fixés pour I’ensemble de la
these. D’une part, la propagation d’'un défaut interfacial de géométrie connue soumis a un cisaillement
macroscopique est étudiée. D’autre part, U'influence de la morphologie d’interface sur les dimensions
caractéristiques des défauts d’interfaces introduits est analysée. Une méthodologie expérimentale ori-

ginale est alors développée :

1. Elaboration d’un systéme revétu a la morphologie d’interface controlée

2. Introduction d’un défaut d’interface dont les caractéristiques dimensionnelles sont connues

w

. Propagation d’un défaut d’interface soumis a un cisaillement macroscopique

4. Mesure in situ de I’évolution de ce défaut

L’étude se concentre sur un systéme revétu « école » simplifié par rapport a un systéme revétu in-
dustriel ou un dépot d’alumine pure est directement projeté par plasma sur un substrat métallique, sans
sous-couche, afin d’obtenir une fissure a I'interface des deux matériaux. Le dépot d’alumine pure est de
méme nature poreuse qu'une barriére thermique de zircone yttriée projetée plasma. Les défauts d’in-
terface sont introduits par la technique de choc laser en s’inspirant des travaux de Fabre [Fabre, 2013].
Cette technique, rapide a mettre en ceuvre et sans contact, est initialement utilisée pour 'essai d’adhé-
rence LASAT (LAser Shock Adhesion Test). Elle permet, par propagation d’onde de choc, de créer une
sur-traction a l'interface du systéme qui conduit 4 sa décohésion. Son utilisation est ici centrale puis-
qu’elle est Poutil d’analyse de l'influence de la morphologie d’interface mais aussi le « générateur »
de défauts d’interface. Le défaut d’interface résultant se caractérise par une zone délaminée circulaire
de 'ordre de quelques millimétres de diametre et d’une cloque formée par la couche de céramique.
Une machine de fatigue biaxiale coplanaire est utilisée pour solliciter le systéme en cisaillement. La
propagation du délaminage interfacial et la dégradation de la couche de céramique sont suivis au cours
de I'essai. Pour cela, on enrichit les travaux de Soulignac sur la propagation du délaminage interfacial
[Soulignac, 2014] par 'utilisation de la technique de stéréo-corrélation d’images permettant de mesu-
rer le déplacement de la couche de céramique hors du plan de sollicitation. Les choix expérimentaux
conduisent donc a I’analyse de la fissuration du systéme revétu en régime dynamique et quasi-statique.

L’ensemble du travail présenté dans ce manuscrit se divise en cinq parties. Le premier chapitre

introduit les principales notions essentielles pour I’étude grace a des éléments bibliographiques.



Le deuxiéme chapitre présente ’ensemble des dispositifs expérimentaux utilisés au cours des tra-
vaux de thése et les procédures expérimentales développées afin de répondre aux objectifs fixés, de
I’élaboration des systémes revétus a la propagation du défaut d’interface.

Le troisieme chapitre a pour but d’approfondir la compréhension des défauts d’interface introduits
par choc laser et aborde la problématique d’un point de vue expérimental et numérique. La partie ex-
périmentale vise a calibrer les défauts d’interface utilisés pour les essais biaxiaux et étudier I'influence
de la morphologie d’interface sur les caractéristiques des défauts introduits. Les interfaces des sys-
témes revétus sont préalablement caractérisées. Dans la partie numérique, la fissuration interfaciale en
régime dynamique est étudiée grace a un modele de type contact pour I'interface.

Le quatriéme chapitre s’attache a analyser la propagation d’'un défaut d’interface soumis a un ci-
saillement macroscopique. Cette analyse permet I'exploitation des outils expérimentaux et numériques
nécessaires a la détermination de la ténacité d’interface soumis a un cisaillement macroscopique cette
fois en régime quasi-statique. La partie expérimentale permet de caractériser la propagation du défaut
interfacial et d’analyser I'influence du cisaillement sur sa propagation a une échelle macroscopique. La
partie numérique se place a une échelle plus locale. Elle a pour but de déterminer le chargement local
le long de la pointe de fissure et donc les modes de fissuration mis en jeu lorsque le défaut d’interface
est soumis a un cisaillement macroscopique.

Le cinquiéme chapitre synthétise 'ensemble du travail effectué en replacant chaque analyse dans
le raisonnement global et établit les perspectives visant a déterminer la ténacité d’interface mais aussi

a améliorer la méthodologie proposée.






CHAPITRE

1

Eléments bibliographiques

1.1 Revétement plasma de céramique et propriétés d’adhérence

Différents procédés permettent d’élaborer des dépots de céramique comme par exemple la projec-
tion plasma sous air (APS), I’évaporation sous faisceau d’électron (EB-PVD) ou encore la projection
plasma en suspension (SPS). Le procédé de projection plasma sous air a été sélectionné pour I’étude.
En effet, le Centre des Matériaux est équipé d’une installation de projection plasma qui permet de
revétir des pieces aux géométries variées. Cette partie détaille la technique de projection plasma, les
propriétés caractéristiques du dépdt élaboré mais aussi les principaux mécanismes d’adhésion associés

a ce type de dépdt.
1.1.1 Revétement céramique élaboré par projection plasma

1.1.1.1 La technique de projection plasma

La projection thermique par plasma d’arc soufflé est un procédé d’élaboration permettant de re-

vétir une piece d’un dépot a partir de poudre céramique ou de métal. Les dépots élaborés a partir

Injection
de
la poudre

Anode J 7

Dépot

Cathode

Dard plasma

. Substrat—s—
Entrée gaz -

plasmagenes

FIGURE 1.1 — Schéma de principe du procédé de projection plasma [Amsellem, 2008]
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de poudre de céramique trouvent de nombreuses applications industrielles : barriére thermique pour
les piéces des chambres de combustion des réacteurs d’avion [Miller, 1997], revétement biocompatible
pour I’élaboration de prothéses [Demnati, 2011] ou comme isolant électrique pour les sondes géolo-
giques [Amsellem, 2008]. Cette technique de projection utilise une torche a plasma pour faire fondre
et accélérer la poudre envoyée qui vient se projeter sur le substrat comme représenté en figure 1.1.
Un arc électrique est généré entre I’anode et la cathode et vient ioniser le gaz plasmagéne qui s’écoule
(composé majoritairement d’argon, d’hydrogéne ou d’hélium). Le jet de plasma atteint alors des tempé-
ratures de 'ordre de 15 000 °C 4 20 000 °C au cceur du jet [Herman, 1988]. La poudre est ensuite injectée
dans le dard plasma. Au contact du plasma, la poudre est fondue et accélérée en direction du substrat.
Les particules de poudre fondues viennent s’étaler puis se solidifier sur le substrat. L’empilement de

ces particules constitue le revétement.

1.1.1.2 Microstructure caractéristique d’'un dépét projeté plasma

Le dépdt plasma est construit griace a 'empilement successif de particules plus ou moins fondues
qui s’étalent sous forme de lamelles au moment de 'impact, appelées « splats ». Le dépot alors construit
se caractérise par une microstructure lamellaire, hétérogéne qui présente plusieurs défauts dus au pro-
cédé de projection plasma : des particules infondues, des particules qui ont pu réagir avec I’atmospheére
mais aussi des pores et des microfissures (inter- et intra-lamellaires), Figure 1.2.

. Fissure Fissure
intra-lamellaire inter-lamellaire

Bulles_ -
sub-microniques = ©

FIGURE 1.2 — Coupe transversale d'un dép6t d’alumine [Amsellem, 2008]

Cette microstructure influence les propriétés mécaniques, électriques et thermiques du revétement
et lui confére un comportement anisotrope. Dans le cas des dépdts de céramiques, les pores et les mi-
crofissures sont les défauts généralement observés. Lorsque les splats ne sont pas parfaitement empi-
lées, des espaces vides apparaissent, appelés pores. L’analyse en coupe de la microstructure des dépots
d’alumine élaborés par projection plasma montre que ces dépots présentent un taux de porosité entre
5,5% et 7,5% [Amsellem, 2008]. Les fissures intra- et inter-lamellaires proviennent de la contraction
thermique des lamelles et du dépét lors de leur refroidissement. En effet, le refroidissement des la-
melles quasi-instantané introduit des contraintes de trempe qui, si elles sont supérieures a la limite
d’élasticité du matériau, entrainent la fissuration du dépét. Ces défauts sont donc principalement dus
a I’étalement et au retrait des particules de céramique lors de la phase de refroidissement. La qualité
d’étalement des particules est liée a plusieurs parametres :

- Les caractéristiques de la particule de poudre (morphologie, vitesse, température, etc...)
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— L’état de surface du substrat et du dépdt pendant projection (matériau, rugosité de surface, tem-

pérature, etc...)

— Les parametres de projection choisis (distance de projection, débit de poudre, atmospheére, vitesse

de déplacement de la torche, etc...)

Les parameétres de projection sont optimisés pour obtenir le meilleur contact entre les particules et
réduire les défauts dans la microstructure. Dans le cas des dépdts de zircone yttriée, 'augmentation de
la température du substrat entraine ’augmentation de la conductivité thermique et du module élastique
[Kulkarni et al., 2003]. En conclusion, les revétements élaborés par projection plasma possédent une
microstructure poreuse et lamellaire dont les caractéristiques influencent les propriétés mécaniques,

thermiques et électriques de la couche.

1.1.1.3 Etat de contraintes résiduelles

Lors du refroidissement du dépot, apres la phase de projection, des contraintes internes appa-
raissent dans le dépot et sont appelées contraintes résiduelles.

Les contraintes résiduelles sont la combinaison de différents phénoménes [Clyne, 1996]. La solidifi-
cation tres rapide des particules liquéfiées entraine I'apparition de contraintes de trempe, mentionnées
dans le paragraphe précédent. Ces contraintes sont dues a 'environnement de la particule au moment
de sa solidification. En effet, au moment du refroidissement d’une particule, le substrat et les particules
voisines entravent sa contraction entrainant un état de contraintes de traction. De plus, I'écart entre
les coefficients de dilatation thermique du substrat et du dépdt induit une différence de déformation
entre les deux matériaux lors du refroidissement. Cette différence conduit a ’apparition de contraintes
de compression ou de traction selon la nature des deux matériaux. Enfin, le substrat peut contraindre
le dépot. En effet, lors de la projection du dépot, le chauffage du substrat par le dard plasma génere
un gradient thermique dans ’épaisseur du substrat qui peut se courber et contraindre le dépét. Les
travaux de Fauchais et al. montrent que la maitrise de la température du substrat et du dépot permet de
controler le niveau et le signe des contraintes résiduelles [Fauchais et al., 2004]. Différentes techniques,
destructives et non destructives, ont été développées pour quantifier I’état de contraintes résiduelles
comme la diffraction des rayon X, la méthode de la fleche ou encore la méthode au trou incrémental
[Clyne, 1996].

1.1.2 Adhérence/adhésion d’'un dépot de céramique sur substrat métallique

L’adhérence est I’état dans lequel deux surfaces sont maintenues ensemble par des forces inter-
faciales de courte portée, qui peuvent consister par exemple en des forces de valence, forces de Van
Der Waals, ou les deux [ASTM, 2015]. Le terme adhésion quant a lui, regroupe les différentes phéno-
menes physico-chimiques qui apparaissent lorsque deux matériaux sont mis en contact. Dans le cas

des revétements projetés plasma, différents phénomeénes ont été identifiés [Barradas, 2004].

1.1.2.1 Phénoménes a 'origine de ’adhérence

Liaisons interatomiques Ce type de liaison de forte énergie apparait si les deux matériaux mis en
contact ont une affinité chimique qui le permet [Darque-Ceretti et Felder, 2003]. Les liaisons interato-

miques sont des liaisons courtes nécessitant un contact intime entre les deux surfaces.
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Mouillage Le mouillage est la capacité d’un liquide a s’étaler sur un solide, ici des particules liqué-
fiées avec le substrat. Ce phénomeéne apparait lorsque les particules projetées sont encore sous forme li-

quide. Un bon mouillage de la particule sur le substrat permet une bonne adhésion [Darque-Ceretti et Felder, 2003].

Diffusion La projection d’'un dépét peut entrainer la formation d’une zone de transition entre le
substrat et la poudre projetée. Cette zone appelée zone d’inter-diffusion est caractérisée par un gradient
de composition et peut parfois effacer completement l'interface. Cette zone est généralement observée

lorsque deux matériaux métalliques sont en présence.

Ancrage mécanique Le phénomene d’ancrage mécanique apparait au moment du refroidissement
des particules projetées dans les aspérités de la morphologie du substrat qui se contractent sur le
substrat, Figure 1.3. Les surfaces doivent donc étre décontaminées car les pollutions, par exemple les

huiles d’usinage, ou I'oxydation locale nuit au bon contact des lamelles au substrat [Vert, 2011].

Particule
fondue

substrat

FIGURE 1.3 - Ancrage mécanique d’une particule fondue sur une aspérité du substrat [Mellali, 1994]

Lorsqu’un dépdt de céramique est projeté directement sur un substrat métallique non oxydé, si
la surface est lisse (Ra® < 0,05um), ce sont les phénoménes de mouillage et de diffusion qui sont
prépondérants. Si la surface du substrat est rugueuse (Ra > 0,5um), c’est I'ancrage mécanique qui
prédomine [Patru, 2005] [Fauchais et al., 2004].

1.1.2.2 Amélioration de ’ancrage mécanique pour les surfaces rugueuses

Sablage La préparation de surface mécanique par sablage est la technique le plus souvent utilisée
dans le milieu industrie pour décontaminer des surfaces et générer des surfaces rugueuses avant la

projection du dépot.

PPe | S |
Buse de sablage ~—— Al,0, (corindon) :'::"" » ";i

2]
v R rs
o oE, .,é'g':- ‘L‘iL
/ -:%i_a?_', _

L ________ | Contraintes de compression

Substrat

+
Modification morphologique de la surface

FIGURE 1.4 — Schéma de principe de la technique de sablage [Blochet, 2015]

1. Le parameétre Ra est défini comme la hauteur moyenne arithmétique du profil de rugosité du substrat [ISO, 1997].
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FIGURE 1.5 — (a) Adhérence en fonction de 'angle de projection pour le sablage et pour le dépot
[Bahbou et al., 2004] et (b) adhérence en fonction de la nature des particules [Bahbou et Nylén, 2004]

Cette technique usuelle consiste a projeter des particules dures (généralement alumine ou SiC) a
haute pression sur les substrats, Figure 1.4. Différents parametres caractérisent le sablage d’un sub-
strat, parmi eux les caractéristiques des particules projetées, ’angle formé entre le substrat et la buse
de projection, la distance de projection et la pression de projection. Ces parameétres peuvent influen-
cer 'adhérence du dépdt ensuite projeté. Dans ses travaux, Babhou étudie notamment I'influence de
langle de projection [Bahbou et al.,, 2004] et la taille des particules projetées [Bahbou et Nylén, 2004]
sur I’adhérence d’un dépét d’alliage Tribaloy 800 sur un substrat de Ti6 Al4V. Le maximum d’adhérence
est obtenu pour un sablage a 90° et une projection du dép6t a 90° pour une taille de particule stan-
dard (grit 60), Figure 1.5a. Lorsque la taille de particule varie, les résultats montrent qu’un sablage plus
grossier (grit 24) entraine une meilleure adhérence d’un sablage plus fin et standard (grit 60), Figure
1.5b. Le sablage présente certains inconvénients qui peuvent étre néfastes pour ’adhérence du dépot et
la tenue a la fatigue de la piéce revétue. En effet, certaines particules projetées restent ancrées dans le
substrat et des contraintes de compression apparaissent en surface du substrat qui peuvent entrainer

sa courbure.

Structuration laser Une alternative au sablage pour améliorer 'ancrage mécanique est la structura-

tion laser. Cette technique permet de créer un motif morphologique reproductible et de fagon automa-

(@) (b)
FIGURE 1.6 — Le motif S80-150 sur un substrat de AISI 304L : (a) Vue de dessus de la surface apres
structuration laser et (b) vue en coupe du matériau revétu d’un dépdt de YSZ [Kromer et al., 2016]
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tique gréace a une source laser pulsée. Dans la cas de ’étude menée par Kromer, le motif est une série
de trous équidistants. L’influence de la distance entre les trous, de la profondeur et du diameétre du trou
sur I’adhérence sont analysés. La figure 1.6 présente la morphologie obtenue pour un espacement de
150 pm, un diameétre de 80 pm et une profondeur de 40 pm, S80-150, pour un substrat d’acier inoxydable
AISI 304L revétu d’un dépét de zircone yttriée (YSZ). Les résultats des essais de plot collé mettent en
évidence d’influence de espacement L et de la géométrie du trou sur ’adhérence résultant. Lorsque
Pespacement entre les trous se réduit, ’adhérence augmente et un diametre de trou plus important
conduit a une meilleure adhérence, Figure 1.7. Les niveaux d’adhérence obtenus pour un substrat a

motifs dépassent rapidement le niveau d’adhérence obtenu pour un substrat sablé.

GB

1
1
— i
! o
300 B 1 S
- P S
- <
1 o
200 Ry - 3
1 =}
- o
150 1
—— I
1
0.00 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00

Adherence (MPa)
GB S60-[L] S80-[L]

FIGURE 1.7 — Résultats des essais d’adhérence pour les dépots de YSZ sur substrats de AISI 304L sablés
et avec différents motifs S60-[L] désignent les trous de 60 um de diameétre et S80-[L] ceux de 80 um de
diamétre [Kromer et al., 2016]

1.1.2.3 Amélioration de I’adhérence par la croissance d’une couche d’oxyde

L’adhérence d’un dépdt de céramique oxyde projeté plasma peut aussi étre améliorée par la pré-
sence d’une couche d’oxyde a la surface du substrat qui assure une meilleure continuité « cristallogra-
phique ». Les substrats sont généralement oxydés lors de I’élaboration du dépét : avant I’étape de pro-
jection une étape de préchauffage est réalisée al’aide du jet de plasma. Le substrat métallique est préala-
blement poli miroir [Cedelle et al., 2006, Chandra et Fauchais, 2009] ou sablé [Pech et Hannoyer, 2000,
Guipont et al, 2010]. Dans le cas des revétements d’alumine, I’étude de Valette sur l'influence de la
couche de wiistite (Fe;_,O) montre que I’adhérence est optimale lorsque la couche d’oxyde est d’épais-
seur inférieure a 2 pm soit un Ra < 0,32 pm avec un substrat de C40E [Valette, 2004], Figure 1.8.

Dans le cas des barriéres thermiques EB-PVD, une couche d’oxyde (TGO) se forme a haute tem-
pérature a l'interface de la sous-couche d’accroche en NiAl du dépét de zircone yttriée. Cette couche
d’oxyde permet de protéger la piéce mais au cours du vieillissement peut devenir un facteur d’en-
dommagement. En effet, le vieillissement du systéme barriere thermique conduit a I’augmentation de
I’épaisseur de la couche de facon hétérogéne [Soulignac, 2014] et peut entrainer ’apparition de micro-

fissures [Guerre, 2002].
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FIGURE 1.8 — Evolution de ’adhérence des dépots d’alumine en fonction du parametre de rugosité de
surface Ra des couches d’oxyde [Valette, 2004]

1.2 Analyse de la propagation d’un défaut interfacial soumis a un

cisaillement macroscopique

Différents facteurs provoquent la fissuration du systéme barriere thermique dans les conditions
d’utilisation d’une turbine a gaz qui se traduisent par du cyclage thermique [Evans et al., 2001]. A
I’échelle macroscopique, la fissuration d’une barriére thermique est entrainée par un chargement mul-

tiaxial incluant du cisaillement. Ce type de sollicitation peut étre dii a :

La force centrifuge dans le cas des aubes de turbine

- La fatigue thermo-mécanique et la relaxation des contraintes associées

L’anisotropie du substrat lorsque celui-ci est monocristallin [Wright, 1998]

La géométrie complexe des piéces industrielles [Liu et al., 2013]

A cause de la sollicitation en fatigue, une fissure est initiée et peut se propager notamment par
coalescence de défauts. D’une part, la problématique de I'initiation d’une fissure en fatigue est traitée
par la littérature et maitrisée. Des critéres d’initiation ont été développés. D’autre part, la propagation
de la fissure en fatigue est étudiée mais le passage entre initiation et propagation de fissure reste

complexe.

La présente étude est restreinte a la problématique de propagation de la fissure car on analyse la
propagation d’un défaut de trés grande taille, de 'ordre du millimétre. Au vu des dimensions du défaut
initial, la rugosité d’interface est négligée dans I’étude ; on se place donc dans le cas d’une interface
plane, tout comme dans les travaux de Rakotomalala [Rakotomalala, 2014]. Enfin, on ne traite pas la
problématique de coalescence. Par souci de simplification du probléme, I’étude menée tout au long des
travaux de thése n’est pas effectuée sur un systéme barriére thermique industriel classique mais un
systéme revétu dit « modele », un dépdt de céramique directement projeté sur un substrat métallique.
Cette partie se concentre sur la propagation d’un défaut interfacial soumis a un cisaillement macrosco-

pique et présente les différents outils expérimentaux et numériques proposés par la littérature.
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1.2.1 Rappels de mécanique de la rupture dans le cas d’un bi-matériau

On considére un bi-matériau composé d’un revétement, le matériau 1, déposé sur un substrat, le
matériau 2, Figure 1.9. Les deux matériaux sont considérés isotropes et ont un comportement élas-
tique. La disparité élastique entre les deux matériaux est caractérisée par les parameétres de Dundur
[Dundurs, 1969] :

_ (ke +1) — pa(k1 +1) (L.1)
(k2 + 1) 4 pa(kr + 1) '
_ (k2 = 1) — pa(k1 — 1)

b= p1(kre + 1) + pa(k1 + 1) (1.2)

ou k; = (3 — 4v;) en déformations planes et k; = (3 — ;) /(1 + ;) en contraintes planes.
Les indices 1 et 2 font référence aux matériaux 1 et 2. E est le module d’Young, v le coefficient
de Poisson et 1 = E//(2(1 + v)) le module de cisaillement. La constante d’hétérogénéité élastique, e,

permet aussi de quantifier la disparité élastique entre les deux matériaux 1 et 2 :

€= % In (;g) (1.3)

K
#1
Hy Eq vy %

e
x1
Ha Ep Vo
#2
FiGure 19 - Schéma dun bi-matériau et convention pour une fissure interfaciale

[Hutchinson et Suo, 1992]

Lorsque les deux matériaux sont identiques, ces trois parameétres sont nuls.

Une fissure est située le long de l'interface entre les matériaux 1 et 2. La différence de comporte-
ment entre les deux matériaux entraine un combinaison des modes de sollicitation en pointe de fissure
appelée mixité modale. Dans le cas ou la pointe de fissure est sollicitée par une combinaison de mode
I et de mode II, la singularité des contraintes en pointe de fissure se définit par un facteur d’intensité
des contraintes complexe : K = K + iKj; ou i = /—1. La partie réelle K est analogue au mode
I conventionnel et la partie imaginaire K est analogue au mode II [Hutchinson et Suo, 1992]. Les

composantes normale 099 et tangentielle 012 de la contrainte suivent ’expression suivante :

(K1 +iKr')

27r (14)

099 + 1019 =

ou r est la distance illustrée en figure 1.9 et pour 6 = 0°.

L’angle de mixité modal 1 est défini par 'expression suivante :
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¢ =tan™! (?f) (1.5)

L’angle 1) représente la proportion relative de mode II par rapport au mode I en pointe de fissure.
1 est égal 0° pour une sollicitation en mode I pure et 1) = £ 90° pour une sollicitation en cisaillement

pur, mode II. L’énergie nécessaire pour faire propager la fissure, i.e. le taux de restitution d’énergie

s’écrit alors :

Ge=T(1) (1.6)

ou I'(¢)) est la ténacité de l'interface, une fonction de ’angle de mixité modale. Dans le cas des
films minces, 'expérience couplée a un modele analytique montre que la ténacité d’interface aug-
mente lorsque le mode II devient prédominant par exemple dans le cas d’un systéme mica/aluminium

[Hutchinson et Suo, 1992] ou carbone/verre [Moon et al., 2002b], Figure 1.10.

—

Toughness, I'¢/T|¢

— Phase Angle, v (degrees) >

FIGURE 1.10 — Evolution du taux de restitution d’énergie avec l'angle de mixité modale 1

[Moon et al., 2002b]

Le parameétre A permet d’ajuster I'influence du mode II dans I’expression de la ténacité d’interface :

L(¥) = G{(1+ (A= 1)sin*(y)) ™! (1.7)
ou G est le taux de restitution d’énergie lorsque la pointe de fissure est sollicitée en mode I uni-

quement.

Lorsque le mode de cisaillement hors plan, le mode III, contribue aussi a la propagation de la fissu-

ration, Jensen et al. donne 'expression d’un second angle de mixité modale [Jensen et al., 1990] :

VK3 + K?
¢ =tan! y o or (1.8)

EKrrr
(1.9)
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ouk? =4 (L4 L) (pd 1)

La ténacité d’interface est alors dépendante des angles ¢ et ¢. Ce mode de sollicitation est mis
en évidence notamment par I’essai « cut test » effectué sur un film de polyimide déposé sur du verre
[Jensen et al., 1990]. L’étude analytique menée par Tvergaard et Hutchinson a montré que la présence
du mode III augmente la plupart du temps la ténacité d’interface. Dans certains cas ou la compo-
sante de mode II est négative (¢ < 0), la présence du mode III peut diminuer la ténacité d’interface
[Tvergaard et Hutchinson, 2008].

1.2.2 Quelques mots sur les mécanismes de propagation du délaminage

Le délaminage a l'interface de deux matériaux se propage selon deux mécanismes identifiés par
Hutchinson et al. [Hutchinson et al, 2000]. Si le délaminage s’initie a partir d’'un bord, on parle de
« edge delamination ». Si le revétement flambe alors cette instabilité pilote la propagation du délami-
nage et on parle de « buckling driven delamination ». Ces deux mécanismes sont schématisés en figure
1.11.

L4
Cd
.
,/
- lh

t

Edge Delamination

s

Buckle Delamination

FIGURE 1.11 — Schémas représentatifs des deux mécanismes de propagation du délaminage : « edge
delamination » et « buckling driven delamination » [Hutchinson et al., 2000]

1.2.3 Introduction d’un défaut d’interface et sollicitation sous cisaillement

macroscopique

Un défaut d’interface est une zone délaminée située a l'interface d’un revétement et d’un substrat
qui peut s’accompagner d’un flambage du revétement. Diverses études portent sur 'introduction d’un
défaut et sa propagation sous cisaillement macroscopique pour des films minces ductiles et les revé-
tements céramiques fragiles. Ce paragraphe détaille quelques exemples issus de la bibliographie afin
d’expliciter différentes techniques possibles pour introduire un défaut mais aussi solliciter I'éprouvette
en cisaillement. Ces exemples permettent d’identifier les mécanismes de dégradation de la couche as-

sociés a la propagation du délaminage.

1.2.3.1 Entaille et sollicitation en flexion

L’essai de flexion 4 points met en évidence la propagation du délaminage a partir d’'un bord. Une
éprouvette parallélépipédique est placée sur deux appuis et la sollicitation est appliquée en deux points
distincts comme représenté en figure 1.12. Le défaut initial est une préfissure usinée. Une contre plaque

ou un raidisseur est généralement collé sur le revétement de céramique pour limiter son écaillage. La
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présence de la contre plaque et 'usinage de 'entaille entrainent parfois des artefacts dans les résultats

expérimentaux. L’essai de flexion 4 points permet de combiner mode I et mode IL

F/2b F/2b

FIGURE 1.12 — Schéma de principe de I’essai de flexion 4 points [Théry, 2007]

Dans le cas des systémes barriere thermique, cet essai est peu utilisé surtout lorsqu’il s’agit de
Iétude de I’adhérence du revétement de céramique car au moment de I’écaillage la couche de céra-
mique se rompt [Théry et al, 2009]. Dans le cas de I’étude menée par Théry et al, la pré-fissure n’est
pas usinée mais le substrat subit un traitement de surface spécifique dans la zone de la pré-fissure
avant la déposition du revétement ce qui permet d’avoir une propagation stable de la fissure lors de
la sollicitation. Les résultats permettent alors d’analyser 1’évolution de la ténacité d’interface avec le
vieillissement du systéme multi-couches lorsque ’angle de mixité modale est de 40°. Cette angle est va-
riable selon les revétements. Plusieurs études évoquent la difficulté a faire propager le délaminage dans
cette configuration symétrique [Huang et al., 2005]. Zhao et al. propose une géométrie d’éprouvette
alternative pour mieux controler la propagation du délaminage comme une géométrie d’éprouvette
modifiée [Zhao et al, 2010]. Plus récemment, cet essai a été adapté pour le suivi de propagation de

fissure par micro-tomographie [Zhao et al, 2012].

1.2.3.2 Sollicitation thermique puis mécanique

Un défaut d’interface peut aussi résulter du refroidissement du systéme revétu étudié. En effet,
la disparité des coefficients de dilatation thermique entre la couche et le substrat entraine un état

de compression d’équi-biaxial une fois le systéme refroidi qui peut conduire a son endommagement

FIGURE 1.13 — Surface typique d’une couche d’oxyde présentant des zones flambée et écaillées apres
sa formation a 1100 °C pendant 7 h et refroidie a température ambiante [Wang et Evans, 1998]
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[Christensen et al., 1996, Tolpygo et Clarke, 1998]. Dans le cas de I’étude de la couche d’oxyde menée
par Wang et Evans, I'éprouvette de superalliage base nickel est chauffée a 1100 °C pour former une
couche d’oxyde [Wang et Evans, 1998]. Les défauts d’interface apparaissent dans la phase de refroi-
dissement a température ambiante ou la couche d’oxyde est localement flambée ou écaillée. Ceci est
di a I'écart des coefficients de dilatation thermique entre les couches comme le montre la figure 1.13.
L’éprouvette est ensuite sollicitée en compression introduisant ainsi un état de contraintes de cisaille-
ment. Ce chargement mécanique permet de faire propager les défauts d’interface jusqu’a écaillage. La
propagation des défauts est donc pilotée par le flambage de la couche avant I’écaillage. Les résultats
expérimentaux sont alors comparés a un modele analytique. Cependant, la complexité de la géométrie
des défauts initiaux ne permettent pas une analyse des modes de sollicitations locaux provoquant le

délaminage.

1.2.3.3 Sollicitation mécanique et anisotropie du substrat

Le cisaillement résulte ici de la combinaison de la géométrie de I’éprouvette et de I’anisotropie
du substrat lorsque celui-ci est un superalliage monocristallin. En effet, le comportement anisotrope
élastique et plastique du substrat entraine la localisation de la déformation donc du cisaillement lo-
cal et peut conduire a I'apparition d’un défaut. Ce type de sollicitation est utilisée pour I’analyse des
couches d’oxyde [Maurel et al., 2011b, Harvey et al., 2008] mais aussi pour I’analyse des systémes bar-
riéres thermiques [Maurel et al, 2011a].

Dans ses travaux, Soulignac propose un essai de propagation du délaminage en deux étapes sur des
éprouvettes préalablement vieillies [Soulignac, 2014]. L’éprouvette revétue d’une barriére thermique
EB-PVD est sollicitée en compression a température ambiante jusqu’a écaillage afin d’introduire un
défaut. L’écaillage est généralement précédé par I'apparition du flambage de la couche de céramique.
Le défaut introduit se compose d’une zone délaminée associée a une écaille dont la géométrie est com-
plexe et non maitrisée. Puis un essai de propagation du délaminage est réalisé toujours a température
ambiante a partir de la méme éprouvette écaillée, Figure 1.14. Ces essais permettent d’accéder a la
déformation critique a écaillage. Mais ’analyse des modes de sollicitation en pointe de fissure s’avére

complexe car les dimensions caractéristiques initiales du défaut introduit ne sont pas contrdlées.

FIGURE 1.14 - Observation en surface de la propagation du délaminage (A) au début et (B) a la fin de
I'essai de compression effectué a température ambiante [Soulignac, 2014]
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1.2.3.4 Sollicitation en fatigue thermo-mécanique

L’essai de fatigue thermo-mécanique (FMT) est une superposition d’'un cyclage thermique et d'une
sollicitation mécanique. Ce type d’essai effectué sur une éprouvette monocritalline revétue d’une bar-
riére thermique permet d’introduire un cisaillement local qui conduit a I’écaillage de la barriére ther-
mique. Plusieurs types de cycles FMT sont réalisables notamment les cycles FMT en phase et hors
phase [Soulignac, 2014]. En phase, lorsque I'éprouvette est chauffée, une déformation en traction est
imposée et lors du refroidissement, une déformation en compression est imposée. Ce cycle permet de
compenser les désaccords dilatométriques entre les couches du systéme et conduit a la propagation du
délaminage localisé qui est ici associé a une cloque formée par la couche de céramique, Figure 1.15a.
Cette cloque est fissurée en son sommet et a sa base mais n’est pas écaillée. Hors phase, 'éprouvette
est sollicitée en compression lorsqu’elle est chauffée et en traction lorsqu’elle est refroidie. Ce cycle est
plus violent comme le montre la figure 1.15b ou la sollicitation a conduit a I’écaillage du revétement.
Dans les deux cas, le défaut qui se propage n’est pas maitrisé ; il est donc complexe d’effectuer une

analyse de la mixité modale en pointe de fissure.

(@) (b)

FIGURE 1.15 — Observation en surface d’une éprouvette apres (a) un cycle TMF en phase et (b) un cycle
TMF hors phase [Wright, 1998]

1.2.3.5 Synthese

Les analyses issues de la littérature proposent diverses solutions pour introduire et faire propager
un défaut d’interface. Ces analyses montrent qu’il est toute fois complexe voire impossible d’identifier
clairement les modes de sollicitation en pointe de fissure car les dimensions géométriques des défauts
créés ne sont pas maitrisées. Lorsque la couche n’est pas encore écaillée, le flambage de la couche est
observé. L’augmentation du chargement macroscopique entraine la propagation du délaminage puis
Pécaillage de la couche. Dans le cas des revétements fragiles type barriere thermique, la couche de cé-
ramique peut se fissurer sans qu’une écaille ne soit éjectée. Ainsi, la couche de céramique flambe puis se

fissure et/ou s’écaille. Dans quelle mesure ces mécanismes influencent la propagation du délaminage ?
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1.2.4 Etats de la couche associée a un délaminage

1.2.4.1 Flambage de la couche

Le flambage d’un film mince ou d’un revétement fragile adhérent a un substrat apparait a par-
tir d’'un défaut d’interface (une zone peu adhérente ou non adhérente) et d’un état de contraintes de
compression dans la couche le plus souvent ’état de contraintes résiduelles parfois combiné a une sol-
licitation externe. Lorsque la cloque apparait, elle peut prendre différentes formes comme par exemple
une ride droite, Figure 1.16a, une cloque circulaire, Figure 1.16b, ou encore un cordon de téléphone,

Figure 1.16c.

FIGURE 1.16 — (a) Rides droites formées par un film de Ni observées par AFM [Coupeau, 2008], (b)
cloque circulaire formée par un film de SiC observée par microscopie de contraste d’interférence
de Nomarski [Argon et al., 1989] et (c) cordon de téléphone formé par un film de carbone (DLC)
[Moon et al., 2002a]

Le flambage meéne souvent a la propagation de la zone délaminée, le « buckling driven delami-
nation » illustré en figure 1.11, néfaste pour la piéce sur laquelle est déposée la couche protectrice.
L’analyse du probléme de flambage est effectuée a partir de la théorie des plaques minces non linéaire
développée par von Karman [Karman, 1910]. Les études numériques visent a mieux comprendre la
formation du flambage [Ruffini et al.,, 2013], sa propagation [Gioia et Ortiz, 1997, Coupeau et al., 2013]
mais aussi a prédire sa forme [Audoly, 1999]. L’influence de la plasticité de la couche [Ruffini, 2013,
Hamade et al., 2015] et de la plasticité du substrat [Wei et Hutchinson, 1997] sur le mécanisme de flam-
bage sont aussi étudiés.

Dans le cas d’une cloque circulaire, Hutchinson propose un modéle analytique a partir d’observa-
tions expérimentales permettant de prédire la formation du flambage & partir d’'une zone délaminée
circulaire et sa propagation a partir des parametres géométriques du défaut d’interface et les proprié-
tés de la couche [Hutchinson et al, 1992]. Un film mince d’épaisseur e, de module d’Young FE et de
coeflicient de Poisson v et dont I’état de contraintes résiduelles est supposé uniforme, o, est considéré.
Un défaut de rayon R est présent entre le film et le substrat substrat, ou R/e >> 1. Une contrainte o
est appliquée par un chargement de compression équi-bixial. Le film ne flambe qu’a partir du moment

ou la contrainte appliquée o atteint la valeur suivante critique o :

E e\?
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La hauteur de cloque § résultante du flambage est alors fonction des contraintes résiduelles o, et

de la contraintes o :

- RE

oucy = 0,2473(1 + v) + 0,2231(1 — v?).

1.2.4.2 Fissuration de la couche

L’augmentation du chargement mécanique subi par un film mince ou un revétement plus épais et
fragile peut entrainer, apres le flambage, la fissuration de la couche, observée au sommet de la cloque
comme le montrent les figures 1.15a et 1.17. Dans le cas des revétements type barriére thermique, Faul-
haber et al. effectue un essai d’indentation sur un cyclindre revétu pour introduire des rides droites
et entrainer la fissuration au sommet de ces rides. Pour les deux types de couche, les études pro-
posées du phénomeéne se basent sur des modéles analytiques [Faulhaber et al, 2006, Thouless, 1993,
Cotterell et Chen, 2000].

Ridge crack

FIGURE 1.17 — Observation en surface d’'un cylindre revétu d’une barriere thermique apres indentation
mettant en évidence la fissuration de la couche [Faulhaber et al., 2006]

Dans le cas des couches minces, Thouless analyse l'influence de la fissuration au sommet d’un
cordon de téléphone a partir de deux modéles analytiques : celui d’une cloque fissurée [Thouless, 1993]
et celui d’'une cloque non fissurée [Hutchinson et Suo, 1992]. Les résultats montrent que 'angle de
mixité modale 1) explicité en équation 1.5 et de la hauteur de cloque ¢ sont influencés par la fissuration
de la cloque. Ainsi, pour une méme contrainte appliquée, I’angle de mixité modale sera plus proche de
90° lorsque la cloque est fissurée, donc une prépondérance de mode II, Figure 1.20a. De plus, la hauteur
de cloque sera plus importante en présence d’une fissure pour une méme contrainte appliquée, Figure
1.20b.

1.2.5 Analyse par éléments finis : approche cohésive du comportement d’interface

Les méthodes analytiques sont le plus souvent utilisées pour obtenir les modes de sollicitation en
pointe de fissure et la ténacité d’interface [Hutchinson et al., 1992, Faulhaber et al, 2006]. Récemment,
l'utilisation de modéles de zone cohésive a permis de mener une analyse locale de I’état des contraintes
[Caliez et al., 2003]. Le modele de zone cohésive est utilisé pour I’étude de propagation de fissure dans
le cas des systémes type barriére thermique [Soulignac et al, 2013] [Kyaw et al., 2016]. Ce type d’ap-

proche est, par exemple, utilisée pour I'identification de la ténacité d’interface dans le cas de dépots de
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FIGURE 1.18 - Comparaison de (a) de 'angle de phase (b) et de la hauteur de cloque avec et sans
fissuration de la cloque [Thouless, 1993]

céramiques projetés plasma directement sur une substrat métallique et avec sous-couche de polymeére
[Pons, 2016]. Les travaux de Rakotomalala montrent que cette approche peut étre aussi adaptée pour
la modélisation d’une aube de turbine revétue d’'une barriére thermique soumise a un chargement en

fatigue thermo-mécanique [Rakotomalala, 2014].

1.2.5.1 Le principe de ’approche cohésive

L’approche cohésive est initialement proposée par Barenblatt pour résoudre les problémes de sin-
gularité de contrainte en pointe de fissure dans les matériaux massifs [Barenblatt, 1959]. Entre la zone
rompue et la zone saine, il introduit une zone de transition appelée « process zone » qui permet de
décrire la séparation du matériau par une relation entre des sauts de contraintes ¢ et de déplacements
[[u]], Figure 1.19. Dans cette zone, le champs de déplacement peut étre discontinu tout en continuant a

transmettre des efforts.

. Omax
1 _—
— ) P (| R
2
process Bellull
zone
Ficure 1.19 - Représentation schématique de I'approche cohésive de la fissuration

[Rakotomalala, 2014]

La fonction saut de contraintes/déplacements, aussi appelée traction-séparation, peut prendre plu-
sieurs formes notamment exponentielle [Needleman, 1990, Van den Bosch et al.,, 2006] ou bilinéaire
[Alfano et Crisfield, 2001]. La forme est adaptée a la nature du matériau (ductile, interface fragile, com-
posite, etc...), aux mécanismes de rupture observés mais aussi au type de chargement considéré (mono-
tone ou cyclique). La figure 1.20 présente les fonction de saut de traction/déplacement 7,,(A,,) dans la

direction normale et T;(A;) dans la direction tangentielle pour une loi exponentielle [Xu et Needleman, 1993].
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T maz €t Tt max sont les maxima de traction respectivement dans la direction normale et tangentielle,

associés a o, et §; respectivement.

Tn T

4
1 I
I max t,max

(@) (b)

FIGURE 1.20 — Evolution du saut de contrainte/déplacement pour une sollicitation (a) en mode I et (b)
en mode II [Van den Bosch et al., 2006]

Les lois cohésives développées pour les bi-matériaux prennent en compte la mixité modale en
couplant des composantes des directions normale et tangentielle. Le couplage peut étre exprimé a
partir d’'un déplacement effectif et/ou d’un parametre de couplage [Van den Bosch et al, 2006]. Le pa-
rametre de déplacement effectif A, introduit par Tvergaard, suit généralement ’expression suivante
[Tvergaard, 1990] :

RG]

La parametre de couplage o se retrouve au travers des expressions :

Ty = Tomae's"FO) (119
A A,

Tt == Tt,maméitf()\):aTn,masz(/\) (1'14)
t n

ou f est fonction de A qui, lorsque 0 < A < 1, renvoie une contrainte non nulle et lorsque A > 1
renvoie une contrainte nulle.

La loi de comportement cohésive est appliquée uniquement a certains éléments du maillage, appe-
lés éléments cohésifs, qui définissent la plupart du temps la trajectoire de la fissure. Le chemin de fissure
n’est pas nécessairement prédéfini comme pour I’analyse de la fragmentation de matériaux fragile en
régime dynamique par exemple [Camacho et Ortiz, 1996]. Dans le cas de 'analyse de la propagation
de fissure dans un matériau multi-couches, la fissure se propage généralement aux interfaces ou sont

insérés les éléments cohésifs.

1.2.5.2 Un exemple d’analyse

L’étude menée dans les travaux de Rakotomalala dans le cas d’un systéme barriére thermique est
choisi comme exemple d’analyse [Rakotomalala, 2014]. Un modéle original est mis en place combinant

un modéle de zone cohésive thermo-mécanique et des éléments de type coque pour la représentation
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de la couche de céramique. Le probleme est simplifié; seuls le substrat monocristallin et la couche
de céramique sont représentés. Les calculs sont effectués sur trois géométries : un tube creux, une
éprouvette et une aube de turbine. On s’intéresse ici aux résultats obtenus pour le tube creux dont le

substrat est anisotrope, sollicité en traction et soumis a un gradient thermique longitudinal cyclique,

Figure 1.21.
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T = 293,15 K , I [
- —
- >
-— S
e
-~ T q
- "=
- =2
-—
-~ A > A
-~ | >
—Z > [ —_
e B — [
=) -"s
wx 7 X
T = 293,15 K v
Uz=0
Ficure 1.21 — Conditions aux limites thermiques et mécaniques pour le modéle de tube creux

[Rakotomalala, 2014]

Les résultats mettent en évidence une localisation de 'endommagement d dans les zones de plus
fort gradient thermique et accentuée par I’anisotropie du substrat monocristallin, Figure 1.22a. Le dé-
laminage se propage préférentiellement selon le front de fissure courbe. Cette propagation entraine
la formation de cloques dont la hauteur correspond au saut de déplacement [[u,]] dans la direction
radiale du tube, Figure 1.22b. Le flambage simulé reste faible car le modele développé ne prend pas en
compte ce type d’instabilité. Enfin, 'angle de mixité modal v qui suit 'expression 1.5 révele une forte
mixité modale en bord de cloque, Figure 1.22c. Le modéle développé permet donc une analyse fine des

modes de sollicitation en pointe de fissure dans le cas de sollicitations complexes.
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FIGURE 1.22 — Etat final (a) de 'endommagement d, (b) du saut de déplacement [[u,,]] (en mm) et (c) de
I’angle de mixité modal [Rakotomalala, 2014]

1.3 Latechnique du choc laser appliquée aux matériaux revétus

Dans I’étude, la technique de choc laser est utilisée comme générateur de défauts de taille millimé-
trique. Cette partie présente le principe de la fissuration par choc laser dans le cas des systémes revétus,
lessai d’adhérence LASAT qui en découle et les principaux résultats associés. De plus, on s’intéresse

aux différents types de modélisation de I'interface en régime dynamique proposées par la littérature.

1.3.1 Principe de rupture d’interface par choc laser

La technique de choc laser permet de solliciter un matériau en régime de dynamique rapide en
faisant propager une onde de choc dans I’épaisseur de ce matériau. L’onde de choc est générée a partir
d’une source laser qui vient déposer une quantité d’énergie F, de 'ordre du joule dans notre étude,
sur un disque de diamétre D de quelques millimetres pendant un temps caractéristique 7 de I'ordre de
la nanoseconde a la surface du matériau aussi appelé cible, Figure 1.23a. L’énergie irradie la matiére,
ablate une couche superficielle de la surface qui est soudainement transformée en plasma. Le plasma
se détend, applique une pression sur la surface qui génére une onde de compression qui se propage
dans le matériau. Le tir laser se caractérise par le flux ® et la pression appliquée par le plasma est une
fonction du flux laser [Fabbro et al.,, 1990] :

4 FE

L’onde de compression ou onde de choc incidente est définie comme la propagation d’une discon-

(1.15)

tinuité des grandeurs thermodynamiques (pression P, masse volumique p et énergie interne F) du
milieu dans lequel elle se propage. Elle se traduit par la propagation d’un front droit. Sa vitesse dans le

milieu est alors définie par 'expression :
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Schéma de rupture d’un systéme revétu par onde de choc

c= or (1.16)
Ip Is

La théorie des chocs en milieu condensé n’est pas développée ici. Dans le cas d’'un bi-matériau,
londe de compression se propage dans le substrat puis le dép6t, Figure 1.23b. Lorsqu’elle atteint la
surface libre, 'onde est réfléchie en une onde de traction. D’autre part, la fin de 'impulsion de pression
libére une onde de détente ou onde de traction incidente qui se propage dans le matériau. Le croisement
des deux ondes de détente, réfléchie et incidente, induit la localisation des contraintes de traction qui
peut entrainer la rupture de linterface. Il est a noter que la position de la zone fortement contrainte

est fonction du profil de 'impulsion du laser.

1.3.2 Propagation d’onde et localisation des contraintes

Un matériau massif ou un systéme dépot/substrat est rompu grace a la localisation d’un fort niveau
de contraintes de traction. Le principe général indique que cette zone peut étre le fruit du croisement
des ondes de traction, créant une sur-traction. L’onde de compression est donc considérée comme un
front droit, on parle de propagation monodimensionnelle. Néanmoins, I’étude de la forme de I'onde au
cours de sa propagation montre que la forme de I'onde de compression peut aussi générer des zones de
haut niveau de contraintes [Cuq-Lelandais, 2010]. Lorsqu’une onde de compression se propage dans
I’épaisseur d’un matériau, sa forme évolue. Les principales étapes sont présentées en figure 1.24. Le
schéma est une représentation axisymétrique de la propagation de 'onde. Au moment de sa création,
londe s’apparente a un front droit nommé onde « 1D plane ». Au cours de sa propagation le front
d’onde s’étale. Ce phénoméne se matérialise par ’apparition d’une onde de détente de forme toroidale
désigné par « effets de bords ». Ces effets introduisent un gradient de pression et une distorsion pro-

gressive de front de choc [Heilig et Igra, 2001]. La propagation de I'onde de détente peut entrainer la
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localisation des contraintes de traction au niveau de 'axe de révolution. La zone de localisation est
appelée « traction 2D axiale ». Cette zone se propage le long de I’axe.

Dans le cas d’une cible fine, les effets de bords ne permettent pas la formation de la zone « traction
2D axiale ». Ainsi, 'intersection entre ’'onde réfléchie et les effets de bords est localisée en périphérie.
Cette zone est appelée « surtraction latérale ». Si la cible est d’épaisseur intermédiaire, I’onde réfléchie
intersecte la zone de fortes contraintes située sur 'axe et forme une « surtraction axiale ». Pour une
cible plus épaisse, 'onde réfléchie n’intersecte pas 'onde de détente. Ainsi, la localisation de la zone
fortement contrainte est fonction de 'épaisseur du matériau mais aussi de la surface sur laquelle est
appliquée la pression [Boustie et al, 2007].

Différents régimes de propagation d’onde sont donc identifiés et caractérisés a partir du rapport
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FIGURE 1.25 — (a) Principe du relevé des contraintes, (b) Distribution des maxima de contraintes axiales
le long du rayon pour différents rapports 124 sur cible d’aluminium [Cuq-Lelandais, 2010]
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d’aspect géométrique R, = L/D [Cug-Lelandais, 2010]. L représente 'épaisseur de la cible et D le
diameétre de I'impact laser. Dans ses travaux, Cuq-Lelandais étudie par éléments finis la répartition des
contraintes de traction en fonction du rapport d’aspect géométrique sur une cible d’aluminium et éta-
blit trois régimes de propagation d’onde. L’étude est effectuée a partir d’'un modéle axisymétrique. Les
contraintes de traction maximales selon ’axe du laser sont extraites le long du rayon r comme le dé-
taille la figure 1.25a. La figure 1.25b présente la distribution des contraintes maximales adimensionnées
pour différents rapports 2, et permet de dégager trois régimes de propagation d’onde :
- R, < 0,25 : La contrainte est tout d’abord constante avec le rayon puis augmente en périphérie,
caractéristique de la surtraction latérale identifiée en figure 1.24.
- Ry > 0,65 : La répartition des contraintes maximales est de type gaussienne centrée sur I’axe
de révolution. Les effets de bords se sont propagés pour altérer le front droit initial de ’'onde de
choc.

- 0,25 < Ry < 0,65 : Cas intermédiaire entre les deux régimes précédents.

1.3.3 L’essai LASAT

1.3.3.1 LASAT-1D

L’essai LASAT (LAser Shock Adhesion Test) ou LASAT-1D utilise la technique de choc laser afin
de déterminer le seuil d’adhérence d’un systéme revétu [Berthe et al, 2011]. La propagation de 'onde
est considérée comme monodimensionnelle, comme décrit en figure 1.23b. Cet essai se divise en une
partie expérimentale et une partie numérique. Il s’agit tout d’abord de déterminer le seuil d’adhérence
en effectuant une série d’essais a flux croissant sur un matériau revétu dont les épaisseurs du substrat et
du dépot sont fixées. Le seuil d’adhérence se caractérise par apparition d’'une décohésion interfaciale
qui est détectée in situ grace au systeme de vélocimétrie laser VISAR (Velocimetry Interferometer
System for Any Reflector). Ce diagnostic mesure la vitesse de la surface libre, c’est-a-dire la surface

opposée a I'impact laser. Apres ’essai, les cibles sont éventuellement observées en coupe a la position
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F1GURE 1.26 — Méthodologie pour la détermination de I’adhérence du systéme nickel/cuivre par I’essai
LASAT [Bolis, 2004]



1.3. LA TECHNIQUE DU CHOC LASER 27

du tir pour vérifier la présence d’'une décohésion. Un modéle éléments finis est ensuite construit a
partir des résultats expérimentaux pour déterminer la valeur de la contrainte a rupture de I'interface.
La méthodologie est synthétisée dans la figure 1.26 pour le cas d’'un dépdt de nickel déposé sur un
substrat de cuivre [Bolis, 2004]. L’essai LASAT est utilisé par exemple pour la mesure d’adhérence
des dépots projetés plasma de cuivre sur de Paluminium [Arrigoni, 2004], des dépots d’hydroyapatite
projetés plasma sur des substrats de TA6V pour le domaine biomédical [Guipont et al., 2010] ou encore

pour les matériaux composites [Ecault, 2013].

1.3.3.2 LASAT-2D

L’essai d’adhérence LASAT posséde de nombreux avantages : c’est une technique sans contact, ra-
pide & mettre en ceuvre et reproductible, la sollicitation est localisée sur une surface de quelques mm?,
... Néanmoins, I'utilisation du diagnostic VISAR ou encore la faible épaisseur requise de la cible a tes-
ter (pour éviter 'apparition des effets de bord) limitent son utilisation. Afin de s’affranchir de ce type
d’inconvénient, Cuqg-Lelandais propose trois variantes de I'essai LASAT [Cug-Lelandais, 2010]. On dé-
taille ici uniquement I’essai nommé « LASAT-2D » dont les contours sont ébauchés par Cuq-Lelandais
et éprouvé sur le systéme industriel barriére thermique EB-PVD par Fabre [Fabre, 2013, Bégué, 2015].
Les cibles sont plus épaisses, les effets de bords présentés dans le paragraphes 1.3.2 ne peuvent étre
négligés. Tout comme pour I'essai LASAT, I'idée est d’effectuer une série d’essais a flux croissant pour
un systéme revétu fixé. A partir de Papparition de la décohésion a l'interface pour une valeur de flux
seuil, la taille de la zone délaminée augmente avec le flux. Ceci est dit aux effets de bords, dans le cas
d’une propagation monodimensionnelle le diametre de la décohésion est égal au diametre de tache
focale. La zone délaminée est caractérisée par son diametre qui est mesuré a partir des observations
en coupe. Dans le cas des systémes barriéres thermiques, les propriétés optiques du revétement per-
mettent de détecter la décohésion de maniére non destructive. Les travaux de Fabre montrent que la

« tache blanche » observée est I'image de la zone délaminée effectivement introduite par choc laser,

Figure 1.27.

FIGURE 1.27 - Image optique en vue de dessus d’un échantillon aprés une série de tirs laser
[Fabre, 2013]

La contrainte a rupture est ensuite identifiée a ’aide d’'un modéle éléments finis. La méthode em-
ployée pour déterminer le diamétre de zone délaminée par le calcul est explicitée en figure 1.28a.
Le modéle est axisymétrique, 'interface est supposée parfaitement adhérente, sans endommagement
possible. Le calcul est effectué pour une valeur de pression, correspondant expérimentalement a une
valeur de flux et un diametre de zone délaminée, D.,),. La distribution des contraintes maximales au
cours du temps est extraite le long de l'interface, Figure 1.28a. Il s’agit de déterminer la valeur de

contrainte qui mene a la rupture d’une zone de diamétre D). Sur la figure 1.28a, trois seuils sont
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indiqués S1, S2 et S3. Les rayons de zone délaminée associés aux contraintes S2 et S3 sont respec-
tivement R2 et R3. Aucun rayon n’est associé a la contrainte S1. Par exemple, si R2 = D.,),/2 alors
la contrainte a rupture sera S2. A partir des valeurs de contraintes seuils, les courbes d’iso-contraintes
sont ensuite construites. Elles représentent I’évolution du diametre de décohésion pour une contrainte
de rupture fixée. La figure 1.28b représente la superposition de ’évolution du diameétre de décohésion
en fonction du flux obtenu expérimentalement et par le calcul. Les diameétres obtenus par le calcul ne
se superposent pas toujours aux diamétres mesurés expérimentalement. Ces résultats sont a prendre
avec précaution car I’analyse des champs de contraintes dans le systéme revétu met en évidence des
artefacts numériques explicités dans le paragraphe suivant [Fabre, 2013]. L’essai LASAT-2D permet
alors de s’affranchir du diagnotic VISAR mais nécessite une connaissance approfondie des propriétés
mécaniques de chaque couche composant le systéme revétu étudié pour modéliser avec précision le

probléme.
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FIGURE 1.28 — (a) Distribution des contraintes maximales le long de l'interface (b) Comparaison des
diameétres de zone délaminée expérimentaux avec les résultats des calculs [Fabre, 2013]

1.3.4 Modélisation du comportement de I'interface soumis a un choc laser

Les études sur 'essai LASAT présentées dans le paragraphe précédent ont souligné I'intérét de si-
muler la propagation de I'onde de choc dans un systéme revétu pour identifier la contrainte a rupture
du systéme. Il s’agit alors de choisir un comportement approprié pour chaque matériau du systeme
revétu et d’en déterminer les parametres. Cette analyse inclut le comportement de I'interface. Ce pa-
ragraphe se concentre sur les différentes approches recensées pour modéliser le comportement d’une
interface d’un systéme multi-couches lorsqu’il est soumis a une sollicitation en régime dynamique.
Le terme « dynamique » couvre une large gamme de vitesses de déformation. Les exemples donnés
ici sont issus d’études d’impact de projectile pour une large gamme de vitesses, de fragmentation de
matériau massif et de propagation d’onde de choc dans des systémes multi-couches dont les vitesse de

déformation sont indiquées dans le tableau 1.1.
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TaBLE 1.1 - Gamme des vitesses de déformation associées aux différents type de sollicitation

Impact de projectile Fragmentation  Choc laser
10% - 10%s7! 10° -10°s™ 106 -10"s7!

L’ensemble des simulations sont effectuées grace a un schéma d’intégration explicite. Différents
codes de calculs utilisent cette méthode d’intégration comme Radioss, Abaqus/Explicit ou encore LS-
Dyna. Cette méthode se base sur I’état des grandeurs physiques de l'instant ¢ pour calculer I’état a
I'instant t + At, Y (t + At) = F(Y (t)), contrairement a la méthode d’intégration implicite qui résout
un systéme matriciel, G(Y (t), Y (t + At)) = 0. Le pas de temps joue donc un réle important dans le
calcul par la méthode explicite et doit étre assez petit dans notre cas pour que la propagation de 'onde

de choc soit décrite correctement [Cug-Lelandais, 2010].

1.3.4.1 Interface parfaitement adhérente

L’interface parfaitement adhérente n’inclut aucun endommagement. Cette approche est utilisée par
Fabre pour déterminer la contrainte a rupture et prédire la taille des décohésions apres choc laser pour
les systémes barriére thermique [Fabre, 2013]. L’analyse est détaillée dans le paragraphe sur Pessai
LASAT-2D, paragraphe 1.3.3.2.

1.3.4.2 Critére de rupture de type « Cut-off »

Le critére type cut-off est un critéere d’endommagement qui entraine la rupture de l'interface
lorsque qu’un maximum de contraintes est atteint. Ce critére ne permet pas de prendre en compte
la mixité des modes de sollicitation explicitée dans la paragraphe 1.2.1. L’interface est représentée
par une bande d’éléments qui peuvent étre supprimés lorsque la contrainte maximum est atteinte.

Lorsque cette option est sélectionnée, une concentration de contraintes en pointe de fissure apparait

— — Abagques en Pmax : 0,3 GPa
Abaques en Pmax : 0,4 GPa
— . -
e el —
U ./
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1 | | —®— Seuil numérique : 0,3 GPa

Seuil numérique : 0,4 GPa
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FIGURE 1.29 — (a) Champ de contraintes au cours de la propagation d’une onde de choc pour un systéme
céramique/métal et (b) Comparaison de I’évolution du diamétre fissuré obtenu pour un modele sans
endommagement et pour un modéle cut-off [Fabre, 2013]
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[Fabre, 2013]. La figure 1.29a illustre ce phénomeéne. Proche de I’axe de révolution, la contrainte maxi-
male a été atteinte et les mailles ont été supprimées. En périphérie, une concentration de contraintes
est observée. Cette concentration des contraintes de traction est interprétée comme un artefact numé-
rique provenant soit de la suppression des mailles, soit d’une taille de maille non adaptée au critére de
rupture utilisé. Fabre compare alors les résultats issus du modéle sans endommagement présenté dans
le paragraphe 1.3.3.2 avec ceux issus du modele avec un critére de cut-off pour savoir si ces artefacts
affectent les dimensions de la fissure. La figure 1.29b présente I’évolution du diamétre de décohésion,
2R, obtenue numériquement pour plusieurs valeurs de contrainte a rupture .S pour les deux modeles
considérés. Pour une méme contrainte a rupture, le critéere de Cut-Off entraine une décohésion de
taille significativement plus importante que dans le cas sans endommagement. L’artefact numérique

peut entrainer la surestimation du diameétre de fissure.

1.3.4.3 Modéle de zone cohésive

L’approche cohésive a été explicitée dans le paragraphe 1.2.5.1 pour la modélisation de propa-
gation de fissure a l'interface d’un bi-matériau pour une sollicitation quasi-statique ou la vitesse de
déformation est de I'ordre de 107 s1. Dans le cas dynamique, les éléments cohésifs sont utilisés pour
plusieurs applications notamment pour représenter 'interface entre deux plis d’'une plaque de com-
posite multi-plis soumise a un impact de projectile, pour des vitesses d’impact entre 100 et 500 m/s
[Yoshimura et al., 2011]. La loi cohésive utilisée est issue du code Abaqus. L’intérét des éléments co-
hésifs est d’obtenir un modéle prédictif des faciés de délaminage et de la déformation hors-plan de la
plaque aprés impact. La comparaison entre les résultats expérimentaux et numériques sont d’ailleurs
trés satisfaisants.

Les éléments cohésifs peuvent aussi étre utiles pour la simulation de la fragmentation dynamique
de matériaux massifs comme par exemple une céramique [Molinari et al, 2007]. Ici, les éléments co-
hésifs sont insérés a I'interface de chaque élément qui suit le comportement du matériau massif. Il
s’agit d’une étude de convergence de maillage pour des vitesses de déformation entre 10°s™! et 10° s,
Les résultats montrent que plus la vitesse de déformation est élevée — ¢ tend vers 10°s™! — plus il
est nécessaire de mailler finement. Dans les deux exemples, aucune analyse de la mixité modale n’est

effectuée.

1.3.4.4 Interaction cohésive

Dans le code Abaqus/Explicit, la loi cohésive peut aussi étre utilisée comme une loi de contact entre
deux surfaces, appelée « Surface-based cohesive behavior ». C’est une adaptation de la loi traction-
séparation employée pour les éléments cohésifs. Les sauts de déplacement et de contrainte définis pour
les éléments cohésifs sont réinterprétés. Les sauts de déplacement sont définis comme les déplacements
relatifs entre les nceuds de la surface esclave et leurs points de projection sur la surface maitresse selon
la direction normale et les directions de cisaillement. Les contraintes de contact sont définies comme
des efforts cohésifs le long de la direction normale au contact et le long des directions de cisaillement
divisés par la surface en chaque point de contact. L’algorithme de contact général de Abaqus/Explicit
est utilisé et une formulation pure maitre/esclave est appliquée aux deux surfaces composant I'interface
[Simulia, 2014].
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Ce type d’approche est utilisée pour la prédiction de la réponse d’'un composite multi-plis a I'im-
pact d’un projectile a faible vitesse per-mode=symbol24,5ms™! [Ibrahim et Yigit, 2015]. L’utilisation
de la loi cohésive comme une loi de contact est aussi employée pour la modélisation d’impact de
particules sur un substrat pour la projection dynamique a froid de poudre (procédé « Cold Spray »)
[Yildirim et al., 2015]. Une large gamme de vitesses de particules est balayée, entre 10 et 1700 m/s pour
différents couples particule/substrat. La propriété de contact est appliquée entre la surface de la par-
ticule et la surface du substrat. Il est possible de déterminer I’énergie minimum nécessaire pour que
la particule reste adhérente au substrat. Encore une fois, aucune analyse de la mixité modale n’est

effectuée.

1.3.5 Morphologie d’interface et porosité d’'un dépot plasma

La premiére partie de ce chapitre présente le dépot plasma comme un revétement a la microstruc-
ture poreuse et dont ’adhérence est principalement pilotée par la morphologie d’interface du systéme
revétu. Différents travaux ont révélé la sensibilité de 'essai LASAT a la morphologie d’interface. Mais
dans quelle mesure la porosité d’un dépot et la morphologie d’interface affectent la propagation d’une
onde de choc ? Ces problématiques sont aussi abordées dans la littérature notamment dans le cadre du
projet LASAT regroupant les travaux de trois théses sur 'adhérence d’un revétement de cuivre projeté

plasma sur un substrat d’aluminium [Arrigoni, 2004, Barradas, 2004, Bolis, 2004].

1.3.5.1 Sensibilité de ’essai LASAT

La sensibilité des essais LASAT et LASAT-2D a la rugosité d’interface a été éprouvée pour différents
types de dépots métalliques projetés plasma [Barradas, 2004] ou projetés Cold Spray [Blochet, 2015],
des dépots de céramique projetés plasma [Guipont et al., 2010, Ichikawa et al., 2007] ou élaborés par
évaporation sous faisceau d’électron [Fabre, 2013]. Les résultats de ’essai LASAT sur un dépét projeté
plasma d’hydroxyapatite sur TA6V par exemple, montrent la sensibilité de la technique a de faibles va-
riations de rugosité de surface [Guipont et al,, 2010]. En effet, 'augmentation de quelques micrométres
du paramétres Ra entraine 'augmentation de la contrainte maximum a rupture de l'interface et donc

de ’adhérence, Figure 1.30.
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L’essai LASAT-2D présente lui aussi la méme sensibilité [Fabre, 2013]. Cet essai permet aussi de
mettre en évidence une variation d’évolution du diameétre de décohésion avec 'état de la surface du
substrat comme le montre la figure 1.28b. L’étude compare ici I’adhérence des dépots de zircone yttriée
sur différents états de surface de la sous-couche : I) le systéme industriel standard, IT) la sous couche
ne présente pas de Pt dans sa composition, III) la couche a subi un « sablage fort », IV) la sous couche
a été polie. Les résultats révelent que le sablage est un facteur influant sur I’adhérence du dépét.

L’essai LASAT est aussi un outil d’analyse de I'influence du taux de pré-fissures. Les pré-fissures
sont des zones ou localement le dépdt n’a pas adhéré au substrat qui apparaissent apres le refroidis-
sement du dépdt lors de la phase de projection. Dans le cas des dépots plasma cuivre/aluminium, les
résultats montrent qu’un taux de pré-fissures supérieur a 10 % abaisse fortement la valeur de flux seuil

qui entraine la décohésion du systéme [Barradas, 2004].

1.3.5.2 Influence de la porosité et de la morphologie d’interface sur la propagation d’onde
de choc

Porosité L’analyse par éléments finis menée par Bolis sur un dépot de cuivre seul soumis a une
pression P4y montre qu’a I’échelle macroscopique, les porosités atténuent I'intensité de I’'onde de choc
comme le montre la figure 1.31 [Bolis, 2004]. Ce phénomeéne entraine alors la diminution notable de la
vitesse de la surface libre. A une échelle plus locale, des concentrations de contraintes sont localisées

au voisinage des pores. La microstructure poreuse est issue d’'une coupe métallographique.

FIGURE 1.31 — Etat d’un revétement poreux de cuivre d’épaisseur 300 pm soumis a une onde de choc
[Bolis, 2004]

Morphologie d’interface L’influence de la morphologie d’interface sur la propagation de 'onde de
choc est analysée par éléments finis a deux échelles distinctes : a I’échelle macroscopique pour étudier
linfluence de la rugosité d’interface sur la forme de 'onde de choc et a I’échelle de la rugosité pour
analyser I'influence de la rugosité sur le champs local des contraintes. Les principaux résultats obtenus
dans le cas d’un substrat d’aluminium fraisé, un profil de rugosité triangulaire, sur lequel est déposé
un revétement de cuivre son ici explicités [Arrigoni, 2004].

A T’échelle de la rugosité, 'analyse a montré que la fissuration se produisait sur la pente longue o
le niveau de cisaillement est maximum, Figure 1.32. L’interface est donc majoritairement sollicitée en

cisaillement contrairement a une interface plane qui est uniquement sollicitée en traction et qui subit
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de traction et de cisaillement le long du profil de rugosité pour une pression de choc de 1,35 GPa
[Arrigoni, 2004]

un niveau de contrainte inférieur. De plus, les maxima de cisaillement sont localisés au sommet des
dents.

Les zones de localisation des contraintes identifiées a I’échelle de la rugosité sont toujours pré-
sentes a I’échelle macroscopique. Néanmoins, ceci n’affecte pas la forme du front d’onde. De plus, la
rupture est toujours localisée a I'interface et d’apres les calculs, les signaux de vitesse de surface libre

ne semblent pas étre influencés par la rugosité d’interface [Arrigoni, 2004].

1.3.6 Techniques d’observation non destructives pour la détection d’un défaut

d’interface

Un des objectifs des travaux de thése est d’analyser la propagation d’un défaut d’interface soumis
a un cisaillement macroscopique. Ce défaut est préalablement introduit par choc laser. Les caractéris-
tiques du défaut (délaminage et cloquage) doivent étre caractérisées a partir de techniques d’obser-
vation non destructives pour ne pas modifier I’état de la couche de céramique ni la taille de la zone
délaminée. Ce paragraphe détaille plusieurs techniques de détection du délaminage résultant du choc

laser mais aussi de la cloque associée formée par la couche de céramique.

1.3.6.1 Détection du délaminage

Diverses techniques non destructives sont utilisées pour détecter un délaminage dans un systéme
multi-couches. Dans le cas des dép6ts de céramique, les défauts peuvent étre détectés par observa-
tion optique [Fabre, 2013], par thermographie infrarouge [Chaki et al, 2011], par émission acoustique
[Sezer et al., 2006],... Des techniques comme la radiographie aux rayons X ou la détection par ultra-sons
sont aussi employées pour vérifier qu'un composite de type carbone/époxy est délaminé [Ecault, 2013].

Dans ce paragraphe, seules I'observation optique et la thermographie infrarouge sont développées.

Voie optique L’observation par voie optique est une méthode simple a mettre en ceuvre pour la

détection de zones délaminées dans le cas de certains dépots de céramique. Un dépdt d’hydroxyapatite
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projeté plasma, par exemple, posséde des propriétés qui permettent de révéler une fissure d’interface
[Guipont et al, 2010]. L’image de la fissure est alors une tache blanche similaire a celles observées
dans le cas des systemes barrieres thermiques zircone yttriées projeté EB-PVD présentées en figure
1.27. Les résultats montrent que la présence d’'une lame d’air de 1 pum d’épaisseur entre le substrat et
le revétement de zircone suffit pour modifier la réflectance de la barriere thermique [Fabre, 2013]. La
tache blanche atteste donc de la présence d’une fine lame d’air entre le dép6t et le substrat. L’image de
la décohésion est dépendante de la transmission de la lumiére dans le matériau et de la diffusion de la
lumiere réfléchie. La technique est donc tributaire de ’épaisseur du dépoét, de sa microstructure et de
la nature des éléments qui la composent définissant alors ses propriétés optiques et enfin de I’état de
surface du substrat.

Dans le cas de I’analyse de la propagation du délaminage en régime quasi-statique, le délaminage
est suivi in situ grace a une caméra optique [Soulignac, 2014]. Afin de mettre en évidence la propagation

du délaminage, 'image de la zone d’intérét a I'instant ¢ de ’essai est soustraite a I'image initiale.

Thermographie infrarouge La technique de thermographie infrarouge est utilisée pour la détec-
tion de défauts dans un matériau massif ou un systéme multi-couches dans des domaines variés. Les
défauts sont détectés grace aux phénomenes de transfert de chaleur : la signature thermique d’un ma-
tériau sain n’est pas la méme qu’un matériau présentant un défaut. Deux approches sont possibles en
thermographie infrarouge [Maldague, 2002]. D’une part, la thermographie passive ou les contrastes
thermiques naturels de 1'objet observé sont suffisants pour faire apparaitre les zones endommagées.
D’autre part, la thermographie active qui utilise une source d’excitation extérieure pour favoriser les
contrastes thermiques et ainsi révéler les zones endommagées. Deux types de sources sont utilisées :
les sources pulsées, ou 'on analyse la réponse du systéme a I’excitation, et les sources continues. L’ex-
citation peut s’effectuer en transmission ou en réflexion.

Dans le cas des matériaux revétus céramique/métal, la technique de thermographie infrarouge a
partir de sources pulsées a été éprouvée pour les dépdts projetés plasma [Franke et al., 2005]. L’obser-
vation par thermographie infrarouge peut aussi étre utilisée pour le suivi in situ de la propagation du
délaminage au cours d’un refroidissement qui suit une étape de vieillissement, ici dans le cas des revéte-
ment EB-PVD [Newaz et Chen, 2005]. La thermographie infrarouge met en évidence le délaminage pas
forcément visible par observation optique, Figure 1.33. Cette éprouvette revétue d’une barriére ther-

mique est observée par thermographie active. La réponse thermique de I’éprouvette a une excitation

FIGURE 1.33 — Images optique et thermique d’un échantillon revétu d’une barriére thermique et en-
dommagé (les zones adhérentes sont en bleu) [Postolenko, 2008]
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par flash est enregistrée.

1.3.6.2 Déformation de la surface libre in situ

Apreés choc laser, la couche de céramique peut former une cloque. On considére que ce phénomeéne
est di a la relaxation des contraintes résiduelles de compression présentes dans le dép6t une fois
Pinterface fissurée par le passage des ondes de choc [Fabre, 2013]. Cette cloque peut atteindre quelques
dizaines de micrometres de hauteur. La technique non destructive de profilométrie 3D est généralement
utilisée pour acquérir la surface du dépdt apres choc laser [Fabre, 2013, Blochet, 2015]. L’observation
s’effectue toujours apres sollicitation du matériau revétu.

Les récents travaux de Frugier ouvrent la voie de 'observation in situ de la surface libre d’'un ma-
tériau soumis a un impact laser par d’acquisition de la topographie de cette surface [Frugier, 2015].
Il s’agit la d’'une adaptation de la technique de reconstruction de forme par lumiére structurée. L’ob-
servation d’une cible de graphite poreux soumise a un impact laser a permis de valider la nouvelle
technique [Seisson ef al., 2016]. Cette technique d’observation utilise 'imagerie laser qui enregistre la
lumiére diffusée sur la surface observée par deux caméras CCD. Lorsque le matériau est sollicité par
choc laser, la surface libre peut atteindre des vitesses allant jusqu’a quelques centaines de métres par
seconde. Il est donc nécessaire d’avoir un temps de pose suffisamment faible pour éviter les flous. Un
laser impulsionnel de durée 10 ns est utilisé et sert de temps de pose aux deux caméras dont la durée
d’ouverture est bien plus importante. Chaque caméra réalise une image par tir laser. L’ombre d’une
grille est projetée sur la surface libre éclairée qui se déforme lorsque la surface se déforme comme le

montre la figure 1.34.

FIGURE 1.34 - Vue de 3/4 de la face arriere de la cible de graphite a 3,4ps aprés le tir laser
[Seisson et al., 2016]






CHAPITRE

2

Dispositifs expérimentaux & moyens de

caractérisation

Introduction

L’étude menée dans le cadre des travaux de thése est guidée par deux objectifs 1) I’analyse de I'in-
fluence de la rugosité d’interface sur les dimensions caractéristiques des défauts introduits par choc
laser et 2) ’étude de la propagation d’un défaut initialement circulaire a I'interface céramique/métal
soumis a un cisaillement macroscopique. La réalisation de ces objectifs repose avant tout sur les choix
d’élaboration des systémes revétus qui sont ensuite sollicités en régime dynamique, avec la technique
du choc laser, mais aussi en régime quasi-statique, avec des essais de propagation du délaminage in-
terfacial. Le choix du substrat et du revétement doivent alors répondre a certaines exigences. Le défaut
situé a l'interface des deux matériaux doit étre détecté grace a des techniques non destructives telles
que 'observation optique. L’alumine pure de faible épaisseur, un milieu semi transparent dans le vi-
sible [Guipont, 2013], est donc sélectionnée pour le revétement de céramique. De plus, la propagation
du délaminage doit étre affectée le moins possible par le comportement du substrat. Deux substrats
métalliques polycristallins sont alors utilisés : un superalliage polycristallin a base de cobalt Haynes

188 et un acier inoxydable 304L.

La premiere partie de ce chapitre est consacrée a I’élaboration des systémes revétus qui se divise
en deux étapes : modification de la surface des substrats avant projection et revétement d’une couche
d’alumine poreuse par projection plasma. Plusieurs procédés de préparation de surface, d’'usinage et
loxydation des substrats sont employés pour diversifier les morphologies de surface. La deuxiéme
partie du chapitre présente le dispositif LASAT, « générateur » de défauts d’interface. Plusieurs moyens
d’observation sont employés pour la caractérisation des systémes revétus sains et fissurés par choc
laser, en particulier des techniques de contréle non destructives. Les procédures mises en place a partir
de ces techniques d’observation font I'objet de la troisiéme partie. Enfin, la quatriéme partie présente
la procédure d’essai développée pour faire propager un défaut d’interface soumis a une sollicitation

biaxiale et suivre son évolution in situ. Les méthodes d’analyse associées sont ensuite détaillées.

37
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2.1 Matériaux de I’étude

2.1.1 Substrats métalliques

Deux matériaux ont été sélectionnés comme substrat : un superalliage polycristallin base cobalt
Haynes 188 et un acier inoxydable 304L. Le superalliage est généralement utilisé pour I’élaboration
des chambres de combustion des statoréacteurs. Sa composition est précisée dans le tableau 2.1 et la
composition de 'acier 304L dans le tableau 2.2. Différentes géométries de piéces ont été usinées a partir

de tole laminées de 3 mm d’épaisseur pour les deux types de substrat.

TaBLE 2.1 - Composition chimique du HAYNES®) 188 ( % m.) [Haynes, 2016]

Co Ni Cr W Fe Mn Si C La B
39 220 220 140 <30 <125 035 0,10 0,03 <0,015

TaBLE 2.2 - Composition chimique de 'acier inoxydable 304L ( % m.) [MatWeb, 2016]

C Cr Fe Mn Ni P Si S
<0,03 18-20 649-74 <20 80-12 <0045 <10 <0,03

2.1.2 Revétement : poudre d’alumine

La poudre utilisée pour I’élaboration des dépots est une poudre d’alumine pure de référence #105SFP
commercialisée par Oerlikon Metco. Sa granulométrie est fine de taille 3,9 pm-31 um. Les particules
sont de géométrie anguleuse comme l’illustre la figure 2.1. Cette poudre est utilisée essentiellement

pour I’élaboration de revétements isolants électriques.

FIGURE 2.1 - Poudre d’alumine 105SFP observée par microscopie électronique a balayage (MEB)

2.2 Modifications des surfaces des substrats avant dépot

2.2.1 Techniques de projection de particules abrasives

Une partie des surfaces ont été modifiées par projection de particules. Cette technique permet
d’éliminer des contaminations présentes a la surface des substrats et d’obtenir un état de surface ru-

gueux améliorant la tenue du revétement projeté au substrat. Dans le cadre de 1’étude, deux types de
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préparation de surface sont utilisées. Une premiere partie des substrats en superalliage base cobalt et
en acier inoxydable 304L a été préparée par sablage : projection de particules de corindon (a«—Al203)
a géométrie anguleuse. Une deuxiéme partie des substrats en superalliage base cobalt a été préparée
par microbillage : projection de microbilles sphériques de verre. La granulométrie des particules et les
paramétres de projection sont détaillés dans le tableau 2.3. Tous les substrats sont ensuite plongés dans

un bain d’alcool, en cuve a ultrasons pendant 3 min avant projection.

TABLE 2.3 — Parameétres de projection pour les deux techniques de préparation de surface

Sablage Microbillage

Granulométrie abrasif (um) 300 50-150
Pression (bar) 4 5
Angle de projection (°) 45 45
Distance de projection (cm) 10 10
Temps de projection (s) 30 20

2.2.2 Oxydation des substrats

Une partie des substrats en superalliage base cobalt préparés par sablage ont subi un chauffage
pendant 3h a 1050 °C sous air afin de les oxyder. Une fois refroidis, les substrats sont plongés dans
un bain d’alcool, en cuve a ultrasons pendant 3 min. Une analyse des substrats aprés oxydation a été
effectuée par DRX pour caractériser les phases en présence en surface et comparer cette composition a
celle des substrats uniquement sablés. La figure 2.2 présente les diffractogrammes des substrats sablés
et des substrats sablés puis oxydés. Dans le cas sablé, les pics de diffraction du cobalt sont visibles.

Apreés oxydation, on note la présence de cobalt, d’oxyde de chrome (Cry03) et de magnétite (Fe3Oy).

« Co
. Cr203
+ Fe0,

Sablé puis oxydé

Sablé \ N\ J A
20 40 60 100 120

80
26 (°)

FIGURE 2.2 — Diffractogrammes X des substrats de superalliage base cobalt sablé et sablé puis oxydé
pendant 3h a 1050 °C sous air
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2.2.3 Procédé d’électroérosion par enfongage

Le quatrieme procédé utilisé sur les substrats en superalliage base cobalt est un procédé d’usinage,
Pélectroérosion par enfongage. Ce dernier permet I’enlévement de matiére en surface d’une piéce par
décharge électrique et permet d’obtenir une morphologie de surface particuliére. Une fois usinés, les

substrats sont plongés dans un bain d’acétone, en cuve a ultrasons pendant 3 min.

2.3 Elaboration des dépots par projection plasma

Les dépdts d’alumine sont effectués par projection plasma en mode APS (Air Plasma Spraying)
dans I'enceinte de projection CAPS (Controlled Atmosphere Plasma Spraying) du Centre des Maté-
riaux. Différentes géométries d’échantillon et d’éprouvette ont été revétues. Ce paragraphe présente
la procédure de revétement des échantillons 20 mm X 30 mm d’épaisseur 3 mm employés pour I’étude
du choc laser et des éprouvettes cruciformes plates d’épaisseur 3 mm utilisées pour les essais sur la

machine biaxiale.

2.3.1 Dispositif expérimental

Le dispositif se compose d’une enceinte fermée, d’un bras de robot programmable surmonté de la
torche de projection (de type F4 MB), et d’un bati fixe permettant le maintien des substrats a revétir par
Iintermédiaire d’'un support horizontal, Figure 2.3. Tous les dép6ts de I’étude sont réalisés sous air. Lors
de la projection, les échantillons sont refroidis a I’aide du systéme de refroidissement a air comprimé
de part et d’autre de la torche plasma. Par souci de reproductibilité, la température des substrats est
relevée grace a un thermocouple de type K (Chromel - Alumel) soudé au centre de la face opposée a

la projection.

LE \Torche plasma

\\ Systéme de
— Refroidissement

—M——_ & MaSque

——— Thermocouple

FIGURE 2.3 - Configuration de la torche plasma et du masquage lors de la projection du revétement
des éprouvettes cruciformes

2.3.2 Parameétres de projection

Les parametres de projection utilisés pour I’étude sont issus du jeu de parametres de projection

de I’alumine # 105SFP fournis par Oerlikon Metco. Il ont été modifiés en fonction de la géométrie des
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substrats pour obtenir une épaisseur de dépét toujours homogéne malgré la variation géométrique de
la surface du substrat. Lors de la projection les piéces restent fixées au bati, seul le bras déplace la
buse de projection selon une trajectoire en créneau de pas 4 mm, Figure 2.3. Les piéces subissent toutes
une étape de préchauffage puis une étape de projection du dépot. Le systeme de refroidissement est
activé uniquement pour I’étape de projection du dépét. Plusieurs parameétres sont définis pour piloter
le plasma, le systéme de refroidissement, 'envoi de la poudre et la trajectoire de la buse. Les parametres
invariants de la procédure sont donnés dans le tableau 2.4. La distance de projection est définie comme
la différence d’altitude entre la sortie de torche et la surface du substrat. La distance de refroidissement
est définie comme la différence d’altitude entre les sorties d’air du systéme de refroidissement et la

surface du substrat.

TABLE 2.4 — Paramétres de projection de poudre d’alumine par voie plasma invariants de I’étude

Parametres Valeurs
Gaz plasmagene Argon 41 L/min — Hydrogéne 14 L/min
Intensité de ’arc 530 A
Distance de projection 120 mm
Distance de refroidissement 95 mm
Débit de poudre 32 g/min

Deux parametres varient avec la géométrie et la nature du substrat : la vitesse d’éclairement, V,
qui est la vitesse d’avance de la buse et le nombre de passes. Une passe correspond au balayage par la

buse de la totalité des surfaces a revétir fixées au support.

2.3.3 Procédure de revétement des échantillons parallélépipediques

L’épaisseur des substrats apres modification des surfaces est déterminée a ’aide d’un pied a cou-
lisse. La mesure est effectuée au centre de I’échantillon. Les échantillons sont simplement fixés au
support. Les échantillons subissent tout d’abord une passe de préchauffage avec une vitesse d’éclaire-
ment de 300 mm/s. Le relevé de température permet de déclencher le programme de projection lorsque
le substrat atteint 150 °C et une passe est effectuée a une vitesse 150 mm/s. L’épaisseur de I’échantillon
une fois revétu est mesurée au centre a 'aide d’un pied a coulisse afin de déterminer I’épaisseur du
dépot. Les dépots réalisés ont une épaisseur moyenne entre 50 et 85 pm selon les morphologies de

surface.

2.3.4 Procédure de revétement des éprouvettes cruciformes

La procédure de revétement développée pour les éprouvettes cruciformes plates d’épaisseur 3 mm,
Figure 2.11, permet d’obtenir un disque de dép6t d’alumine de diameétre 26 mm avec un bord dégressif
et d’épaisseur 60 pm environ comme illustré en figure 2.4. La géométrie du dépot est obtenue grace a un
masque positionné a 17 mm de la surface de I’éprouvette comme le montre la figure 2.3. Le masque est
percé en son centre d’un disque de 26 mm de diameétre. L’éprouvette est initialement brute de laminage
découpée par électroérosion. Avant d’étre revétue, les deux faces de I’éprouvette sont entiérement sa-
blées afin d’éviter un état de contraintes résiduelles hétérogéne et donc la flexion de I’éprouvette. Une

passe est définie comme le balayage de la totalité de la surface de la buse de projection a environ 10 cm
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avec un angle de 45°. Pour chaque face, 8 passes sont effectuées. L’éprouvette est ensuite nettoyée
dans un bain d’alcool en cuve a ultra-sons pendant 5 min. Une fois ’éprouvette sablée, I’épaisseur du
substrat est mesurée au centre a ’aide d’un pied a coulisse. Les éprouvettes sont en HA188 et en acier
inoxydable 304L. La phase de préchauffage se compose d’une série de passes a une vitesse d’éclai-
rement V. = 300 mm/s pour atteindre 200 °C avec le thermocouple soudé au centre de ’éprouvette.
8 passes sont effectuées pour I'éprouvette en HA188 et 15 pour I’éprouvette en 304L. Tout comme
pour les échantillons, le programme de projection est déclenché lorsque la température relevée par le

thermocouple est égale 150 °C. Lors de la phase de projection, la vitesse de la buse est 250 mm/s.

FIGURE 2.4 — Vue de dessus d’une éprouvette cruciforme revétue par projection plasma

2.4 Introduction d’un défaut interfacial par choc laser : machine
LASAT

2.4.1 Source laser du Centre des Matériaux

L’introduction des défauts d’interface par choc laser a été réalisée grace au dispositif LASAT du
Centre des Matériaux, Figure 2.5. Cette installation se compose d’une source laser pulsée nanoseconde
de modele SAGA (Thales Laser) et d’'une enceinte de tir sécurisée. La source laser pulsée crée une

impulsion laser grace a une cavité laser qui est ensuite amplifiée.

Source Laser

Enceinte de tir

FIGURE 2.5 — Dispositif LASAT du Centre des Matériaux
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La source Nd : YAG utilisée émet une impulsion de durée a mi-hauteur de 5,2 ns, Figure 2.6a, a
une longueur d’onde de 532 nm. L’énergie délivrée par le laser est de 1,8] sur un disque de diamétre
22 mm, Figure 2.6b. Le profil spatial de la tache focale est fixe et s’approche d’une forme « top hat »
comme le montre le profil extrait de la surface. Une fois 'impulsion émise par le laser, le faisceau
passe au travers d’un systéme optique permettant le réglage des paramétres laser avant d’effectuer un
tir : Pénergie délivrée ainsi que la taille de la tache focale. L’énergie est réglée grace a un systéme de
polarisation et une lame 1/4 d’onde et mesurée grace a un joulemeétre via une photodiode. La taille de
la tache focale est réglée a ’aide d’une lentille convergente de distance focale 198 mm. Le réglage de la

distance lentille/échantillon s’effectue a £0,5 mm.

Fluence

ety

Diamétre du faisceau temps

Flux laser

(@) (b)

FIGURE 2.6 — (a) Image de la répartition spatiale de I’énergie dans le faisceau laser et (b) profil temporel
de I'impulsion du laser SAGA [Fabre, 2013]

2.4.2 Configuration de tir

La source laser fonctionne selon deux modes : un mode pulsé avec une fréquence de 10 Hz ainsi
qu’un mode mono-impulsion. Une seule impulsion permet de générer une seule onde de choc pouvant
conduire au délaminage du dépdt. Ainsi, le mode mono-impulsion est choisi pour effectuer les tirs.
Tous les tirs sont effectués du c6té du substrat métallique. Afin d’obtenir le méme état de surface
pour I'ensemble des tirs, que ce soit sur les échantillons et sur les éprouvettes cruciformes, le coté

métallique des systémes revétus sont rayés manuellement avec du papier 180 avant d’effectuer le tir.

Porte
s Eprouvette

% Porte
| — ¥ échantillon

FIGURE 2.7 - Configuration de tir pour les échantillon en (a) vue de c6té et (b) vue de dessus et (c) pour
Iéprouvette en vue de dessus
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Lorsque les tirs sont effectués sur un échantillon, ce dernier est maintenu par un porte échantillon qui
laisse la surface du substrat libre comme illustré en figures 2.7a et 2.7b. Ce porte échantillon est percé
coté dépdt de la méme maniére que coté substrat. Le porte échantillon est positionné sur la platine
motorisée. Deux milieux de confinement sont utilisés pour les tirs sur les échantillons : 'eau et un
ruban adhésif transparent (Scotch®Crystal, 3M épaisseur 60 pm). Lorsque les tirs sont effectués sur
les éprouvettes cruciformes, les éprouvettes sont maintenues par un porte éprouvette spécialement
usiné pour les essais, Figure 2.7c. Ce porte éprouvette est percé en son centre pour laisser la surface du

dépot libre. Les tirs laser sur les éprouvettes sont confinés avec de I'eau.

2.5 Techniques d’observation et d’analyse

2.5.1 Techniques d’observation non destructives

2.5.1.1 Détection du délaminage par observation optique

La zone délaminée résultante d’un tir laser sur un systéme revétu est détectable par méthode op-
tique. Elle se matérialise par une tache au contour circulaire plus claire que le reste de I’échantillon
ou l'interface est saine. Dans les travaux de Fabre, cette tache est définie comme « tache blanche »
et traduit un contraste lumineux d’absorption [Fabre, 2013]. L’acquisition des images est effectuée a
I’aide d’un appareil photographique Nikon D300S équipé d’un objectif AF-S Nikkor 18-200 mm et d’un
systéme de bague allonge. La résolution d’image est de 0,021 mm/pxl. Un éclairage indirect de lumiére

blanche est utilisé pour améliorer la détection des taches blanches. Le contraste et la luminosité des

(b)

\— Profil surface brute — Profil surface filtrée\
80 \ T T ‘ ‘

Altitude (1m)

3
Abscisse (mm)

(d

FIGURE 2.8 — Observations non destructives de la surface du dépot du systéme revétu pour le méme tir
laser : (a) observation optique, (b) par thermographie infrarouge, (c) en vue 3D par profilométrie 3D et
(d) Profils extraits des surfaces brutes et filtrées
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images sont ajustés manuellement afin de mieux distinguer les zones de faibles niveaux de gris, Figure
2.8a. La zone délaminée circulaire est donc caractérisée par son diameétre. La mesure du diameétre est
effectuée manuellement. On trace le rectangle circonscrit au contour de la zone délaminée. Le diameétre
de la zone délaminée est la moyenne des cotés du rectangle. L’erreur de mesure est de 118 pm sur une
tache de diamétre 3,32 mm, sur la base des mesures répétées 10 fois (10 personnes différentes). L’erreur

de mesure du diameétre a partir d’'une image optique est de 3,5 %.

2.5.1.2 Détection du délaminage par thermographie infrarouge

Une zone de décohésion a I'interface céramique/métal est aussi détectable par thermographie in-
frarouge. Différentes techniques peuvent étre utilisées pour détecter un défaut et sont explicitées dans
le paragraphe 1.3.6 des éléments bibliographiques. Dans le cadre de I’étude, la thermographie active
est retenue. Une source de chaleur continue est utilisée. Les échantillons observés sont stimulés en
transmission afin d’éviter les réflexions parasites. L’échantillon est placé sur une plaque chauffante

maintenue a 50 °C et la caméra thermique est fixée a un portique, Figure 2.9.

Caméra thermique

Echantillon

Plaque chauffante

FIGURE 2.9 — Dispositif utilisé pour 'observation des échantillons par thermographie infrarouge

La caméra thermique Titanium de Cedip de capteur CMOS de résolution 320 x 256 pixels est utili-
sée pour les observations. La sensibilité de la caméra dans le domaine Infra Rouge se situe entre 1,9 pm
et 5,1 pm (Middle Wave Infra Red) et la sensibilité thermique NETD (Noise Equivalent Temperature
Difference, le bruit équivalent en delta température) est de 20,3 mK a 25 °C. Afin d’améliorer la résolu-
tion de 'image, un systéme de bague allonge est utilisé. La résolution de 'image est de 0,045 mm/pxl.
Le logiciel Altair permet de traiter les acquisitions. L’image de la surface de I’échantillon est acquise
une fois I’équilibre thermique de I’échantillon atteint. L’image de la zone délaminée est une tache noire
quasi circulaire, Figure 2.8b. Tout comme dans le cas de la détection optique, la mesure du diametre
est effectuée manuellement. On utilise la méme procédure que dans le cas de la détection optique. Il
est a noter que les images acquises par ce dispositif sont d’assez bonne qualité pour effectuer la me-
sure automatiquement. L’erreur de mesure est de 61 pm sur une tache de diameétre 3,18 mm, sur la base
des mesures répétées 10 fois (10 personnes différentes). L’erreur de mesure du diameétre a partir d’'une

image optique est de 1,9 %.
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2.5.1.3 Profilométrie optique : acquisition de la morphologie des surfaces

Le dispositif de mesure Les topographies des surfaces de I’étude sont obtenues avec un profilo-
meétre optique 3D AltiSurf(c)500. Ce dispositif sans contact, fonctionne sur le principe de 'aberration
chromatique (CLA). Une source de lumiére blanche émet un faisceau focalisé a la surface de ’échan-
tillon a étudier. Ce faisceau est réfléchi par la surface puis interprété par un systéme de codage chroma-
tique pour en déduire la hauteur associée. Ce systéme permet d’acquérir des profils de rugosité ainsi
que des topographies de surface qui sont composées d’une série de profils. La résolution en altitude
est de 25nm et la résolution maximum dans le plan (z, y) illustré en figure 2.10a est de 2 pm. Une fois

acquises, les surfaces sont traitées et analysées a I’aide du logiciel AltiMap(c).
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FIGURE 2.10 — (a) Surface acquise par profilométrie 3D de la zone centrée sur le dépot d’une éprouvette
cruciforme (b) Série de profils extraits de la zone (A) utilisés pour la mesure de I’épaisseur moyenne du
dépot

Topographie des substrats avant dépot Les surfaces des substrats modifiées par les procédés du
paragraphe 2.2 sont acquises par profilométrie optique en vue d’une étude de la morphologie des
surfaces. Afin d’obtenir la surface la plus représentative de la morphologie a étudier, on définit une
zone d’acquisition carrée de 8 mm dont les profils sont de 4 pm de résolution avec 4 pm entre deux
profils d’acquisition. Une fois acquises les surfaces sont traitées : un redressement par la méthode de
rotation de plan est utilisé pour supprimer la pente générale de la surface due a la non planéité de

I’échantillon.

Epaisseur du dépot des éprouvettes cruciformes Le profilometre optique est aussi utilisé pour
Panalyse des dépots d’alumine projetés sur les éprouvettes cruciformes. Cette technique permet de
caractériser ’hétérogénéité d’épaisseur du dépot élaboré et de déterminer son épaisseur moyenne. Une
zone rectangulaire contenant le dép6t est acquise avec une résolution de 30 um selon x et 250 pm selon
y. La surface obtenue est ensuite redressée, Figure 2.10a. L’épaisseur moyenne est calculée a partir de la
série de profils extraits de la zone (A), Figure 2.10b. L’épaisseur moyenne du dépoét est définie comme la
différence moyenne d’altitude entre la ligne moyenne correspondant au substrat et le plateau du dépét

calculée pour I'ensemble des profils.
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Hauteur de cloque de la couche d’alumine aprés choc laser Apreés choc laser, la couche de
céramique peut former une cloque détectable par profilométrie. Les surfaces des dépdts sont acquises
avec une méme résolution en x et en y de 25pum. Les surfaces obtenues sont redressées, Figure 2.8c,
puis filtrées grace a U'outil de filtrage par FFT du logiciel Altimap pour supprimer la rugosité de surface
du dépdt. Toutes les fréquences inférieures a 700 pm sont excluses de la surface fitrée. Grace a l'outil
« Volume d’un pic » du logiciel Altimap, la hauteur maximale de la cloque de la surface filtrée est
déterminée. La superposition des profils extraits au maximum de hauteur de cloque des surfaces filtrée

et brute montre que le filtrage permet de ne retenir que I’ondulation de la cloque, Figure 2.8d.

2.5.2 Caractérisation des interfaces

2.5.2.1 Préparation des échantillons

Les interfaces de I’étude sont observées en coupe soit lorsque le systéme revétu est sain, soit apres
choc laser. 1l est nécessaire d’enrober, de trongonner et de polir I’échantillon avant observation. Le
revétement est poreux et peut étre fissuré. De plus, 'interface est le plus souvent délaminée sur une
longueur de quelques millimétres apres choc laser. Il faut d’une part éviter de faire propager les fissures
déja présentes et ne pas en créer de nouvelles lors du tronconnage et d’autre part, minimiser 1’arra-
chement des particules d’alumine lors du polissage. L’enrobage des échantillons est réalisé avec de la
résine polymere et du durcisseur (Epofix, Struers(c)) dont le temps de polymérisation est de 8 a 12h
a température ambiante. Avant polymérisation, ’enrobage est placé dans une pompe a vide pendant
15min pour permettre a la résine de pénétrer correctement dans toutes les fissures et les porosités.
L’échantillon est ensuite tron¢onné a I’aide de la tronconneuse Struers Discotom-5. L’échantillon en-
robé reste fixe lors du trongonnage. La vitesse d’avance de la meule est choisie la plus lente, 0,1 mm/s,
pour ne pas endommager le dépdt. Dans le cas des échantillons ayant subi des tirs laser, les tirs sont
préalablement marqués par gravure afin d’étre repérés apres enrobage. La ligne de premiére découpe
est positionnée dans la zone ou I'onde de choc s’est propagée, mais avant le centre de la zone délami-
née. Une fois tronconné, I’échantillon est poli manuellement a I’aide de la gamme de draps de polissage
suivante : 600, 1200, 2400 et 4000. L’étape de polissage est achevée par une solution diamantée 1 um en

suspension.

2.5.2.2 Observations microscopiques

Microscopie optique La technique de microscopie optique permet d’observer un objet a ’aide d’un
objectif grossissant. Une partie des coupes métallographiques des systémes revétus ont été observées

par microscopie optique, a ’aide du Leica CTR 6000.

Microscopie électronique a balayage (MEB) Cette technique permet d’obtenir une image de haute
résolution de la surface d’un échantillon a partir de ’émission d’un faisceau d’électrons. L’image ob-
tenue par la détection des électrons secondaires est le relief de la surface observée et 'image obtenue
par la détection des électrons rétrodiffusés est le contraste chimique de la surface. Les microscopes a
balayage W LEO 1450VP et FEI Nova NanoSEM 450 sont utilisés pour ’observation en vue de dessus
des surfaces des substrats aprés modification de la morphologie de surface ainsi que 'observation en

coupe des interfaces des systémes revétus sains et apres choc laser.
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2.6 Propagation d’un défaut interfacial en régime quasi-statique :

essai biaxial coplanaire

2.6.1 Essais de propagation d’un défaut interfacial

Les essais de propagation du délaminage a l'interface céramique/métal soumis a un cisaillement
macroscopique sont réalisés a partir de la méthodologie proposée permettant i) d’introduire un défaut
d’interface de géométrie connue par la technique de choc laser, ii) de solliciter le systéme revétu sous
chargement biaxial variable et iii) de mesurer in situ ’évolution du délaminage interfacial et I’état de

la couche de céramique. Les éprouvettes utilisées sont plates d’épaisseur 3 mm, Figure 2.11.
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FIGURE 2.11 - Plan de définition de I'’éprouvette cruciforme plate

Elles sont revétues selon la procédure de projection du paragraphe 2.3.4. Une fois I’éprouvette
revétue, des défauts d’interface sont introduits grace a la technique de choc laser qui fait I'objet du
paragraphe précédent. Les tirs laser sont confinés avec de 'eau. Le nombre des défauts par éprouvette
est variable : 1, 4 ou 5 selon I’essai mis en place. Une fois les défauts d’interface introduits, I’éprouvette
revétue est sollicitée grice a la machine de fatigue biaxiale coplanaire du Centre de Matériaux, Figure
2.12a. Cette machine se compose de quatre vérins hydrauliques de capacité 100kN. Le pilotage des
vérins peut s’effectuer selon deux modes. Le premier mode pilote les 4 vérins de maniere indépendante.
Le second mode permet de coupler le déplacement des deux vérins d’'un méme axe. Le second mode est
utilisé pour I’étude. Tous les chargements sont monotones par palier : un palier de 20 s a chargement
constant suivi d’'une rampe de 10s. Le cisaillement macroscopique est introduit par la combinaison
d’un chargement en traction et en compression. L'un des axes de sollicitation est défini comme axe de
traction ou le déplacement vérin est désigné par Uyyqct, Figure 2.12b, le second axe est défini comme
axe de compression ou le déplacement vérin est désigné par Ucomp. Le taux de biaxialité est défini

comme le rapport des déplacements des vérins :
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FIGURE 2.12 — (a) Vue d’ensemble de la machine biaxiale coplanaire (b) Eprouvette revétue préfissurée
par choc laser montée sur la machine

UT(IC
p = Utroct (21)

Ucomp

Trois taux de biaxialité ont été étudiés :

- p = —1 : L’éprouvette est soumise a un chargement de type traction/compression. Le méme

déplacement en valeur absolue est imposé selon les deux axes de sollicitation ;

- p= —0,5:Le déplacement imposé selon I’axe de traction vaut la moitié du déplacement imposé

selon I’axe de compression ;

- p = —0,1:Une charge de 1kN est maintenue selon I’axe de traction et un déplacement négatif

est imposé selon ’axe de compression.

Tous les essais sont pilotés en déplacement sauf dans le cas p = —0,1 ol 'un des axes subit un
maintien en charge. Des capteurs de déplacement LVDT (Linear Variable Differential Transformer) pi-
lotent le déplacement des vérins. Par convention, seule la vitesse de ’axe de traction varie avec le taux
de biaxialité. La vitesse des rampes selon ’axe de compression est de 2 pm/s. Le déplacement U o, est
choisi comme référence pour I’analyse des essais. Une rosette de trois jauges de déformation est collée
au centre de I’éprouvette du c6té non revétu de I’éprouvette et restitue les valeurs des déformations
selon les axes de sollicitation et selon la premiére bissectrice. Les données du constructeur indiquent
que le centre de I’éprouvette reste fixe dans un cercle de 5um de rayon. Les essais sont effectués a
température ambiante. Tous les essais sont suivis a ’aide d’'une caméra optique sauf un ou la propaga-
tion du délaminage et de I’état de la couche a été suivi grace a un systéme de deux caméras optiques

permettant une analyse des résultats expérimentaux par stéréo-corrélation d’images.

2.6.1.1 Suivi par caméra optique

Le suivi par caméra optique est utilisé pour les éprouvettes ou plusieurs défauts sont introduits (4
ou 5). Une caméra CCD est focalisée sur 'ensemble du revétement de I'éprouvette pour suivre la propa-

gation de tous les défauts. La caméra utilisée est équipée d’un capteur CMOS de résolution 1280 x 848
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pixels, codage 12 bit et d’'un téléobjectif AF micro Nikkor 200 mm F/4D-ED. La fréquence d’acquisition
est de 1 image par seconde car la propagation du délaminage est relativement lente. La caméra est
inclinée a 45° pour que les axes de sollicitation correspondent a ’horizontale et la verticale de I'image
comme illustré en figure 2.12a. Comme précisé dans le paragraphe 2.5.1.1, la zone délaminée apparait
plus claire que l'interface saine par observation optique. Sans éclairage la différence de niveaux de gris
entre la zone délaminée et la zone saine reste trop faible pour une bonne analyse. Une source lumi-
neuse (LEDs) est donc utilisée pour améliorer la détection de la zone délaminée. L’éclairage présente
un second intérét : il permet de mettre en valeur la rugosité de surface du dépdt en vue de I'analyse

par corrélation d’images.

2.6.1.2 Suivi par systéme de deux caméras optiques

Le suivi par systeme de deux caméras optiques a pour but d’observer la propagation d’un unique
défaut d’interface. Ce type de suivi permet avant tout de déterminer le déplacement hors plan de la

couche de céramique. La configuration des caméras est illustrée en figure 2.13.

Sources lumineuses (LEDs) Configuration des caméras vue de dessus

[ - — Eprouvette

19cm

Caméras

Caméras

FIGURE 2.13 — Mise en place du suivi de la propagation du délaminage par un systéme de deux caméras
nécessaire a I’analyse par stéréo-corrélation d’images

Les deux caméras utilisées sont identiques et forment un angle 18° et sont placées a une distance
de travail de 19 cm. Cette configuration permet de détecter une variation de déplacement hors plan de
Pordre du micromeétre. Ces caméras sont équipées d’un capteur CMOS de 4,2 Megapixels de résolution,
codage 12 bit et d’un objectif SCHNEIDER Xenoplan 2.8/50. Lors de la mise en place de l'essai, ’étape
de calibration des caméras doit étre effectuée avec soin car elle est déterminante pour la qualité des
résultats de stéréo-corrélation d’images. Les images sont acquises avec le logiciel Vic-Snap et ’analyse
est effectuée a laide de Vic-3D™., Tout comme dans le cas du suivi avec une caméra, une source
lumineuse LEDs est utilisée, d’'une part, pour améliorer le contraste entre interface saine et interface
délaminée et d’autre part, pour faire apparaitre la rugosité de surface du dépot essentielle & une bonne

stéréo-corrélation d’images.

2.6.2 Méthodes d’analyse des résultats des essais quasi-statiques

2.6.2.1 Caractérisation de la zone délaminée

L’évolution de la zone délaminée est déterminée a partir de la mesure de ses longueurs caractéris-

tiques. L’éclairage utilisé pour les deux méthodes de suivi optique ne permet pas la détermination des



2.6. ESSAI BIAXIAL COPLANAIRE 51

(b) (0)

FIGURE 2.14 - (a) Image brute A a l'instant ¢, (b) image brute B a I'instant ¢ + 1 et (c) résultat de la
soustraction de B — A

dimensions caractéristiques a partir des images brutes. Les images doivent donc étre traitées, a 'aide
du logiciel Image], avant analyse. L’outil de soustraction d’images est utilisé puis les contrastes sont
amplifiés pour mettre en valeur la zone délaminée. Un exemple est donné en figure 2.14. L’image A
prise a 'instant ¢, Figure2.14a, est soustraite de I'image B prise a 'instant ¢ 4 1, Figure2.14b. Le résultat
de la soustraction, Figure 2.14c, permet de mettre en valeur les contours de zone délaminée de 'image
B et donc d’effectuer la mesure des dimensions caractéristiques. Dans certains cas, lorsque la propa-
gation est trop faible, la soustraction d’images ne permet pas de mettre en valeur les contours de la
zone délaminée, seuls les contrastes des images sont alors amplifiés. Toutes les mesures sont effectuées

manuellement.

2.6.2.2 Corrélation d’images

Deux techniques de corrélation d’images sont utilisées dans cette étude : la corrélation d’images
dans le plan a l'aide du logiciel Correli®), développé au LMT Cachan [Hild et Roux, 2006] et la stéréo-
corrélation d’images a I'aide du logiciel Vic-3D™. La corrélation d’images est une méthode optique
sans contact permettant d’obtenir le champ de déplacement relatif entre deux images par repérage
de motifs semblables, une image « référence » et une image « déformée ». Une région d’intérét dans
I'image doit étre définie par I'utilisateur et subdivisée en zones d’intérét dont la taille est aussi définie
par l'utilisateur. La détermination des déplacements et des déformations est ensuite effectuée a partir
des zones d’intérét. La seconde technique permet de restituer une surface 3D a partir de deux images 2D
focalisées sur une méme zone et prise simultanément sous deux angles différents, grace a la technique
de triangulation [Orteu, 2009]. Le principe de triangulation permet de retrouver la position d’un point
physique P a partir de ses projections P1 et P2 sur les images des deux caméras C'1 et C'2, Figure 2.15.

Les deux techniques donnent de bons résultats lorsque les images analysées sont fortement contras-
tées et présentent une texture aléatoire. Un mouchetis est le plus souvent nécessaire pour obtenir des
champs de déplacement convenables. Dans le cadre de I’étude de la propagation du délaminage, la pré-
sence d’'un mouchetis rendrait I’analyse de la propagation délicate. D’autre part, des résultats montrent
que la rugosité du dépot révélée par I’éclairage rasant suffit pour obtenir des champs de déplacement
satisfaisants. La rugosité de surface du dépot est donc utilisée comme mouchetis pour la corrélation

d’images.
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FIGURE 2.15 — Schéma de principe de la triangulation dans I’espace [Wehbe, 2010]

Conclusion

Ces travaux de these s’appuient sur un ensemble de dispositifs présents au Centre des Matériaux
et de procédures qui ont été présentés dans ce chapitre. Certaines de ces procédures ont été déve-
loppées spécialement pour répondre aux deux objectifs fixés. Dans le cas de ’analyse de l'influence
de la morphologie d’interface sur les dimensions caractéristiques des défauts, un travail préalable sur
I’élaboration des systémes revétus a permis d’aboutir a une procédure finale. Les méthodes mises en
place pour la caractérisation des défauts d’interface sont fortement inspirées des travaux de Fabre qui
s’est attaché a utiliser des techniques d’observation non destructives variées et originales [Fabre, 2013].
L’observation par thermographie infrarouge est une valeur ajoutée pour les présents travaux de these.
Dans le cas de I'analyse de la propagation du délaminage interfacial c’est une méthodologie globale

contenant plusieurs procédures intermédiaires qui a due étre pensée :

1. Préparation de la surface des éprouvettes cruciformes

2. Revétement des éprouvettes cruciformes par voie plasma

3. Mesure de I’épaisseur des dépdts

4. Introduction des défauts d’interface avec le dispositif LASAT
5. Mesure des dimensions caractéristiques des défauts d’interface
6. Instrumentalisation de I’éprouvette

7. Mise en place de 'essai biaxial coplanaire

Chaque procédure intermédiaire développée pour les besoins de la méthodologie doit étre validée
pour que l’essai de propagation d’un défaut interfacial soit satisfaisant. De plus, la technique de stéréo-
corrélation d’images permet d’accéder a la déformation hors plan de la couche de céramique et donc

d’enrichir notablement I’analyse.



CHAPITRE

3

Introduction d’un défaut interfacial calibré

par choc laser

Introduction

Gréce a la propagation d’une onde de choc, la technique de choc laser permet de solliciter un
matériau en régime de dynamique rapide (pour des vitesses de déformation de l'ordre de 10°s™!
[Cug-Lelandais, 2010]). Dans le cas des systémes revétus par projection thermique, la propagation
d’une onde de choc conduit généralement a I'endommagement de l'interface lorsque l'intensité de
londe est suffisamment élevée. A partir d’une tache focale circulaire, une zone délaminée également

circulaire entre les deux matériaux peut ainsi étre générée.

De récentes études effectuées sur différents systémes revétus industriels ont permis de développer
deux approches d’un essai d’adhérence a partir de la technique de choc laser : '’essai LASAT (LAser
Adhesion Test) [Berthe et al, 2004, Guipont et al., 2010] et P'essai LASAT-2D qui est plutét dédié au
revétement de céramique de type barriére thermique [Fabre et al., 2012, Bégué et al., 2013]. Ces deux
essais se distinguent par deux régimes de propagation d’onde qui sont définis par le rapport d’aspect
géométrique Ry = L/Dy,. lorsque le tir laser effectué sur un systéme revétu d’épaisseur L avec
un diametre de tache focale Dy,.. Dans le cas de I'essai LASAT-2D, L/Dy,. > 0,65, les résultats
expérimentaux mettent en évidence ’augmentation de la taille de zone délaminée résultante avec le

flux laser lorsque le diameétre de tache focale est fixe [Cug-Lelandais, 2010, Fabre, 2013].

Dans le cadre de la présente étude, la technique de choc laser est utilisée comme « générateur » de
défauts calibrés et localisés a I'interface du systéme revétu. La méthode mise en place au cours de ces
travaux de these s’inspirent des travaux effectués sur I'essai d’adhérence LASAT-2D [Fabre, 2013]. Les
défauts d’interface introduits par choc laser sont ensuite utilisés comme états initiaux pour ’analyse
de la propagation d’un défaut d’interface en régime quasi-statique menée dans le chapitre 4. Il est donc
indispensable d’approfondir la caractérisation du défaut d’interface résultant d’'un choc laser.

La premiere étape vers la maitrise du défaut est la bonne connaissance de la morphologie de I'in-
terface ou le défaut est introduit. En effet, la morphologie d’interface est un parametre prépondérant
de I’adhérence d’un dép6t de céramique sur un substrat métallique et influence la géométrie du défaut

introduit [Fabre, 2013]. Pour analyser ce paramétre, des morphologies de surfaces variées sont élabo-

53
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rées a partir de différents procédés de préparation de surface, d’usinage et d’oxydation des surfaces. La
caractérisation des systémes revétus d’alumine pure de 1’étude fait donc 'objet de la premiere partie
de ce chapitre. Tout au long du document, nous désignerons les échantillons par une référence as-
sociant le numéro d’échantillon au procédé de traitement de surface utilisé par un acronyme reporté
dans le tableau 3.1. D’autre part, le systéme revétu issu d’un substrat sablé est défini comme le sys-
téme de référence dans la mesure ou c’est le systéme que nous avons choisi pour ’ensemble des essais

mécaniques.

TaBLE 3.1 - Techniques de modification de surface et leurs nomenclatures

Procédé Nom

Sablage : projection de particules de corindon SB
Sablage puis oxydation T = 1050 °C pendant 3h  SOX
Microbillage : projection de microbilles de verre ~ MB
Electroérosion par enfongage EE

La deuxiéme étape consiste a maitriser les dimensions caractéristiques des défauts introduits avec
les parametres laser dans le cas d’un premier systéme revétu, en 'occurrence le systéme de référence
SB. Il s’agit de localiser le défaut et de le caractériser a partir de moyens d’observation non destructifs.
Puis, I’évolution des caractéristiques des défauts (le délaminage interfacial et le cloquage de la couche
de céramique) est étudiée en fonction des parameétres laser. A I'issue de cette analyse, il sera possible
de définir une gamme de parametres laser pour laquelle les dimensions d’un défaut d’interface peuvent
étre calibrés, utile a I’étude menée dans le chapitre 4.

Une fois que le protocole de caractérisation a été établi pour le systéme de référence, I’étude est
étendue a 'ensemble des systémes revétus précisés dans le tableau 3.1. Il s’agit alors de savoir si les
caractéristiques morphologiques et microstructurales mises en évidence dans la premiére partie de ce
chapitre ont une influence sur la détection du défaut, sur ses dimensions caractéristiques mais aussi
sur sa localisation.

La derniére étape de ce travail vise & mieux comprendre les mécanismes de propagation d’ondes en
jeu lorsque le systéme revétu subit un impact laser. Le but est d’enrichir I’étude expérimentale grace a
une analyse par éléments finis de la fissuration interfaciale par choc laser a ’aide d’un modele éléments
finis. Des premiers résultats de simulation du délaminage sont établis a partir d’une loi cohésive pour
le comportement d’une interface céramique/métal soumis a une sollicitation en régime de dynamique

rapide.
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3.1 Systémes revétus de I’étude

3.1.1 Caractérisation des surfaces des substrats avant projection

3.1.1.1 Démarche adoptée

L’interface d’un systéme obtenu une fois le revétement céramique déposé par projection plasma
posséde une morphologie similaire a la surface du substrat avant projection. En effet, la projection des
particules de céramiques liquéfiées par le jet de plasma ne modifie pas la topographie de la surface du
substrat contrairement a un procédé de projection comme le Cold Spray [Blochet, 2015]. Il est donc
possible d’analyser la rugosité d’interface d’un systéme revétu a partir des données topographiques de
la surface du substrat avant projection du dép6t. La morphologie d’une surface peut étre caractérisée
par les parameétres de rugosité de surface ou de profil extrait de la surface selon différentes normes
mais aussi par analyse fractale [Siegmann et Brown, 1999]. La présente étude morphologique se limite
a l'analyse des parameétres de rugosité de surface et de profil issus des normes ISO 25178 [ISO, 2008]
et ISO 4287 [ISO, 1997] respectivement. Les paramétres sont calculés a partir des surfaces acquises
par profilométrie 3D et traitées selon la méthode du paragraphe 2.5.1.3. Les normes regroupent des
paramétres de hauteur, spatiaux, hybrides ou fonctionnels. Face a cette diversité de parameétres, une

sélection des paramétres pertinents pour caractériser les surface s’avere donc indispensable.

Le parametre souvent utilisé pour caractériser un état de surface est le parameétre de hauteur moyenne
arithmétique, Ra [Meier Jackson et al., 2008]. On trouve dans la littérature plusieurs analyses prenant
en compte d’autres parameétres de rugosité. Les travaux de Bahbou traitant de 'influence de la mor-
phologie de surface sur I'adhérence d’un dépét plasma de NiAl ont mis en évidence la forte corrélation
entre les mesures d’adhérence du dépoét et le parameétre hybride, la pente moyenne quadratique de la
surface, Sdq [Bahbou et Nylén, 2005]. Ce paramétre traduit le caractére plus ou moins abrupt des pics
et des vallées d’une surface qui influencent 'ancrage des particules sur les aspérités correspondantes
au moment de la solidification et du retrait des particules. Le parameétre hybride d’aire développée,
Sdr, qui est la surface curviligne avec la surface de base (surface d’acquisition) s’avére aussi étre un
parametre pertinent pour caractériser la surface. Sdr est nul dans le cas d’une surface plane.

D’autre part, ’analyse de ’adhérence des dépdts plasma d’hydroxyapatite a partir des parameétres
de rugosité de profil montre que le parameétre de hauteur moyenne arithmétique, Ra, n’est pas suffisant
pour décrire un profil de rugosité et caractériser I’adhérence d’un dépot [Ichikawa et al., 2007]. Afin
d’enrichir I’analyse morphologique, le parameétre de longueur d’onde d’un profil RSm, le facteur d’asy-
métrie du profil de rugosité Rsk et le kurtosis Rku qui qualifie ’étalement de la courbe de distribution
des profondeurs issus de la norme sont utilisés. Les parametres Rsk et Rku calculés pour un profil de
rugosité sont aussi calculés pour une surface et sont nommeés respectivement Ssk et Sku, annexe A.
Le kurtosis est aussi un parametre pertinent pour caractériser la mouillabilité d’une particule sur une
surface [Chandra et Fauchais, 2009, Cedelle et al, 2006] (le phénoméne de mouillage est explicité dans
le paragraphe 1.1.2.1 des éléments bibliographiques).

A la lumieére de la littérature, les paramétres de hauteur Sq, Sku et Ssk ainsi que les parameétres
hybrides Sdr et Sdq semblent appropriés pour une bonne description des surfaces. Les surfaces sont

aussi observées par MEB en vue de dessus et une analyse EDS est effectuée pour déterminer la présence
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éventuelle de résidus issus des procédés de projection de particules dont les résultats sont en annexe
B. Les profils équivalents des surfaces seront de plus établis en s’inspirant des travaux de Ichikawa et
al [Ichikawa et al., 2007].

3.1.1.2 Surface de référence sablée (SB)

La préparation de surface par sablage permet d’obtenir une surface rugueuse aléatoire comme le
montre la surface obtenue par profilométrie 3D, Figure 3.1a. Un profil est extrait arbitrairement sur la
surface, Figure 3.1b. Le profil extrait est composé de nombreux pics de faible hauteur et de vallées plus
profondes et anguleuses puisque 'amplitude du profil se situe entre —25pm et 10 um. L’image de la
surface par MEB, réalisée en contraste chimique met en évidence les cratéres résultants de I’arrache-
ment de la matiere par les particules de corindon, Figure 3.1c. La distance entre pics et creux anguleux
semble conditionnée par ’hétérogénéité de la forme des particules abrasives et le caractére aléatoire du
procédé de sablage. Le contraste chimique permet aussi de mettre en évidence la présence de résidus
de particules de corindon de taille variable, noir sur I'image. La hauteur quadratique moyenne de la
surface SB est de 4,47 pm. Le facteur d’asymétrie Ssk est négatif, -1,11, et le kurtosis Sku est de 8,48. La
combinaison de ces deux valeurs caractérise une surface en plateau, c’est-a-dire composée de vallées
fines et profondes dont les pics de faibles hauteurs sont aussi anguleux. Ce résultat est en accord avec

les observations du profil extrait en figure 3.1b.
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F1GURE 3.1 — Observations de la surface sablée SB (a) par profilométrie 3D, (b) un profil extrait et (c)
une image MEB par électrons rétrodiffusés en vue de dessus

3.1.1.3 Surface sablée puis oxydée (SOX)

Apres traitement thermique, une couche d’oxyde s’est développée sur 'ensemble de I’échantillon
préalablement sablé. La surface obtenue par profilométrie 3D présente des vallées plus larges que la
surface de référence, Figure 3.2a. Cette observation est confirmée par le profil extrait aléatoirement
qui se compose de vallées et de pics moins anguleuses et plus larges que le profil extrait de la surface
SB, Figure 3.2b. L’image MEB obtenue par contraste chimique présente une surface ondulée avec de

nombreuses excroissances dues a la formation des cristaux d’oxyde, Figure 3.2c. On note toujours la
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FIGURE 3.2 — Observations de la surface obtenue par sablage puis oxydation SOX (a) par profilométrie
3D, (b) un profil extrait et (c) une image MEB par électrons rétrodiffusés en vue de dessus

présence de résidus de corindon. Les parameétres de rugosité de surface permettent de comparer la
surface SOX avec SB. La surface SOX posséde des valeurs de hauteur et pente moyennes quadratiques,
respectivement de 2,94 pm et 0,35, qui sont plus faibles que les valeurs de la surface sablée SB. La surface
SOX est globalement marquée que la surface de référence (hauteur et pente des sommets/vallées). La
valeur d’aire développée a aussi fortement diminué avec la croissance de la couche d’oxyde, passant de
31,5 25,9 %. Les parametres Ssk égal a -0,15 et Sku égal a 3,85 indiquent une distribution des pics et des
vallées proche de la symétrie. Ainsi en se formant, la couche d’oxyde a « rebouché » les vallées fines
et profondes présentes sur la surface initialement sablée. Par conséquent, la surface SOX est moins
tortueuse et posséde une distribution plus symétrique de pics et de vallées par rapport a la surface

rugueuse que la surface SB.

3.1.1.4 Surface microbillée (MB)

La technique de préparation de surface par microbillage (MB) permet d’obtenir une surface aléa-
toire dont les reliefs sont de plus faibles amplitudes que ceux de la surface sablée. En effet, on note
une hauteur moyenne quadratique de 1,04 pm, environ 4 fois plus faible qu'une surface obtenue par sa-
blage ou Sq est de 4,47 pm. Avec une aire développée Sdr de 1,83 %, la surface est proche d’une surface
plane. La pente moyenne de la surface MB est de 0,19, faible devant celles des surfaces SB et SOX qui
sont respectivement de 0,86 et 0,35. On note que les valeurs de kurtosis et de facteur d’asymétrie de la
surface MB, respectivement 3,66 et 0,22, sont trés proches de celles mesurées pour la surface SOX, Sku
est de 3,85 et Ssk de -0,14. La distribution des pics et des vallées est plutot symétrique, ce qui est en
accord avec les observations du profil extrait, Figure 3.3. La surface issue du microbillage est la moins
haute par les valeurs de hauteur moyenne quadratique et la plus plane de la série de surfaces étudiées.
Ce résultat est cohérent avec les observations de Bahbou dans le cas d’un substrat sablé et d’un sub-
strat microbillé [Bahbou et Nylén, 2004]. L’image MEB réalisée en contraste chimique met en évidence
Pempreinte laissée par les microbilles de verre, Figure 3.3c. La matiére semble avoir été repoussée et

non arrachée comme dans le cas du substrat sablé donnant lieu a des reliefs aux arétes moins vives que
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FIGURE 3.3 — Observations de la surface obtenue par microbillage MB (a) par profilométrie 3D, (b) un
profil extrait et (c) une image MEB par électrons rétrodiffusés en vue de dessus

dans le cas de la surface SB. Des résidus de microbilles de verre sont détectés a la surface MB.

3.1.1.5 Surface modifiée par électroérosion (EE)

La technique d’électroérosion par enfoncage (EE) permet d’élaborer une surface dont les amplitudes
caractéristiques sont bien plus importantes que les trois premiéres surfaces. Des zones planes de plus
de 100 pm sont mises en évidence par le profil extrait de la surface présentée en figure 3.4b. L’image
MEB par électrons secondaires est prise a la méme échelle que la surface obtenue par profilométrie 3D
afin d’avoir une zone d’observation représentative des motifs de la surface, Figure 3.4c. La décharge
électrique envoyée liquéfie la surface du substrat et en se resolidifiant, le superalliage forme des crateres
dont la surface est lisse [Lee et Tai, 2003]. Des résidus sphériques de matiére resolidifiées de 'ordre de

30 pm se sont aussi formées. Les parametres de rugosité de surfaces montrent une grande différence
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FIGURE 3.4 — Observations de la surface obtenue par électroérosion par enfoncage EE (a) par profilo-
métrie 3D, (b) un profil extrait et (c) une image MEB par électrons secondaires en vue de dessus
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entre la surface EE et les trois autres surfaces. On note un facteur 4 entre les valeurs de hauteur
moyenne pour SB et EE, respectivement 4,47 um et 18,4 um. Le parametre de pente moyenne pour
Péchantillon EE, Sdq = 2,99, est aussi 3 fois plus important que pour la surface SB, 0,86. On reléve
une valeur d’aire développée de 250 % ce qui caractérise une surface tres complexe. De plus, avec un
parameétre Ssk égal a -1,66 et un parametre Sku de 14,8, on peut dire que la surface électroérodée est
fortement asymétrique en plateau, composée de vallées profondes et fines, en cohérence avec le profil
extrait. Les différences d’échelles rendent difficile la comparaison entre cette surface et le reste de la

série.

3.1.1.6 Profils de rugosité équivalents

L’analyse des parametres de rugosité de surface a permis de dégager des caractéristiques topogra-
phiques des surfaces de I’étude et de les comparer. Ce paragraphe a pour but de compléter cette analyse
avec la construction d’un profil équivalent pour les surfaces en s’inspirant des travaux de Ichikawa et
al. Un profil de rugosité brut est composé d’une série d’éléments formés par des pics et vallées. D’aprés
la norme ISO 4287 [ISO, 1997], un élément de profil est délimité par deux passages a zéro montant du

profil de longueur RSi et de hauteur Rci, Figure 3.5.
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FIGURE 3.5 — Schéma de définition d’un élément de profil de rugosité caractérisé par sa hauteur Rci et
sa largeur RSi

La hauteur moyenne du profil R, et la largeur moyenne du profil par RSm sont définies par les

expressions suivantes :

1 m
Re = — Re;, 3.1
¢ - ; ¢ (3.1)
1 m
RS = — RS; 3.2
m - ; (3.2)

Le profil de rugosité équivalent est construit a partir des dimensions caractéristiques de I’élément
moyen : sa longueur moyenne, RSm, ainsi que sa hauteur moyenne Rc. Pour chaque surface étudiée,
8 profils d’une longueur de 8 mm sont extraits pour obtenir une bonne représentativité de I’élément
de profil. Le profil équivalent est comparé a une particule de poudre du dépdt moyenne. La particule
de poudre d’alumine est donc représentée par un disque de diameétre 13,5 um qui est la valeur de la
granulométrie moyenne et associée aux profils équivalents en figure 3.6. Tous les profils sont a la
méme échelle. Afin d’améliorer la représentation graphique, on utilise le paramétre Sku pour définir
la forme d’onde : pour Sku proche de 3, le profil est schématisé par une sinusoide et lorsque Sku est

supérieur a 3, le profil est schématisé par un profil triangulaire.
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FIGURE 3.6 — Schémas des profils de rugosité équivalents pour les quatre surfaces

Les profils équivalents varient avec le procédé de modification de surface utilisé. Le profil SOX de
largeur moyenne RSm = 98 um et de hauteur moyenne Rc = 6,3 um est plus « étalé » et moins haut
que le profil SB dont RSm = 69,3 pm et Rc = 9,6 pm. Ce résultat est cohérent avec les observations
du paragraphe 3.1.1.3. D’autre part, les profils équivalents des surfaces SB et MB ont méme longueur
caractéristique mais leurs amplitudes varient d’un facteur 5. Ainsi, la pente des profils équivalents est
décroissante dans l'ordre suivant : SB, SOX et MB, en accord avec I’évolution du paramétre de pente
moyenne, Sdq. Lorsque 1'on compare les dimensions de la particule d’alumine utilisée pour le dépot
(c.f. référence de la poudre paragraphe 2.1.2) avec celles du profil MB, il semble que la particule ne
« voit » pas les variations du profil. Ainsi, le relief peu développé de la surface microbillée entrainera
probablement un faible ancrage mécanique des particules de céramique au substrat. Dans les cas SOX
et SB, les dimensions caractéristiques des profils sont de ’ordre de grandeur de la granulométrie de la
poudre d’alumine. La pente de ces deux profils est plus importante que pour le profil équivalent MB.
Ces surfaces semblent avoir une topographie plus favorable a ’ancrage mécanique de la particule de
céramique que la surface MB. Le profil équivalent de la surface EE posséde des dimensions caracté-
ristiques bien plus importantes que le reste des profils. Il est donc difficile de comparer le profil EE
avec les autres profils. De plus, le diamétre de la particule d’alumine est faible devant les dimensions
caractéristiques du profil équivalent EE. Ainsi, au moment du refroidissement du dépot, les particules
se rétracteront le plus souvent sur une zone plane, correspondant aux cratéres de la surface, ce qui

conduira probablement a un faible ancrage de la particule au substrat électroérodé.



3.1. SYSTEMES REVETUS DE L’ETUDE 61

3.1.2 Caractérisation des systémes revétus

Les surfaces étudiées dans la partie précédente ont été revétues d’'une couche d’alumine pure par
projection plasma selon la procédure décrite au paragraphe 2.3. Une fois déposé, aucun revétement n’a
écaillé au refroidissement. L’analyse des interfaces et des dépéts résultants de la projection de la couche
d’alumine est effectuée a partir des observation par MEB des coupes métallographiques préparées selon

la méthode décrite en paragraphe 2.5.2.

3.1.2.1 Observation des interfaces

Substrat

Résine

Oxyde

(c) MB

Résine

(d) EE

FIGURE 3.7 — Vues en coupe par MEB des quatre systémes revétus dont la surface du substrat est
modifiée par (a) sablage, (b) sablage puis oxydation, (c) microbillage et (d) électroérosion par enfon¢age

Dans le cas des interfaces SB, Figure 3.7a, SOX, Figure 3.7b, et MB, Figure 3.7¢c, on note que des
zones de moins de 10 um de longueur sont observées remplies de résine entre la surface du substrat
et la céramique, indiquant I’absence locale d’alumine. Ces zones non adhérentes sont le résultat d'un
mauvais étalement, d’'une mauvaise adhésion locale des particules d’alumine lors de la projection du
dépot. Dans le cas EE, les zones remplies sont de 'ordre de 100 pm, Figure 3.7d. Elles correspondent
aux parties lisses des cratéres obtenus apres électroérosion observé en figure 3.4. Le dép6t n’a donc pas
adhéré aux parties les plus lisses et les plus étendues de la surface électroérodée. Ce résultat confirme

Ihypotheése du faible ancrage mécanique du dépo6t a la surface électroérodée émise a partir des profils



62 CHAPITRE 3. INTRODUCTION D’UN DEFAUT INTERFACIAL PAR CHOC LASER

équivalents avant projection. Pour tous les systémes revétus, on note la présence de taches blanches
au sein des substrats qui correspondent a des précipités de tungsténe d’apres ’analyse EDS.

Le choix d’une échelle identique permet de mettre en évidence les variations des dimensions entre
les différentes interfaces. On note tout d’abord une décroissance de la hauteur maximale du profil
de l'interface dans 'ordre suivant : EE, SB, SOX et MB, cohérente avec les valeurs du parametre de
hauteur moyenne quadratique Sq déterminées avant projection. La coupe métallographique montre
que l'interface MB est proche d’un plan, en accord avec I’analyse du parameétre d’aire développée, Sdr
de la surface des substrats. L’'interface SB est composée de pics et de vallées anguleux alors que les
interfaces SOX et MB sont composées de pics et de vallées plus émoussés, en accord avec les valeurs
du kurtosis commentées dans la partie précédente.

Les morphologies des différentes interfaces observées sont donc cohérentes avec les descriptions
faites des surfaces associées. Ainsi les paramétres de hauteur Sq, Ssk, Sku et les paramétres hybrides
Sdr, Sdq sélectionnés pour la descriptions des surfaces des substrats avant projection reflétent bien la

morphologie des interfaces obtenues.

Couche d'oxyde

Micro-rugosités
Substrat Sibstial g

Préfissures

(a) SB (b) SOX

FIGURE 3.8 — Vues en coupe par MEB des systémes revétus (a) SB et (b) SOX

L’image MEB de l'interface SB a plus fort grossissement permet de mettre en évidence le bon
contact entre la surface du superalliage base cobalt et la couche d’alumine, Figure 3.8a. On note aussi la
présence de zones de tres faible hauteur remplies de résine a I'interface du substrat et du revétement,
non visible en figure 3.7a. Dans le cas du systeme revétu SOX, 'image MEB montre que la couche
d’oxyde est toujours adhérente au superalliage aprés projection du dépét et que les particules d’alumine
ont bien pénétré dans les aspérités de la morphologie de surface de la couche d’oxyde, Figure 3.8b. La
couche d’oxyde présente une épaisseur moyenne de 1,4pm avec un écart type de 1,0 pm (épaisseur
déterminée a partir de 30 mesures ponctuelles effectués sur 6 images MEB, 5 mesures par image). On
note que 'interface SOX se compose de micro-rugosités absentes sur I'interface SB. Les micro-rugosités

sont 'image des excroissances de la couche d’oxyde observées en figure 3.2.

3.1.2.2 Caractéristiques microstructurales de la couche d’alumine élaborée

Les dépots des quatre systémes revétus de ’étude sont observés en coupe par MEB. Tous les dé-
pots présentent les mémes caractéristiques illustrées en figure 3.9 pour le cas SB. On note la présence
de deux types de défauts : des pores et des microfissures. Certaines particules de céramique ont été

arrachées parfois lors du polissage. Les pores globulaires sont soit le résultat d’'un mauvais empile-
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FIGURE 3.9 — Vue en coupe par MEB par électrons rétrodiffusés d’'un dépdt d’alumine plasma pour le
cas SB

ment des particules liquides lorsqu’ils sont de I'ordre de 10 pm, soit la marque du gaz piégé dans les
lamelles lorsqu’ils sont sous forme de pores submicroniques. Une partie des fissures observées suit les
courbes des lamelles car ce sont des fissures inter-lamellaires, résultat d’'un mauvais contact a I’éta-
lement des particules lors de la projection ou du refroidissement. Le reste des fissures traverse les
lamelles. Ces fissures intra-lamellaires apparaissent lors de la solidification rapide des lamelles et du
dépot. Ces caractéristiques sont similaires aux dépdts d’alumine élaborés par Amsellem dans ses tra-
vaux [Amsellem, 2008]. Des réseaux de fissures intra- et inter-lamellaires peuvent se former comme le
montre la figure 3.9. Quel que soit le systéme revétu, 'empilement des lamelles reste trés similaire. On

ne note pas d’influence de la topographie des surfaces de I’étude sur 'empilement des lamelles.

Conclusion sur les systémes revétus de ’étude

L’analyse menée au cour de cette partie a permis la description et la comparaison des différentes
morphologies d’interface des systémes revétus. Le jeu de parameétres de rugosité de surface retenu
semble décrire de facon pertinente les morphologies des surfaces et des interfaces associées. La construc-
tion des profils équivalents permet d’approfondir la description et d’émettre des hypothéses quant a
Pancrage mécanique du dépot sur les différentes surfaces réalisées. Il apparait que les interfaces pré-
sentent des caractéristiques variant significativement selon les procédés de modification de surface. Le
systeme revétu dont le surface est modifiée par électroérosion, EE, se démarque des autres systémes
revétus avec une morphologie d’interface aux dimensions caractéristiques bien plus élevées que les
autres et des préfissures interfaciales de grandes dimensions apres projection du dépé6t d’alumine. Le
systeme dont la surface du substrat est microbillée, MB, présente la morphologie d’interface la plus
lisse ou I’ancrage mécanique semble étre peu favorisé. Enfin, la croissance de la couche d’oxyde sur un
substrat sablé permet d’obtenir une morphologie d’interface, SOX, plus étalée et moins anguleuse que

la morphologie issue d’un substrat sablé, SB.
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3.2 Caractérisation du défaut d’interface introduit dans le systeme

de référence

3.2.1 Identification des caractéristiques du défaut
3.2.1.1 Localisation de la rupture

La sollicitation des systémes revétus céramique/métal par choc laser peut conduire a une rupture
le plus souvent localisée a I'interface des deux matériaux [Ichikawa et al., 2007] et/ou dans I’épaisseur
de la couche de céramique [Boustie et al., 2002]. Dans le cadre de cette étude, la propagation du déla-
minage interfacial due a un chargement mécanique est analysée a partir du défaut créé par choc laser
dans le chapitre 4. Au préalable, il est indispensable de s’assurer que la rupture est toujours localisée a
Pinterface pour le systéme SB. L’état fissuré aprés choc dans le systéme revétu de référence a été ob-
servé en coupe transversales pour le cas de dix tirs dont les flux couvrent I'intervalle 0,5 - 3 GW/cm?.
La tache focale choisie est de 2mm de diametre. Les échantillons observés ont été préparés selon la

procédure décrite dans le paragraphe 2.5.2.
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FIGURE 3.10 — Vue en coupe par MEB de la zone délaminée introduite dans le systéme de référence SB
par un tir de tache focale de 2 mm de diameétre

Toutes les coupes observées indiquent une rupture localisée a I'interface comme l’illustre la figure
3.10. Aucune fissure n’est détectée dans le dépot. Quelques fragments de dépdt restent ancrés au sub-
strat comme le montre le plus fort grossissement de la figure 3.10. On en conclut que pour le systeme
revétu de référence SB et pour la gamme de flux laser choisie, le défaut introduit par choc laser sera
toujours situé a I'interface ('élaboration est détaillée dans le paragraphe 2.3 du chapitre méthodes). On
retrouve ainsi le cas des systémes revétus de zircone yttriée EB-PVD [Fabre et al, 2011] ou d’hydroxy-
apatite [Guipont et al, 2010].

3.2.1.2 Cloquage de la couche de céramique

Apres choc laser, une cloque formée par la couche d’alumine est observée a la position de I'im-
pact laser. Cette cloque résulte de la relaxation d’une partie des contraintes résiduelles présentes dans
le dépot. Les contraintes résiduelles sont des contraintes internes issues de plusieurs mécanismes qui
apparaissent au moment du refroidissement du dépot apreés projection (c.f. chapitre bibliographie, pa-
ragraphe 1.1.1). Le cloquage aprés impact laser est aussi observé dans le cas des revétements fragiles
comme les revétements de diamant CVD [Ikeda et al., 2006], les revétement type barriére thermique
EB-PVD lorsque le tir est effectué c6té substrat [Fabre, 2013] ou cdté dépdt [Bégué, 2015].
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Une série de 32 tirs effectués sur un méme échantillon SB1 a permis d’analyser le phénomeéne de
cloquage. La figure 3.11a présente ’échantillon en vue de dessus apreés choc éclairé en lumiére rasante
pour révéler les différentes cloques obtenues aprés choc laser mais aussi les aspérités de la rugosité
de surface du dépot. La figure 3.11b illustre la numérotation des tirs associée pour I’échantillon SB1.
Sur les premiére et troisieme lignes, les tirs sont effectués a flux croissant de gauche a droite. Sur les
deuxiéme et quatriéme lignes, les tirs sont effectués a flux croissant de droite a gauche. Les tirs sont
effectués avec un diameétre de tache focale fixé a 2 mm. L’épaisseur moyenne du dépot de I’échantillon

est de 78 pm. Les parametres des tirs sont regroupés en annexes dans le tableau C.2.

= N Flux (GW/cm?) Flux (GW/cm?)
. o
Ejecti 3 0,76 11519 13/17|21/25|29 1908
ce - Q‘\ ' o g 3 300156 10 14| 18| 22| 26 30 208
\Arétevive
- & 0,76 3,711 15 19|23 27 31 1.99
Fissuration 3,01 1,84
base\* o> ’ q P = = Ejection 4 812,16 20 24 2832
t = & < 5 du sommet
Ejection partielle cloque de la cloque

(@) (b)

FIGURE 3.11 - (a) Image optique de la surface du dépot de I’échantillon SB1 avec éclairage rasant et (b)
références des tirs laser effectués sur SB1

On constate que la hauteur maximale des cloques est variable. Pour certains tirs, I’éclairage rasant
ne révéle aucune cloque. Il apparait que preés de la moitié des tirs effectués sur I’échantillon ont conduit
a I’écaillage partiel du sommet de la cloque. Cet écaillage est caractérisé par une tache noire plus ou
moins circulaire au sommet de la cloque. Le pourtour de la zone écaillée est plus ou moins circulaire et
anguleuse. D’autre part, pour les tirs 4, 6, 8, 10 et 12, la cloque est fissurée a la base. On note la présence
d’une aréte vive sur chacune des cloques. La cloque associée au tir 8 a été & moitié éjectée apres choc
laser. Enfin, le tir 2 a conduit a ’éjection de la totalité de la cloque. Ainsi, lorsque I'intensité de 'onde
de choc augmente, elle provoque 'endommagement de la couche de céramique jusqu’a éjection totale

de la cloque.

La technique d’observation en lumiére rasante est un outil rapide a mettre en ceuvre pour effectuer
une premiere identification de ’état de la couche de céramique sans toutefois permettre de caractériser
finement I’état de la cloque. Pour cela, on utilise la profilométrie 3D en s’inpirant des travaux de Fabre
dans le cas d’une couche de zircone EB-PVD [Fabre, 2013]. Cette technique, décrite dans le paragraphe
des observations non destructives 2.5.1.3, permet d’obtenir les variations d’altitude de la surface du

dépot flambé apres choc laser et permet de distinguer les différents états de la couche de céramique.

Détection de flambage faible L’observation en lumiére rasante montre que pour les tirs 1, 3, 5, 7,
9 et 11 aucune cloque n’est visible. Les zones correspondantes sont encadrées sur la figure 3.11a. Les
résultats des mesures obtenues par profilométrie de ces deux zones sont présentées respectivement en

figure 3.12a pour les tirs 1, 5 et 9 et en figure 3.12b pour les tirs 3, 7 et 11.
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FIGURE 3.12 — Surfaces correspondant aux tirs (a) 1-5-9 et (b) 3-7-11 obtenues par profilométrie 3D ;
surfaces correspondant aux tirs (c) 1-5-9 et (d) 3-7-11 aprés la procédure de filtrage du paragraphe
2.5.13

Les zones correspondant aux tirs 1 et 3 mettent en évidence uniquement la rugosité de la surface du
dépot dont la hauteur moyenne quadratique Sq est de 4,5 pm. Ces deux tirs n’ont donc pas conduit au
flambage local de la céramique. Pour les tirs 9 et 11, on note une zone dont l’altitude est plus importante
qui correspond au flambage de la couche. Il s’avére plus délicat de savoir si les tirs 5 et 7 ont conduit au
flambage a cause de la rugosité de surface du dépot. Pour s’affranchir de la rugosité, les deux surfaces
sont filtrées et présentées en figure 3.12c pour les tirs 1, 5 et 9 et 3.12d pour les tirs 3, 7 et 11. Le filtrage
est effectué selon la méthode décrite en paragraphe 2.5.1.3. Les surfaces filtrées mettent en évidence
des ondulations qui apparaissent en jaune. Deux zones de plus forte amplitude semblent correspondre
au flambage de la couche pour les tirs 5 et 7. Il n’est pas aisé de définir une hauteur seuil a partir
de laquelle le dépot d’alumine est considéré comme flambé. En effet, la mesure de la hauteur de la
cloque et sa forme est sujette aux irrégularités de la surface du dépot mis en évidence par le filtrage.

On conclut que les tirs 5 et 7 ont conduit au flambage néanmoins aucune hauteur de cloque seuil n’est

définie.
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FIGURE 3.13 — Vue de dessus de la surface du dépdt associée aux tirs 17, 21 et 25

Cloques intégres Lorsque la couche de céramique se déforme, elle prend tout d’abord la forme d’une

cloque circulaire. Cette cloque est intégre et sa hauteur augmente avec le flux laser, c.f. tirs 13-17-21,
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Figure 3.13. La présence de la rugosité du dépot ne permet pas de distinguer avec précision le contour

de la zone flambée.

Cloques fissurées Sur I’échantillon SB1, un tir a conduit a la fissuration de la cloque. Cette fissure
n’est pas visible en utilisant la mesure d’altitude sur ’ensemble de la cloque obtenue par profilométrie,
Figure 3.14a. En revanche, lorsqu’on extrait le profil selon la ligne pointillée passant par la hauteur

maximale de la cloque, on note une discontinuité du profil, Figure 3.14b.

Discontinuité
80 ; / R

Altitude (um)

0 25 -2 -15 -1 -05 0 0.5 1 1.5 2 25
Abscisse (mm)

(2) (b)

FIGURE 3.14 — (a) Vue de dessus de la surface du dépot associée au tir 27 (b) Profil extrait selon la ligne

pointillée

Cette discontinuité est observée sur les profils extraits d’autres cloques fissurées. L’observation de
la coupe transversale d’une cloque fissurée montre que la discontinuité observée sur le profil est une

marche entre les deux parties de la cloque, Figure 3.15.
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FIGURE 3.15 - Vue en coupe par microscopie optique d’une cloque fissurée (Echantillon SB4)

Cloques écaillées Certains tirs ont conduit a I’écaillage partiel voire total de la cloque formée par la
couche comme I’a montré la figure 3.11. La figure 3.16a présente une vue de dessus de la surface de la
cloque obtenue par profilométrie optique. Si on extrait le profil de la cloque écaillée selon la ligne poin-
tillée verticale de la figure 3.16a et que I'on superpose ce profil au profil obtenu pour la cloque fissurée,
Figure 3.14b, on constate que la couche de céramique est plus déformée apres écaillage qu’apres fissura-
tion, Figure 3.16b. Ceci provient peut-étre d’une relaxation plus importante des contraintes résiduelles
dans le cas d’une cloque partiellement écaillée que dans le cas d’une cloque fissurée.

A Tissue de certains impacts laser, une fissure a la base de la cloque formée par la couche de
céramique est observée en lumiére rasante. Les surfaces obtenues par profilométrie 3D et 'observation

en lumiére rasante ne permettent pas de détecter avec précision I'apparition d’une fissure a la base de

la cloque.
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FIGURE 3.16 — (a) Vue de dessus de la surface du dépot associée au tir 31 (b) Superposition des profils
extraits selon la ligne pointillée des cloques issues des tirs 27 et 31

3.2.1.3 Délaminage interfacial

Un défaut d’interface localisé dans un systéme revétu type céramique/métal peut étre détecté
par différentes techniques non destructives comme par exemple I’observation optique [Fabre, 2013],
la thermographie infrarouge [Chaki et al, 2011] ou I'émission acoustique [Sezer et al, 2006]. Dans le
cadre de cette étude, deux techniques sont utilisées pour I'observation de défauts d’interface : les me-
sures optiques et par thermographie infrarouge en respectant les procédures décrites en paragraphe
2.5.1 et comparées entre elles. L’étude est effectuée a partir du méme échantillon SB1 que le para-
graphe précédent. L'image en surface de I’échantillon par thermographie infrarouge est présentée en

figure 3.17a et par voie optique en figure 3.17b.
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FIGURE 3.17 — Images de ’échantillon SB1 obtenues (a) par thermographie infrarouge et (b) par obser-
vation optique pour 32 tirs laser

wwQ|

Sur les deux images, on observe des taches aux contours circulaires de diametres variables aux
positions des tirs représentant les zones délaminées. Dans le cas de I'image optique, les taches noires
de plus faible diameétre se trouvant au centre de certaines taches blanches sont 'image de I’écaillage
partiel de la couche. Le disque noir est donc 'image du tir 2 qui a conduit a I’éjection de toute la cloque.
Sur chacune des images, on décompte 30 taches pour 32 tirs. Aucune décohésion n’est détectée pour
les tirs 1 et 3, et ce quelle que soit la technique d’observation employée. Dans le cas des systémes

barriére thermique EB-PVD, il a été montré que I’absence de tache blanche apres tir laser traduit un
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systéme revétu non endommagé dans la limite de la détection des méthodes employées [Fabre, 2013,
Bégué et al, 2013]. Les deux techniques d’observation permettent donc, dans le cas du systéme revétu
de référence, d’attester de la présence d’une zone délaminée et de déterminer sa taille. Les résultats des
mesures obtenus a partir de 'image optique et de I'image thermique de la figure 3.17 sont confrontés,

Figure 3.18.
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FIGURE 3.18 - Comparaison des diameétres des zones délaminées issus des mesures effectuées sur les
images optiques et thermiques (Echantillon SB1)

L’ensemble des points de mesure sont proches de la premiere bissectrice, avec la majorité des
mesures issues de I'image optique supérieure aux mesures issues de I'image thermique de ’échantillon.
L’erreur moyenne entre les valeurs des diamétres par méthode optique et thermique est de 5,4 %. Ainsi,
a partir de deux phénomeénes physique différents (optique et thermique), les techniques d’observation
non destructives permettent la mesure de la taille de la zone délaminée. La taille est minorée par la

mesure issue de I'image thermique et majorée par la mesure issue de I'image I'optique.

3.2.1.4 Classification des défauts introduits

Les observations du cloquage de la couche de céramique sur I’échantillon SB1 mettent en évidence
quatre états de la couche de céramique lorsqu’une zone délaminée est détectée. Dans le cas d’un autre
échantillon, deux tirs ont conduit au délaminage sans flambage de la couche et donc a un cinquiéme état
de la couche. Les différents défauts d’interface identifiés avec I'augmentation du flux sont schématisés
en coupe, Figure 3.19. La hauteur de cloque est noté h et le diametre de zone délaminée D.

Les différents défauts introduits sont les suivants :

A) Seule une zone délaminée est détectée.

B) La couche céramique associée a la zone délaminée forme une cloque intégre.

(

(

(C) La cloque est fissurée en son sommet.

(D) La cloque est partiellement écaillée : une partie de la couche a été éjectée.
(

E) La totalité de la cloque a été éjectée laissant le substrat nu.
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FIGURE 3.19 — Schémas des types de défaut observés avec I’augmentation du flux laser pour I’échan-
tillon SB1

3.2.2 Délaminage interfacial

3.2.2.1 Démarche adoptée

L’objectif de ce paragraphe est d’analyser 'influence de différents paramétres de tir laser (diametre
de tache focale, énergie laser délivrée et milieu confinement) sur la taille de la zone délaminée résul-
tante en vue de choisir une gamme de défauts satisfaisante pour les essais mécaniques. On cherche,
pour I'état initial des essais mécaniques, a introduire des défauts entre 1 et 3 mm de diameétre. Afin d’ob-
tenir cette gamme de défauts, on se place dans le régime de propagation d’ondes 2D ou L/ D, > 0,65
ou L est I'épaisseur du matériau (les différents régimes de propagation d’onde sont explicités dans la
partie choc laser 1.3.2 du chapitre bibliographique). Dans ce cadre, les résultats montrent que pour un
diameétre de tache focale fixée, la taille de la zone délaminée résultante augmente avec le flux laser.

L’épaisseur moyenne L du systéme revétu de référence est de 3,07 mm, ce qui permet de fixer
deux diametres de tache focale pour I'étude : D, = 2 et 3mm pour un rapport L/Dys,. = 1,5 et
1 respectivement. Dans le cas d’une tache focale de 2 mm deux milieux confinements sont utilisés :
I'eau et le ruban adhésif. Les tirs de diamétre de tache focale 2 mm et confinés avec du ruban adhésif
ont été effectués sur les échantillons SB1, SB2 et SB3. Dans le cas de I’échantillon SB1, deux tirs laser
ont été effectués par valeur de flux afin de s’assurer de la répétabilité. Les tirs confinés avec de ’eau
et de tache focale 2 mm sont réalisés sur ’échantillon SB4. Enfin, les tirs de diamétre de tache focale
3 mm et confinés avec du ruban adhésif ont été effectués sur les échantillons SB2 et SB5. Les épaisseurs
moyennes des dépots des échantillons sont données dans le tableau 3.2. La variabilité d’épaisseur des

dépots est due au procédé de revétement.

TaBLE 3.2 — Epaisseurs moyennes des dépots de céramique des échantillons de I’étude

Echantillon = SB1 SB2 SB3 SB4 SB5
Epaisseur (pm) 78 79 67 65 61
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FIGURE 3.20 — Evolution du diametre de la zone délaminée mesuré par infrarouge en fonction du flux
laser pour le systéme revétu SB

Les données des tirs sont regroupées en annexe, dans les tableaux C.2 et C.1. Les diamétres des
zones délaminées sont déterminés a partir des images obtenues par thermographie infrarouge. Cette
technique d’observation permet une mesure plus précise du diameétre de zone délaminée plus repro-
ductible. La figure 3.20 présente I’évolution du diamétre de zone délaminée avec le flux laser pour les
deux diameétres de tache focale. Deux types de défaut explicités dans la figure 3.19 sont mis en évidence
sur la figure 3.20 : la zone (C) qui délimite les points associés a une cloque fissurée et la zone (D) qui

délimite les points associés a une cloque partiellement écaillée.

3.2.2.2 Tache focale de 2 mm de diameétre et confinement ruban adhésif

Dans le cas de I’échantillon SB1, le diamétre de la zone délaminée augmente avec le flux a partir
de 0,76 GW/cm?. En effet, aucune zone de décohésion n’est observée pour les deux tirs de plus faibles
flux. On note tout d’abord que la zone délaminée augmente de 1 mm pour une variation de flux de
0,14 GW/cm? soit une valeur en énergie de 0,02], a la limite de 'incrément minimal de réglage du
dispositif. L’augmentation de la dimension de la décohésion est ensuite moins prononcée avec 'aug-
mentation du flux laser. La fissuration de la cloque, zone (C), n’entraine pas de discontinuité dans
Pévolution de la taille de la zone délaminée. De plus, a Papparition de I’écaillage de la cloque, zone
(D), la surface délaminée continue de s’étendre a mesure que le flux augmente et aucune discontinuité
n’est détectée dans la variation du diamétre. Ainsi, la dégradation de la cloque formée par la céramique
(fissuration, écaillage partiel et écaillage total) semble trés peu affecter ’évolution du délaminage in-
terfacial. On constate que pour un méme flux, la taille des zones délaminées obtenues varie peu avec
I’échantillon sur lequel est effectué le tir laser, SB1, SB2 ou SB3. La différence d’épaisseur des dépéts
des échantillons SB1 et SB3 (11 pm) n’influence donc pas la dimension finale de la zone délaminée. Les

tirs de méme flux dans le cas de I’échantillon SB1 conduisent aussi a des zones délaminées de tailles
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quasiment identiques. Ainsi, '’essai mis en place pour introduire des zones délaminées permet une

bonne reproductibilité des résultats et donc des mesures d’adhérence par LASAT.

3.2.2.3 Influence du milieu de confinement

Les tirs laser confinés avec de I'eau effectués sur SB4 introduisent des défauts d’interface dont le
diameétre des zones délaminées augmente avec le flux. Cette évolution est similaire a celle obtenue dans
le cas des tirs confinés avec du ruban adhésif. Pour un méme flux, le diameétre de zone délaminée obtenu
lorsque le tir est confiné avec de I'eau est légérement plus faible que dans le cas du ruban adhésif.
L’écart type entre les valeurs de diametre pour les deux confinements est de 150 pm. La différence
entre les valeurs peut donc étre due a I'effet du milieu de confinement. Les premiéres analyses incluant
ces deux milieux de confinement montrent que la taille de la zone délaminée ne varie pas avec le
milieu de confinement dans le cas des systémes barriére thermique [Bégué, 2015]. Cet écart peut aussi
provenir du réglage de la distance lentille de focalisation/échantillon, c.f. paragraphe 2.4. Cette distance,
déterminée a +0,5 mm, est incluse dans le calcul du flux laser. Elle entraine une erreur de 10 % sur la
valeur du flux. Il semble donc plus probable que I’écart provienne du réglage de la lentille entre les
tirs confinés avec de ’eau et ceux confinés avec du ruban adhésif. La réalisation de nouveaux tirs laser
permettrait de valider cette hypothése. La cohérence entre les résultats obtenus en confinant avec de

I’eau et avec du ruban adhésif reste néanmoins trés satisfaisante.

3.2.2.4 Influence du diamétre de tache focale

Lorsque le diamétre de tache focale est fixé a 3 mm, la taille de la surface délaminée augmente
également a partir d’un flux seuil de 0,54 GW/cm?. Cette valeur de flux seuil est plus faible que dans le
cas d’une tache focale de 2 mm de diameétre. On note que, pour un méme flux, la zone délaminée sera
plus étendue avec une tache focale de 3 mm qu’avec 2 mm de diamétre. Dans le cas des barriéres ther-
miques, les mesures des diametres de zones délaminées ménent aux mémes observations en comparant
des tirs de rapports d’aspect L/ D g, de 1,2 et 0,8 [Fabre, 2013]. Grace a une analyse par éléments finis
de la propagation du choc laser, il a été montré que la zone délaminée résultante de la propagation
était fortement influencée par le rapport des dimensions L/ D, lorsque I'intensité de choc est fixée.
On note que dans un méme intervalle de flux, la variation de diameétre est plus importante dans le cas
d’une tache focale de diamétre 3 mm que 2mm. Ainsi, lorsque Dy,. = 3 mm, une faible variation de
flux entraine une forte variation de taille de zone délaminée pour le systéme revétu SB.

Pour le systéme revétu de référence au substrat sablé, une tache focale de 2 mm de diamétre semble
donc plus adaptée pour la calibration d’un défaut en vue des essais mécaniques. En effet, c’est une
condition stable dans la mesure ou il existe une large plage de flux pour lesquels la cloque reste integre
apres choc laser alors que pour un diameétre de 3 mm, la plage de flux conduisant a une cloque integre

est plus faible et la cloque plus proche de I'instabilité.
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3.2.3 Hauteur de cloque

Cette partie se concentre sur I’évolution de la hauteur de cloque associée aux zones délaminées
étudiées dans le paragraphe précédent. Les valeurs de hauteur maximale de cloque sont déterminées
grice a la méthode décrite dans le paragraphe 2.5.1.3 a partir des surfaces obtenues par profilométrie

3D et filtrées pour de s’affranchir de la rugosité de surface du dépot.

3.2.3.1 Les défauts d’interface introduits par choc laser

La figure 3.21 présente la variation de la hauteur de cloque en fonction du flux pour I’ensemble des
défauts analysés. Les zones (A) a (E) délimitent les points correspondant aux types de défauts recensés

en figure 3.19 et qui ont la méme référence.
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FiGURE 3.21 - Evolution de la hauteur de cloque en fonction du flux laser pour I’ensemble des défauts
introduits par choc laser, systéme revétu SB

Tache focale de 2 mm de diamétre et confinement ruban adhésif On note tout d’abord que la
hauteur de cloque évolue de facon monotone et avec tres peu de dispersion pour les défauts de types
(A) et (B). L’échantillon n’influence pas I’évolution de la hauteur de cloque. Une premiére discontinuité
est observée au moment de la fissuration de la couche de céramique, zone (C). Cette zone est située dans
un intervalle de flux trés faible. A partir d’un flux de 1,80 GW/cm? et pour toutes les valeurs de flux
supérieures, la cloque est partiellement écaillée. Il semble alors que I’état fissuré de la cloque soit un état
endommagé « transitoire » de la cloque integre vers la cloque écaillée. Une fois la cloque partiellement
écaillée, zone (D), la différence d’altitude mesurée entre le pourtour de la zone écaillée et la surface
du dépét continue d’augmenter. A partir de 2,80 GW/cm?, la hauteur de cloque chute brusquement
jusqu’a devenir nulle, point correspondant au tir ou la cloque est complétement éjectée, zone (E). A
partir de la zone d’écaillage partiel (D), on constate une forte dispersion des valeurs qui peut-étre due,

d’une part, a la géométrie plus ou moins anguleuse de la zone écaillée comme observé en figure 3.11a.



74 CHAPITRE 3. INTRODUCTION D’UN DEFAUT INTERFACIAL PAR CHOC LASER

D’autre part, des fissures a la base de la cloque et des arétes vives traduisant une fissure dans la couche
ont aussi été observées en figure 3.11a. Ces fissures présentes dans la couche de céramique peuvent
étre aussi la source de la dispersion des valeurs de hauteur de cloque mais aussi de la chute brutale de
la hauteur de cloque. Les différents états de la couche entrainent de fortes variabilités de la hauteur
de cloque contrairement au délaminage interfacial qui augmente de fagcon monotone avec le flux laser

indépendamment de I’état de la cloque, Figure 3.20.

Influence du milieu de confinement Les défauts de type (B) issus des tirs confinés avec de I’eau,
SB4, possedent une hauteur de cloque trés proche des défauts de type (B) obtenus avec un confinement
ruban adhésif pour un méme flux. On note que la fissuration de la cloque, zone (C), apparait pour un
flux plus faible, 1,54 GW/ cm?, lorsque le milieu de confinement est de ’eau. De plus, pour un méme flux
de 1,84 GW/cm?, le tir confiné avec de I'eau conduit a la fissuration de la cloque et le tir confiné avec
du ruban adhésif conduit a ’écaillage de la couche. Il est possible que cet écart soit dii aux différences
entre les épaisseurs moyennes des dépots des échantillons. On note qu’a ce méme niveau de flux pour
SB3, le tir n’entraine pas la fissuration de la couche. L’épaisseur moyenne du dépdt de I’échantillon
SB3 est de 67 pm et celle du dép6t de SB4 est de 61 um. L’écart peut donc provenir de la différence de

hauteur mais également par 'aspect dispersif de la rupture du dép6t projeté par plasma.

Influence du diametre de tache focale On note que le flux qui conduit a I’écaillage de la couche
est plus faible dans le cas d’une tache focale de diamétre 3 mm que 2 mm. Les deux autre tirs pour
une tache focale de 3 mm de diamétre n’ont conduit ni au flambage, ni a ’écaillage de la couche de
céramique mais seulement a la décohésion du systéme revétu. Les résultats ne donc permettent pas de

discuter de I'influence du diameétre de tache focale de la hauteur de la cloque résultante.

3.2.3.2 Cas des cloques non écaillées

Pour analyser en détail ’évolution de la hauteur de cloque lorsque cette derniére n’est pas écaillée,
la figure 3.22 ne présente que les mesures de hauteur de cloque dans le cas des tirs qui n’ont pas conduit
al’écaillage de la céramique. Pour les états (A), (B) et (C), seuls les défauts obtenus avec une tache focale
de 2 mm sont indiqués car les résultats du paragraphe précédent ont montré que les hauteurs de cloques
associées a des tirs de tache focale 3 mm sont limités en terme d’exploitation.

La couche ne se déforme qu’a partir d’un flux de 0,88 GW/cm?. Pour un flux inférieur 4 0,78 GW/cm?,
les défauts sont de type (A), aucun flambage n’est détecté. Dans le cas des tirs confinés avec du ruban
adhésif, 'augmentation de la hauteur de cloque est indépendante de ’échantillon étudié. Les valeurs
obtenues pour les deux confinements (ruban adhésif et eau) sont trés proches comme noté dans le pa-
ragraphe précédent. L’écart est faible devant 'incertitude de mesure. Ainsi, le confinement ne semble
pas avoir d’influence sur la hauteur de cloque résultante pour un défaut de type (B).

On note pour I’échantillon SB1, une augmentation brusque de la hauteur de cloque due a la fissu-
ration de la couche de céramique (transition B vers C). A 1,66 GW/cm? la hauteur de la cloque est de
29,5um et a 1,70 GW/cm? la cloque a pour hauteur 66 pm. Ce dernier point correspond au tir 27 dont
la surface de la cloque est analysée a partir de la figure 3.14. Ces deux défauts présentent une zone
délaminée de diametre tres proches, 3,09 mm et 3,11 mm, Figure 3.20, mais un état de la cloque diffé-

rent. Ainsi, pour une méme taille de zone délaminée, la cloque fissurée en son sommet sera de hauteur
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plus importante qu’une cloque intégre. Ceci est cohérent avec le cas du blister en cordon de téléphone
dans les films minces décrit dans le paragraphe 1.2.4.2 des éléments bibliographiques [Thouless, 1993].
Cette discontinuité caractérise 'endommagement de la couche de céramique apres passage de 'onde

de choc et la relaxation d’une partie des contraintes résiduelles.
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FIGURE 3.22 — Evolution de la hauteur de cloque en fonction du flux laser dans le cas des cloques non
écaillées pour le systéme revétu de référence, D, = 2mm

3.2.4 Dimensions caractéristiques des défauts de type (B)

La figure 3.23 présente ’évolution de la hauteur de cloque intégre avec le diamétre de la zone
délaminée uniquement pour les tirs effectués pour un diameétre de tache focale de 2 mm. La hauteur
de cloque augmente avec le diamétre de zone délaminée. Le flambage de la couche est détecté a partir
d’une zone délaminée associée de 1,61 mm de diamétre pour SB1. La valeur de hauteur de cloque
est quasiment constante (entre 6 pm et 7,1 pm) jusqu’a un diametre de zone délaminée de 2,32 mm.
A partir de ce diamétre, on note une augmentation de la hauteur de cloque de 7,1 pym a 32 pm. Les
valeurs obtenues pour SB3 sont trés proches de celles obtenues pour SB1. Dans le cas de I’échantillon
SB2, les hauteurs les plus faibles oscillent entre 4,5 um et 7,1 pm. Lorsque les tirs sont confinés avec de
l’eau, on ne note pas de plateau puisque les valeurs de hauteur de cloque augmentent continuement
avec le diametre de zone délaminée. Néanmoins, les points obtenus en confinant avec de I’eau restent
proches de ceux obtenus a partir des tirs confinés avec du ruban adhésif. La hauteur de cloque est une
fonction du diameétre de la zone délaminée associée qui semble trés peu dépendre de 1’échantillon et
du confinement. La courbe établie permet donc de connaitre, a partir d’'un diameétre de zone délaminée

issue d’un tir de tache focale 2 mm connu, la hauteur de la cloque résultante.

3.2.5 Une estimation des contraintes résiduelles dans le dépot

Les résultats de Fabre montrent que, lorsque la couche de céramique est integre, le flambage aprés

choc laser est le résultat de la relaxation d’une partie des contraintes résiduelles qui sont apparues



76 CHAPITRE 3. INTRODUCTION D’UN DEFAUT INTERFACIAL PAR CHOC LASER

Df =2mm
0oC ,
* SB1 x SB2 SB3|© SB4
ruban | eau
35 T
30r x ¥
*
E 25} *
2
()
=}
5’ 20F *
[}
Py *
D 15;
3 *
3
& 10t *
*  *X #
5+ X
01 1.5 2 2.5 3 3.5

Diametre zone délaminée (mm)

FIGURE 3.23 — Evolution de la hauteur de cloque intégre en fonction du diametre de la zone délaminée,
systéme revétu SB

au moment du refroidissement du dépét, apres la phase de projection [Fabre, 2013]. La géométrie de la
cloque est donc uniquement influencée par les contraintes résiduelles. On souhaite donc estimer un état
de contraintes résiduelles grace au modéle analytique pour le flambage des couches minces a partir de
défauts circulaires proposé par Hutchinson et al. [Hutchinson et al., 1992]. Ce modéle, détaillé dans le
paragraphe 1.2.4.1 des éléments bibliographiques, permet d’exprimer I’état des contraintes résiduelles
en fonction des parametres géométriques du défaut. On considére un film mince d’épaisseur e, de
module d’Young FE et de coefficient de Poisson v et dont I’état de contraintes résiduelles est supposé
uniforme, o,. Un défaut de rayon R est présent entre le film et le substrat substrat, o R/e >> 1. Une
contrainte o est appliquée par un chargement de compression équi-biaxial. Le film ne flambe qu’a partir
du moment ou la contrainte appliquée o atteint la valeur suivante critique o.. A partir des expressions
1.10 et 1.11, on peut exprimer les contraintes résiduelles en fonction des parametres géométriques IR
et § du défaut :

gy = 1,2235% lcl (1‘;)2 + (;ﬂ (3.3)

Dans notre cas d’étude, I’état de contraintes résiduelles est un état de compression équi-bixial.
Gréace a la technique de choc laser, on introduit une surface délaminée de diamétre 2R. On fait I'hypo-
these que le choc laser n’introduit pas de contrainte dans le plan et que le choc ne fait que délaminer le
systéeme revétu (pas d’effort d’ouverture « rémanent »). Le cadre du modéle semble s’appliquer a notre
étude. On détermine ici I’état des contraintes résiduelles. Certains tirs ont conduit au délaminage sans
flambage, o, < o, on se place donc dans le cas ou le flambage est détecté, o, > o.. Le calcul est effec-
tué uniquement pour Iéchantillon SB1. Les défauts considérés correspondent aux points de la figure
3.23. Le rapport R/e varie entre 19 et 38. Le module d’Young de ’alumine est de 111 GPa et son coeffi-
cient de Poisson de 0,25 d’apreés les travaux de Amsellem [Amsellem, 2008]. On s’assure que la valeur

des contraintes résiduelles calculée a partir de 'expression 3.3 varient peu avec les différents défauts
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lorsque la cloque associée est integre. La figure 3.24 présente les valeurs des contraintes résiduelles en

fonction de la hauteur de cloque lorsque celle-ci ne présente pas de fissure.
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FIGURE 3.24 — Variation des contraintes résiduelles calculées a partir de ’équation 3.3 en fonction de
la hauteur de cloque des défauts d’interface de SB1

La valeur des contraintes résiduelles calculée augmente drastiquement pour les cloques de hauteur
inférieure a 10 pm. On note une augmentaion beaucoup moins marquée pour les défauts dont la hauteur
de cloque se situe entre 10 et 15pm. Enfin, a partir d’'une hauteur de cloque de 17 pm, la valeur de
contraintes résiduelles varie trés peu, entre 451,1 MPa et 390,6 MPa en compression.

Dans le cas des cloques dont la hauteur est inférieure a 10 pm, ’analyse de la figure 3.12 montre que
ce flambage n’est pas aisé a détecter car les ondulations observées sur la surface parasitent la mesure.
Il est donc possible que les mesures effectuées pour les faibles hauteurs de cloque soient faussées par la
morphologie de surface du dépot qui n’est pas plane. De méme, le procédé de projection peut entrainer
des disparités d’épaisseur du dépét, il est donc possible que localement ; I’épaisseur varie par rapport a
I’épaisseur moyenne mesurée. Enfin, le rapport R/e diminue lorsque la hauteur de cloque diminue. On
se retrouve probablement aux limites de validité du modéle pour les défauts de faible taille. Il semble
donc que l'estimation des contraintes résiduelles est possible par I'expression 3.3 lorsque les défauts
sont de plus grande taille, pour une hauteur de cloque supérieure a 15 pm. On retiendra par la suite un

niveau de contraintes résiduelles de ’ordre de 425,3 MPa.
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3.2.6 Choix d’'une gamme de défauts pour les essais mécaniques

Les paragraphes précédents ont permis d’analyser les principales caractéristiques des défauts in-
troduits par choc laser de facon indépendante : délaminage interfacial et cloquage. Il s’agit désormais
de définir des parameétres laser pour lesquels ces caractéristiques sont maitrisées et ainsi obtenir une
gamme de défauts satisfaisante pour les essais de propagation du défaut d’interface. L’analyse de la
propagation du défaut d’interface porte sur I’évolution du délaminage et la dégradation de la couche
de céramique. Les défauts d’interface introduits les plus intéressants seront donc des défauts dont la

couche est intégre, les défauts de type (A) et (B).

L’objectif initial était d’utiliser des défauts dont le diametre de zone délaminée se situe entre 1 et
3mm de diameétre pour I'étude chapitre 4. Deux diameétres de tache focale pour 'impact laser ont
donc été envisagés, 2 et 3 mm. L’analyse de la zone délaminée montre qu'une tache focale de 2 mm
de diametre est la plus adaptée pour I'introduction d’un défaut dont le diameétre de la zone délaminée
associée varie entre 2 et 3 mm, Figure 3.20. En effet, avec une tache focale de 3 mm de diametre, la taille
de la décohésion varie fortement dans un faible intervalle de flux et il sera plus difficile de maitriser la
taille de la surface délaminée.

De plus, en dessous de 2 mm et pour un flux inférieur a 0,90 GW/cm?, le diamétre des zones délami-
nées est trés sensible au flux. La faible variation de flux nécessaire pour faire varier le diamétre de zone
délaminée est impossible a obtenir avec le systéme de réglage de ’énergie actuel. Il serait probablement
possible d’obtenir un délaminage de moins de 2 mm de diametre mais il est difficile de le calibrer de
maniere reproductible. Pour obtenir des défauts de plus faibles dimensions avec moins de variabilité
dans la taille des décohésions, il semble judicieux de diminuer la taille de la tache focale. On se place
alors dans les limites de la détection non destructive. En effet, les zones délaminées de ’ordre de 1 mm
apparaissent, en optique comme en thermographie infrarouge, faiblement contrastées par rapport aux
défauts de plus grande taille. Ceci rend la détection plus difficile. De plus, la rugosité de la surface du
dépot rend complexe la détection des cloques lorsque celles-ci sont de hauteur de l'ordre de 6 pm. Dans
le cas des barriéres thermiques EB-PVD, les zones délaminées les plus faibles observées par thermo-
graphie infrarouge et par voie optique sont de ’ordre de 500 pm [Bégué, 2015]. Les résultats montrent
qu’une telle décohésion est difficile a détecter par les techniques d’observation non destructives mais
aussi difficile a obtenir par choc laser, tout comme dans le cas de référence de notre étude.

D’autre part, grace a ’analyse du cloquage de la couche de céramique, 5 types de défauts en fonc-
tion du flux laser sont identifiés dans le cas d’une tache focale de 2 mm de diameétre, Figure 3.19. Ces
défauts d’interfaces correspondent a différents états de la couche de céramique pour des intervalles de
flux distincts. Pour un flux inférieur a 1,50 GW/cm?, la couche de céramique reste intégre et I’évolution
de la hauteur est monotone, Figure 3.22. Lorsque le flux laser se situe entre 1,50 et 1,80 GW/cm?, les
impacts laser conduisent a des défauts dont la cloque est soit intégre soit fissurée. A partir d’un flux de
1,80 GW/cm? la couche de céramique s’écaille entrainant une forte dispersion des valeurs des hauteurs
de cloque, Figure 3.21. Ainsi, la hauteur de cloque sera maitrisée lorsque le dépot de céramique reste

integre.

L’ensemble des résultats précédents permettent de restreindre les gammes de valeurs des parametres

laser pour introduire des défauts pour les essais mécanique. Tout d’abord, le diamétre de tache focale
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est fixé 2 2mm. Si on effectue un tir entre 0,90 et 1,50 GW/cm?, on aura un défaut dont les caractéris-
tiques sont maitrisées, de type (B). La surface préalablement sablée de '’éprouvette est rayée avec du
papier 180 pour atténuer la rugosité due au sablage, néanmoins elle ne permet pas une bonne adhérence
du ruban adhésif sur la surface. Or, le ruban adhésif doit étre corrrectement appliqué pour obtenir un
confinement satisfaisant du plasma. Pour éviter un mauvais confinement, on choisit d’utiliser de ’eau
comme milieu de confinement. On rappelle qu’il est problable que la nature du milieu de confinement
du plasma ait une influence sur le défaut résultant mais cette influence reste minime. On a noté I’appa-
rition d’une fissure pour un flux trés légérement inférieur a 1,50 GW/cm? lorsque le tir est confiné avec
de ’eau. On saura donc que, autour de cette valeur de flux, la cloque résultante peut étre fissurée. Il est
aussi établi qu’un tir effectué a un flux supérieur ou égal 1,80 GW/cm? conduira a I'écaillage partiel de

la cloque.
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3.3 Influence de la rugosité sur le défaut d’interface

3.3.1 Identification des caractéristiques du défaut
3.3.1.1 Localisation de la rupture

L’analyse de la taille relative des défauts en fonction de la morphologie d’interface des systémes
revétus nécessite d’avoir une fissure localisée a l'interface du substrat et du revétement. Le lieu de
la fissure dans I’épaisseur des différents systémes revétus (SOX, MB et EE) est déterminé a partir des
observations des zones délaminées en coupe apres choc laser. Les échantillons sont préparés selon la
méthode décrite en paragraphe 2.5.2. Les interfaces rompues par choc sont présentées en figure 3.25.
Dans le cas du systeme revétu SOX, la propagation des ondes de choc conduit a la rupture du systéme
a l'interface dépot d’alumine/couche d’oxyde, Figure 3.25a. Tout comme pour le systéme revétu de
référence SB, Figure 3.10, on note la présence de quelques fragments de dépét toujours ancrés a la
surface de la couche d’oxyde. Dans le cas du systéme revétu MB, la fissuration est localisée a 'interface,
Figure 3.25b. Aucun fragment d’alumine encore adhérent au substrat n’est détecté. Les limites des
fissures observées en coupe dans les systémes revétus SOX et MB sont aisément détectables. Dans le
cas du systéme revétu EE, la fissure observée est située a I'interface des deux matériaux puis se poursuit
dans le dépdt d’alumine, Figure 3.25c. La rupture n’est donc pas purement interfaciale. D’autre part,
la zone délaminée introduite par choc laser se superpose aux fissures interfaciales observées apres
projection du dépot qui sont de l'ordre de 100 pm de longueur, Figure 3.7d. Par conséquent, la fissure

résultante est difficile a délimiter spatialement.
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FIGURE 3.25 — Vues en coupe par microscope optique des zones délaminées obtenues aprés un tir laser
pour les systémes revétus : (a) SOX, (b) MB et (c) EE

3.3.1.2 Observation non destructive des défauts

Les échantillons des trois systémes revétus sont observés par thermographie infrarouge afin de
détecter la zone délaminée et par profilométrie 3D pour la détection du flambage de la couche de
céramique. La figure 3.26 présente les résultats obtenus pour un échantillon 20 mm x 30 mm pour
chaque systéme revétu sur lequel a été effectué 6 tirs confinés avec du ruban adhésif. Deux diameétres
de tache focale ont été utilisés pour I’étude : 2 mm et 3 mm. Les épaisseurs moyennes sont données dans

le tableau 3.3. Les données des tirs sont regroupées en annexe, dans le tableau C.3. Les images obtenues
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FIGURE 3.26 — Observations non destructives des systémes revétus SOX, MB et EE : surfaces obtenues
par profilométrie 3D en perspective et vues de dessus obtenues par thermographie infrarouge

par thermographie infrarouge montrent les échantillons en vue de dessus dans leur intégralité. Les
parties encadrées incluent le résultat de trois tirs effectués avec une tache focale de 2 mm de diamétre
et de flux croissant. La méme gamme de flux a été utilisée pour les trois échantillons entre 0,5 GW/cm?
et 1,5 GW/cm?.

TaBLE 3.3 — Epaisseurs moyennes des dépots de céramique des échantillons de I’étude

Echantillon SOX1 MB1 EE1
Epaisseur (um) 77 85 58

Cas des systémes SOX et MB  Dans le cas SOX, les tirs 2 et 3 ont provoqué la décohésion du systéme
mise en évidence par deux taches sombres aux contours circulaires, Figures 3.26d. Le tir numéro 3 a
conduit a I'écaillage partiel de la couche de céramique mis en évidence par un disque clair au centre,
Figure et 3.26a. La surface obtenue par profilométrie montre que la couche de céramique a flambé aux
lieux des deux zones délaminées. Dans le cas MB, les tirs 1°, 2’ et 3’ ont entrainé une décohésion, Figure
3.26e. La taille des taches sombres augmente avec le flux. Les décohésions obtenues sont plus étendues
dans le cas MB que le cas SOX. Il est a noter que lors de la manipulation de ’échantillon MB, le systeme
revétu a légerement été écaillé dans la zone (a) ou I'on distingue deux niveaux de gris. La zone claire
représente la partie délaminée et la zone plus sombre représente la partie de la couche de céramique
qui a été éjectée. Ce défaut n’altére pas les résultats. La surface obtenue par profilométrie montre que
les trois tirs ont conduit au flambage de I’alumine, Figure 3.26b. Pour les deux systemes revétus, SOX
et MB, les zones délaminées sont clairement visibles et nettes sur I'image thermique des échantillons.
De plus, les mesures d’altitude permettent de détecter et caractériser les dimensions du cloquage de la

couche.
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Cas du systeme EE L’image de ’échantillon EE par thermographie infrarouge s’apparente a un
mouchetis : un fond clair sur lequel apparaissent des zones sombres de quelques centaines de micro-
metres distribuées aléatoirement et de forme quelconque, Figure 3.26f. On note aussi la présence de
deux taches sombres d’environ 3 mm de c6té dans les zones des tirs 3” et 6” caractérisant donc deux
zones délaminées !. Il est difficile d’avancer que les quatre autres tirs n’ont pas conduit a la décohé-
sion du systeme car 'image thermique de I’échantillon est fortement bruitée par I’alternance des zones
sombres et claires. La soustraction de I'image thermique de I’échantillon non choqué a I'image de ce
méme échantillon aprés plusieurs tirs laser pourrait conduire a une meilleure lecture des défauts intro-
duits par choc laser (cette observation n’a pas pu étre réalisée). La profilométrie 3D met en évidence le
cloquage de la couche au lieu du tir 37, qui a conduit a la décohésion du systéme, mais aussi la rugosité
de surface du dépdt d’alumine, Figure 3.26c. Dans le cas du systeme EE, les incertitudes quant a la
mesure de la zone délaminée ainsi que la fissuration dans la céramique observée en figure 3.25¢ nous

amene a ne pas prendre en compte ce systeme pour la suite de I’étude.

3.3.2 Influence de la couche d’oxyde

Le paragraphe 3.1.1.3 a mis en évidence des différences morphologiques entre la surface unique-
ment sablée, SB, et la surface sablée puis oxydée, SOX. La morphologie de la surface SOX est moins
haute et ses pics et ses vallées sont moins pentus que la surface SB. De plus, la surface SOX possede
une distribution plus symétrique des pics et des vallées que la surface SB. Il s’agit ici d’analyser I'in-
fluence de ces dimensions sur les caractéristiques du défaut d’interface introduit par choc laser. Deux
diameétres de tache focale sont considérés : 2 et 3 mm. Dans le cas du systéme SOX, un seul échantillon
est utilisé pour les tirs, SOX1 présenté en figure 3.26. Pour le systeme de référence SB, on ne fait pas la

distinction entre les différents échantillons déja présentés dans la partie 3.2.
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FIGURE 3.27 - Evolution du diametre de la zone délaminée en fonction du flux laser pour les systemes
revétus SB et SOX

1. Le mouchetis semble donc étre I'image thermique des fissures interfaciales observées dans le cas du systéme EE apreés
projection du dépét en figure 3.7d.
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3.3.2.1 Délaminage interfacial

La figure 3.27 présente I’évolution du diameétre de la zones délaminée pour les systemes SOX et
SB. Le diameétre de zone délaminée augmente avec le flux pour le systeme SOX et ces valeurs sont trés
proches des valeurs obtenues pour le systéme revétu SB quelle que soit la taille de la tache focale. On
constate que pour le flux de 0,76 GW/cm?, aucun délaminage n’est détecté, ni pour le cas SOX ni pour
le cas SB. Ainsi, la présence de la couche d’oxyde ne semble pas affecter la taille de zone délaminée
résultante et donc 'adhérence mesurée par LASAT-2D. L’analyse des surfaces des substrats SB et SOX
ont mis en évidence des différences de topographie de surface et de composition chimique. Les présents
résultats ne permettent pas de dire dans quelle mesure la composition chimique et la topographie
d’interface influence ’adhérence du dépdt. Certains auteurs montrent que la croissance d’une couche
d’oxyde sur un substrat lisse peut permettre d’augmenter ’adhérence d’un dépot [Valette et al., 2008,
Guipont et al., 2010]. Dans notre cas, la couche d’oxyde n’améliore ni n’altére ’adhérence pour les

points testés.

3.3.2.2 Dimensions caractéristiques des défauts d’interface

La figure 3.28 présente I’évolution des dimensions caractéristiques des défauts pour les systémes
revétus SB et SOX. L’analyse menée dans le partie précédente a permis d’identifier 5 types de défauts
introduits avec des tirs laser dont la tache focale est de 2 mm de diametre, Figure 3.19. Dans le cas du
systéme SOX, les défauts introduits sont soit de type (B) une zone délaminée associée a un flambage de
la couche, soit de type (C) une cloque fissurée en son sommet, soit de type (D) une cloque partiellement
écaillée en son sommet. Les hauteurs de ces cloques sont mesurées selon la procédure présentée dans le
paragraphe 2.5.1.3 du chapitre des méthodes. Les points correspondant a ces différents types de défauts
sont encadrés par des zones portant la méme référence.

La figure 3.27 a montré que, pour un méme flux, les tailles des zones délaminées obtenues pour les

systémes SB et SOX sont tres proches. La figure 3.28 met en évidence des disparités entre les valeurs
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fonction du diametre de la zone délaminée associée pour les cloques pour les systémes SB et SOX
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de hauteur de cloque obtenues pour SB et SOX lorsque les cloques sont endommagées. On constate
par exemple que pour un méme diamétre de zone délaminée de 2,74 mm, dans un systeme SOX, la
cloque associée est écaillée alors que dans un systeme SB, la cloque associée est restée intégre. Ces
disparités rappellent les résultats obtenus pour deux milieux de confinement dans le paragraphe 3.2.3.
Il est donc probable que les différences entre les valeurs proviennent de I’écart entre les propriétés des
dépodts de céramique ou des différences entre les morphologies d’interface. Néanmoins, il est difficile
de déterminer si ces différences sont dues a 'aspect dispersif du procédé de dépét ou aux différences
des caractéristiques morphologiques de la surface du substrat avant dép6t présentées dans la partie 3.1.
Le volume de données dans le cas SOX ne permet pas de conclure avec certitude sur I'influence de la

couche d’oxyde sur les dimensions caractéristiques d’un défaut introduit par choc laser.

3.3.3 Influence de la technique de préparation de surface

L’analyse de la surface microbillée MB avant projection du dép6t dans le paragraphe 3.1.1.4 a
révélé que pour cette surface, la hauteur moyenne de la rugosité est faible comparée a celle de la
surface sablée SB. De plus, la comparaison des dimensions des profils de rugosité équivalents a la taille
moyenne d’une particule d’alumine montre que ’ancrage mécanique sera certainement plus favorable
pour la surface sablée que pour la surface microbillée, paragraphe 3.1.1.6. Ces profils équivalents sont
construits a partir des valeurs de largeur et de hauteur moyenne des éléments de la série de profils
utilisée pour représenter chaque surface et présentés en figure 3.6. Tout comme pour le systéeme SOX,
deux diameétres de tache focale sont utilisés dans ce paragraphe : 2 et 3 mm. Dans le cas du systéme MB,
un seul échantillon est utilisé pour les tirs, MB1 présenté en figure 3.26 et tout comme précédemment,

les différents échantillons SB ne sont pas distingués.

3.3.3.1 Délaminage interfacial

La figure 3.29 présente I’évolution du diameétre de la zones délaminée des défauts introduits a I'in-
terface des systémes SB et MB. On note que tous les tirs ont conduit au délaminage du systéme MB.
Pour une méme valeur de flux, le diametre mesuré dans le cas MB est environ deux fois plus important
que le diamétre mesuré dans le cas du systéme de référence SB pour les deux diamétres de tache focale
de I’étude. Par exemple, pour un flux égal a 1,00 GW/cm? et une tache focale de 3mm de diamétre, la
décohésion résultante pour MB est de 6,61 mm de diamétre et de 3,51 mm dans le cas du systéme SB.
Dans le cas d’une tache focale de 2 mm de diamétre et un flux de 1,52 GW/cm?, le tir sur le systeme SB
conduit a une surface délaminée de 3,02 mm de diamétre et sur MB une surface délaminée de 6,00 mm
de diametre.

Ainsi pour une méme sollicitation dynamique, l'interface du systéme MB se fissure davantage
que celle du systéme SB. Les résultats révélent donc que le systéme MB est moins adhérent que le
systeme SB. Cet écart peut s’expliquer par les différences morphologiques des surfaces SB et MB. En
effet, la surface MB est composée de pics et de vallées sont peu abruptes qui entrainent un faible
ancrage mécanique des particules alors que la surface SB présente des pics et des vallées sont plus
abruptes. La différences entre les résultats peut aussi provenir des pré-fissures inférieures a 10 pm qui
ont été observées apres projection sur les coupes présentées en figure 3.7. Ces micro-défauts d’interface

peuvent aussi favoriser la coalescence et conduire a des fissures macroscopiques plus étendues comme
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FIGURE 3.29 - Evolution du diametre de la zone délaminée en fonction du flux laser pour les systémes
revétus SB et MB

le montrent les résultats de Barradas rappelés dans le paragraphe 1.3.5.1 des éléments bibliographiques.
Dans le cas des systémes revétus projetés plasma cuivre/aluminium, ’essai LASAT met en évidence une

adhérence meilleure du dépét sur un substrat sablé que sur un substrat microbillé [Barradas, 2004].

3.3.3.2 Dimensions caractéristiques des défauts d’interface

La figure 3.30 présente I’évolution des dimensions caractéristiques des défauts pour les systémes
revétus SB et MB. Les hauteurs de ces cloques sont mesurées selon la procédure présentée dans le
paragraphe 2.5.1.3 du chapitre des méthodes. Dans le cas du systéme MB, deux types de défauts ont été
identifiés, des défauts de type (B) et un défaut de type (D), c.f. figure 3.19, dont les points associés sont
encadrés par des zones portant la méme référence.

Dans le cas du systeme MB, les points semblent suivre une méme courbe quel que soit le diametre
de tache focale. Tout d’abord, la hauteur de cloque augmente tres faiblement, de 7,9 a 11,7 pm pour un
diameétre de zone délaminée entre 3,2 et 4,7 mm. A partir d’'une décohésion de 4,7 mm de diamétre, la
hauteur de cloque augmente de maniére significative jusqu’a la fissuration puis I’écaillage du sommet
de la cloque. De plus, on note que pour un défaut de méme taille de décohésion avec une cloque
intégre (B), la hauteur de cloque est plus importante pour le systeme SB que pour le systéme MB. Par
exemple, pour un diamétre de zone délaminée de 3,12 mm, la cloque associée dans le cas MB mesure
7,9 um de hauteur et 29,5 um pour SB. De telles valeurs de hauteur de cloque sont obtenues pour des
défauts dont la zone délaminée est bien plus étendue. Les contraintes résiduelles dans chacun des
dépodts de céramique peut influencer la hauteur de cloque. En effet, si comme I’a montré Fabre, seules
les contraintes résiduelles influencent la forme de la cloque intégre apres choc laser, cela signifie que
létat de contraintes résiduelles différe entre les deux systémes revétus SB et MB [Fabre, 2013].

On estime alors une valeur de contraintes résiduelles dans le dépdt projeté sur un substrat micro-

billé pour I’échantillon MB1 selon la méme méthode que pour le systéme de référence en paragraphe
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FIGURE 3.30 — Evolution des dimensions caractéristiques du défaut d’interface : hauteur de cloque en
fonction du diamétre de la zone délaminée associée pour les cloques pour les systémes SB et MB

3.2.5. L’état de contraintes résiduelles o, est calculé a partir de '’expression 3.3. Les parametres élas-
tiques de la couche d’alumine utilisés sont les mémes que pour SB1. Les défauts considérés pour le
calcul sont les défauts de type (B) de la figure 3.30, ce sont des défauts obtenus a partir de deux dia-
métres de tache focale distincts. Dans le cas de MB1, le rapport R/e varie entre 37,2 et 70,6. La figure
3.31 présente les valeurs des contraintes résiduelles en fonction de la hauteur de cloque lorsque celle-ci

ne présente pas de fissure, pour les échantillon SB1 et MB1.

La valeur de contraintes résiduelles calculée augmente pour les hauteurs de cloque inférieures a
11,7 pm. A partir d’une hauteur de cloque de 11,7 pm, la valeur de contraintes résiduelles varie trés

peu, entre 167,5 MPa et 185,2 MPa en compression. La valeur moyenne est de 175,4 MPa. Dans le cas
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FIGURE 3.31 — Variation des contraintes résiduelles calculées a partir de I’équation 3.3 en fonction de la
hauteur de cloque des défauts d’interface de SB1 et MB1
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de Iéchantillon SB1, les contraintes résiduelles sont quasiment constantes a partir de 17 um pour une
valeur moyenne de 425,3 MPa. Les contraintes résiduelles estimées pour MB1 sont plus faibles que
pour SB1. Tout comme pour SB1, les valeurs de contraintes résiduelles augmentent fortement pour les
cloques de faible hauteur. La morphologie d’interface influence donc I’état de contraintes résiduelles

du systéme revétu.

Conclusion sur 'influence de la morphologie d’interface

Les différences entre les morphologies d’interface étudiées dans la partie 3.1 influent dés Iétape de
détection des défauts par des moyens d’observation non destructifs. Pour les systémes ou le substrat est
microbillé, MB, ou sablé puis oxydé, SOX, la détection des défauts et leur caractérisation est simple a
mettre en ceuvre. Comme la thermographie infrarouge ne permet pas une observation fine des défauts
introduits lorsque le dépo6t d’alumine est projeté sur un substrat électro-érodé EE, Figure 3.26. Cette
mauvaise lecture est due a des préfissures présentes a 'interface apres projection du dépot et sont
la conséquence de I’échelle des dimensions caractéristiques de la morphologie de la surface grandes
devant la taille des particules, Figure 3.6.

L’analyse ensuite menée sur les défauts introduits dans le cas MB met en évidence la sensibilité
de la technique de choc laser a la technique de préparation de surface. Les dimensions caractéristiques
des défauts introduits dans le systéme SB ne suivent pas la méme évolution que pour le systéme MB.
En effet, le diamétre de zone délaminée dans le systeme MB est environ deux fois plus important que
celui d’une zone délaminée dans le systéme SB pour un tir de méme flux. De plus, pour une méme zone
délaminée, la hauteur de cloque est plus significative dans le cas SB que dans le cas MB. Ce résultat
provient d’un niveau de contraintes résiduelles plus faible dans le systéme MB que dans le systéme SB.

Les défauts introduits dans les systéemes SOX et SB possedent des dimensions caractéristiques trés
proches. Il semble donc que la couche d’oxyde n’affecte pas les dimensions caractéristiques des défauts
d’interface. Un enrichissement de la base de données permettrait de conclure sur ce point. Les présents
résultats ne permettent pas de savoir dans quelle mesure la composition chimique et la topographie
de la surface influencent ’adhérence du dépdt et donc conclure sur les dimensions caractéristiques des
défauts.

Les résultats obtenus pour SB et SOX montrent qu’il est possible de calibrer un défaut pour ces deux
systémes revétus. L’état de la couche de céramique et la taille de décohésion pour un méme flux laser
sont différents selon les systémes revétus. Ainsi, il faut définir une gamme de valeurs de flux propre
a chaque morphologie d’interface pour obtenir un défaut calibré en diameétre de zone délaminée voire

en hauteur de cloque.



88 CHAPITRE 3. INTRODUCTION D’UN DEFAUT INTERFACIAL PAR CHOC LASER

3.4 Analyse par éléments finis d’'une interface lisse soumise a une

onde de choc

L’analyse par éléments finis du probleme d’impact laser permet de mieux comprendre les méca-
nismes de propagation d’onde responsables de I'endommagement d’un systeme revétu. C’est aussi une
des étapes essentielle de I'essai LASAT vers la détermination d’une contrainte a rupture d’un systeme
revétu. La procédure suivie pour la détermination de la contrainte a rupture est détaillée dans le para-
graphe 1.3.3 des éléments bibliographiques de la technique de choc laser.

Dans le cas de 'essai LASAT-2D, la contrainte a rupture est déterminée a partir de la mesure
du diameétre de zone délaminée déterminée expérimentalement comme présenté en figure 1.28. Il est
nécessaire d’avoir une connaissance approfondie des matériaux du systéme revétu étudié mais aussi du
comportement d’interface. Fabre utilise deux approches pour décrire I'interface d’un systéme barriére
thermique : sans endommagement et avec un critére d’endommagement type « Cut-Off » [Fabre, 2013].
Les calculs sont effectués a 'aide du code de calculs Abaqus/Explicit. Les méthodes utilisées et les
résultats associés sont détaillés dans le paragraphe 1.3.4. Lorsque le critére type « Cut-Off » est utilisé,
les résultats mettent en évidence lapparition d’artefacts numériques en pointe de fissure pouvant
entrainer une surestimation significative de la longueur fissurée, Figure 1.29. Dans le cas du modéle
sans endommagement de l'interface, les longueurs de fissure sont en adéquation avec les résultats
expérimentaux, Figure 1.28b. Il parait nécessaire d’introduire un autre critere d’endommagement afin

de mieux décrire la fissuration du systéme revétu pendant la propagation de 'onde de choc.

On se propose d’utiliser une loi cohésive pour décrire le comportement de I'interface, plus riche
qu’un critére de type « Cut-off ». Le recherche bibliographique montre que ce type d’approche est uti-
lisée généralement pour la modélisation de composites ou de matériaux fragiles soumis a un impact de
projectile et donc une vitesse de sollicitation plus faible qu un impact laser, paragraphe 1.3.4.3. Cette
partie apporte des premiers résultats quant a I'utilisation d’une loi cohésive pour le comportement d’in-
terface céramique/métal soumise a un impact laser et non I'identification du comportement de I'inter-
face. Les calculs sont effectués grace au code de calculs éléments finis Abaqus/Explicit [Simulia, 2014].
Dans ce code de calcul, la loi cohésive peut étre affectée soit a des éléments d’interface soit a une
interaction dite cohésive entre deux surfaces. Dans le cas de 'interaction cohésive, le loi cohésive de-
vient une propriété de contact dont les caractéristiques sont détaillées dans le paragraphe 1.3.4.4 des

éléments bibliographiques. Cette partie présente les résultats obtenus avec I'interaction cohésive.

3.4.1 Choix de modélisation
3.4.1.1 Géomeétrie et conditions aux limites

La premiére partie de cette analyse consiste a tester différents jeux de parameétres de la loi cohésive
pour obtenir la fissuration de 'interface au passage de ’onde de choc. On construit alors un modeéle per-
mettant de obtenir des temps de calculs raisonnables (de I’ordre de ’heure). Dans la méthode d’intégra-
tion explicite, le temps de calcul est directement lié 4 la taille de maille fixée. On choisit donc une taille
de maille qui présente un bon compromis entre la précision et le temps de calcul. Pour avoir une bonne

description de la propagation de 'onde de choc, les auteurs préconisent une taille de mailles de 'ordre
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du micrométre dans la direction de la propagation de I'onde de choc [Bolis, 2004, Cuq-Lelandais, 2010].
Opter pour des mailles d’épaisseur trop grande, 20 pm par exemple, réduit de facon significative le
temps de calcul mais dégrade la représentation de la propagation de 'onde de compression. Dans notre
cas d’étude, on fixe la taille de maille a 5 um dans le sens de la propagation ce qui permet de réduire le
temps de calcul en atténuant trés peu la propagation de 'onde de choc.

D’autre part, on cherche a diminuer la taille du probléme en procédant par simplification de la
condition testée. Si les matériaux du probléme sont isotropes, les calculs de propagation d’onde sont
généralement effectués a partir de modeles axisymétriques car la pression appliquée par le plasma pour
générer 'onde de choc est axisymétrique. Dans notre cas, I'interaction cohésive requiére un contact
entre deux surfaces. Le probléme doit donc étre modélisé en 3D. L’approche axisymétrique 3D n’a pas
pu étre mise en ceuvre. Par conséquent, nous considérons ici des conditions proches du cas de défor-
mation plane en ne considérant qu’une tranche de 10 um d’épaisseur de systéme revétu, Figure 3.32.
L’épaisseur du dépot de céramique est fixée a 65 um, de 'ordre des dépdts élaborés, et celle du sub-
strat 4 500 pm. La longueur du modéle est de 5 mm, longueur suffisante pour s’affranchir des réflexions

d’ondes non physiques.

Noeud V

Face A

Pression
Noeuds E, et E,

FIGURE 3.32 — Schéma du modéle construit pour le calcul de propagation d’onde de choc dans le
systeéme revétu

La tache focale est choisie avec un diamétre D ¢, de 2 mm et le chargement mécanique associé est
explicité dans le paragraphe suivant. Le nceud sélectionné pour les relevés des variations de vitesse de
surface libre est noté V. Les mailles sont de type C3D8, de 5 um de cdté et 10 pum de profondeur ainsi on
a une unique maille dans I’épaisseur de la tranche considérée. La face A représente le plan de symétrie,
le déplacement U; et les rotations Ugs et Ugrs sont nuls. Pour les faces B et C les déplacement Us et les
rotations Ug; et Ugre sont nuls pour représenter un état de déformation plane. Enfin, les nceuds E; et

E5 représentent 'appui de I’échantillon sur le porte échantillon pour lesquels on impose Us = 0.

L’interface est considérée comme lisse. L’interaction imposée au modele se décompose en deux par-
ties. La loi cohésive est appliquée aux deux surfaces constituant 'interface du systéme revétu. Une loi
de contact général affectée a I’ensemble du maillage est ajoutée. Elle permet la non pénétration des
neeuds de 'interface grace a la combinaison d’'un comportement tangentiel « Frictionless » et un com-
portement normal « Hard contact ». On n’a donc pas de frottement possible entre les deux surfaces

une fois 'interface rompue.
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3.4.1.2 Chargement mécanique

On applique une pression sur la zone correspondant a la zone d’impact qui représente la pression
appliqué par le plasma lors de son expansion. La valeur maximale de la pression est fonction du flux
laser @ évalué expérimentalement. La distribution de pression est dépendante du temps et de les-
pace tout comme 'impulsion laser et ses caractéristiques sont propres a la source laser utilisée. Une
étude de calibration est nécessaire pour obtenir ces trois informations. Dans le cas de la source laser
du Centre des Matériaux, cette étude a été menée et détaillée dans les travaux de Fabre avec de ’eau
comme milieu de confinement [Fabre, 2013]. L’étude n’a pas été effectuée dans le cas d’'un confine-
ment a l'aide de ruban adhésif. Néanmoins, les résultats expérimentaux sur I'influence du milieu de
confinement montrent que les milieux de confinement conduisent a des résultats trés proches pour
I'endommagement des différents systemes revétus de I’étude. On utilise donc les calibrations établies
pour le confinement eau pour définir le chargement mécanique des calculs. La pression maximum est

une fonction linéaire du flux :

Praz = 0,48 + 0, 67.® (3.4)

Le profil temporel de la pression adimensionnée est illustré en figure 3.33b. La pression maximale
est atteinte a 4,9 ns. La distribution spatiale de I'impulsion laser est un « top hat » comme détaillé dans

le chapitre méthodes, figure 3.33a. La fonction sigmoide permet de décrire cette distribution spatiale :

1
1= 1+ exp(—=A.(x — R))

P(z,\, R)/Praz = (3.5)

ou z est la distance a I’'axe du modele, A le coefficient de gain de la sigmoide et R le rayon de
la tache focale utilisée expérimentalement. Pour ’ensemble des calculs on fixe la tache focale a un
diamétre de 2 mm. La pression maximale est fixée a 1,3 GPa soit un flux laser de 1,2 GW/cm?. La valeur

de )\ est fixée a 15 ce qui permet de se rapprocher d’une distribution « top hat ».

max
max

PP
PP

1 2 3 4 5 0 20 40 60 80 100 120 140
Distance a | axe de symétrie (mm) Temps (ns)

(2) (b)

FIGURE 3.33 — (a) Profil spatial et (b) profil temporel de la pression adimensionnée
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3.4.1.3 Loi cohésive

La loi de traction-séparation bilinéaire implémentée dans Abaqus/Explicit et proposée par Ca-
manho [Camanho et Davila, 2002] est utilisée pour décrire le comportement d’interface. Cette loi est
similaire a celle utilisée dans le cadre de la modélisation de la propagation du délaminage interfacial
en régime quasi-statique présenté dans le chapitre 4. La loi se compose d’une premiére partie élastique
de raideur initiale K, la contrainte de contact augmente linéairement avec ’ouverture et 'interface ne
s’endommage pas, Figure 3.34. Lorsque le point A est atteint, 'lendommagement est initié, le contrainte
décroit linéairement avec I'ouverture jusqu'a 6] (¢ = n; s;t) 'ouverture maximale au point B ou l'in-

terface se rompt avec une énergie de dissipation apres rupture G..

Traction

i=n:s:t
to A 1=Nn;S;
i

: B Separation
(0] 5° o

FIGURE 3.34 — Loi de traction-séparation bilinéaire

Initiation de 'endommagement L’endommagement est initié lorsque le maximum des contraintes

de contact est atteint :
ty) ts t
maaz{< g>;g;é}:1 (3.6)
75n ts tt
ou ty, ts et t; sont les composantes du vecteur des contraintes de traction représentant respective-

ment la composante normale et les composantes de cisaillement 1 et 2 du repére local, Figure 3.35. Les

sauts de déplacement correspondant sont notés 4, d; et .

Normale

ts
" Cisaillement 1

Cisaillement 2

FIGURE 3.35 — Repere local

t) représente la contrainte de contact maximale lorsque la séparation est purement normale et
t? et tY les maxima de contraintes de contact pour des séparations purement selon la premiére et le

deuxiéme direction de cisaillement respectivement. Lorsqu’une de ces valeurs est atteinte, 'interface
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commencer a s’'endommager. Ces valeurs de contraintes de contact sont associées a des valeurs de
séparation 62, 07 et 07. (.) est le crochet de Macaulay, i.e. (k) = r si k > 0 et (k) = 0six < 0. Cette
fonction précise d’une sollicitation en compression pure n’introduit pas d’endommagement. La raideur

initiale K se décompose en trois termes selon les trois directions K, K5 et K.

Evolution de 'endommagement L’évolution de 'endommagement est décrite par la variable sca-
laire, D. La variable est initialement égale a 0 et évolue de 0 a 1 aprés I'initiation de I'endommagement.

Lorsque D est égale a 1, 'interface est rompue. L’endommagement suit I'expression suivante :

57 (8; — 60)
D=2 i
0i (0" = 67)

ou ¢ = n;s;t dans le cas d’une interface sollicitée selon un seul mode. Lorsque l'interface est

(3.7)

sollicitée par une combinaison des trois modes, un déplacement effectif J. ¢y dépendant des trois com-

posantes de I'ouverture est utilisé pour décrire I’évolution de I’endommagement :

Sess =/ (0n)? + 67 + 62 (3.8)

Une étude préliminaire a été menée afin de déterminer un jeu de paramétres conduisant a la fissura-
tion de l'interface. Les parameétres fixés n’ont a priori aucune représentativité physique dans la mesure
ou ils ont été choisis pour satisfaire aux contraintes de temps de calcul. L’ensemble des paramétres

sont présentés dans le tableau 3.4.

TABLE 3.4 — Parametres définissant le comportement d’interface

Knn = Kss = Ktt (GPa/mm) to = t(s) = t? (GPa) 651 (mm)

n

60 0,006 2x 1074

3.4.1.4 Comportements des matériaux

Substrat Le substrat de I’étude est un superalliage a base de cobalt Haynes188. On fait I’hypothése
que le matériau ne se plastifie pas au passage du choc. Le substrat est purement élastique. La masse
volumique vient des données constructeur [Haynes, 2016]. Dans la littérature, la valeur du module
d’Young pour cette vitesse de sollicitation n’a pas été trouvée. En premiére approximation, on utilise
le module d’Young identifié pour I'Hastelloy X, un superalliage a base de Nickel dont les propriétés en
régime quasi-statique sont analogues. Le comportement de ’'Hastelloy X a été caractérisé sous choc

laser dans les travaux de Auroux [Auroux, 1999]. Les paramétres sont renseignés dans le tableau 3.5.

Revétement Le revétement d’alumine projeté plasma utilisé dans I’étude possede une épaisseur va-
riant de 50 a 100 pm. Dans ses travaux, Auroux n’a pas pu caractériser le comportement d’un dépot
d’alumine pure d’une épaisseur de 50 pm soumis a un impact laser car trop fine et utilise les parameétres
de 'alumine massive [Kinslow, 1970]. Les mémes paramétres sont utilisés pour les présents calculs. On
fait donc ’hypothese que le dépot d’alumine est massif, ce qui est une approximation plutét raison-

nable car ce dépdt posséde un faible taux de porosité, entre 5,5et 7,5% [Amsellem, 2008]. La masse
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TABLE 3.5 - Parametres du comportement élastique des matériaux sous choc laser

po (g/cm?®) E (GPa) v
Haynes 188 8,9801 162,57 0,3
Alumine 3,224 36,75° 0,25
1. [Haynes, 2016], 2. [Auroux, 1999], 3. [Kinslow, 1970]

volumique est déterminée expérimentalement a partir de la pesée avant et aprés projection des échan-
tillons utilisés pour les travaux de thése. L’état de contraintes résiduelles dfi au procédé de projection

est négligé. Les parameétres sont regroupés dans le tableau 3.5.

3.4.2 Analyse de la fissuration de 'interface
3.4.2.1 Propagation de I’onde de choc

La propagation des ondes dans le matériau est étudiée a partir des champs des contraintes normales
dans la direction de propagation du choc, S22 et des contraintes de cisaillement dans le plan, S12. Le
rapport d’aspect L/ D ¢, est de 0,28 (L représente I'épaisseur de la cible et D, le diamétre de tache
focale). Ce rapport correspond a un régime ou 'onde de choc sera trés peu atténuée par les effets
de bords. Néanmoins, des zones de surtraction peuvent apparaitre a 'interface comme le montre la
figure 1.25b. La figure 3.36 présente les champs des contraintes dans le systéme dans la zone d’intérét

a plusieurs instants caractéristiques du calcul.

S22 S12
t=10ns
L N S _
Pression Pression
t=100ns
Onde transmise
t = 115ns Onde réfléchie
t =200ns

—~
‘°I
-
w
I—)N

(h)

FIGURE 3.36 — Etat des contraintes S22 et S12 dans le systéme revétu a plusieurs instants du calcul
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A t = 10ns, 'onde de choc s’est formée dans le matériau et sollicite le matériau en compression
comme lillustre la figure 3.36a. La distribution spatiale de la pression appliquée entraine une forte
variation de pression a la surface du substrat ce qui conduit a une zone cisaillée dans le substrat, Figure
3.36b. On note un facteur 10 entre les contraintes de compression et les contraintes de cisaillement.
A t = 100ns, 'onde de compression arrive au niveau de l'interface, Figure 3.36¢c. La zone cisaillée
s’est étendue mais le maximum n’a pas encore atteint I'interface, Figure 3.36d. Aprés le passage de
Pinterface, & t = 115 ns, une partie de 'onde de choc est transmise dans le revétement en onde de
compression et 'autre partie est réfléchie en une onde de traction dans le substrat, Figure 3.36e. Le
cisaillement est toujours présent y compris a proximité de I'interface, Figure 3.36f. A t = 200 ns, 'onde
de traction a traversé I’épaisseur du substrat et 'onde transmise au revétement est toujours présente,
ici sous la forme d’une onde de traction, et reste confinée dans le revétement signifiant que l'interface
a été rompue, Figure 3.36g.

La variation de la vitesse de la surface libre prise au point V, présentée en figure 3.37, confirme que
Iinterface est rompue. En effet, la courbe tend vers une vitesse constante dite d’envol qui est différente
de 0. De plus, les oscillations correspondent a la propagation de 'onde dans le revétement qui s’est

détaché du substrat.

100

Vitesse de surface libre (m/s)

0 100 200 300 400 500
Temps (ns)

FIGURE 3.37 — Vitesse de surface libre au point V en fonction du temps

Alafin dula calcul, t = 500 ns, le champ de déplacement U; montre que I'interface est effectivement
rompue et que la couche de céramique s’est déplacée de 14,3 pm, Figure 3.38. Il est a noter que la
déformation du maillage a été amplifiée afin de visualiser correctement la courbure de la céramique
due a la propagation de 'onde de choc. La partie de la couche de céramique qui s’est détachée va
continuer de se déplacer car la vitesse de surface libre est non nulle. L’équilibre du systéme n’a donc

pas été atteint.

3.4.2.2 Evolution de la fissuration interfaciale

L’étude de la fissuration interfaciale est réalisée a partir des variations de la variable d’endomma-
gement du scalaire D de la loi cohésive (équation 3.7). La figure 3.39 présente les variations de D a

plusieurs instants du calcul a la surface du substrat initialement en contact avec le revétement.
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U2 (um)
14,3
-
-

-
=_.0,1

FIGURE 3.38 — Champ de déplacement U2 dans le systéme revétu a t = 500 ns

Avec le jeu de parameétres choisi pour la loi cohésive, on note 'apparition de I’endommagement a t
= 125 ns, Figure 3.39. L’endommagement s’initie lorsque I'onde transmise au revétement atteint la sur-
face libre et 'onde réfléchie s’est propagée dans le substrat. La zone d’initiation de 'endommagement
est localisée en périphérie de 'onde de compression la ou la contrainte de cisaillement est maximale
S12, Figure 3.36. Il semble donc que ce soit le cisaillement local de I'interface qui ait conduit a I’endom-
magement de l'interface. A t = 140 ns, la zone endommagée s’est étendue jusqu’au plan de symétrie
et une partie de 'interface est rompue. La zone endommagée ne tarde pas a se rompre a t = 145ns
lorsque 'onde de traction présente dans le revétement atteint 'interface. A la fin du calcul, t = 500 ns,
on constate que la longueur rompue a augmenté. Le rayon délaminé, illustré en figure 3.39 atteint une

valeur asymptotique a partir de t = 300 ns, Figure 3.40.

Ces résultats montrent que pour le jeu de parameétres de la loi cohésive utilisée, c’est le cisaille-
ment qui induit Pinitiation de 'endommagement. Ce point différe des résultats de la littérature ou
la fissure est initiée par la localisation d’une zone de traction donc de mode d’ouverture. Ce résultat
doit étre nuancé car il est obtenu avec un jeu de parameétres obtenus a priori pour la loi cohésive sans
tentative de recalage avec 'expérience. Aucune étude paramétrique n’a été effectuée pour vérifier que
I'endommagement peut étre initié par les contraintes normales et donc le mode I. Il est a noter que le
cisaillement provient de la distribution spatiale de pression choisie pour le modéle en forme de créneau,

Figure 3.33a.

Variable D
1
0
t =500ns
Apparition de t=145ns
I'endommagement
t=140ns
t=125ns

FIGURE 3.39 — Variation de 'endommagement D a plusieurs instants du calcul
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FIGURE 3.40 — Evolution du rayon délaminé avec le temps

3.4.2.3 L’état de contraintes résiduelles

Les résultats expérimentaux ont mis en évidence le role des contraintes résiduelles de compression
dans DPétat post-choc d’un systéme revétu. Dans la littérature, les analyses par éléments finis pour
le choc ne prennent pas en compte les contraintes résiduelles [Fabre, 2013, Cuq-Lelandais, 2010]. Ce
paramétre est pourtant essentiel a la bonne description de I’état de la couche d’alumine. D’un point de

vue modélisation, il s’agit de diviser le calcul en deux étapes :

1. La phase de refroidissement du systéme apres la projection du dépét, de 200 °C a la température

ambiante en une dizaine de minutes.

2. La phase de propagation de 'onde de choc dont le temps caractéristique de I'impulsion laser est

d’une dizaine de nanosecondes.

Il est a noter que les calculs de propagation d’onde choc sont effectués avec un schéma d’intégration
explicite, c’est-a-dire que 1’état des grandeurs physiques a I'instant ¢ + At est calculé a partir de 1’état
de l'instant ¢ : Y (t + At) = F (Y (¢)). Les calculs de refroidissement sont généralement résolus avec
un schéma d’intégration implicite, autrement dit la résolution d’un systéme matriciel : G(Y(¢), Y (t +
At)) = 0.

Deux alternatives ont été envisagées pour prendre en compte 1’état de contraintes résiduelles. La
premiére alternative est d’effectuer un unique calcul avec une méthode d’intégration explicite conte-
nant deux étapes : le refroidissement puis la propagation d’onde. Le pas de temps est de 'ordre de
0,5 ns, nécessaire pour le calcul de propagation d’onde, et demeur fixe pour 'ensemble du calcul. Cette
alternative conduit a des temps de calcul extrémement longs car le refroidissement dure plusieurs mi-
nutes, donc écartée rapidement. La seconde alternative est d’effectuer deux calculs. Le calcul I, effectué
avec une méthode implicite sous Abaqus CAE, détermine I’état de contraintes aprés refroidissement.
L’état des contraintes final du calcul I est appliqué comme état de contraintes initial du calcul II qui
traite de la propagation de 'onde de choc avec une méthode explicite sous Abaqus/Explicit. Lors de la

mise en ceuvre de cette procédure, le passage entre le calcul I et le calcul II conduit & des erreurs de
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compatibilité. Il n’a donc pas été possible de prendre en compte 1’état de contraintes résiduelles pour

l’analyse numérique de la propagation de 'onde de choc.

Conclusion sur le calcul de choc a ’aide d’un loi cohésive

Les premiers résultats numériques montrent qu’il est possible d’identifier les mécanismes d’en-
dommagement au cours de la propagation de 'onde de choc avec une approche cohésive de I'interface.
Cette approche semble apporter des résultats cohérents au vu des hypothéses de modélisation. Décrire
linterface comme un contact entre deux surfaces permet de s’affranchir de I'utilisation d’éléments
pour représenter I'interface dont certaines propriétés ne sont pas représentatives de I'interface comme
I’épaisseur ou la masse volumique. Ces paramétres sont nécessaires a la détermination d’un pas de
temps stable dans le cas d’un calcul effectué avec un schéma d’intégration explicite. La loi cohésive
reste relativement complexe a identifier mais permet d’accéder facilement a une énergie de rupture de

Iinterface G, qui est de 0,6 J/m?.
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Conclusion

L’étude menée dans ce chapitre a tout d’abord montré que, dans le cas des dépots d’alumine pure
projetée sur un substrat sablé SB, la technique de choc laser peut étre utilisée pour générer des dé-
fauts d’interface calibrés. En outre, la taille, le type (délaminage sans flambage, flambage, fissuration
et écaillage) et la hauteur de cloque du défaut pour une cloque intégre sont des fonctions monotones
du diametre de tache focale et du flux laser. Afin d’étudier I’évolution d’un défaut sous sollicitation
quasi-statique dans le plan de la couche, il est intéressant d’utiliser un défaut initial dont la couche
est flambée et integre. L’analyse des défauts menée dans le cas du systeme SB a 'aide de techniques
d’observation non destructives, montre qu’un tel défaut peut étre calibré s’il est issu d’un tir laser dont
le diamétre de tache focale est fixé & 2mm et pour un flux variant entre 0,90 et 1,50 GW/cm?.

La procédure établie appliquée a différents systémes revétus met en évidence la sensibilité des
caractéristiques des défauts résultants aux variations des morphologies d’interface. Ces interfaces pré-
sentent des morphologies variées comme le montre ’analyse des topographies des surfaces avant pro-
jection du dépét. Dans le cas des systémes revétus pour lesquels le substrat est soit microbillé, MB, soit
sablé puis oxydé, SOX, les premiers résultats mettent en évidence la possibilité de définir une gamme
de valeurs pour la calibration d’un défaut d’interface. Cette gamme de valeurs varie pour chaque mor-
phologie de surface. L’analyse montre aussi que cette procédure peut étre limitée par la morphologie
d’interface. En effet, lorsque la surface du substrat est électro-érodée, EE, la détection des contours
du délaminage est complexe a cause des pré-fissures interfaciales présentes aprés projection. De plus,
la fissure ne parcourt pas uniquement I'interface mais aussi le dépot de céramique. Dans ce cas, la
technique de choc laser ne peut pas étre utilisée comme générateur de défauts d’interface.

L’étude expérimentale a aussi permis d’éprouver les techniques d’observations non destructives
sur les différents systémes revétus. La profilométrie 3D est utilisée pour caractériser le cloquage de la
couche. L’observation optique et 'observation par thermographie infrarouge sont utilisées pour la ca-
ractérisation du délaminage interfacial. Ces techniques sont rapides a mettre en ceuvre et permettent la
caractérisation complete d’un défaut d’interface. La résolution des techniques non destructives utilisées
et les propriétés des dépdts d’alumine limitent I’utilisation de ces techniques a des défauts relativement
grands. En effet, dans le cas de la profilométrie 3D, la détection des cloques dont la hauteur de cloque
est de l'ordre de 6 pm est complexe car la rugosité de surface du dépot parasite la lecture pour le sys-
téme SB. Dans le cas de I'observation du délaminage, les défauts de 'ordre de 1 mm de diamétre sont
moins aisés a détecter que des défauts présentant un délaminage plus étendu. En effet, la résolution
des techniques d’observation et les propriétés thermique et optique du dép6t nous placent a la limite
de la détection.

Afin de déterminer les énergies d’interface des systémes considérés, une analyse par éléments finis
a montré qu’une loi cohésive peut étre utilisée pour décrire le comportement de 'interface soumise a
la propagation d’une onde de choc. L’interface est alors vue comme le contact cohésif de la surface du
substrat et celle du revétement. Les premiers résultats mettent en évidence la contribution du cisaille-
ment dans la fissuration de l'interface. Ce résultat reste tout de méme a nuancer car les parameétres de

la loi cohésive n’ont pas été identifiés sur la base des observations expérimentales.



CHAPITRE

4

Propagation d’un défaut interfacial soumis
a un cisaillement macroscopique en régime

quasi-statique

Introduction

La propagation d’un défaut dans un systéme multi-couches est influencée par le chargement local
en pointe de fissure qui lui-méme est fonction de la géométrie de la zone initialement fissurée et
du chargement macroscopique appliqué [Hutchinson et al., 2000]. Ainsi, lorsque les caractéristiques
initiales du défaut d’interface sont connues et que le chargement macroscopique est maitrisé, il est
possible d’accéder aux modes de sollicitation en pointe de fissure provoquant la propagation d’un

défaut. La ténacité de I'interface peut alors étre caractérisée.

C’est dans ce cadre que s’inscrivent les travaux de ce chapitre qui ont pour objectif ’analyse de la
propagation d’'un défaut de géométrie connu soumis a un cisaillement macroscopique maitrisé. Cette
analyse est une premiére étape vers la détermination de la ténacité d’interface en mode de sollicitation
complexe. La plupart des outils expérimentaux et numériques utilisés au cours de la thése sont ici
exploités pour répondre a I'objectif fixé. Cette étude est effectuée dans le cas du systeme de référence
SB pour lequel le dépdt d’alumine est projeté sur un substrat sablé. Pour ce faire, plusieurs procédures
expérimentales ont été développées et sont détaillées dans le chapitre 2. Les modéles numériques mis

en place pour ’analyse des chargements quasi-statiques sont explicités dans le présent chapitre.
p p y g q q p p p

L’analyse expérimentale s’appuie sur une méthodologie originale ou un défaut d’interface calibré,
introduit par choc laser dans une éprouvette revétue, est soumis a un cisaillement macroscopique
obtenu grace a un essai biaxial. La propagation de ce défaut est caractérisée grace a un suivi in situ. Une
partie des essais sont suivis avec une caméra optique afin de caractériser le délaminage. Un systéme
de deux caméras optiques est utilisé pour le suivi d’'un essai et permet, en plus de la caractérisation du
délaminage, la caractérisation du cloquage en fonction du chargement appliqué grace a la technique de
stéréo-corrélation d’images.

D’une part, I'analyse du chapitre 3 révéle que les caractéristiques géométriques du défaut introduit
par choc laser peuvent étre maitrisées pour une gamme de valeurs des parametres laser. Le défaut se
caractérise par une zone délaminée et une cloque formée par la couche de céramique. La géométrie du

défaut initial est alors caractérisée a partir de techniques d’observation non destructives (ici optique et

99
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profilométrie). D’autre part, le cisaillement macroscopique est maitrisé par les déplacements qui sont
imposés a ’éprouvette au cours de la sollicitation et évalué par le taux de biaxialité p qui est le rapport
des déplacements imposés.

La premiére étape de 'analyse est donc de définir un état initialement pré-fissuré de I’éprouvette
revétue. Cette étape sous-entend de choisir une taille de défaut, un nombre de défauts a introduire
mais aussi la position des défauts dans la zone revétue de I’éprouvette. L’état initial est déterminant
puisqu’il pilote, avec le chargement macroscopique, la propagation du défaut. Cette étude est effectuée
dans la premiére partie de ce chapitre.

La deuxiéme partie du chapitre se concentre sur la caractérisation exhaustive de la propagation
du délaminage et de la cloque associée dans le cas d’un défaut unique introduit dans une éprouvette
soumise a un cisaillement macroscopique maximum, un chargement en traction/compression. Pour
cela, nous mettons a profit la technique de stéréo-corrélation d’images pour caractériser le déplacement
hors plan de la couche de céramique.

Ces résultats expérimentaux permettent alors de mettre en place un modele éléments finis pour
analyser les modes de sollicitation au niveau du front de fissure dans le cas d’'un chargement en trac-
tion/compression. Cette étude est effectuée dans la troisieme partie du chapitre grace a une approche
cohésive de I'interface. Une procédure permettant de générer un modéle plus proche de 'expérience
est alors développé : la géométrie et les conditions aux limites sont déterminées a partir des résultats
de corrélation d’images.

L’analyse est ensuite étendue a plusieurs taux de biaxialité pour étudier I'influence du cisaillement
macroscopique sur la propagation du délaminage. Cette étude, qui fait I’objet de la derniére partie
de ce chapitre, se divise en une partie expérimentale et une partie numérique. Il s’agit tout d’abord
de déterminer l'influence du cisaillement macroscopique a partir de la propagation de défauts soumis
a trois taux de biaxialité distincts. Ensuite, une analyse par éléments finis basée sur la mécanique
linéaire élastique de la rupture (MLR) et incluant différents cas de chargement idéaux permet d’établir
I'influence du cisaillement macroscopique sur la distribution des modes de sollicitation le long du front

de fissure.
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4.1 Etat initialement pré-fissuré des éprouvettes de I’étude

L’état initialement pré-fissuré d’une éprouvette revétue est tout d’abord défini puis les défauts sont
introduits dans la zone revétue de ’éprouvette par la technique de choc laser. Définir ’état initial
d’une éprouvette revétue en vue d’un essai de propagation du délaminage, c’est choisir le nombre de
défauts d’interface introduits, leurs dimensions caractéristiques et leur position dans la zone revétue
de I’éprouvette en connaissant a priori’état de contraintes dans I’éprouvette.

Pour les besoins de I’étude, trois chargements distincts sont utilisés et se traduisent par trois taux de
biaxialité, détaillés dans la description des essais biaxiaux, partie 2.6 du chapitre de méthodes. Il s’agit
tout d’abord de déterminer I’état de contraintes dans la zone revétue de I’éprouvette en fonction du taux
de biaxialité. Une analyse préliminaire par éléments finis sur la structure non revétue de I’éprouvette
est donc effectuée. L’état initial de I’éprouvette est ensuite défini a partir des résultats de I’analyse
de la structure. Quatre éprouvettes ont été utilisées pour les essais de propagation du délaminage,
détaillées en tableau 4.1. Il est a noter que les dép6ts présentent des hétérogénéités d’épaisseur dues
a la procédure de projection plasma. Dans le cas des trois premieres éprouvettes, 'essai a été suivi
par caméra CCD comme détaillé en paragraphe 2.6.1.1. Pour I’éprouvette BX4, 'essai a été suivi par
un systéme de deux caméras comme expliqué dans le paragraphe 2.6.1.2 afin d’utiliser la technique de

stéréo-corrélation d’images.

TABLE 4.1 — Caractéristiques des éprouvettes de I’étude et taux de biaxialité testés

Ref. Eprouvette Substrat Epaisseur dépdt (um) Taux de biaxialité (p)

BX1 HA188 92 -1
BX2 HA188 54 -0.5
BX3 HA188 69 -0.1
BX4 304L 48 -1

4.1.1 Analyse par éléments finis de I’état des contraintes dans I’éprouvette

4.1.1.1 Choix de modélisation

Géométrie La géométrie de 'éprouvette non revétue et I'isotropie des matériaux utilisés permettent
de limiter le probléme a un quart de I’éprouvette, Figure 4.1. On simplifie ’analyse par un cas 2D en
contraintes planes car ’éprouvette est sollicitée dans le plan. La géométrie de I’éprouvette est tronquée

au niveau de la fixation des mors.

Conditions aux limites Pour respecter les symétries, on impose le déplacement U, = 0 le long de
Xo et Uy = 0 le long de Yj. Par convention, on impose un déplacement positif U; selon 'axe x et un
déplacement négatif Us selon I’axe y. Le taux de biaxialité est défini par p = Uy /Uj. Pour tous les cas
de chargement U est fixé a -0,1 mm. Us est variable pour obtenir les trois taux de biaxialité de I’étude.

XYy5 représente I'ensemble des noeuds situés sur la premiére bissectrice.

Matériau Des substrats en HA188 et en acier inoxydable 304L austénitique sont utilisées pour la

campagne d’essais biaxiaux. Les calculs sont effectués avec un substrat en HA188. Le matériau suit
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FIGURE 4.1 — Maillage du quart d’éprouvette avec les conditions aux limites

un comportement élasto-viscoplastique défini par une loi d’écoulement plastique de type Norton avec

écrouissage cinématique non linéaire :

— X — Ro\n

&, _(U - 0), (4.1)
_ C _ —Dep

X = S0-eP (4.2)

ou Ry est la limite d’élasticité, K et n les parametres de la loi de Norton, C' et D les parameétres de

Pécrouissage. Le tableau 4.2 regroupe les paramétres utilisés pour le comportement du Haynes 188.

TABLE 4.2 — Valeurs des parametres de la loi élasto-viscoplastique utilisée pour décrire le comporte-
ment des substrats de I’étude : Haynes 188 et acier inoxydable 304L a 20 °C

E(GPa) v Ry(MPa) K n C D
HA188 [Otin, 2007] 215 0,3 232,2 1149 12,5 1,87 x 10° 596,3
Acier 304L [Haddar, 2003] 191,5 0,3 37,5 111,5 11,1 1,18 x 10° 1350,0

4.1.1.2 Influence du taux de biaxialité sur I’état de contraintes

Les cartographies des contraintes de Von Mises et de cisaillement o, sont présentées dans les
figures 4.2 et 4.3 respectivement. Le contour de la zone revétue non modélisée est représenté par une
ligne pointillée.

Dans le cas d’'un chargement de type traction/compression, p = —1, les contraintes sont homo-
génes dans la zone revétue, la valeur maximale est atteinte au centre de I’éprouvette, Figure 4.2a. La
distribution des contraintes est symétrique par rapport a ’axe X Yy5. La zone centrale est peu cisaillée,
Figure 4.3a. Plus le taux de biaxialité augmente plus les contraintes de Von Mises se localisent au ni-
veau des bras de I’éprouvette et un gradient de cisaillement apparait dans le zone revétue. Afin de
limiter le flambage de la structure de I’éprouvette, on effectue un essai « progressif » en déplacement.
Le niveau de contraintes de Von Mises est beaucoup plus faible pour le cas p = —0, 1, Figure 4.2c, que

pour le cas p = —1 dans la zone centrale car nous avons volontairement fixé le niveau de déplacement
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FIGURE 4.2 — Cartographies des contraintes de Von Mises pour les taux de biaxialité (a) p = —1 (b)
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FIGURE 4.3 — Cartographies des contraintes de cisaillement o, pour les taux de biaxilité (a) p = —1
(b) p=—0,5et(c) p=—0,1

selon l’axe de compression. On constate que les axes de symétrie X et Yj sont trés peu cisaillés. La
premiere bissectrice X'Yy5 apparait comme une zone privilégiée pour introduire les défauts d’interface.
En effet, c’est 'axe de symétrie de la distribution des contraintes pour le cas p = —1 mais aussi le lieu
du maximum du gradient de cisaillement pour les deux autres cas de chargement, p = —0,5 et -0,1.
Le défaut d’interface de centre O sera donc positionné a une distance R du centre de ’éprouvette qui
reste a définir comme illustré en figure 4.4.

Les cartographies montrent que la distribution des contraintes est variable le long de la premiére
bissectrice. Afin d’analyser I'influence de la position du centre du défaut d’interface sur I’état des
contraintes, on choisit de comparer I’état des contraintes principales déterminé au centre de I’éprou-
vette, R = 0 mm, a un point situé sur la premiére bissectrice, R = 9 mm. On trace alors les cercles de
Mohr associés pour les trois taux de biaxialité, Figure 4.5.

On note tout d’abord que dans le cas p = —1, les deux cercles de Mohr sont centrés en (0,0) ce
qui signifie que au centre et sur la premiére bissectrice le repére principal est le repére des axes de
sollicitation et le lieu du maximum de cisaillement. Dans les cas p = —0,5 et p = —0, 1, le repére
principal varie. Le niveau de contraintes diminue lorsque p tend vers 0. On note que les contraintes
principales sont plus faibles pour R = 9mm qu’au centre de ’éprouvette. Néanmoins, le niveau de

cisaillement 7 varie trés peu.
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FIGURE 4.4 — Schéma représentatif de la localisation d’un défaut d’interface sur la premiére bissectrice
a une distance R du centre de I'’éprouvette et dont la zone délaminée est de rayon initial 7
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FIGURE 4.5 — Cercle de Mohr pour les trois taux de biaxialité au centre de 'éprouvette et sur la premiére
bissectrice 8 R = 9mm

4.1.1.3 Contraintes principales sur le front de fissure initial

Les résultats du chapitre précédent montrent que la zone délaminée des défauts d’interface intro-
duits par choc laser est circulaire et peut mesurer jusqu’a prés de 4 mm de diamétre dans le cas du
systéme revétu de référence SB, Figure 3.20. La plupart des points du front de fissure ne sont donc pas
sur la premiére bissectrice. On souhaite connaitre I'influence de la position du point sur le front de fis-
sure sur I’état des contraintes principales. Pour cela, on choisit quatre points correspondant aux lieux
de l'intersection entre la pointe de fissure et ’axe de traction ¢, A; et Ao, et entre la pointe de fissure et
l’axe de compression ¢, By et By, Figure 4.4. Le centre O est placé a R = 9mm et g = 1,5mm. On se
place dans les cas d’'un chargement en traction/compression, p = —1. Les valeurs de contraintes prin-
cipales o7 et o7 et de cisaillement maximum 7,4, sont adimensionnées par o7 au point O : 07(0) =
253,3 MPa. Les valeurs adimensionnées sont données dans le tableau 4.3. Ces valeurs montrent que le

cisaillement maximum ainsi que les contraintes principales sont plus élevés aux points les plus proches
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du centre de 'éprouvette, A et B} qu’aux points As et Bs respectivement. Il est donc probable que la
vitesse de propagation du défaut d’interface différe entre ces quatre points. Il est nécessaire de rappeler
ici qu’il ne s’agit que d’une approximation obtenue dans une hypothése de contraintes planes sur un

substrat seul. L’état mécanique de I'interface est différent.

TABLE 4.3 — Valeurs adimensionnées des contraintes principales et du cisaillement maximum aux
points O, Ay, By, As et By pour le cas de chargement p = —1

Contraintes adimensionnées O Aq By Ay By

o1/a1(0) 1,00 1,00 1,02 1,00 0,96
o11/o1(0) 1,00 -1,03 0,99 -0,96 -1,00
Tmaz/01(0) 1,00 1,01 101 098 0,98

4.1.2 Eprouvette test : choix d’une distribution de défauts d’interface

Le premier essai est effectué avec I’éprouvette BX1 pour un taux de biaxialité, p = —1. Plusieurs
parameétres ont été définis : le nombre de défauts, la distance R qui les sépare du centre de ’éprouvette
et le diametre D de la zone délaminée de chaque défaut d’interface. On choisit d’introduire plusieurs
défauts sur une méme éprouvette. Au regard des résultats du paragraphe précédent, on choisit de po-
sitionner un défaut au centre et quatre autres en périphérie sur les premiéres bissectrices pour profiter
du cisaillement tout en restant dans une zone ou le délaminage n’atteindra pas la bordure du dépét qui
est une zone de localisation des singularités. Il est indispensable d’éloigner suffisamment les défauts
les uns des autres pour éviter leur coalescence trop rapide. La zone revétue est un disque de 26 mm
de diametre. Les quatre défauts introduits par choc laser sur la premiere bissectrice sont situés a R =
9 mm.

Aucun essai n’a été effectué au préalable, cette éprouvette test est donc un guide pour le choix
des défauts. Par conséquent, on introduit des défauts dont les dimensions caractéristiques sont variées.
Les tirs sont confinés avec de 'eau et le diametre de tache focale est fixé & 2 mm. Pour cette premiere

éprouvette, on fait le choix d’introduire des défauts de type (A) ou le défaut se caractérise uniquement

FIGURE 4.6 — Observation optique en vue de dessus du dép6t de 'éprouvette BX1 aprés 5 tirs laser dont
4 ont conduit a la décohésion de l'interface
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par un délaminage, (B) la cloque formée par la couche de céramique est integre, (C) la cloque est
fissurée en son sommet et (D) la cloque est partiellement écaillée, schématisés en figure 3.19. Quatre
des tirs laser ont conduit a la décohésion de I'interface comme illustré en figure 4.6. Le tir effectué pour
introduire un défaut de type (A), difficile a calibrer, n’a pas mené a la décohésion du systéeme. Il est a
noter que, pour ce tir, aucun milieu de confinement n’a été utilisé.

L’ensemble des références des tirs et les dimensions caractéristiques pour les éprouvettes de I’étude
sont récapitulées dans le tableau 4.4. Dans la suite, le défaut d’interface n de I’éprouvette BXi est
référencé BXi-n. Le diamétre du délaminage initial est déterminé a partir de 'image optique de la
zone revétue obtenue avec la caméra CCD qui est utilisée pour le suivi optique de I’essai. La hauteur
de cloque initiale est mesurée a partir de la surface de la zone revétue aprés choc laser acquise par
profilométrie 3D selon la méme procédure que dans le chapitre 3. Les surfaces des revétements apreés
choc laser des éprouvettes BX1 et BX4 n’ont pas été acquises.

Ce premier essai a permis d’observer la propagation de deux défauts sur quatre, BX1-2 et BX1-3,
les défauts dont la zone délaminée est la plus étendue a I’état initial. De plus, la cloque associée est soit
fissurée, soit écaillée en son sommet ce qui conduit & une hauteur de cloque plus importante que les
deux autres défauts. Ainsi, la propagation du délaminage semble étre favorisée par un délaminage ini-
tial de diametre supérieur a 2,1 mm. Le mode opératoire adopté est donc validé. Ces résultats éclairent

sur le choix du niveau de chargement a appliquer et les défauts a introduire pour les autres essais.

4.1.3 Distribution des défauts d’interface pour I’ensemble des éprouvettes

Trois autres essais ont été effectués pour étudier 'influence du taux de biaxialité (BX2 et BX3) ou

de compléter l'instrumentation de I'essai (BX4).

Eprouvette BX2 Dans le cas p = —0, 5, I’état initial de I’éprouvette BX2 posséde le méme nombre
de défauts que BX1 selon la méme configuration comme le montre la surface acquise par profilométrie
3D, Figure 4.7. Trois défauts de type (B) ou la couche est intégre, un défaut de type (C) la cloque est
fissurée, BX2-1, et un défaut de type (D) la cloque est écaillée partiellement, BX2-4, sont introduits.
Tous les défauts ont propagé sauf BX2-2, le défaut de plus faible hauteur de cloque.

35mm 130um

FIGURE 4.7 — Cartographie de I’altitude du dépét de I'éprouvette BX2 obtenue par profilométrie 3D
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Eprouvette BX3 Pour p = —0, 1, le risque de flambage macroscopique de I’éprouvette est plus ac-
centué. On choisit d’augmenter la taille des zones délaminées analysées afin de favoriser la propagation
du délaminage car c’est le cas de chargement ot la zone revétue est moins contrainte que dans les deux
autres cas d’apres les calculs préliminaires. De plus, on recherche des défauts dont la couche de cé-
ramique est proche de la fissuration ou déja fissurée car cela favorise la propagation du délaminage
d’apreés les résultats de ’éprouvette BX1. On fait le choix d’augmenter le diametre de tache focale a
4mm. Une étude préliminaire a été effectuée pour la calibration des défauts d’interface mais n’est pas
détaillée dans ce manuscrit. Par conséquent, seuls 4 défauts sont introduits dans la zone revétue de
I’éprouvette BX3. Aucun défaut n’est situé au centre de la zone revétue et la distance R est réduite a

7 mm. Tous les défauts ont propagé.

Eprouvette BX4 La derniére éprouvette dont le substrat est en acier 304L, BX4, ne contient qu'un
unique défaut dont la cloque est integre. Elle est utilisée pour ’analyse de la propagation du défaut

d’interface par stéréo-corrélation d’images.

TABLE 4.4 — Références des tirs laser pour chaque défaut d’interface introduit dans les éprouvettes
revétues et leurs dimensions caractéristiques associées (c.f. table 4.1 pour des informations complé-
mentaires)

Défaut p  Localisation Diametre tache  Fluxlaser = Zone délaminée Hauteur cloque

R (mm) D foc (mm) ¢ (GW/ sz) D (mm) hcloque (pm)
BX1-1 9 2 10,9 0,00 0
BX1-2 9 2 1,84 2,98 écaillé
BX1-3 -1 9 2 1,48 2,61 fissuré
BX1-4 9 2 1,10 2,08 -
BX1-5 0 2 1,10 2,06 -
BX2-1 9 2 1,46 2,34 63
BX2-2 9 2 1,14 2,03 6
BX2-3 -0,5 9 2 1,48 2,37 20
BX2-4 9 2 1,87 2,63 écaillé
BX2-5 0 2 1,10 1,85 7
BX3-1 7 4 0,75 3,95 -
BX3-2 01 7 4 0,75 3,83 -
BX3-3 ’ 7 4 0,85 3,91 -
BX3-4 7 4 0,85 4,37 écaillé
BX4-1 -1 6 2 1,494 2,42 29

4.1.3.1 Evolution des dimensions caractéristiques

Les dimensions caractéristiques des défauts d’interface introduit dans les éprouvettes pour le dia-
metre de tache focale de 2 mm sont présentés en figure 4.8. Ces valeurs sont comparées aux valeurs
de référence obtenues dans le chapitre 3 sur ’échantillon SB1 et pour un milieu de confinement eau,
échantillon SB4. Dans le cas de ’éprouvette BX1, seules les mesures de diamétres de zone délaminées

ont été effectuées.
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FIGURE 4.8 - Comparaison (a) du diamétre de zone délaminée et (b) de la hauteur de cloque des défauts
introduits sur échantillons et sur éprouvettes pour Dy,. = 2 mm

Délaminage Dans le cas du délaminage, on note que les valeurs obtenues sur les éprouvettes sont
légerement plus faibles que celles obtenues sur ’échantillon SB1, Figure 4.8a. Pour un méme milieu
de confinement, les résultats sont trés proches. Dans le cas de I’éprouvette BX1 les diamétres mesurés
se superposent aux diameétres mesurés pour SB4. Cette 1égere baisse des valeurs peut étre due au
milieu de confinement. D’autre part, la détermination du diameétre est effectuée a partir des images
prises par la caméra CCD ou le cadre de I'image recouvre toute la zone revétue, qui est donc de moins
bonne précision que les images prises pour les échantillons centrées autour de chaque défaut. De plus,
la rugosité de surface du dépo6t mise en évidence par un éclairage rasant pour de bons résultats en

corrélation d’images altére quelque peu la mesure de la zone délaminée.

Cloquage Pour la hauteur de cloque, les mesures des éprouvettes se superposent avec celles des
échantillons, Figure 4.8b. On note qu’un tir a 1,46 GW/cm? a conduit a la fissuration de la couche,
qui illustre I’aspect dispersif de la rupture du dépét lorsque les tirs sont effectués pour des niveaux
d’énergie proches de la transition cloque intégre, cloque fissurée en son sommet. Les points corres-
pondant aux tirs qui ont mené a I’écaillage de la couche (D) sont obtenus pour des flux supérieurs a

1,80 GW/cm?, ce qui est cohérent avec les conclusions du chapitre 3.

Nature du substrat L’éprouvette BX4 est en acier 304L et les trois autres éprouvettes sont en super-
alliage base cobalt. On note que les résultats sont trés proches. La nature du substrat ne semble donc

pas influencer les dimensions caractéristiques du défaut résultant.

Conclusion sur I’état intialement préfissuré

Tout au long de cette partie, une procédure permettant de définir I’état initialement pré-fissuré
d’une éprouvette revétue soumise a un cisaillement macroscopique a été mise en place. L’étude préli-

minaire du champ des contraintes dans I’éprouvette a mis en évidence un chargement a gradient pour
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tous les taux de biaxialité de ’étude. De plus, les calculs montrent que le cisaillement est variable le
long du front de fissure. Ces résultats sont néanmoins a nuancer car on se place dans le cas d’'une
éprouvette non revétue. Pour finir, les dimensions caractéristiques des défauts obtenus dans les éprou-
vettes et dans les échantillons du chapitre 3 sont trés proches. La technique de choc laser se révele étre
un outil de générateur de fissure peu dispersif. L’étude menée tout au long de la partie 3.2 du chapitre
précédent a permis de borner l'utilisation de la technique de choc laser pour les types de défauts sou-
haités : (B) ou la cloque est intégre, (C) ou la cloque est fissurée en son sommet et (D) ou la cloque est

partiellement écaillée.
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4.2 Caractérisation de la propagation d’un défaut d’interface sous

sollicitation de cisaillement macroscopique maximal

On ne développe, dans cette partie que le cas de chargement de traction/compression, p = —1 pour
I’éprouvette BX4 ot un seul défaut d’interface a été introduit, BX4-1. L’évolution du défaut d’interface
est suivie par un systéme de deux caméras optiques de mémes caractéristiques permettant d’obtenir
le déplacement hors plan de la surface observée grace a la technique de stéréo-corrélation d’images

décrite en paragraphe 2.6.2.2.

4.2.1 Etapes de la propagation d’un défaut d’interface

A Tétat initial, le défaut BX4-1 est caractérisé par une zone délaminée circulaire de 2,42 mm de
diametre et une cloque de 32 pm de hauteur. Les images de la figure 4.9 sont orientées de sorte que
I’axe de traction soit paralléle a ’horizontale et ’axe de compression soit parallele a la verticale, comme
indiqué sur la figure 4.4.

Dans les premiers instants de l’essai, il est possible d’observer la croissance du flambage de la
couche de céramique mis en évidence par I'éclairage rasant. A partir de | Ugomp | = 0,108 mm, Figure
4.9b, une fissure apparait au sommet de la cloque orthogonalement a I’axe de traction. La zone déla-
minée semble toujours circulaire. Pour un incrément de déplacement imposé supérieur, Figure 4.9¢, la
zone délaminée ainsi que la cloque ont perdu leur circularité. Le délaminage semble s’étre propagé uni-
quement selon la direction de traction. La surface délaminée est de forme elliptique dont I’axe majeur
est parallele a la direction de traction. La fissure au sommet de la cloque s’est propagée partageant la
cloque en deux parties sensiblement égales. Au sommet de chaque « demi-cloque » est apparue une
fissure orthogonale a ’axe de compression. On observe aussi une fissure a la base de la cloque. L’en-
semble des fissures de la céramique sont mises en évidence par la discontinuité de niveau de gris de
I'image. Avant I’écaillage, Figure 4.9d, la zone délaminée s’est propagée selon les deux axes de sollici-
tation, avec une progression plus significative parallélement a la direction de traction. On note que la
partie gauche de la cloque s’est plus étendue que la partie droite. Les fissures bien visibles au sommet
et en base de cloque, se sont propagées.

A Tincrément de déplacement suivant, une partie de la céramique a été éjectée, Figure 4.9e. Le
délaminage semble avoir peu progressé selon 'axe de traction. Une propagation notoire du délami-
nage selon I’axe de compression transforme la zone délaminée en losange. On discerne deux parties
distinctes : la partie de gauche dont la base de la cloque est entiérement fissurée selon un contour
elliptique et la partie droite ou la base n’est que partiellement fissurée. La raie sombre en diagonale
est 'ombre de I’écaille. A I’état final, une seconde partie de la céramique a été éjectée, Figure 4.9f. La
base de la cloque qui a été éjectée décrit une ellipse. La propagation du délaminage selon la direction
de compression contraste de maniére flagrante avec la faible propagation dans la direction de traction.
On note une propagation du délaminage plus étendue dans la partie basse, en direction du centre de
I’éprouvette et 'apparition d’une fissure orthogonale a la direction de traction. A ’état final, le contour
du délaminage est proche d’un carré.

Pour résumer, on observe tout d’abord une augmentation de la hauteur de cloque qui conduit a la

fissuration de son sommet. Il semble que le délaminage ne se propage qu’a partir de 'apparition de la
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(d) | Ucomp | = 0,152 mm @) | Ucomp | = 0,162 mm ®) | Ucomp | = 0,180 mm
FIGURE 4.9 — Observation in situ du défaut BX4-1 soumis a un chargement de traction/compression,
p = —1: (a) a l'état initial apres choc laser, | Ucomp | = 0mm, pour quatre états intermédiaire (b)
| Ucomp | = 0,108 mm (c) | Ucomp | = 0,129mm (d) | Ucomp | = 0,152mm (e) | Ucomp | = 0,162mm et a
état final (f) | Ugomyp | = 0,180 mm

fissure au sommet. La zone délaminée s’étend alors dans toutes les directions. Le délaminage, favorisé
dans la direction de traction, devient elliptique. En augmentant le chargement, la cloque continue de se
déformer, se fissure au sommet et a la base puis s’écaille. Une fois la cloque écaillée, le délaminage se
propage préférentiellement dans la direction de compression. Il semble que le comportement global du
dépot de céramique soumis a une sollicitation quasi-statique est similaire au comportement du dépét
lorsqu’il est soumis a un choc laser : pour ces deux domaines de sollicitation, on note la fissuration de

la cloque qui conduit ensuite a son écaillage lorsque le chargement augmente.

4.2.2 Caractérisation de la propagation du délaminage interfacial

L’analyse des images optiques permet de déterminer ’évolution du délaminage interfacial. La
méthode de traitement des images utilisée est détaillée dans le paragraphe 2.6.2, analyse des essais
biaxiaux. Les images d’une seule des deux caméras sont utilisées. Pour cette analyse, une image est
sélectionnée par palier de déplacement. Les observations du paragraphe précédent sur le délaminage
interfacial conduisent a choisir quatre longueurs caractéristiques de la propagation : les longueurs OT}

et OT5 qui sont l'intersection du front de fissure avec I’axe de traction ¢ et les longueurs OC] et OC)
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Pintersection du front avec ’axe de compression ¢ comme illustré en figure 4.10a. Pour I’étude, les

longueurs sont adimensionnées par le rayon initial de la zone délaminée rg = 1,21 mm :

rpaim — 9T (4.3)
o
4 T

Tgdim  — O (4.4)
o

cpaim — OG (4.5)
o

cgdim _ 002 (4.6)
To

On définit les longueurs moyennes délaminées selon I’axe de traction, DelamT et ’axe de com-

pression, DelamC'. Pour I’étude, elles sont adimensionnées par 7 :

DelamT = T12T2 , (4.7)
DelamC = 01202 , (4.8)
Tonoy = Dd:OmT, (4.9)
Croy = Ddfomc (4.10)

et le rapport ¢ /7 indicateur de lellipticité de la zone délaminée qui permet de caractériser la perte
de circularité du délaminage défini par :

DelamC

= —-— 4.11
re/r DelamT ( )

L’évolution des valeurs T{4™ et T$4™ sont représentées en figure 4.10b, C¢4™ et C§%™ en figure

4.10c et I’évolution des valeurs moyennes 7T}y €t Cpoy en figure 4.10d. Sur chaque graphe le rapport
rcyT est aussi représenté. On définit un seuil a partir duquel 'avancée de la fissure est considérée
comme significative qui correspond & 10 % du rayon initial r. Pour le défaut considéré, cela correspond
a une propagation de 120 um. Ainsi, lorsqu’une longueur adimensionnée dépasse la valeur 1,1, on
considére que le front de fissure a avancé selon la direction considérée. Trois événements observés

dans le paragraphe précédent sont reportés sur les trois graphes : 'apparition de la fissure au sommet

de la cloque, | Ucomp | = 0,108 mm, le premier écaillage, | Ucomp | = 0,159 mm, et le second écaillage,
| Ucomp | = 0,172 mm. Il est a noter qu’a partir de la valeur C' adim — 1 44 obtenue pour un déplacement

de | Ucomp |= 0,152 mm, Figure 4.9d, la longueur OC'; est mesurée sur la droite passant par le centre
O qui fait un angle de 10° avec ’axe de compression car le sommet C; de la surface délaminée est
dévié par rapport a 'axe de compression. La variation des paramétres est exprimée en fonction de la
valeur absolue du déplacement macroscopique | Ucopmp |. On peut désormais proposer une analyse plus

détaillée des principales étapes observées :

1. De I’état initial a la fissuration du sommet de la cloque L’ensemble des valeurs restent en
dessous du seuil. Aucune progression du délaminage n’est détectée. Le rapport 77/c est quasiment

constant et égal a 1, la zone délaminée garde sa circularité.
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FIGURE 4.10 - (a) Schéma représentatif des longueurs caractéristiques de la zone délaminée ; Evolution
des longueurs adimensionnées et du rapport 7¢ /7 avec le déplacement imposé en compression selon
(b) 'axe de traction (c) ’axe de compression et (d) dimensions moyennes dans le cas de I’éprouvette
BX4 pour p = —1

2. Entre la fissuration du sommet de la cloque et le premier écaillage Les trois figures 4.10b,
4.15b et 4.10d montrent que la zone délaminée n’évolue qu’a partir d’une valeur de déplacement ma-
croscopique critique et selon les deux directions de sollicitation. La propagation de T}y et Cruoy est
initiée pour le méme déplacement critique et leurs pentes confirment que le délaminage se propage
bien plus rapidement parallélement a ’axe de traction qu’a ’axe de compression. Le début de la propa-
gation est détectée pour 704%™ 4 partir de I’apparition de la fissure en sommet de cloque. L’augmen-
tation de 704" entraine la chute du rapport r¢ /T Tgdim Cadim et C9dim n’augmentent qu’a partir
de | Ueomp |= 0,119 mm. Les valeurs T4 et C¢4i™ (c’est-a-dire vers le centre de I'éprouvette) sont
toujours supérieures respectivement a 794" et C$4™ (c’est-a-dire vers la bordure de la zone revétue).

A la fin de cette étape, le rapport 7/ atteint sa valeur minimale de 0,68, en accord avec la perte de
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circularité observée dans le paragraphe précédent.

3. Entre les envols d’écaille L’envol de la premiére écaille affecte de maniére significative la propa-

gation du délaminage. En effet, | Ucomyp |= 0,159 mm est le chargement imposé pour lequel la pente est
modifiée pour I'ensemble des longueurs adimensionnées et du point d’inflexion pour le rapport r¢ 7.
Les pentes décrites par T}y,0y et Choy, Figure 4.10d, révelent une accélération de la propagation paralle-
lement a axe de compression et un ralentissement parallelement a ’axe de traction. Plus précisément
la valeur T¢4™ reste quasiment constante contrairement a T¢%™ qui continue de propager a la méme
vitesse que dans la phase précédente. 702%™ est toujours supérieure a T5%™, Parallélement a I'axe de
compression, la pente la plus abrupte est observée pour C§%" La propagation du délaminage est donc
plus rapide en direction du centre de I’éprouvette. Il est & noter que, dans cette phase, la vitesse de
propagation de C¢4™ est plus importante que celle de 7¢%™ au cours de I'étape 2. Enfin, le rapport
Tc/T> @pres avoir atteint sa valeur minimale au moment de 'envol de la premiére écaille, augmente

jusqu’a la valeur 0,89.

4. Du second écaillage a I’état final Dans les derniers instants de ’essai, le délaminage se propage
préférentiellement parallélement a 'axe de compression. La valeur de 7},,, n’augmente que tres fai-
blement alors que Cy,0y continue d’augmenter a la méme vitesse que pour I'étape 3. On constate une
accélération de la propagation de C§%™ et un léger ralentissement de C§%", La longueur adimension-
née C§4™ demeure néanmoins bien supérieure a C§%™, L’évolution du rapport r¢ /7 est identique a
I'étape 3. A I'état final, les valeurs de T}y et Ciyoy sont quasiment égales ce qui se traduit par r¢o )

proche de 1. La valeur finale du rapport est cohérente avec la forme « carrée » observée en figure 4.9f.

Les résultats montrent tout d’abord que la propagation du délaminage n’est pas uniforme paralléle-
ment aux deux axes de sollicitation. De plus, I’avancée du front de fissure dépend du point considéré
sur le front. Parallélement & un méme axe de sollicitation, le délaminage se propage préférentiellement
aux points 77 et C1, c’est-a-dire aux points correspondant 4 un maximum de cisaillement selon le cal-
cul préliminaire mené pour le substrat seul, c.f. paragraphe 4.1.1.3. Par ailleurs, ces résultats mettent
en lumiére le fort couplage entre la propagation du délaminage interfacial et ’état de dégradation de la
couche de céramique. Le délaminage ne se propage qu’a partir d’'une valeur de déplacement macrosco-
pique critique qui est supérieure au déplacement correspondant a 'apparition de la fissure en sommet
de cloque. De plus, les deux instants ou la cloque est éjectée affectent significativement les vitesses de
propagation du délaminage dans les directions de sollicitation. Il est donc nécessaire de caractériser
I’évolution de la cloque pour obtenir une description compléte de ’évolution d’un défaut d’interface

soumis a un cisaillement macroscopique.

4.2.3 Caractérisation de la forme de la cloque

L’évolution de la forme de la cloque est étudiée a partir des résultats de la stéréo-corrélation
d’images dont le principe est détaillé dans le paragraphe d’analyse des essais biaxiaux, paragraphe
2.6.2.2. Cette méthode permet d’obtenir une surface en 3D de la zone d’étude a partir de deux images
planes comme le montre la vue 3D de la cloque a I’état initial, Figure 4.11. 1l s’agit dans un premier

temps de déterminer les dimensions permettant de caractériser la forme de la cloque. La figure 4.12
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FIGURE 4.11 — Vue 3D de la surface du défaut BX4-1 a I’état initial obtenue par stéréo-corrélation
d’images

présente les mesures de I’altitude de la surface du revétement a trois instants de la propagation du
défaut : lors de apparition de la fissure au sommet de la cloque, Figure 4.12a, avant écaillage, Figure
4.12b et a I’état final, Figure 4.12c. Les champs sont superposés aux images optiques correspondantes
respectivement aux figures 4.9b, 4.9¢ et 4.9f. Pour une meilleure lecture, ’échelle pour la mesure d’al-
titude est la méme pour les trois figures. A partir de 'apparition de la fissure en sommet de cloque,
les arétes vives situées au sommet de la cloque ne permettent plus la corrélation d’images. Certaines

zones ne sont donc pas indexées laissant apparaitre I'image brute (grise).

30um

—
Fissure

-30um
@) | Ucomp | = 0,108 mm (®) | Ucomp | = 0,129 mm (©) | Ucomp | = 0,180 mm
FIGURE 4.12 — Cartographies de l'altitude de la surface du dépot obtenues par stéréo-corrélation

d’images : (a) & I'apparition de la fissure en sommet de cloque | Ucomp | = 0,108 mm, (b) avant le
premier écaillage | Ucomp | = 0,129 mm et (c) a I'état final | Ucomyp | = 0,180 mm

Au moment de I'apparition de la fissure, la base de la cloque semble 1égérement elliptique, Figure
4.12a. Avant écaillage, la base de la cloque forme une ellipse dont ’axe majeur est paralléle a la direction
de traction, Figure 4.12b. L’état final montre qu’une partie de la couche de céramique proche de la zone
écaillée s’est déformée, Figure 4.12c. Cette zone correspond plus ou moins a ’avancée du délaminage
au méme instant. On note que la partie du systéme revétu hors de la zone affectée par la propagation
du défaut s’est déplacée de —30 pm. Ce déplacement n’est pas constant sur 'ensemble de la couche,
il est intrinseque au chargement imposé combiné a I'effet Poisson. Il est a noter qu'on observe un

flambage macroscopique de la structure de I’éprouvette au moment du démontage de ’éprouvette. Il
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est donc possible de tirer des champs de déplacement hors plan des dimensions de cloque permettant
sa caractérisation : les dimensions de la base de la cloque qui s’élargit et change de forme au cours
du chargement mais aussi la hauteur maximale de la cloque jusqu’a I’apparition de la fissure en son

sommet.

4.2.3.1 Définition des dimensions caractéristiques

La géométrie de la base de la cloque est définie comme le contour formé par I'intersection entre
la surface acquise par stéréo-corrélation d’images et le plan z = 6 pm. La forme de la base n’est pas
déterminée a une altitude nulle mais a une altitude de 6 um pour que les contours résultants ne soit pas

déformés par le bruit de mesure a la surface du dépot observable sur la figure 4.11.

(ww) o

-30um

FIGURE 4.13 — Schéma de P’extraction des profils selon les axes de sollicitation a partir de la cartographie
d’altitude obtenue par stéréo-corrélation d’images a I’état initial aprés choc laser

Les observations préliminaires du contour de la base de la cloque montrent une évolution similaire
a celle de la zone délaminée. On choisit donc de caractériser le contour par ses dimensions mesurées
parallélement aux axes de sollicitation. Pour déterminer ces valeurs, les profils T-T et C-C sont extraits
des surfaces mesurées selon respectivement les axes ¢ et ¢, passant par le centre O de la zone délaminée
initiale, Figure 4.13. Les lignes moyennes de chaque profil sont définies comme ’altitude nulle du profil
qui sont estimées par la moyenne du profil en dehors de la zone cloquée. Les longueurs caractéristiques
du contour mesurées parallélement & I’axe de traction sont OTY, OT} et les longueurs mesurées pa-
rallélement a I’axe de compression sont OC] et OCY. Deux longueurs moyennes sont définies de la
méme maniere que les longueurs moyennes délaminées DelamT' et DelamC, expressions 4.7 et 4.8.
Les longueurs moyennes dans le cas du contour de base de la cloque Basel et BaseC' suivent les

expressions suivantes :

T|T}
Basel = 12 2 (4.12)
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T\T}
BaseC = 12 2 (4.13)

Dans le chapitre 3 la forme de la cloque est acquise par profilométrie 3D et la surface filtrée permet
de déterminer la hauteur maximale de la cloque. Ici, la surface de la cloque est déterminée par stéréo-
corrélation d’images et la hauteur maximale est mesurée a partir des profils extraits T-T et C-C utilisés
pour la caractérisation du contour de la base. La hauteur de cloque est définie comme la différence
d’altitude entre la ligne moyenne et le maximum du profil. Grace a la stéréo-corrélation d’images, on
obtient une hauteur de cloque de 32 pm et 29 pm par la méthode utilisée dans le chapitre 3, soit 10 %
d’erreur. La superposition des profils extraits selon les axes de sollicitation montre que la technique
de stéréo-corrélation d’images permet d’obtenir un résultat satisfaisant car trés proche du résultat
obtenu par profilométrie 3D, Figure 4.14. On remarque que le bruit de mesure pour la stéréo-corrélation
d’images en dehors de la cloque donne lieu a des erreurs systématiques de mesure de 'ordre de 3 pm.

Ceci est cohérent avec la différence mesurée au sommet de la cloque.

| —Stéréo T-T— Stéréo C-C----Profilo 1 - - - Profilo 2]

Altitude (um)
>

Abscisse (mm)

FIGURE 4.14 — Superposition des profils extraits des surfaces caractérisant 1’état initial obtenues par
stéréo-corrélation d’images et profilométrie 3D

4.2.3.2 Evolution de la base de la cloque au cours du chargement

Ce paragraphe étudie 1’évolution du contour de la base de la cloque a ’aide des longueurs carac-
téristiques OTY], OT3, OC et OCY définies précédemment. Les longueurs déterminées a partir des

profils T-T et C-C sont représentées en figure 4.15a et 4.15b respectivement.

1. De I’état initial a la fissuration du sommet de la cloque Au cours de cette premiére phase,
les mesures des zones flambées, OT{ et OT2’, selon l’axe de traction augmentent trés faiblement alors
que les valeurs OC1 et OCY, selon I’axe de compression restent constantes. Ainsi, la base de la cloque

s’élargit uniquement selon I’axe de traction.

2. Entre la fissuration de la cloque et premier écaillage Jusqu'a | Ucomp |= 0,129 mm, les lon-
gueurs paralléles a 'axe de compression, OCY et OCY, restent quasiment constantes, Figure 4.15b.
Ainsi, la base ne s’élargit pas dans cette direction. Pour des valeurs de déplacement supérieurs, les
fissures présentes a la base de la cloque ne permettent pas d’obtenir le champs hors plan dans cette

zone d’ou 'absence de points de mesure.
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FIGURE 4.15 - Evolution des longueurs caractéristiques de la forme de la base de la cloque en fonction
du déplacement imposé en compression selon (a) 'axe t (b) Paxe ¢

Parallélement a I'axe de traction, la base de la cloque s’élargit de maniére significative. Cet élargis-
sement est tout d’abord symétrique par rapport a I’axe de compression car les valeurs OT] et OT} se
superposent, Figure 4.15a. A partir de | Ucomyp |= 0,129 mm, la cloque perd sa symétrie et s’élargit plus
significativement selon OTY, ce qui est en accord avec la propagation du délaminage analysée dans
le paragraphe précédent. Ainsi, au cours de cette phase la cloque s’élargit uniquement selon ’axe de

traction. Sa base devient elliptique tout comme la zone délaminée.

3. Entre les deux envols d’écaille L’écaillage de la cloque ne permet pas de calculer le déplacement
au bord de la zone écaillée. La mesure des longueurs est impossible, d’ou I’absence de points dans cette
phase. Néanmoins, parallélement 'axe de compression, a | Ucomyp |= 0,172 mm, la couche de céramique
se déforme bien au dela de la partie écaillée mis en évidence par les valeurs de OC} et OCY, Figure
4.15b. La distance OC est alors bien supérieure a OCY. Ce résultat est similaire aux observations dans

le cas du délaminage ou la longueur OC; est bien supérieure a OC, Figure 4.10c.

4. Du second écaillage a I’état final L’écaillage total de la cloque ne permet pas le calcul du dé-
placement hors plan dans la zone voisine de I’axe de traction comme le montre I’abscence de points
indexés dans cette zone sur la figure 4.12c. Selon ’axe de compression, la zone déformée de la couche
de céramique s’étend plus significativement en direction du centre de I’éprouvette, longueur OC1, tout

comme pour le délaminage associé, Figure 4.10c.

Les résultats de 'analyse de I’évolution de la géométrie de la base de la cloque sont en accord
avec I’évolution du délaminage associé. Lorsqu’on trace les variations des longueurs caractéristiques
moyennes des deux composantes du défaut d’interface, Figure 4.16, on note que les valeurs DelamT’
et BaseT présentent des variations cohérentes et que DelamC' et BaseC' aussi. Ainsi, les dimensions

mesurées selon une méme direction de sollicitation mais issues de deux phénomeénes liés (le délaminage
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FIGURE 4.16 — Evolution des dimensions moyennes de la base de la cloque DelamT' et Delam(C' ainsi
que de la zone délaminée BaseT et BaseC

et le cloquage) sont cohérentes entre elles. Logiquement, on retrouve que les dimensions du contour
de la base de la cloque sont généralement plus faibles que celles du délaminage. Il est possible que le
plan z = 6 pm choisi pour définir le contour de la base de la cloque soit a une altitude trop importante
et entraine une probable sous-estimation des dimensions de la base de la cloque. Le bruit de mesure
ne permet pas de définir un plan a plus basse altitude, il faut alors filtrer les courbes obtenues pour
s’approcher au mieux des valeurs de la zone délaminée. Néanmoins, la technique de stéréo-corrélation
d’images permet d’obtenir des résultats trés satisfaisants pour mener une analyse fine de la géométrie

de la cloque de céramique soumise a un cisaillement macroscopique.

4.2.3.3 Analyse de I’évolution de la cloque de I’état initial a la fissuration en son sommet

Ce paragraphe se concentre sur la phase 1 de propagation du défaut d’interface pour mieux com-
prendre I’évolution de la couche de céramique jusqu’a fissuration du sommet de la cloque. Les résultats
précédents montrent que, au cours de cette phase, la zone délaminée ne se propage pas et que la base
de la cloque s’élargit légérement selon I’axe de traction. Pour cela, on étudie ’évolution de la hauteur
de cloque avec le déplacement macroscopique imposé, Figure 4.17, 'instant ou la fissure est détectée
sur les images brutes est indiqué par une fléche.

La hauteur de cloque augmente avec le déplacement. On note des ruptures de pente pour | Ueomp |=
0,085 mm et 0,095 mm. Aucune singularité n’est détectée sur les images brutes correspondant a ces dé-

placements appliqués.

On choisit alors d’utiliser la technique de soustraction d’images pour détecter la présence éventuelle
d’une fissure qui est mise en évidence par la variation de niveaux de gris. Avant | Ucomp |= 0,085 mm,
la soustraction de I'image courante, Figure 4.9a, a 'image référence met en évidence I’augmentation du
bombé. Lorsque I'image de référence est soustraite a I'image associée a | Ucomyp |= 0,085 mm, lieu de

la premiére rupture de pente, il apparait en plus du bombé une aréte vive en sommet de cloque quasi-
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FIGURE 4.17 — Evolution de la hauteur maximale de la cloque, déterminée a partir des résultats de la
stéréo-corrélation d’images, avec le déplacement macroscopique imposé

ment orthogonale a la direction de traction, Figure 4.18a. Il est probable que le niveau de déplacement

appliqué ait conduit a la fissuration du dépét.

Entre les déplacements | Ucomp |= 0,085 mm et 0,095 mm, avec I'augmentation du bombé, une
aréte vive plus marquée se forme, Figure 4.18b. La géométrie de I’aréte correspond a celle de la fissure
observée en figure 4.9¢. Il semble donc qu’une fissure parcourt la couche de céramique non détectable
sur les images optiques brutes. Enfin, la soustraction de I'image associée a | Ucomp |= 0,106 mm,
instant ou la fissure est détectée sur I'image brute, & celle associée a | Ugomp |= 0,095 mm met en
évidence la fissure apparente et 'augmentation du bombé de la cloque, Figure 4.18c. L’aréte observée

a I'étape précédente n’apparait pas aprés soustraction d’images. Elle n’a donc pas évolué entre ces

@ (b) ©

FIGURE 4.18 — Résultats de la soustraction des images correspondantes aux déplacement macrosco-
piques : (a) | Ucomp |= 0,085 mm — | Ucomp |= 0mm (b) | Ugomp |= 0,095 mm — | Ucomyp |= 0,085 mm et
(©) | Ucomp |= 0,106 mm — | Ucomyp |= 0,095 mm
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FIGURE 4.19 — Distributions des déplacements U, et U, le long de 'axe ¢ pour les déplacements imposés
@) | Ucomp | = 0,106 mm, (b) | Ucomyp | = 0,095mm, (¢) | Ucomyp | = 0,085 mm et (d) | Ucomyp | = 0,080 mm

deux incréments de chargement. Lors de Popération de soustraction d’images, I'image résultante est
déformée. Il est donc nécessaire de valider ces constatations a I'aide des champs de déplacements

calculés par stéréo-corrélation d’images.

La présence d’une fissure se traduit par une discontinuité sur le champ de déplacement dans le plan
et hors du plan. Pour mettre en évidence une éventuelle discontinuité, on extrait les déplacements hors
plan, U, et dans le plan parallele a I’axe de traction, U, selon le profil T-T car ce profil traverse la fissure
au sommet. Les mesures des déplacements sont centrées sur le point O centre de la zone délaminée
initiale et présentées en figure 4.19. On choisit ici de les présenter dans I’ordre anti-chronologique pour
déterminer précisément le lieu de la discontinuité pour un rapport signal sur bruit optimal.

Lorsque la fissure est apparente, la variation des déplacements est illustrée en figure 4.19a. La fis-
sure entraine un point d’inflexion sur la courbe des déplacements dans le plan, Uy, et un changement
de pente pour U,. On constate les mémes variations de déplacements lorsque | Ucomp |= 0,095 mm,
Figure 4.19b. Lorsque | Ucomp |= 0,085 mm, les variations des déplacements sont caractéristiques de la

cloque fissurée en son sommet dont I’amplitude est plus faible que pour | Ucomp |= 0,095 mm, Figure

4.19c. Pour un déplacement plus faible, | Ucomp |= 0,080 mm, le déplacement U, ne présente pas de
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changement de pente brutale et les variations du déplacement U; sont trop faibles pour avancer la pré-
sence d’un point d’inflexion, Figure 4.19d. Les champs de déplacement permettent donc de confirmer

les hypothéses émises grace aux résultats de la soustraction d’images.

Ainsi, la couche de céramique s’endommage lorsque la hauteur de cloque augmente, a partir de
| Ucomp |= 0,085 mm, et se fissure orthogonalement a la direction de traction. L’étude montre que la
soustraction d’images et les champs de déplacement permettent de mettre en évidence la fissuration
non visible sur les images brutes. Cette fissure se traduit par un saut d’altitude du sommet de la cloque,
une discontinuité du déplacement dans le plan de la couche mais aussi I'apparition d’une aréte vive

lorsqu’on utilise la technique de soustraction d’images.
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4.3 Analyse par éléments finis de la propagation d’un défaut

d’interface

L’exploitation des résultats expérimentaux ont permis de mettre en évidence les étapes de pro-
pagation d’un défaut d’interface soumis a un cisaillement macroscopique et d’analyser 1’évolution de
ses dimensions caractéristiques avec le chargement macroscopique. Les résultats montrent notamment
que le défaut initialement circulaire prend une forme de diamant et que la propagation du défaut dé-
pend de la position du point sur le front de fissure. Le but de cette partie est d’analyser ces conclusions
a partir d’'un modéle de zone cohésive dans lequel est introduit initialement une zone délaminée et le
cloquage de la céramique. Il s’agit de mieux comprendre les modes de sollicitation en pointe de fissure
conduisant a la propagation du délaminage du systéme revétu et non d’identifier une ténacité d’in-
terface. L’analyse s’appuie sur les résultats expérimentaux du défaut BX4-1. Les calculs sont effectués
grace au code Zset [Zset, 2016].

4.3.1 Construction du modéle

Pour avoir une bonne représentativité des conditions de chargement d’un essai mécanique, toute la
partie utile de I’éprouvette sollicitée est généralement modélisée et les conditions aux limites imposées
sont celles fixées au cours de l'essai. Dans le cas de la modélisation de la propagation du délaminage
avec des éléments cohésifs, il est nécessaire d’avoir un maillage fin dans la zone ol le délaminage se
propage, une zone d’environ 5mm de c6té d’aprés les mesures des longueurs délaminées de la figure
4.16. Le critére pour définir la taille de maille est d’avoir plusieurs éléments dans la process zone. Cette
zone refléte la portion de 'interface qui est en train de se décoller. La process zone peut étre estimée
expérimentalement par la différence de rayon de la base de la cloque et du rayon de la zone délaminée.
D’apreés la figure 4.16, cette valeur est d’environ 250 pm. La partie utile de I’éprouvette a modéliser est
d’environ 100 mm de c6té sans la partie de fixation a la machine, le plan est présenté en figure 2.11. La
modélisation complete du probléme conduirait donc a un nombre d’éléments conséquent et donc a des
temps de calcul prohibitifs. On choisit de réduire le temps de calcul en modélisant uniquement la zone
d’intérét, c’est-a-dire une région incluant le défaut d’interface a I’état initial et a I’état final. Les condi-
tions aux limites imposées sur le modéle sont alors déterminées a partir des mesures de déplacement

au bord de la région d’intérét, mesures obtenues par corrélation d’images [Hild et Roux, 2006].

4.3.1.1 Résultats de la corrélation d’'images

On choisit de modéliser la propagation du délaminage jusqu’a | Ucomp |= 0,152 mm, état corres-
pondant a la figure 4.9d apres I’apparition de la premiere fissure et avant I’écaillage de la couche. On
utilise le logiciel Correli pour calculer le champ des déplacements au cours du chargement. Le prin-
cipe de la méthode de corrélation d’images est décrit dans le paragraphe 2.6.2. La figure 4.20 présente
le maillage utilisé pour la corrélation d’images superposé a I'image optique du défaut a I’état initial,
Figure 4.20a, et pour | Ucomp |= 0,152 mm, Figure 4.20b.

Les fissures qui apparaissent dans la couche de céramique avec 'augmentation du déplacement
imposé entrainent une erreur importante sur les mesures de déplacement. Pour supprimer l'erreur, la

zone ou se trouvent ces fissures est exclue du calcul comme le montre la figure 4.20a. Les déplacements
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(a) (b)

FIGURE 4.20 - Maillage utilisé pour la corrélation d’images (a) a 'état initial | Ucomp |= 0 mm et (b) a
| Ucomp |= 0,152 mm

obtenus dans le plan U; et U, sont présentés respectivement en figures 4.21a et 4.21b. On note que la
zone de calcul s’est légérement réduite avec le chargement macroscopique. Ceci est dii & une erreur

locale qui entraine 'exclusion automatique [Réthoré et al., 2008].

4,60px| = 38um

5 3,19pxl = 27uym

-2,40px| = -20pmy
(a) (b)

FIGURE 4.21 — Champ de déplacement a la surface de la céramique dans la zone d’intérét (a) U; et (b)
Ue

-4,80px| = -40um

4.3.1.2 Extraction des déplacements

On choisit d’extraire les déplacements le long d’un cercle. Cette géométrie permet d’avoir une va-
riation continue des déplacements et aucune singularité contrairement a une géométrie carrée, déja
utilisée pour un cas de chargement idéal [Sapardanis et al., 2016]. Dans cette partie, on cherche a amé-
liorer la représentation du probléme. Le rayon du contour Cj est fixé & R, = 5,3mm. Le disque de
contour Cj contient alors le délaminage a I’état final, Figure 4.20b. De plus, la zone délaminée est suf-
fisamment éloignée du contour du cercle ou sera appliqué le chargement pour le calcul éléments finis.

Les points du maillage de la corrélation d’images ne passent pas exactement par le cercle de rayon R,
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les valeurs de déplacement sont alors extraites aux points les plus proches du contour. La variation du

vecteur déplacement U;i 4 U, le long du cercle est présentée en figure 4.22.

FIGURE 4.22 — Variation du vecteur déplacement U;t + U, dans le plan le long du cercle Cy

1800

. Cercle Co

1600y
1400f
1200y
1000r
800~
600r

o

Axe compression (pxl)

4001

i

~.

ST

NG

« Points extraits de la corrélation

=
F—=

=

2000

1000
Axe traction (pxI)

500

1500

2000

4.3.1.3 Définition des conditions aux limites pour le modéle

Les variations des déplacements dans le plan U; et U, le long du contour Cj obtenues par corré-

lation d’images sont représentées respectivement en figures 4.23a et 4.23b. L’abscisse curviligne s est

nulle au point noté A, Figure 4.20b, et tourne dans le sens trigonométrique.
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FIGURE 4.23 — Variations des déplacements avec ’abscisse curviligne s extraits des mesures par corré-
lation d’images et leurs interpolations sinusoidales (a) Uy (b) U,

Les évolutions des champs avec ’abscisse curviligne sont trés proches de deux sinusoides. On note

que les deux courbes ne sont pas en phase. On choisit donc d’interpoler les variations des déplacements

extraits par deux fonctions sinusoidales qui seront ensuite injectées dans la mise en données du calcul :

Ut

0,009 + 0, 0258 cos(s/R.),

(4.14)
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U, = —0,010+ 0,0276sin(s/R. — ) (4.15)

4.3.2 Choix de modélisation
4.3.2.1 Géométrie et conditions aux limites

La modele utilisé est un cylindre dont la base circulaire est de rayon R, fixé dans le paragraphe
précédent a 5,3 mm, Figure 4.24a. Il est composé de trois strates : le substrat et la couche de céramique
modélisés par des éléments volumiques ¢3d20. et I'interface représentée par des éléments cohésifs,
Figure 4.24b. Dans la zone ou le délaminage se propage les mailles sont de 35pm de c6té permet-
tant d’avoir plusieurs éléments dans la process zone. Le nombre de degrés de liberté du calcul est de
1004 760. Le substrat est de 3 mm d’épaisseur et la couche de céramique fait 50 pm d’épaisseur. Les

éléments représentant I'interface sont d’épaisseur nulle.
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FIGURE 4.24 — (a) Vue 3D du modéle cylindrique et marqué d’un trait de coupe qui définit (b) la vue en
coupe détaillée du modéle

Le cylindre est centré sur un défaut d’interface parfaitement circulaire. La zone délaminée est
représentée par un disque de rayon rop = 1,21 mm correspondant a I’état initial de la zone délaminée
du défaut BX4-1 détaillé dans le tableau 4.4. Pour représenter la zone délaminée dans le modéele, on
supprime les éléments d’interface inclus dans le disque de rayon rg. La géométrie choisie pour la
cloque initiale est mise en évidence par la vue en coupe de la figure 4.24b. La géométrie de la cloque

suit le profil :

2 + y2) (4.16)

Z(x,y,2) =2+ ho(l - r—%

ou z, y et z sont respectivement les coordonnées initiales du point considéré dans le revétement
dans le repére (£, €, Z). Z correspond a la position finale de ce méme point aprés la déformation de la
couche de céramique. La hauteur maximale h est fixée a 31 um et le rayon de la base de la cloque r; a

1 mm d’apres les mesures effectuées a partir de la stéréo-corrélation d’images du paragraphe 4.2.3.
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Les déplacements U; et U, sont imposés sur ’ensemble de la surface extérieure du cylindre repré-
sentée en orange en figure 4.24a. Ces déplacements sont homogeénes dans I’épaisseur, indépendants de

z, et varient selon les fonctions sinusoidales définies par I'expression 4.14 pour U, et 4.15 pour U..

4.3.2.2 Loi cohésive

L’interface est représentée par des éléments cohésifs suivant une loi cohésive bilinéaire proposée
par Alfano et Crisfield [Alfano et Crisfield, 2001]. Cette loi est de la méme forme que la loi utilisée pour
la modélisation de la propagation d’onde de choc dans le chapitre 3. L’endommagement est décrit par
la variable A qui caractérise 'ouverture relative de la fissure et associé a « une fonction de flux selon

les équations suivantes :

P (4.17)
n 1+ (k)
Ll

K = <u"> + <ut> -1 (4.18)
Un,0 Ut,0
Un,0 Ut,0

- 1Y 1324 4.19

n 5, 5 (4.19)

ou (.) est la fonction de Macaulay, i.e. (k) = ksix > Oet (k) = 0sik < 0. uy, et us correspondent
respectivement aux valeurs de déplacement en ouverture et en cisaillement et ¢, et J; sont les maxima
des sauts de déplacement qui leur sont associés avant la rupture du niveau du point de Gauss considéré.
Les parametres u,, o et u; o représentent le maximum de déplacement de la loi cohésive en traction et
en cisaillement. La variable d’endommagement A4z, qui est la valeur maximale de ) atteinte dans
linterface, augmente de 0 (aucun endommagement) a 1 (U’élément est rompu). Les composantes nor-
males et de cisaillement du vecteur de contrainte cohésive T, i.e. T}, = (fﬁ)ﬁ = T,1, Figure 4.25a, et
T, =T — T, Figure 4.25b, sont définis par :

Tn = 7F()\max) (420)
Un,0

T;S = aiF(/\ma;r) (4.21)
Ut,0

FO\) = oma(l—N) (4.22)

Ol Tpmqy est le maximum de contrainte supporté par un élément et « le paramétre de couplage qui
permet d’ajuster 'effort transmis en ouverture et en cisaillement pour une méme valeur de F', fonction
de A.

Les parameétres utilisés pour cette étude sont regroupés dans le tableau 4.5. L’énergie de rupture de
I'interface en mode I, G, est alors de 5,0 x 1072 J/m? et en mode II, GJ, est de 5,0 x 1073 J/m?. Une
analyse paramétrique préliminaire a mis en évidence 'influence du rapport des déplacements critiques
cisaillement sur ouverture, d;/d,,, sur la forme finale de la zone délaminée. Lorsque J; est faible devant

On, il est possible d’obtenir la forme délaminée observée expérimentalement.
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Omax Omax |---memo :

(a) (b)

FIGURE 4.25 — Fonctions de saut de traction/déplacement pour une loi cohésive bilinéaire (a) T}, (uy,)
dans la direction normale et (b) T;(u;) dans la direction tangentielle

TABLE 4.5 — Paramétres utilisés pour la loi cohésive

Omax (MPa) 5% (mm) 5t (mm) Un,0 (mm) Ut,0 (mm) «
10. 107° 5,/10 1076 Uno/10 1.

4.3.2.3 Matériaux

Le substrat en acier 304L suit un comportement élasto-viscoplastique défini par une loi d’écou-
lement plastique de type Norton avec un écrouissage cinématique non linéaire qui suit ’expression
4.1. Les parameétres utilisés pour décrire le comportement du matériau sont regroupés dans le tableau
4.2. La couche de céramique est considérée comme purement élastique avec un module d’Young F
de 111 GPa et un coefficient de Poisson v de 0,3 [Amsellem, 2008]. Les contraintes résiduelles dues au
procédés de projection sont négligées. De plus, la fissuration de la couche de céramique au cours du

chargement n’est pas modélisée.

4.3.3 Comparaison des champs de déplacement

Il s’agit dans un premier temps de comparer les champs de déplacements dans le plan de sollicita-
tion obtenus par le calcul et par la corrélation d’images pour valider les conditions aux limites fixées
préalablement. La figure 4.26 représente les champs de déplacements Uy et U, a la surface de la couche
de céramique obtenus par corrélation d’images a gauche et par le calcul a droite en conservant les
mémes échelles de couleur. La zone noire observée sur les champs de la corrélation d’images est la

zone exclue du calcul car elle inclue les fissures de la céramique.

On note que les champs obtenus par corrélation d’images présentent des profils « circulaires »
qui ne sont pas exactement reproduites par le calcul. Pour améliorer les résultats, il est nécessaire
d’affiner la représentation des courbes Uy et U, présentées en figure 4.23. Les résultats obtenus avec les

conditions aux limites sinusoidales fixées sont cependant jugés trés satisfaisants.
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4.3.4 Premiéres croissances du défaut

Les résultats expérimentaux mettent en évidence une propagation du défaut d’interface en deux
étapes : augmentation de la hauteur de cloque jusqu’a fissuration de son sommet puis propagation du
délaminage et fissuration de la couche de céramique jusqu’a écaillage. Le modéle mis en place dans
cette partie est un modeéle préliminaire, idéalisé par rapport aux résultats expérimentaux puisqu’il ne
prend ni compte des contraintes résiduelles, ni de la fissuration de la couche de céramique. Les résultats

issus du calcul n’en restent pas moins cohérents avec les résultats expérimentaux.

Gréce a I'ajustement des parameétres de la loi cohésive, les premiéres croissances du délaminage
apparaissent selon 'axe de traction ¢ comme l'illustre la cartographie de 'endommagement des élé-
ments d’interface en figure 4.27a. Ce résultat est cohérent avec les observations de la propagation du
délaminage, Figure 4.10. De plus, la surface de la céramique se déforme au cours du chargement et son
sommet se déplace de 10 pm, Figure 4.27b, correspondant au déplacement imposé | Ucopp |= 0,152 mm.
Expérimentalement, la cloque est fissurée mais la hauteur de cloque est indéterminée car la carto-
graphie des mesures d’altitude est incompleéte, c.f. figure 4.12. Lorsque la fissure apparait, Ucomp |=
0,108 mm, la hauteur de cloque est de 92 um, Figure 4.17, et le sommet de la cloque s’est déplacé de
60 pm. L’augmentation de la hauteur de cloque issues du calcul reste donc faible par rapport aux résul-
tats expérimentaux présentés en figure 4.17 car la fissuration possible de la couche de céramique n’a
pas été identifiée. De plus, les parametres choisis pour la loi cohésive peuvent limiter la souplesse de

Pinterface et donc restreindre la croissance de la cloque.
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FIGURE 4.26 — Comparaison des champs de déplacement a la surface de la céramique obtenus par
corrélation d’images et par le calcul
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(a) Eléments cohésifs (b) Surface de la céramique

FIGURE 4.27 — (a) Cartographie de 'endommagement des éléments d’interface uniquement en vue de
dessus pour les premiéres croissances du délaminage (b) Champs de déplacement hors plan U, de la
surface de la couche de céramique

4.3.5 Modes de sollicitation en pointe de fissure

Il s’agit ici d’analyser la variation des modes de sollicitation le long du front de fissure pour un tres
faible niveau d’endommagement de l'interface (A << 1). Dans le cas d’un modéle de zone cohésive,
les variables d’analyse des modes de sollicitation sont directement liées aux sauts de contraintes et/ou
déplacements locaux, pilotées par le comportement mécanique imposé par la loi cohésive. Il est donc
plus simple d’utiliser les composantes locales des contraintes a 'interface pour ’analyse des modes de
sollicitation plutot que les facteurs d’intensité des contraintes.

On s’intéresse ici a la variation de 7},, la contrainte normale, et de T,, = /T3 + T/, la norme des
contraintes de cisaillement, le long du front de fissure. La figure 4.28 présente les champs de contraintes

uniquement en vue de dessus dans les éléments d’interface.

Tn (MPa) Teq (MPa)
3,8 3,9

Cc
i 0 t
Fermé <——  Quvert —>

.

B . —1— H o

(a) Contrainte normale (b) Contrainte de cisaillement normée

FIGURE 4.28 — Vue de dessus des éléments d’interface représentant les composantes de traction cohé-
sives pour un niveau d’endommagement tres faible de I'interface (a) 7;, et (b) Tt

On note tout d’abord une forte variation des contraintes le long du front de fissure pour les deux
composantes de contrainte. La composante 7}, associée au mode d’ouverture est positive selon la di-

rection de traction, et négative selon la direction de compression, Figure 4.28a. Ainsi, la pointe de
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fissure est ouverte selon la direction de traction et fermée selon la direction de compression. De plus,
la norme des contraintes de cisaillement, associée aux modes de cisaillement, atteint ses extrema selon
les directions de sollicitation, Figure 4.28b.

L’étude analytique d’une cloque formée par un film mince montre que la fissuration du sommet
de la cloque entraine une augmentation de ’angle de mixité modale 1), et donc une prépondérance du
mode de cisaillement détaillée dans le paragraphe 1.2.4.1 de la partie bibliographique [Thouless, 1993].
La présente analyse ne permet pas une identification fine de I’angle de mixité modale cependant, I’état
local des contraintes apporte une premiére explication quant a la forme elliptique observée expérimen-
talement. Les résultats de la partie expérimentale ont montré que la propagation a lieu préférentielle-
ment selon les axes de sollicitation. Ainsi, plus le cisaillement local est important plus le délaminage
se propage. D’autre part, on a noté que le délaminage se propage de maniére la plus significative selon
I’axe de traction, la ou le calcul montre que la pointe de fissure est ouverte. L’ensemble de ces résul-
tats est cohérent avec ceux établis dans [Sapardanis et al., 2016] pour un modéle ou les conditions aux

limites imposées sont idéalisées.

Conclusion sur le modéle de zone cohésive

Le modéle mis en place a partir résultats de la corrélation d’images dans cette partie vise a ob-
tenir des conditions aux limites plus proches des résultats expérimentaux. Les résultats obtenus sont
cohérents avec les observations expérimentales et permettent d’accéder a la variation des modes de
sollicitation et de donner une premiere explication quant au réle de chaque mode de sollicitation dans
la propagation du délaminage interfacial. Ce modéle demeure encore idéal puisqu’il ne prend pas en
compte I’état réel de la couche de céramique, c’est-a-dire 1’état des contraintes résiduelles et I'endom-

magement au cours de la sollicitation biaxiale, et la souplesse réelle de I'interface.
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4.4 Influence du cisaillement macroscopique sur la propagation du

délaminage

Cette partie a pour but d’analyser I'influence du cisaillement macroscopique sur la propagation
du délaminage interfacial tout d’abord a partir des résultats expérimentaux. Le cisaillement macrosco-
pique est évalué par le taux de biaxialité p. Trois taux de biaxialité distincts sont étudiés : p = —1, -0,5
et —0,1. Puis, 'influence du cisaillement est analysée a une échelle plus locale, au niveau du front de
fissure a ’aide d’une analyse par éléments finis basée sur la mécanique linéaire élastique de la rupture

(MLR). Nous reprenons ici les résultats récemment publiés dans Surface and Coatings Technology.

4.4.1 Influence du taux de biaxialité sur la propagation du délaminage
4.4.1.1 Les défauts de I’étude

Les essais ont été effectués sur les éprouvettes BX2, BX3 et BX4 dont les états initialement préfis-
surés ont été détaillés dans la partie 4.1. Les éprouvettes sont en superalliage base cobalt. Certains des
défauts présents sur les éprouvettes n’ont pas propagé ou présentent une taille de zone délaminée finale
de faible taille, probablement due aux caractéristiques initiales du défaut (flambage et délaminage). Par
conséquent, seuls les défauts dont la vitesse de propagation est la plus importante sont sélectionnés
pour I’étude : BX1-3, BX2-3 et BX3-4 dont les caractéristiques géométriques sont rappelées dans le ta-
bleau 4.4. Chaque défaut présente un état initial différent. En effet, BX1-3 présente une cloque fissurée,
la couche de céramique associée au défaut BX2-3 est integre et le sommet du défaut BX3-4 est écaillé.

Les défauts analysés ne se propagent pas jusqu’a écaillage de la cloque contrairement au défaut
d’interface, BX4-1, analysé précédemment. La fenétre d’observation inclut I’ensemble du revétement de
Iéprouvette, ce qui permet d’observer tous les défauts présents a I'interface du revétement mais réduit
la résolution de I'image. Il est donc plus difficile de détecter les fissures de la couche de céramique que

dans la partie précédente. Ainsi, seule la propagation du délaminage est caractérisée.

4.4.1.2 Dimensions caractéristiques du délaminage

Pour 'ensemble des défauts des trois éprouvettes étudiées, les mémes phénomenes au cours de la
propagation du défaut ont été observés : augmentation du flambage, perte de circularité de la cloque et
de la zone délaminée, et enfin fissuration de la couche de céramique au sommet de la cloque et a sa base.

Ce sont les mémes mécanismes observés sur le défaut BX4-1, paragraphe 4.2.1. La figure 4.29 présente

FIGURE 4.29 — Image optique en vue de dessus des défauts a I’état final pour les taux de biaxialité (a)
p=—1,(b)p=—-0.5and (c) p = —0.1
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I’état final des défauts étudiés. On note que la forme du délaminage est plus ou moins elliptique. Dans
le cas de traction/compression, p = —1, la zone délaminée finale est en forme de diamant, Figure 4.29a.
Ce facies de délaminage est trés similaire a celui observé en figure 4.9d dans le cas du défaut BX4-1,

soumis aussi a un chargement en traction/compression.

Pour décrire correctement la localisation du front de fissure, on utilise un repére d’axes cylindrique
(r, 0) centré en O centre de la zone délaminée, Figure 4.30. La méthode de traitement d’image utilisée
est la méme que dans le paragraphe 4.2.2. Les mesures de longueurs sont effectuées a § = 0 selon
l’axe de compression, a 90° selon de traction, et a = 45° et 135°. La résolution des images ne permet
pas d’effectuer une mesure précise des longueurs du centre au front de fissure contrairement a ce qui
a été effectué dans le paragraphe 4.2.2. Les longueurs globales 1175, C1Co, E1FE5 et F1 Fy sont donc

mesurées.
Vérin compression

Front de fissure

B

c,

R

o ‘ Centre éprouvette Vérin traction >

FIGURE 4.30 — Schéma représentatif du contour de la zone délaminée et de ses dimensions caractéris-
tiques

4.4.1.3 Evolution du front de fissure

Les mesures des longueurs caractéristiques présentées dans le paragraphe précédent sont effec-
tuées a trois instants de chargement décrits par leur valeur de déplacement imposé | Ucomy | pour
les trois défauts étudiés. Ces mesures sont adimensionnées par le diameétre initial de zone délaminée
de chaque défaut 2r(. Les variables T,y et Cj,0y, suivant respectivement les expressions 4.9 et 4.10
définies dans la partie 4.2.1, sont utilisées selon les axes de sollicitation. L’évolution des demi-contours
des zones délaminées est présentée en figure 4.31. Chaque contour est un contour approximé a partir
des cinq points de mesure. Les points représentent les demies longueurs mesurées pour les angles 6 =
0, 45°, 90° et 135° et adimensionnées par 7.

Dans tous les cas, le délaminage s’est propagé dans toutes les directions. De plus, on constate que
le délaminage se propage plus significativement selon ’axe de traction que selon I’axe de compression
et ce, quel que soit le taux de biaxialité. Ce résultat est similaire a ceux de I’analyse menée dans le
paragraphe 4.2.2 pour le défaut BX4-1. Lorsque le cisaillement macrosocopique est maximum, p = —1,

c’est pour les positions angulaires § = 45° et 135° que le délaminage s’est le moins propagé. Enfin, on
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FIGURE 4.31 — Evolution des contours des zones délaminées approximés a trois instants de I’essai pour
@p=—-1(0b)p=-05et(c)p=-0.1

note que pour une valeur de déplacement imposé égale ou plus élevée | Ucomp |, la propagation du

délaminage dans toutes les directions diminue lorsque le taux de biaxialité augmente de —1 a —0, 1.

Par exemple, pour p = —1, la zone délaminée obtenue & | Ugomyp |= 200 pm posséde une plus grande
surface que la zone délaminée obtenue a | Ucomyp |= 320 pm pour p = —0, 1, respectivement en figures
4.31a et 4.31c.

4.4.1.4 Caractérisation de la propagation du délaminage

Afin de caractériser I'influence du cisaillement macroscopique sur la propagation du défaut d’inter-
face, deux dimensions caractéristiques sont sélectionnées. D’une part, on utilise la longueur délaminée
adimensionnée 7,,, définie par I'expression 4.9 qui met en évidence la vitesse d’avance du front de
fissure le long de 'axe de traction. D’autre part, la perte de circularité du défaut est caractérisée par
l'indicateur d’ellipticité r¢ /7 défini par I'expression 4.11. La figure 4.32 présente I'évolution de la lon-
gueur adimensionnée T,y en trait pleins et du rapport ¢ /7 en ligne pointillée. Les valeurs pour le

défaut BX4-1 avant écaillage, analysé dans la partie précédente, sont ajoutées a la courbe.

Cas de traction/compression On note que les défauts BX4-1 et BX1-3 se propagent a partir d’'une
valeur de déplacement imposé trés proche. Le défaut BX4-1 se propage plus rapidement selon I'axe
de traction que le défauts BX1-3. Plusieus paramétres différent entre les deux défauts : la nature du
substrat, I’épaisseur de la couche d’alumine, le type de défaut (cloque intégre pour BX4-1 et cloque
fissurée pour BX1-2) et la position initiale sur I’éprouvette BX-1 est positionné a R = 6 mm et BX1-3 a

R =9mm.

Influence du cisaillement macroscopique Les défauts BX1-3, BX2-3 et BX3-4 sont ici considérés.

On note tout d’abord que la longueur délaminée augmente a partir d’'une valeur de déplacement imposé
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FIGURE 4.32 — Evolution de la longueur délaminée selon I'axe de traction DelamT" adimensionnée par
le rayon initial du défaut r ainsi que I'indicateur dellipticité ¢ /7 avec le déplacement macroscopique

| Ucomp |

seuil. Plus le taux de biaxialité augmente, de —1 vers —0, 1, plus la valeur seuil de | Ucormp | augmente.
Ceci est cohérent avec le niveau de cisaillement macroscopique calculé dans le substrat, Figure 4.5,
qui diminue lorsqu’on augmente p a déplacement constant dans la direction de compression. D’autre
part, la vitesse de propagation du délaminage augmente avec le cisaillement macroscopique, mis en
évidence par des pentes de courbes de plus en plus abruptes lorsque p tend vers —1. Il apparait que
pour un déplacement imposé | Ucomp | de 200 pm, aucune propagation significative n’est observée
pour les cas p = —0,5 et —0, 1 alors que le délaminage s’est largement propagé dans le cas p = —1.11
semble que le déplacement imposé seuil corresponde aussi au début de la perte de circularité du défaut
car ro/r chute plus ou moins au moment ou la zone délaminée commence a se propager selon la
direction de traction. De plus, la vitesse associée a la perte de circularité augmente avec le cisaillement
macroscopique. Ces résultats doivent étre validés avec des grandeurs locales telles que la contrainte ou

la déformation dans le substrat ou dans la couche de céramique.

4.4.2 Analyse par éléments finis

Les résultats expérimentaux ont montré que i) la forme initialement circulaire du défaut prend une
forme elliptique ou de type diamant pour les conditions testées de chargement et ii) le cisaillement
macroscopique influence aussi bien la forme finale du délaminage que la vitesse de propagation du
délaminage.

L’analyse par éléments finis menée dans la partie 4.3 est effectuée a partir d'un modéle de zone
cohésive et a permis de donner une premiere explication quant a la forme des premiéres croissances
de la zone délaminée. Cette analyse a été effectuée uniquement pour un taux de biaxialité p = —1.

Dans cette partie, quatre taux de biaxialité sont pris en compte afin d’analyser I'influence du cisaille-
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ment macroscopique sur les modes de sollicitation le long du front de fissure. Ces résultats sont ex-
traits de [Sapardanis ef al, 2016]. Nous sommes donc restés sur une approche simplifiée des condi-
tions aux limites qui seront détaillées par la suite pour un cas homogene. En effet, cette analyse
permet de comprendre I'influence du cisaillement macroscopique sur I’évolution des sollicitations lo-
cales. Nous ne reprenons pas ici les calculs issus du modéle de zone cohésive qui sont détaillés dans
[Sapardanis et al., 2016].

Cette analyse est basée sur la mécanique linéaire élastique de la rupture (MLR) pour un maté-
riau homogéne ou un défaut caractérisé par une zone délaminée et un flambage est introduit comme
I’état géométrique initial du systéme avant chargement mécanique. Les calculs sont effectués grace
au code Zset [Zset, 2016]. Les facteurs d’intensité des contraintes locales (FIC), sont obtenus par un
calcul d’intégrale J la méthode d’intégrale d’interaction [Toshio et Parks, 1992, Chiaruttini et al., 2010,
Chiaruttini et al.,, 2011]. Cette méthode est valable uniquement pour un matériau homogéne dans la

version actuellement disponible du code Zset qui permet :

1. D’optimiser la taille de maille dans le voisinage de la pointe de fissure a I'aide des techniques de

remaillage conformes 3D.
2. D’évaluer en post processeur d’un calcul éléments finis le taux de restitution d’énergie G basée
sur le calcul de I'intégrale J.

3. La dérivation des facteurs d’intensité des contraintes selon les trois modes de fissuration
[Missoum-Benziane et al., 2011] [Chiaruttini et al., 2013].

Le comportement du matériau est donc supposé élastique, homogéne et isotrope. On choisit d’im-
poser le comportement du substrat en superalliage base cobalt de module d’Young E égal a 188 GPa et

de coefficient de Poisson v de 0,3.

4.4.2.1 Géométrie et conditions aux limites

Le modeéle choisi est de géométrie cubique de 12 mm de coté et de 3 mm d’épaisseur composé d’'un
unique matériau homogeéne. Le défaut est introduit au centre du carré a une altitude z de 2,75 mm,
Figure 4.33b. La zone fissurée est parfaitement circulaire de rayon rg = 1,5 mm. La déformation de la
partie flambée est pilotée par I’équation 4.16 utilisée pour la déformation du revétement dans le modéle
de zone cohésive de la partie 4.3. La hauteur hg est de 7,5 pm.

Les déplacements Uy et U; le long de I'axe ¢ et Vj et V le long de l’axe ¢ sont imposés sur chaque
face du cube comme le montre la figure 4.33a. On se place dans un cas idéal de chargement pour chaque
taux de biaxilité. Ainsi, le taux de biaxialité s’écrit alors : p = (U; — Up)/(V1 — Vb). Quatre taux de
biaxialité sont étudiés :

- p = —1: état de traction/compression,

- p = —0,5: état intermédiaire proche de condition testée expérimentalement,

— p = 0: état de compression uniaxiale,

- p = 1:état de compression équi-biaxiale.

4.4.3 Facteurs d’intensité des contraintes

L’influence du taux de biaxialité sur les FIC est tout d’abord analysée. Les valeurs des FIC, K; pour

i =1 II, III, sont exprimées en fonction de angle 6 du repére cylindrique présenté en figure 4.30 et



4.4. INFLUENCE DU CISAILLEMENT MACROSCOPIQUE 137

Vi
W7
W77
Uo gg U1
§§ h d 3mm
§§ 2r, = 3mm 2,75mm
. z
12mm
I ¢
i H\\\\’\\ -

(@) (b)

FIGURE 4.33 — (a) Modéle en vue de dessus marqué d’un trait de coupe qui définit (b) la vue en coupe
schématisée au modéle

du taux de biaxailité p. Pour ’étude, les FIC sont adimensionnés par la valeur de K lorsque p = 1 et

60=0:

Ki(0=0,p=1)

Les variations de K7, Kj; et K7;; sont présentées respectivement en figures 4.34a, 4.34b et 4.34c.

KF(0,p) = vi=1I,11,1IT (4.23)

Tout comme dans le paragraphe précédent, § = 0 dans la direction de compression et § = 90° dans la

direction de traction en présence de cisaillement c’est-a-dire lorsque p < 1.

Compression équi-biaxiale Lorsque p = 1, la pointe de fissure est toujours ouverte car K7 > 0 et
constant le long du front de fissure, Figure 4.34a. Les modes de cisaillement II et III ne sont pas présents
pour ce cas de chargement car K7; = K7;; = 0 comme le montrent respectivement les figure 4.34b et
4.34c.

Traction/compression Lorsque le cisaillement macroscopique est maximum, p = —1, on note que
K7 est négatif pour 6 = 0, la fissure est fermée selon ’axe de compression, et positif pour § = 90°,
la fissure est ouverte selon I'axe de traction, Figure 4.34a. De plus, K7; atteint ses extrema selon les
directions de sollicitation, c’est-a-dire pour 6 = 0 et 90°, Figure 4.34b. K7;; dont les valeurs sont plus

faibles que celles de K7;, est maximum pour ¢ = 45° et 135° ou K7; est nul.

Etats intermédiaires Dans les cas de chargement intermédiaire, p = —0, 5 et 0, K7 est positif tout
le long de la fissure donc la pointe de fissure est toujours ouverte. Les variations de K7; et K7;; sont
analogues a celles observées pour le cas de traction/compression. On note que les valeurs des extrema
diminuent lorsque le cisaillement diminue, i.e p tend vers 1. Ceci est a nouveau cohérent avec les
chargements appliqués a déplacements imposés pour lesquels le cisaillement macroscopique diminue

si p augmente, Figure 4.5.
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4.4.3.1 Mixité modale

L’influence relative des différents modes de fissuration est analysée a ’aide des angles de mixités
modales. On cherche, d’'une part, a analyser 'influence relative du mode II sur le mode I grace a 'angle
¥ qui suit Pexpression 1.5 [Hutchinson et al, 1992]. D’autre part, I'influence relative du mode III sur
le mode I est évaluée par I'angle de phase ¢ qui est défini par Begley et Ambrico selon I'expression

suivante [Begley et Ambrico, 2001] :

¢ =tan"" (Iigl) (4.24)

Les angles de mixité modale sont donc fonction de la position angulaire § et du taux de biaxialité p.
La figure 4.35 présente les variations de la valeur absolue des angles ¢ et ¢ pour la moitié du contour
circulaire de la fissure, ’angle 6 évolue entre 0 et 180°.

L’évolution des angles de mixité modale confirment que les modes de cisaillement, mode II et mode
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III, n’influencent pas la propagation de la fissure lorsqu’un chargement de compression équi-biaxiale
est appliqué. On note que le cisaillement devient prédominant lorsque le taux de biaxialité p tend vers
-1.
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FIGURE 4.35 — Distribution des angles de mixité modale le long du front de fissure (a) | 7 | et (b) | ¢ |

Lorsque p = —1, le mode de cisaillement II est prépondérant sur le mode d’ouverture car | 9 |
atteint des valeurs proches de 90°, excepté lorsque 6 est de l'ordre de 45° et 135°, Figure 4.35. La
valeur absolue de 'angle v est alors nulle car le facteur d’intensité des contraintes K7; = 0. Ainsi,
lorsque le cisaillement macroscopique est maximum, le mode de cisaillement II sera prépondérant sur
le mode d’ouverture le long de la majeure partie du front de fissure, notamment selon les directions de
compression, § = 0, et de traction, # = 90°. On note que lorsque le taux de biaxialité tend vers p = —1,
le maximum de | 9 | est atteint pour § = 0 et 90° donc selon les directions de sollicitation.

De la méme maniére, lorsque p < 1, I'importance relative du mode III par rapport au mode I
augmente a mesure que le cisaillement macroscopique augmente excepté pour ¢ proche de 0 et 90°
ou | ¢ | reste nul, Figure 4.35. Enfin, pour tout chargement incluant du cisaillement macroscopique,

I'analyse montre une forte variation de la mixité des modes le long du front de fissure.

4.4.3.2 Comparaison des observations expérimentales et numériques

L’analyse par éléments finis menée sur un matériau homogene incluant un défaut circulaire dont les
caractéristiques géométriques sont celles mesurées dans I’étude expérimentale a mis en évidence le rdle
critique du mode II dans la propagation de la fissure. En effet, la vitesse de propagation la plus impor-
tante est observées expérimentalement pour p = —1, cas de chargement ou le mode II est maximal. Ces
résultats ont été confirmés également par un modéle cohésif décrit dans [Sapardanis et al., 2016]. Le ré-
sultat est cohérent avec les observations faites pour les systémes barriére thermique [Rakotomalala, 2014,

Théry et al., 2009] et pour les films minces [Hutchinson et Suo, 1992].
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Conclusion

Les différentes procédures expérimentales et numériques mises en place tout au long de ce chapitre
ont permis d’une part, de caractériser la propagation d’un défaut interfacial circulaire soumis & un
cisaillement macroscopique et d’autre part, d’analyser I’état local des modes de sollicitation le long du
front de fissure.

Gréce aux techniques non destructives utilisées, le suivi optique in situ du défaut et la stéréo-
corrélation d’images, la propagation d’un défaut d’interface a pu étre caractérisée finement. Les résul-
tats ont prouvé la validité de la technique de stéréo-corrélation d’images pour ’analyse du déplacement
hors plan d’une couche de céramique de plusieurs dizaines de micromeétres. Lorsqu'un défaut d’inter-

face est soumis a un cisaillement macroscopique, sa propagation se déroule en deux étapes :

1. Augmentation de la hauteur de la cloque formée par la couche de céramique sans que le délami-
nage ne se propage.

2. Propagation du délaminage et dégradation de la cloque associée.

Les résultats mettent en évidence un couplage entre la dégradation de la couche de céramique et
la propagation du délaminage. En effet, le délaminage ne se propage qu’a partir de la fissuration du
sommet de la cloque. De plus, I’éjection des parties de la cloque affecte significativement les vitesses
de propagation du délaminage. Il existe une valeur de déplacement imposé seuil a partir de laquelle
le délaminage se propage. Avant écaillage, la propagation du délaminage est favorisée selon 'axe de
traction, la zone délaminée perd sa circularité et prend une forme de losange. Apres écaillage, la pro-
pagation est favorisée selon I’axe de compression et la zone délaminée prend une forme carrée. Les
résultats de la stéréo-corrélation d’images montrent que la cloque se déforme de fagon similaire.

Sur la base de ces données, un modeéle de zone cohésive dont les conditions aux limites sont fixées
par la corrélation d’images est mis en place. Ce modeéle permet d’obtenir des déplacements dans le plan
trés proches de ceux mesurés par corrélation d’images. Grice a ’approche cohésive, il est possible de
donner une premiére explication quant a la forme elliptique du délaminage observée expérimentale-
ment. Le délaminage se propage préférentiellement selon les axes de sollicitation donc le cisaillement
local est maximum. De plus, la vitesse du front de fissure est plus significative selon I’axe de traction la
ou la pointe de fissure est localement ouverte. Ce modele reste encore idéalisé puisqu’il ne prend pas
en compte la fissuration dans la couche, I’état de contraintes résiduelles mais aussi la souplesse de I'in-
terface. Lorsque ces parametres sont pris en compte, cette démarche peut, par optimisation, permettre
d’identifier la ténacité d’interface du systéme revétement/substrat considéré.

Cette étude a ensuite été effectuée pour plusieurs taux de biaxialité afin d’examiner l'influence du
cisaillement macroscopique sur la propagation du défaut d’interface. Les mémes étapes de propagation
ont été mises en évidence. Les résultats expérimentaux montrent que plus le cisaillement macrosco-
pique augmente (quand p tend vers —1), plus sa vitesse de propagation est importante et plus le dé-
placement imposé seuil au délaminage est faible. L’analyse par éléments finis basée sur la mécanique
linéaire de la rupture dans un matériau homogene a permis de compléter cette analyse en déterminant
Pinfluence du cisaillement macroscopique sur le chargement local le long du front de fissure. Les ré-
sultats ont mis en évidence le rdle critique du mode II dans la propagation du délaminage déja identifié

a l'aide du modele de zone cohésive.



CHAPITRE

5

Synthése & perspectives

5.1 Syntheése des travaux expérimentaux et numériques

Au début des travaux de thése deux objectifs principaux ont été fixés :

1. Etudier la propagation d’un défaut interfacial de géométrie connue soumis a un cisaillement

macroscopique

2. Analyser I'influence de la morphologie d’interface sur les dimensions caractéristiques des défauts

d’interfaces introduits par choc laser

Pour répondre a ces objectifs, une méthodologie expérimentale a été développée et consiste a i) éla-
borer un systéme revétu céramique/métal dont la morphologie d’interface est contrélée, ii) introduire
un défaut d’interface dont les caractéristiques sont connues, iii) soumettre le systéme revétu pré-fissuré
a un cisaillement macroscopique et iv) mesurer in situ 'évolution de ce défaut. Pour mener a bien ces
travaux, un ensemble d’outils expérimentaux et numériques ont été utilisés, différentes procédures ont
été mises en place et plusieurs analyses ont été effectuées de fagon indépendante. La figure 5.1 vise a

synthétiser 'ensemble de ces analyses et les techniques employées en paralléle de la méthodologie.

5.1.1 Etude de la propagation d’un défaut interfacial

L’étude de la propagation d’un défaut d’interface soumis a un cisaillement macroscopique s’appuie
sur la totalité de la méthodologie expérimentale et a requis des outils expérimentaux (la projection
plasma, la machine LASAT, la machine biaxiale coplanaire, la stéréo-corrélation d’images et les tech-
niques d’observations non destructives) et numériques (modéle de zone cohésive, MLR et la modéli-
sation d’onde de choc). Cette étude a nécessité un travail préalable d’analyse du défaut introduit par
choc laser dans le cas du systéme revétu de référence ou le substrat est sablé, SB. Le comportement
du systéme revétu est étudié, d’'une part, en régime de dynamique rapide avec I'introduction du défaut
d’interface par choc laser et en régime quasi-statique avec la propagation du défaut grace a un essai

biaxial.
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Introduction d’un défaut interfacial circulaire L’analyse du défaut introduit par choc laser,
I'analyse 3 indiquée en figure 5.1 effectuée en chapitre 3, a mis en évidence différents états de défauts
(délaminage sans flambage, flambage, fissuration et écaillage partiel et total) en fonction des parametres
laser. Chaque état est associé a une gamme de parameétres laser qui doit étre identifiée pour mettre en
place les essais de propagation présentés dans le chapitre 4. Dans notre cas, pour obtenir des défauts
de 2 et 3mm de diamétre, il faut effectuer des tirs de diametre de tache focale fixé a 2 mm pour un flux
situé entre 0,9 et 1,5 GW/cm?.

Cette analyse se base sur des techniques d’observation non destructives (profilométrie 3D, obser-
vation optique et thermographie infrarouge) indispensables pour la mise en ceuvre de la méthodologie
globale. De plus, ’état des contraintes résiduelles dans la couche de céramique a été estimé a partir
du modéle analytique proposé par Hutchinson [Hutchinson et al, 1992] mais doit étre validée par des
mesures. L’état de contraintes dans la couche de céramique une fois la cloque formée reste encore
indéterminé.

L’analyse par éléments finis associée repose sur 'utilisation d’une loi cohésive pour rendre compte
du caractere élastique endommageable de I'interface qui est combinée a un modele de type contact. Les
résultats mettent en évidence le réle du cisaillement dans la fissuration lorsque 'interface est soumise
a une onde de choc. Ces premiéres constatations nécessitent un travail approfondi d’identification des

paramétres de loi cohésive pour atteindre les propriétés d’interface.

Propagation d’un défaut d’interface soumis a un cisaillement macroscopique Cette étude
présentée au chapitre 4, correspond aux analyses 5, 6 et 7 de la figure 5.1. L’état initialement préfissuré
des éprouvettes revétues de 1’étude est tout d’abord défini a partir des résultats de I’analyse 3 et d’une
analyse par éléments finis de I’état des contraintes dans la zone revétue de I’éprouvette.

La propagation du défaut d’interface soumis a un cisaillement macroscopique a été analysée a
partir des observations optiques et de la stéréo-corrélation d’images. Les résultats montrent que la
technique de stéréo-corrélation d’images est une méthode d’analyse adaptée a la problématique de
propagation d’un défaut de taille millimétrique. La propagation du défaut se déroule en deux étapes :
tout d’abord la hauteur de la cloque augmente sans que le délaminage ne se propage puis, a partir d’'une
valeur seuil de déplacement imposé, le délaminage se propage et la base de la cloque formée par la
couche de céramique s’élargit, son sommet fissure jusqu’a I’écaillage de la céramique. Avant I’écaillage
de la couche de céramique, la vitesse de propagation la plus importante est obtenue selon 'axe de
traction et le défaut prend une forme elliptique. Ceci est vérifié pour les trois niveaux de cisaillement
macroscopique considérés pour I’étude. De plus, lorsque le cisaillement macroscopique augmente, la
vitesse de propagation du délaminage selon I’axe de traction augmente et le délaminage s’initie pour un
déplacement imposé plus faible. Enfin, lorsqu’une partie de la cloque est éjectée, le défaut se propage
plus rapidement selon I’axe de compression que selon I’axe de traction. Cette étude montre que la
propagation du délaminage interfacial est conditionnée par I’état de la couche de céramique associée
(flambée, fissurée ou écaillée).

Les analyses par éléments finis menées dans le chapitre 4 mettent en évidence de fortes variations
des modes de sollicitation le long du front de fissure et le rdle critique du mode II. Les premiers résultats
obtenus avec un modéle de zone cohésive montrent que le mode de cisaillement, le mode II, pilote la

propagation qui peut étre accélérée par 'ouverture locale de la pointe de fissure, le mode I. Ce modéle
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idéalise encore le probléeme puisque ni la fissuration, ni I’écaillage et ni ’état de contraintes résiduelles

de la couche ne sont intégrés.

5.1.2 Influence de la morphologie d’interface

Quatre systémes revétus aux morphologies d’interface variées ont initialement été considérés pour
I’étude de I'influence de la morphologie d’interface sur le défaut résultant d’un impact laser qui s’appuie
sur les analyses 1, 2 et 3, indiquées en figure 5.1. La méthodologie a été partiellement utilisée ici. Les
morphologies d’interfaces ont été caractérisées a partir des analyses 1 et 2, grice notamment a la
comparaison des paramétres de morphologie des surfaces avant projection. De plus, la construction de
profils équivalents aux surfaces a permis d’établir des hypothéses quant a I’adhérence des particules sur
les différentes morphologies de surface, hypothéses qui ont ensuite été validées grace a ’observation
des dépdts apres projection et apres choc laser.

La morphologie d’interface s’avére étre un parameétre influencant les dimensions caractéristiques
des défauts d’interface. En effet, lorsque les dépdts d’alumine sont projetés sur des substrats micro-
billés, MB, les dimensions caractéristiques des défauts obtenus par choc laser sont plus importantes
que celles des défauts obtenus pour le substrat sablé, SB, avec des conditions de choc similaires. Ceci
s’explique par une adhérence moindre du dépot sur substrat microbillé et un état de contraintes ré-
siduelles plus faible pour le dépdt projeté sur le substrat microbillé. Lorsque les substrats sont sablés
puis oxydés, SOX, les dimensions caractéristiques des défauts sont peu affectées par la présence de la
couche d’oxyde. Les résultats révélent cependant des disparités dans I’état résultant de la couche de
céramique apres choc laser entre les systemes revétus SB et SOX. Une gamme de parameétres laser pour
laquelle les dimensions caractéristiques du défaut d’interface sont controlées peut donc étre définie
pour les systéemes MB et SOX. La méthodologie globale peut donc étre appliquée sur ces deux systémes
revétus. L’étude a aussi mis en évidence les limites de la machine LASAT comme générateur de défauts
dans le cas du systéme revétu dont le substrat est électro-érodé, EE. Les observations montrent que la
propagation de 'onde de choc conduit a la création d’une fissure qui parcourt a la fois la couche de

céramique et 'interface.

5.2 Perspectives pour enrichir les données expérimentales

5.2.1 Etat de contraintes dans la couche de céramique

La mesure des contraintes résiduelles est indispensable pour établir des modéles éléments finis plus
représentatifs de la réalité et aussi atteindre les grandeurs physiques des propriétés d’interface. Diffé-
rentes techniques de mesure destructive (méthode du trou incrémental) et non destructives (méthode
de la fleche, diffraction des rayons X) peuvent étre utilisées pour déterminer 1’état de contraintes rési-
duelles et valider la méthode de calcul des contraintes résiduelles proposée dans ce manuscrit. Il s’agit
aussi de déterminer I’état des contraintes dans la couche de céramique apres choc laser qui conduit
la relaxation d’une partie des contraintes résiduelles. Dans le cas des film minces, des cartographies
de I’état des contraintes dans la couche apres cloquage sont réalisées grace a la micro-spectroscopie

Raman et a la micro diffraction Synchrotron [Guerain et al,, 2013]. La profondeur d’acquisition est de
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Pordre du micrometre. Cette technique semble applicable a notre cas d’étude pour obtenir une premiére

estimation de I’état de contraintes aprés choc laser.

5.2.2 Suivi in situ de systéme revétu sous choc laser

Les techniques d’observation non destructives utilisées dans les travaux de thése permettent d’ana-
lyser le défaut lorsque le systéme revétu est a I’équilibre et que 'onde de choc s’est dissipée. On propose
ici deux techniques pour observer le systéme revétu lorsque ’onde de choc se propage et donc mieux

comprendre ’état d’équilibre post-choc :

Observation de la surface libre La technique d’acquisition de la topographie de la surface, détaillée
dans le paragraphe 1.3.6.2 des éléments bibliographiques, a récemment été adaptée par Frugier pour la
sollicitation en régime de dynamique rapide [Frugier, 2015]. Cette technique permet d’obtenir 'image
de la surface libre, ici la surface de la couche de céramique, au cours de la propagation de 'onde de
choc. Les résultats trés encourageants obtenus avec du graphite poreux [Seisson et al, 2016] montrent

le potentiel de cette technique qui semble utilisable dans le cadre de notre étude.

Mesure de vitesse de surface libre La mesure de la vitesse de surface libre au cours de la sol-
licitation par choc laser est utilisée dans I'essai LASAT, présenté dans le paragraphe 1.3.3 des élé-
ments bibliographiques. Deux systémes de vélocimétrie laser sont généralement utilisés : le VISAR
[Barker et Hollenbach, 1972] et la vélocimétrie hétérodyne [Strand et Whitworth, 2007] qui se basent
tous les deux sur le principe de I’effet Doppler. Le signal obtenu permet notamment de détecter le mo-
ment de la rupture du systéme revétu et d’ajuster les modeéles éléments finis. Cette mesure permettrait

ainsi d’enrichir grandement la modélisation.

5.2.3 Essai de propagation du défaut d’interface

Amélioration de la procédure actuelle L’éclairage utilisé pour les essais permet de mettre en évi-
dence deux choses : la zone délaminée pour le suivi du défaut et la rugosité du dép6t pour pouvoir
appliquer la technique de corrélation d’images. La rugosité de la surface entraine de fortes variations
de niveaux de gris sur I'image optique, ce qui altére la caractérisation du délaminage. Il s’agit donc
de retravailler I’éclairage et aussi d’améliorer la procédure actuelle d’analyse d’images pour obtenir de
meilleurs contrastes et une mesure automatique des caractéristiques du délaminage. De plus, ’éprou-
vette est 1égérement flambée apres sollicitation a cause d’une tole trop fine et trop élancée. Ce flambage
peut influencer la propagation du délaminage ; il serait donc plus rigoureux d’optimiser la géométrie
de I’éprouvette pour minimiser le flambage et maximiser la déformation dans la zone ou se trouvent les
défauts d’interface. En outre, il est nécessaire d’atteindre des déformations locales importantes dans le
substrat pour obtenir flambage de cloque et délaminage. Pour limiter ces effets de flambage macrosco-
pique, on peut mettre a profit les courbes « LASAT-2D » et optimiser le choix des conditions de choc.
En effet, on peut choisir des défauts proches de l'instabilité de fissuration de la couche pour que 'in-
crément de chargement (en déplacement ou en contrainte) nécessaire a la propagation du délaminage

reste faible.
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Diversification de I’essai biaxial Les essais effectués a partir des éprouvettes cruciformes sablées
et revétues d’une couche d’alumine ont permis de valider la méthodologie pour ce systéme revétu de
référence, le systéeme SB. D’apreés les résultats du chapitre 3, cette méthodologie peut étre appliquée a
deux autres systémes revétus étudiés : MB dont le substrat est microbillé et SOX dont le substrat est
sablé puis oxydé. Il s’agit alors de déterminer une gamme de valeurs de parametres laser pour laquelle

les défauts sont maitrisés.

5.3 Perspectives pour une meilleure description du probléme

5.3.1 Inclure un état de contraintes résiduelles

Les modéles présentés dans ce manuscrit ne prennent pas en compte I’état des contraintes rési-
duelles qui modifie pourtant le comportement de la couche de céramique. Dans le cas de la simulation
de la propagation d’onde de choc, des tests ont été effectués pour associer un calcul de contraintes
résiduelles par la méthode implicite a un calcul de propagation d’onde par la méthode explicite mais
le passage de I'un a I'autre n’a pas pu étre mis en ceuvre a cause d’erreurs non résolues sous Abaqus.
La question se pose alors : faut-il prendre en compte I’état de contraintes résiduelles dans le calcul
de propagation d’onde ? Dans les perspectives proposées dans cette partie, ’état de contraintes rési-
duelles n’est pas pris en compte dans le modele de fissuration par choc laser mais uniquement pour la

propagation du défaut en régime quasi-statique.

5.3.2 Amélioration du modeéle de fissuration par propagation d’onde de choc

Le modele présenté dans le chapitre 3 est un modéle préliminaire ou les matériaux sont considérés
comme purement élastiques et les propriétés de I'interface n’ont pas été ajustées par rapport aux ob-
servations expérimentales. Ce modele ne peut donc pas étre utilisé pour la prédiction de la longueur de
fissure interfaciale ni pour déterminer la ténacité d’interface lorsque le systéme revétu est soumis a la
propagation d’une onde de choc. Ce paragraphe propose une méthode pour améliorer la modélisation

sans prendre en compte les contraintes résiduelles et en faisant ’hypothése d’une interface plane.

Comportement des matériaux Il s’agit ici d’étudier le comportement les matériaux du systéme
revétu séparément pour identifier les parametres des lois de comportement associées et par la suite
identifier le comportement de I'interface. Le comportement de chaque matériau est étudié expérimen-
talement sous choc. Les lois de comportement peuvent ensuite étre ajustées a partir des signaux de
surface libre a I'aide du diagnostic VISAR par exemple. I serait intéressant d’utiliser, pour la couche
de céramique, une loi de comportement avec un critére d’endommagement afin de mieux comprendre

la fissuration et ’écaillage générés par I'onde de choc.

Comportement de 'interface La seconde étape est d’identifier les parameétres de la loi de compor-
tement de l'interface. Plusieurs modélisations de 'interface sont possibles : une loi cohésive associée
a des éléments cohésifs, une loi cohésive associée a un modele de type contact entre deux surfaces
(modéle présenté dans le chapite 3) ou encore un critére d’endommagement type cut-off associé a des

éléments volumiques ou surfaciques selon le modéle choisi. Il s’agit tout d’abord de comparer les trois
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approches pour mieux comprendre leurs différences et établir leurs avantages et leurs inconvénients.
Une fois la représentation de l'interface sélectionnée, les parameétres de la loi doivent étre identifiés a
partir des résultats expérimentaux pour obtenir un modéle prédictif. Le modele peut étre ensuite com-
plexifié et prendre en compte la rugosité d’interface [Arrigoni, 2004]. On pourra ainsi voir 'influence

de la rugosité sur la taille de la fissure résultant de la propagation d’une onde de choc.

5.3.3 Vers la détermination de la ténacité d’interface

Ce dernier paragraphe propose une méthodologie pour déterminer la ténacité de I'interface a partir
des travaux présentés dans ce manuscrit. Plusieurs hypothéses sont posées :

— L’interface est plane

- Le comportement du substrat est connu

— Les propriétés élastiques du dépdt de céramique sont connues

— Le défaut introduit par choc laser se caractérise par une zone délaminée parfaitement circulaire

et une cloque intégre

La figure 5.2 présente le « chainage » de calculs proposé pour déterminer la ténacité de 'interface
lorsque le défaut est soumis a un cisaillement macroscopique. L’état initial du calcul (i + 1) est I'état
final du calcul (7).

(1) Etat des contraintes résiduelles Ce calcul vise a déterminer 1’état des contraintes résiduelles
o, apres refroidissement qui a lieu a la fin de la phase de projection. Les relevés de température en
cours de la projection sont ici utilisés pour fixer le chargement thermique. L’interface est parfaitement

adhérente car le dépot ne s’est pas écaillé aprés refroidissement.

(2) Détermination de I’état initialement flambé Il s’agit ici de reproduire I’état initialement
flambé obtenu apres choc laser a partir de 'état de contraintes résiduelles et d’une fissure circulaire de
diameétre Dy introduite a 'interface. Excepté dans la zone délaminée I'interface est supposée parfaite-
ment adhérente. En pratique, 'interface peut étre représentée par des éléments cohésifs ou les éléments
sont supprimés a l'endroit de la zone délaminée. Il faut donc trouver les paramétres cohésifs pour que
le délaminage ne se propage pas au cours du flambage de la couche et laisser assez de souplesse pour
obtenir la bonne hauteur de cloque. Le flambage est initié par une perturbation correspondant a un

déplacement ou un effort hors plan de faible amplitude.

(3) Détermination de la ténacité de la couche de céramique Cette étape vise a reproduire I’état
fissuré observé en figure 4.9b aprés un déplacement imposé | Ucomyp | = 0,108 mm. Pour cela des élé-
ments cohésifs sont introduits a 'endroit ou la cloque se fissure. La couche est initialement flambée
selon I’état final du calcul (2). L’interface est parfaitement adhérente. Les conditions aux limites sont
extraites de la corrélation d’images pour I'image correspondant au déplacement imposé | Ucomp | =
0,108 mm selon la procédure mise en place dans la partie 4.3. Les parametres cohésifs sont ajustés pour
que la fissure dans la couche apparaisse a ’état final. Cette identification permet alors de déterminer la

ténacité de la couche céramique.
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(4) Détermination de la ténacité d’interface La derniére étape est de faire propager le délaminage
interfacial afin de déterminer les variations de la ténacité d’interface le long du front de fissure. Pour
cela on part de I’état initialement flambé, état final du calcul (2). On a observé la fissuration de la cloque
en son sommet et sa base au cours de la propagation du délaminage, Figure 4.9c. Tout comme pour le
calcul (3), des éléments cohésifs sont introduits aux endroits ou la couche s’est fissurée et suivent
une loi cohésive dont les parameétres ont été identifiés dans le calcul (3). Les conditions aux limites
sont extraites de la corrélation d’images pour I'image correspondant a | Ucomyp | = 0,129 mm selon la
procédure mise en place dans la partie 4.3. Les parametres de la loi cohésive sont alors ajustés pour
reproduire la surface délaminée obtenue & | Ucomp | = 0,129 mm. Il sera alors possible d’accéder a la
ténacité d’interface au niveau du front de fissure qui est pilotée par la combinaison des trois modes de

sollicitation.
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ANNEXE

A

Parametres de rugosité Rsk et Rku

Le parametre Rsk, nommé Ssk dans le cas d’une surface, illustré par la figure A.la, est le facteur
d’asymétrie d’un profil permet de qualifier la symétrie de la distribution de la hauteur. Un Rsk positif
refléte une surface comportant de nombreux pics sur un plan alors qu’un Rsk négatif décrit une surface
principalement composée d’un plateau et dont les vallées profondes et fines. Lorsque ce parameétre est

nul la distribution des hauteurs des profils est symétrique.

Profile Distribution
Profile Distribution

A |
WAL ANV W AUJVAV i “\Aﬂ\/ VI\W/”\,V \Jf\v . >

™
M/Mwﬁwm\ﬂm mwmwmw

Negative Kurtosis <3
Skewness (Platykurtoic)

Kurtosis > 3
(Leptokurtic)

(a) Rsk (b) Rku

FiGURE A.1 - Tllustrations schématiques des rugosités de profil en fonction des valeurs des paramétres
de hybrides : (a) le facteur d’asymétrie Rsk, (b) le kurtosis Rku [Gadelmawla et al., 2002]

Le kurtosis Rku, nommé Sku dans le cas d’une surface, Figure A.1b, qualifie I’étalement de la courbe
de distribution des profondeurs. Dans le cas d’une distribution normale, il est égal a 3. Un Rku supérieur
a 3 décrit une distribution avec beaucoup de pics élevés et des vallées profondes. Un Rku inférieur a 3

refléte un distribution avec peu de pics élevés et de vallées profondes [Gadelmawla et al., 2002].
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ANNEXE

B
Analyses EDS
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FiGUure B.1 - Analyses EDS de la surface sablée SB (a) matrice et (b) les particules d’alumine
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Full scale counts: 1667

SOX_surface_matrice(1)

Full scale counts: 8026

ANNEXE B. ANALYSES EDS
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FIGURE B.2 - Analyses EDS de la surface sablée puis oxydée SOX (a) la couche d’oxyde et (b) les

particules d’alumine
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FiGURE B.3 - Analyses EDS de la surface microbillée MB (a) la matrice et (b) les particules de verre
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FIGURE B.4 — Analyses EDS du substrat sablée puis oxydée SOX en coupe (a) la matrice et (b) les

précipités de tungsten



ANNEXE

C

Références d’échantillon et tirs laser

TaBLE C.1 — Récapitulatif des tirs laser dans le cas du systéme revétu de référence pour les échantillons
SB2, SB3, SB4 et SB5

Référence Ep. substrat Ep. dép6t Diametre tache Energie Flux laser

Tir (m) (m) (mm) 0 (GW/em?)
Echantillon SB2
SB2-1 3034 79 3 0,362 0,98
SB2-2 3034 79 2 0,147 0,90
SB2-3 3034 79 2 0,143 0,87
Echantillon SB3
SB3-1 3033 67 2 0,124 0,76
SB3-2 3033 67 2 0,127 0,78
SB3-3 3033 67 2 0,153 0,94
SB3-4 3033 67 2 0,205 1,25
SB3-5 3033 67 2 0,251 1,54
SB3-6 3033 67 2 0,348 2,13
SB3-7 3033 67 2 0,498 3,05
Echantillon SB4
SB4-1 3009 65 2 0,153 0,94
SB4-2 3009 65 2 0,176 1,08
SB4-3 3009 65 2 0,205 1,25
SB4-4 3009 65 2 0,205 1,25
SB4-5 3009 65 2 0,251 1,54
SB4-6 3009 65 2 0,300 1,84
Echantillon SB4
SB5-1 3042 61 2 0,150 0,41
SB5-2 3042 61 2 0,199 0,54
SB5-3 3042 61 2 0,202 0,55
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TaBLE C.2 — Récapitulatif des tirs laser dans le cas du systéme revétu de référence pour I’échantillon
SB1

Référence Ep.substrat Ep.dépot Diameétre tache Energie Flux laser

Tir (um) (hm) (mm) 0)  (GW/em?)
SB1-1 3023 78 2 0,124 0,76
SB1-2 3023 78 2 0,498 3,05
SB1-3 3023 78 2 0,124 0,76
SB1-4 3023 78 2 0,492 3,01
SB1-5 3023 78 2 0,150 0,92
SB1-6 3023 78 2 0,472 2,89
SB1-7 3023 78 2 0,147 0,90
SB1-8 3023 78 2 0,479 2,93
SB1-9 3023 78 2 0,176 1,07
SB1-10 3023 78 2 0,462 2,83
SB1-11 3023 78 2 0,176 1,07
SB1-12 3023 78 2 0,453 2,77
SB1-13 3023 78 2 0,202 1,24
SB1-14 3023 78 2 0,433 2,65
SB1-15 3023 78 2 0,205 1,25
SB1-16 3023 78 2 0,427 2,61
SB1-17 3023 78 2 0,228 1,40
SB1-18 3023 78 2 0,414 2,53
SB1-19 3023 78 2 0,228 1,40
SB1-20 3023 78 2 0,397 2,43
SB1-21 3023 78 2 0,248 1,51
SB1-22 3023 78 2 0,384 2,35
SB1-23 3023 78 2 0,248 1,52
SB1-24 3023 78 2 0,378 2,31
SB1-25 3023 78 2 0,270 1,65
SB1-26 3023 78 2 0,348 2,13
SB1-27 3023 78 2 0,277 1,70
SB1-28 3023 78 2 0,345 2,11
SB1-29 3023 78 2 0,325 1,99
SB1-30 3023 78 2 0,342 2,09
SB1-31 3023 78 2 0,326 1,99
SB1-32 3023 78 2 0,300 1,84




TaBLE C.3 — Récapitulatif des tirs laser dans le cas des systémes revétus SOX, MB et EE

Référence Ep. substrat Ep. dép6t Diametre tache Energie Flux laser
Tir () () (mm) 0 (GWiem?)
Echantillon SOX1
SOX1-1 3037 77 2 0,124 0,76
SOX1-2 3037 77 2 0,160 0,98
SOX1-3 3037 77 2 0,248 1,52
SOX1-4 3037 77 3 0,182 0,49
SOX1-5 3037 77 3 0,277 0,75
SOX1-6 3037 77 3 0,365 0,99
Echantillon MB1
MB1-1 2982 85 2 0,124 0,76
MB1-2 2982 85 2 0,169 1,03
MB1-3 2982 85 2 0,248 1,52
MB1-4 2982 85 3 0,179 0,49
MB1-5 2982 85 3 0,277 0,75
MB1-6 2982 85 3 0,368 1,00
Echantillon EE1
EE1-1 2956 34 2 0,121 0,75
EE1-2 2956 34 2 0,163 1,00
EE1-3 2956 34 2 0,244 1,49
EE1-4 2956 34 3 0,186 0,51
EE1-5 2956 34 3 0,277 0,75
EE1-6 2956 34 3 0,368 1,00
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Résumé

Les travaux présentés dans ce manuscrit visent a étu-
dier la propagation d’un défaut interfacial de géométrie
connue soumis a un cisaillement macroscopique a par-
tir d'une méthodologie expérimentale développée du-
rant la thése qui consiste a i) élaborer un systéme re-
vétu céramique/métal dont la morphologie d’interface
est contrdlée, i) introduire un défaut d’interface par la
technique de choc laser, iii) soumettre le systéeme re-
vétu pré-fissuré a un cisaillement macroscopique grace
a une machine de fatigue biaxiale coplanaire et iv) me-
surer in situ I'évolution de ce défaut. Le systeme revétu
subit donc une sollicitation dynamique par la technique
de choc laser et quasi-statique par les essais biaxiaux.
La morphologie d’interface, parameétre influant sur la
fissuration, est également étudiée. Un dép6t d’alumine
pure est directement projeté par plasma sur un substrat
métallique, un superalliage base cobalt Haynes 188 et
un acier inoxydable 304L, sans sous-couche.

Un premier travail d’analyse du défaut introduit par choc
laser en fonction des parameétres laser et de la morpho-
logie d'interface a tout d’abord été réalisé. Le défaut
d’interface résultant se caractérise par une zone déla-
minée circulaire de quelques millimétres de diamétre
et d’'une cloque formée par la couche de céramique
de quelques dizaines de micrométres de hauteur. Ces
dimensions caractéristiques ont été mesurées a partir
de techniques d’observation non destructives : profilo-
métrie 3D, observation optique et thermographie infra-
rouge. La fissuration par choc laser a été étudiée par
éléments finis grace a un modéle de type contact cohé-
sif pour l'interface.

La propagation du défaut soumis a un cisaillement
macroscopique a été caractérisée expérimentalement
grace aux observations optiques et a la technique de
stéréo-corrélation d'images. Lanalyse par élément finis
du probléme a permis d’accéder aux modes de sollici-
tation le long du front de fissure et de donner une pre-
miére explication quant aux formes délaminées obte-
nues expérimentalement. Cette analyse s’appuie sur un
modele de zone cohésive dont les conditions aux limites
imposées sont déterminées a I'aide des mesures de dé-
placement obtenues par corrélation d'images. En parti-
culier, il a été mis en évidence que I'ouverture du front
de fissure (mode 1), induit par le flambage de la couche
et par le chargement macroscopique, favorise la propa-
gation du délaminage qui reste pilotée essentiellement
par le cisaillement local (mode Il et Ill). Linfluence du
cisaillement macroscopique dans le plan de la couche
déposée sur la propagation du délaminage interfacial
a ensuite été étudiée a partir de trois cas de charge-
ment. Une analyse par éléments finis basée sur la mé-
canique linéaire de la rupture dans un matériau homo-
géne a permis de déterminer l'influence du cisaillement
macroscopique sur le chargement local le long du front
de fissure.

Mots Clés

Revétement céramique, Délaminage, Flambage, Ci-
saillement Macroscopique, LASAT, Zone Cohésive, Ob-
servation in situ.

N /

Abstract

The work presented in this manuscript aims to inves-
tigate the growth of an interfacial flaw, whose geome-
try is known, under macroscopic shear loading. An ex-
perimental methodology is thus developed in which i)
a ceramic/metal coated system with controlled inter-
face roughness is processed, i) an interfacial flaw is
introduced using the laser shock technique, iii)) a ma-
croscopic shear loading is applied on the coated sys-
tem using a biaxial in-plane testing device and iv) in-
terfacial crack growth and buckling are measured in
situ. Hence, both dynamic and quasi-static loadings are
applied on the coated system by respectively the la-
ser shock technique and biaxial testing. The interface
roughness, which affects the crack growth, is also consi-
dered in the study. A pure alumina coating is deposited
by air plasma spraying on a metallic substrate, polycrys-
talline cobalt base superalloy Haynes 188 and stainless
steel 304L substrates, with no bond coat.

First, the flaw resulting from the propagation of a laser
shock wave has been analyzed according to the laser
parameters and the interface roughness. An interfacial
flaw is characterized by a circular delamination with a
diameter of a few millimeters and a circular blister with a
height of a few tens of micrometers. These characteris-
tic dimensions have been measured thanks to non des-
tructive techniques : 3D profilometry and image analysis
based on optical observations and infrared thermogra-
phy. A finite element analysis has been carried out to
investigate the crack behavior under laser shock wave
propagation using a cohesive contact to account for the
interface behavior.

The interfacial flaw growth under macroscopic shear
loading has been characterized with optical observa-
tions and the digital image stereo-correlation technique.
The related finite element analysis enabled to identify
the local loading along the crack front and gave a first
explanation about the shapes of the delaminated area
observed experimentally. This analysis relies on a cohe-
sive zone model whose applied boundary conditions are
established from the displacements measured by digital
image correlation technique. By this way, the delamina-
tion growth was revealed to be mostly driven by local
shear (mode Il and Ill) and the crack opening (mode
1), induced by the buckling of the deposited layer and
the macroscopic shear, makes the delamination growth
easier. Finally, the influence of the macroscopic shear
loading on the interfacial delamination has been stu-
died from three different macroscopic shear loadings.
The finite element analysis based on linear elastic frac-
ture mechanics in a homogenous material has allowed
to study the influence of the macroscopic shear loading
on the local loading along the crack front.

Keywords

Ceramic coating, Delamination, Buckling, LASAT, Ma-
croscopic Shear, Cohesive Zone, In situ Observation.
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