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Résumé

Les revétements en céramique obtenus par projection plasma (APS) ont une mi-
crostructure poreuse et micro-fissurée qui a un effet non négligeable sur les propriétés
mécaniques lors d’impact de micro-débris ou de choc laser. En effet, la microstructure
permet d’atténuer les ondes de compression, ce qui peut s’avérer utile pour réaliser des
revetements de protection. Des lors, la caractérisation du lien entre la microstructure
et les propriétés sous des sollicitations dynamiques, est nécessaire pour exploiter le po-
tentiel de ces matériaux, mais la compréhension des mécanismes qui interviennent reste
encore limitée.

Cette these s’intéresse aux possibilités offertes par la méthode des éléments discrets
(MED) pour modéliser, a ’échelle de la microstructure, des matériaux hétérogenes
comme les céramiques projetées plasma. Une stratégie de création de domaines numé-
riques 3D représentant la microstructure est proposée. Elle est fondée sur de 'analyse
d’images volumiques obtenues par MEB-FIB : la porosité est détectée puis traitée selon
son échelle, afin d’étre reproduite numériquement. Des simulations sont réalisées sur les
modeles pour étudier 'effet de la microstructure sur la propagation d’ondes de com-
pression, obtenir des lois de comportement macroscopique et étudier I’endommagement

induit.

Mots clés : Méthode des Eléments Discret, Microstructure, Comportement

dynamique, Céramiques projetées plasma, Endommagement
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Abstract

Ceramic coatings obtained by plasma spraying (APS) have a porous, micro-cracked
microstructure that has a significant effect on mechanical properties when subjected to
micro-debris impact or laser shock. The microstructure attenuates compression waves,
which can be useful for protective applications. Consequently, characterization of the
microstructure-properties link, under dynamic loading, is necessary to exploit the po-
tential of these materials, but understanding of the mechanisms involved is still limited.
This thesis focuses on the possibilities offered by the discrete element method (DEM)
for modelling heterogeneous materials such as plasma-sprayed ceramics at the micro-
structure scale. A strategy for creating 3D numerical domains representing the mi-
crostructure is proposed. It is based on the analysis of volume images obtained by
FIB-SEM : porosity is detected and then processed according to its scale, in order to
be reproduced digitally. Simulations are carried out on the models to study the effect
of the microstructure on the propagation of compression waves, to obtain macroscopic

behavior laws and to study the induced damage.

Keywords : Discrete Element Method, Microstructure, Dynamic behavior,

Plasma Sprayed Ceramics, Damage
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Introduction et contexte

Les céramiques trouvent de nombreuses applications industrielles grace a leur bonne
résistance mécanique et thermique, ainsi que leur stabilité chimique et bonne résistance
a la corrosion. Elles sont généralement employées sous forme de revétement afin de pro-
téger et d’augmenter les performances d’autres matériaux. Une technique utilisée pour
réaliser des revétements « épais » (>100pm) est la projection plasma. Cette technique,
bien qu’étudiée depuis plusieurs décennies, reste encore émergente au niveau industriel
ou elle est principalement utilisée pour la réalisation de barrieres thermiques (TBC)
dans le secteur aéronautique. En effet, la complexité du procédé et les colits associés
a la création de revétements en céramiques par projection plasma (PSCC) ne sont
justifiés que pour des applications de haute technicité ou leur emploi permet une aug-
mentation significative des performances. La mise en ccuvre de PSCC est généralement
réservée a des applications tres particulieres. Par exemple, sur les aubes de turbines
de turboréacteur qui sont confrontées a des gaz corrosifs tres chauds, 1'utilisation de
TBC permet un gain significatif d’efficacité grace a l'augmentation des températures

de fonctionnement [1].

Un autre environnement confronté & des conditions thermo-mécanique séveres est la
chambre d’expérience du Laser Méga-Joule (LMJ) (¢f. Figure 1a). Cette installation,
située sur le site du CEA-CESTA, est utilisée pour étudier la matiere sous des condi-
tions de pression et température extrémes, notamment lors de 'amorgage de réaction de
Fusion par Confinement Inertiel (FCI). Lors de ces expériences, plusieurs faisceaux laser
sont focalisés sur une cible en or contenant un mélange de deutérium-tritium, afin de
générer un plasma de fusion (c¢f. Figure 1b). Au cours des expériences, il est nécessaire
de protéger les instruments de mesure et les dispositifs placés au voisinage du centre de
la chambre contre les conditions de température, pression, et les éventuels micro-débris
hyper-véloces qui sont générés lors des expériences [2, 3]. Les revétements en céramique
projetée plasma sont envisagés pour venir compléter les systémes de protection ac-
tuels. En effet, les nombreux pores et fissures présents dans le matériau contribuent
a atténuer les ondes de choc mécaniques. Cependant, contrairement aux céramiques

conventionnelles qui sont couramment utilisées dans les applications de blindage, le
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INTRODUCTION

(a)

FIGURE 1 — Intérieur de la chambre d’expérience du LMJ (a) et cible utilisée pour les
expériences de FCI (b).

comportement mécanique des PSCC en terme d’atténuation des ondes et d’endomma-
gement induit, reste encore méconnu, en particulier sous des sollicitions dynamiques
intenses. Par ailleurs, si la porosité peut effectivement contribuer a atténuer des ondes
mécaniques au niveau macroscopique, elle entraine aussi une dégradation des proprié-
tés mécaniques, notamment avec une diminution de la contrainte a rupture due aux
concentrations de contrainte générées par les porosités. Un compromis doit donc étre
trouvé pour optimiser les performances.

Pour répondre & ce besoin, le Commissariat & I'Energie Atomique et aux Energies
Alternatives (CEA), UInstitut de Mécanique et d’Ingénierie (I12M) et I'Institut de Re-
cherche sur les Céramiques (IRCER), se sont associés au sein du projet de recherche
CérAmique PRocédé MICrostructure - DY Namique (CAPRIC-DYN). Ce projet vise
d’une part, a améliorer les connaissances actuelles sur le lien entre le procédé de projec-
tion plasma et la microstructure, et d’autre part, a mieux comprendre et caractériser
leffet de la microstructure sur le comportement mécanique. A plus long terme, une
compréhension et une caractérisation fine des liens procédé - microstructure - com-
portement (cf. Figure 2), permettront de controler et d’optimiser le comportement
mécanique via le procédé (processus dénommé microstructural engineering [4]). Toute-
fois, au vu des échelles de temps (~ ns) et d’espace (< pm) tres faibles mises en jeu,
I’étude expérimentale des phénomenes physiques impliqués dans la propagation d’ondes
et 'endommagement en lien avec la microstructure restent tres complexes.

Ces travaux de these s’inserent dans le volet du projet qui consiste au développe-
ment d’'une modélisation physico-numérique permettant d’étudier le lien microstructure
- comportement. Celui-ci a pour but d’améliorer la compréhension des phénomeénes

mis en jeu, d’aider au dimensionnement et de faire un pas vers l'optimisation et le
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F1GURE 2 — Triptyque au cceur du projet CAPRIC-DYN.

contréle du comportement via la microstructure. Actuellement, les outils numériques
utilisés consistent en des modélisations a 1’échelle macroscopique utilisant des lois de
comportement homogenes équivalentes. Celles-ci nécessitent d’étre calibrées avec des
expériences en laboratoire qui ne permettent pas une étude approfondie de I'influence
de la microstructure. Une approche plus locale, a ’échelle de la microstructure, doit étre
mise en ceuvre. C’est le principe des approches de simulations micro-mécaniques [5] ot
la microstructure est représentée explicitement. Le probléme est alors multi-échelle car
les dimensions de la microstructure (< pm) sont tres inférieures aux dimensions macro-
scopiques des revétements (~ mm) sur lesquelles les expériences sont effectuées. Ainsi,
il est généralement impossible d'utiliser une modélisation micromécanique directement
sur les structures macroscopiques d’intérét et une stratégie de changement d’échelle doit
alors étre établie.

Pour étre utile, un tel modele doit dans un premier temps permettre de reproduire
correctement les tendances et phénomenes observés expérimentalement, c¢’est-a-dire étre
qualitatif. Cela permettra alors d’étudier précisément les phénomenes physiques qui
interviennent lors de la propagation d’ondes mécaniques et de 'endommagement. Par
ailleurs, il serait possible de comparer Deffet de différentes microstructures entre elles. A
terme, 'obtention de résultats quantitatifs pourrait fournir un modele prédictif, c’est-
a-dire qui serait capable d’estimer le comportement uniquement a partir d’observations
de la microstructure et de simulations numériques.

Cependant, malgré les nombreuses avancées dans le domaine de la simulation nu-
mérique, le probléme soulevé reste tres ardu, entre autres a cause de la complexité de
la microstructure des PSCC et de la multitude de phénomeénes physiques complexes a
prendre en compte afin de restituer correctement leur comportement. En effet, les nom-
breuses discontinuités présentes initialement dans la microstructure, puis celles créées

lors de 'activation de la fissuration au cours de sollicitations mécaniques, mettent en
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défaut les approches numériques classiques basées sur la mécanique des milieux conti-
nus telle que la méthode des éléments finis et ses dérivées. Dans cette these, 'intérét
est porté sur un autre type d’approche qui semble mieux adapté a la modélisation de
milieux fragiles pouvant se compacter et se fragmenter. L’approche retenue est basée
sur la Méthode des Elements Discrets (MED).

Ce manuscrit est divisé en six chapitres. Le premier chapitre expose 1’état des connais-
sances actuelles sur les céramiques projetées plasma. Les outils numériques permettant
de modéliser des microstructures sont ensuite présentés dans le chapitre 2. Le chapitre 3
décrit la démarche de modélisation adoptée. La MED est utilisée pour reproduire des
microstructures réelles 3D de PSCC a partir d’observations volumiques obtenues par
FIB. Cette modélisation est appliquée dans le chapitre 4 pour simuler la propagation
d’ondes, notamment les ondes de choc générées lors d’expériences de chocs laser. Les
deux derniers chapitres portent sur I’étude du comportement mécanique d’échantillons
de zircone yttriée (YSZ) obtenus par projection plasma (APS) en vue de nourrir des
lois de comportement macroscopiques : le chapitre 5 étudie le comportement sous com-
pression intense tandis que le chapitre 6 explore les effets de la vitesse de déformation
sur la contrainte apparente a rupture.

A la suite de la conclusion générale du travail, plusieurs perspectives sont proposées.
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CHAPITRE 1. PSCC : MICROSTRUCTURE ET COMPORTEMENT

1.1 Introduction

1.1.1 Matériaux étudiés

Le terme céramique industrielle désigne une classe de minéraux non organiques et
non métalliques. Il s’agit généralement d’oxydes, de carbures et de nitrures comme par
exemple I'alumine (Al,O,), le carbure de silicium (SiC) et le nitrure de chrome (CrN).
Les céramiques se distinguent des autres matériaux par leurs propriétés thermoméca-
niques. Sur le plan thermique, ce sont des matériaux réfractaires avec des températures
de fusion élevées (> 1000°C) ainsi que des conductivités et dilatations thermiques
généralement plus faibles que celles des métaux. D’un point de vue mécanique, elles
sont caractérisées par des modules élastiques et une résistance a la compression tres
importants. Enfin ce sont aussi des matériaux résistant a 'oxydation et aux attaques
chimiques.

De fait, les céramiques trouvent des applications dans des domaines industriels di-
vers [6, 7. Leur dureté et leur résistance a la compression les rendent intéressantes pour
des applications de blindage [8]. Leur résistance a 'usure contribue & leur essor dans
des domaines ou les frottements et I'abrasion sont dimensionnant, comme l'intérieur
des cylindres de moteurs thermiques ou les outils de découpe [9, 10]. Leur caractere
inerte (chimiquement) permet leur utilisation dans le domaine biomédical pour no-
tamment réaliser des protheses [11]. Enfin, les céramiques sont compatibles avec des
environnements chauds et corrosifs comme les turbines a gaz [1, 12] La recherche dans
ce domaine est particulierement fournie, car 'augmentation des températures de fonc-
tionnement des turbines a gaz conduit a une amélioration de leur efficacité énergétique
et par conséquent une réduction des émissions de dioxyde de carbone [13, 14].

Le dioxyde de zirconium ou zircone (ZrO,) est couramment utilisé comme Ther-
mal Barrier Coating (TBC) notamment du fait de sa faible conductivité thermique
(~1Wm™K™) et de sa grande résistance aux chocs thermiques [15]. La zircone pure
existe sous quatre formes cristallographiques différentes en fonction des conditions de
température et de pression : une phase monoclinique (M), une phase quadratique (Q)
et une phase cubique (C) a ’équilibre thermodynamique, et une phase orthorhombique
(hors équilibre) [16]. Lors de la fabrication, la zircone passe d’'une phase monoclinique a
température ambiante a une phase quadratique a 1170 °C, puis cubique a 2370 °C, avant
d’atteindre la température de fusion de 2680 °C. Le refroidissement jusqu’a la tempéra-
ture ambiante entraine une transformation martensitique de la phase quadratique vers
la phase monoclinique qui s’accompagne d'une dilatation volumique de 4% [16, 17]).
Cela conduit généralement a la ruine des pieces a cause des contraintes internes générées

et du caractere fragile du matériau. C’est pourquoi, la zircone est toujours associée a des
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1.1. INTRODUCTION

dopants sous la forme d’oxydes, comme MgO,CaO ou Y,0,, afin de stabiliser la phase
cubique ou quadratique a basse température. Le dopant le plus fréquemment utilisé est
l'oxyde d’yttrium ou yttrine (Y,0,), qui assure la plus grande plage de stabilité (en
terme de température), et une meilleure résistance a la corrosion [14].

La zircone stabilisée a l'yttrine (couramment dénommée Yttria Stabilized Zirconia
(YSZ)), dont le diagramme de phase est présenté en Figure 1.1, posséde une phase
quadratique ou cubique & température ambiante [15]. La quantité de dopage a I'yttrine

dépend essentiellement de I'application visée [16-18] :

— Fully Stabilized Zirconia (FSZ) : stabilisée entiérement sous forme cubique (plus
de 8% mol. de Y,0,).

— Partially Stabilized Zirconia (PSZ) : mélange de phase cubique et phase quadra-
tique (3 — 4% mol. de Y,0,),

— Tetragonal Stabilized Zirconia (TSZ) : partiellement stabilisée majoritairement

en phase quadratique,

3000 Liquide (L)
2500 (L+C)
Cubique (C)
© 2000 -
&
=
= 15001 Q
8 Q+C
=
5001 M+C
0 Monoclinique Quadratique ———— Cubique
0710, 5 10 15 YO, 5(%mol.)

FIGURE 1.1 — Diagramme de phase du systéme zircone-yttrine (I’axe des abscisses est
gradué en YO, 5 % mol., ce qui correspond au double de Y,05 % mol. [19]).

Pour les applications de barrieres thermiques en aéronautique, un dopage a 4,5 % mo-
laire ! est privilégié, car il octroie une meilleure ténacité grice a un phénomeéne de

renforcement ? [15, 16, 20]. Les dopages a 8 % molaire en Y,0,, permettent une tres

1. Dans le cas de l'yttrine, un dopage & 8% molaire (mol.) équivaut a 13,75% massique (wt.) [17].
2. Augmentation de la ténacité par changement de phase lors de la propagation de fissures
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CHAPITRE 1. PSCC : MICROSTRUCTURE ET COMPORTEMENT

bonne conduction ionique, et sont plutdt utilisés pour les piles & combustible [17].

Les principales propriétés mécaniques de la YSZ dense sont fournies en Annexe A.

1.1.2 Projection thermique par jet de plasma

Le caractere fragile des céramiques et leur dureté rendent 1'usinage des pieces difficile.
Ainsi, méme si le frittage est généralement utilisé pour fabriquer des pieces massives [21],
cette technique ne permet pas la réalisation de pieces avec une grande complexité géo-
métrique. Une autre technique consiste a réaliser des dépdts sur un substrat pour former
un revétement et ainsi bénéficier de meilleures performances mécaniques et thermiques.
Différentes techniques de déposition existent en fonction de I'application visée. Les dé-
pdts épais (>100 pm) sont réalisés par projection thermique alors que les techniques de
déposition par vapeur chimique (CVD) ou physique (PVD) sont plut6t utilisées pour
les dépots minces (~10pm).

La projection thermique [22] désigne une catégorie de procédés qui repose sur 1'uti-
lisation d’une source de chaleur et d’un gaz qui permettent de liquéfier et projeter des
particules de matiere vers un substrat afin de créer un dépot. En fonction du moyen de
chauffe et du gaz vecteur, on retrouve les procédés de projection par flamme, plasma, arc
électrique, canon a détonation ou high velocity oxygene fuel [23, 24]. Le choix d'un pro-
cédé dépend principalement du matériau d’apport et du type de dépot a réaliser. Dans
le cas des céramiques c’est essentiellement la projection plasma qui est employée car elle
permet d’atteindre les températures nécessaires a leur fusion. Ce sont les revétements

obtenus avec ce procédé qui sont au centre de ce travail.

Injection de matiere Substrat ~y
Cathode  Anode premicre (poudre)
\

A

Jet plasma

\

t

Gaz plasmagenes VA

FIGURE 1.2 — Schéma du principe de fonctionnement d’une torche plasma (reproduit
d’apres [25]).
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1.1. INTRODUCTION

La projection plasma [26] repose sur 1'utilisation d’une torche plasma dont le principe
de fonctionnement est illustré en Figure 1.2. Un plasma est créé par ionisation de gaz
plasmagenes grace a un arc électrique. Celui-ci est généré par 'application d'une haute
tension entre les deux électrodes de la torche. Le plasma est éjecté par une tuyere sous
forme de jet a dont la vitesse atteint plusieurs centaines de metres par seconde et une
température de l'ordre de 10000 K. La céramique est introduite dans le jet de plasma
sous forme de poudre (10 & 120 pm) via un gaz porteur, les particules sont alors fondues
et accélérées (50 — 500m/s) en direction du substrat [27].

Un grand nombre de parametres ont une influence sur le fonctionnement de la torche
et in-fine sur la structure des revétements [28]. Ils seront détaillés dans la partie 1.3 qui

est consacrée au lien entre le procédé et la microstructure.
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CHAPITRE 1. PSCC : MICROSTRUCTURE ET COMPORTEMENT

1.2 Microstructure des dépo6ts plasma

La projection plasma permet de créer des dépots ayant une épaisseur comprise gé-
néralement entre 0,1 et 3mm. Les surfaces recouvrables peuvent atteindre plusieurs
metres carrés. Il faut toutefois parfaitement maitriser les réglages de la torche pour évi-
ter un gauchissement de la piece ou un délaminage a l'interface revétement/substrat a
cause d'une différence de dilatation thermique entre les deux matériaux. La projection
a par ailleurs une grande influence sur la structure interne des revétements, que ce soit
en termes de porosités, d’organisations cristallographiques ou de contraintes internes.
Ces caractéristiques microstructurales sont observées et leurs influences sont analysées
depuis plus de trente ans [29] grace a différentes techniques expérimentales qui sont

présentés dans la sous partie suivante.

1.2.1 Meéthodes de caractérisation de la microstructure

Le choix d’un moyen de mesure dépend du type de structure a caractériser et de
I’échelle d’observation. Parmi les méthodes de caractérisation, il existe deux grandes
catégories, a savoir les méthodes indirectes et les méthodes directes [24]. Les moyens
de caractérisation des porosités sont présentés dans cette section, avant d’introduire les
outils permettant I’analyse de I'état de la matiere. Un état de I’art complet est proposé
dans [30, 31].

Dans la suite de ce manuscrit, le terme « porosités » est utilisé pour désigner
les pores et les fissures. Les porosités ouvertes, ou « débouchantes », sont reliées avec

I’extérieur, tandis que les porosités fermées ne communiquent pas entre elles.

1.2.1.1 Méthodes directes

Les méthodes directes, fournissent des grandeurs relatives a la porosité sans traite-
ment particulier. La méthode la plus simple (precision-density method [32]) pour estimer
la porosité totale (p) consiste a mesurer la densité apparente (pp) d'un échantillon wvia
le rapport masse sur volume. Une comparaison avec la densité théorique du matériau

dense (pp) permet de déduire le taux de porosité total :

p=1—=pp/pp. (1.1)

La méthode d’immersion d’Archimede [33] permet de mesurer séparément les taux de
porosité ouverte et fermée, en remplissant les porosités ouvertes avec un fluide (souvent
de I'eau ou de T'huile). L’intrusion par mercure (MIP) [34, 35] permet d’obtenir la

distribution en taille des porosités ouvertes. Enfin, la pycnométrie a I’hélium [33] est
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1.2. MICROSTRUCTURE DES DEPOTS PLASMA

utilisée de mesurer précisément la porosité totale, mais elle ne permet pas de faire la
distinction entre la porosité ouverte et fermée.

Ces méthodes sont peu adaptées lorsque les fissures sont trop fines, car 'imprégna-
tion par un fluide est difficile. D’autres méthodes utilisant des rayonnements comme
le Small-Angle Neutron Scattering (SANS) [36] donnent quant a elles des informations

sur l'orientation et ’épaisseur avec une précision pouvant aller jusqu’a 1 nm.

1.2.1.2 Meéthodes indirectes

Les méthodes indirectes concernent la microscopie optique ou électronique et les
techniques 3D comme la Tomographie aux rayons-X (TRX) [37] ou la tomographie FIB
[38]. Elles fournissent des informations sous la forme d’images (2D) ou de volumes (3D)
qui sont exploitées par analyse d’image [39].

Ces méthodes sont tres polyvalentes et de plus en plus utilisées, car elles permettent
de mesurer une multitude de grandeurs, en particulier la géométrie et la position exacte
des structures d’'intérét, sous réserve d’avoir une assez bonne résolution et un traitement
d’image adapté. En effet, un compromis est a trouver entre la taille du volume d’ob-
servation, qui doit étre suffisamment grand pour étre représentatif (cf. section 2.2.1),
et la résolution spatiale (taille des voxels), qui doit étre suffisamment petite pour ob-
server toutes les structures d’'intérét. Ces deux grandeurs sont liées, comme indiqué

en Figure 1.3. En général, le volume d’observation diminue avec l'augmentation de la

X-rag:i Tomog:raphy

Mechanical
s .n . n .
Serial Sectioning

..................

- P S AR N ——

3D-Atom Probe/LEAP | .
0.inm inm 10nm 100nm 1pm 10pm 100pm 1mm
Voxel Dimensions/Resolution

Volume of Material Analyzed
(10 nm)? (100 nm)? (1 pm)® (10 pm)?® (100 pm)® (1 mm)? (10 mm)?

FiGURE 1.3 — Diagramme résolution - volume total, pour différents instruments de
caractérisation 3D (extrait de [40]).
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CHAPITRE 1. PSCC : MICROSTRUCTURE ET COMPORTEMENT

résolution. Pour des matériaux a structure multi-échelle (Ze. tailles différentes entre les

structures d’intérét) il est nécessaire de combiner plusieurs techniques d’observation [41].

1.2.1.2.1 Tomographie aux rayons X

La Tomographie aux rayons-X (TRX) est une technique de caractérisation volumique
non-destructive. Elle est basée sur ’absorption des rayons-X (qui varie en fonction du
numéro atomique) par les différentes phases présentes dans I’échantillon. Les rayons-X
traversent la matiere et donnent une projection du volume sur un plan. Des mesures sont
effectuées par rotation de I’échantillon ou du dispositif d’émission des rayons X autour
d’un axe. La compilation des images obtenues par projection permet de reconstruire un
volume (Figure 1.4) [42, 43].

visible
light

x-rays

AVAVA

specimen on i photo series of
rotation stage scintillator  detector projection images

W

3D image —al ‘
represented // tomographic
as aseries = reconstruction

of 2D slices _~—

FIGURE 1.4 — Schéma du principe d’acquisition de volume par TRX (extrait de [43]).

La résolution spatiale et le volume total observable, varient en fonction de la nature
(numéro atomique) du matériau, de la taille de ’échantillon et de l'intensité du fais-
ceau de rayons-X. Elle est typiquement de I'ordre du micrometre pour les installations
classiques disponibles en laboratoire, mais il est possible d’atteindre des résolutions de
25 nm avec des grandes installations comme I’European Synchrotron Radiation Facility
(ESRF) [44, 45]. Cependant, il est tout de méme nécessaire de disposer d’échantillons
de l'ordre de la centaine de microns pour permettre le passage des rayons-X (moins de

100 pm pour avoir une résolution de 25 nm) [46].
1.2.1.2.2 Technique MEB-FIB

Le Focused Ion Beam (FIB), est un instrument utilisé pour micro-usiner des échan-
tillons. Le faisceau d’ions permet d’ablater de la matiere, de découper et de creuser

des éprouvettes. Il est également utilisé pour déposer des fines couches de matiere a la
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surface des échantillons [47]. En I’associant avec un Microscope Electronique & Balayage
(MEB), comme schématisé en Figure 1.5, il est possible de reconstruire un volume par
succession d’érosions - acquisitions. Entre chaque observation MEB, une fine couche de
matiere est érodée avec le FIB. Plusieurs coupes 2D sont ainsi observées et une étape de
reconstruction permet 'obtention d’un volume [47, 48]. Cette technique est destructive,

mais la résolution est tres fine (de I'ordre de 10nm).

FIGURE 1.5 — Schéma du principe de fonctionnement d’'un MEB-FIB — Le faisceau
d’ions (rouge) érode progressivement le volume de matiére et chaque tranche ou « slice »
est observée grace au faisceau d’électrons (bleu) (extrait de [38]).

Des artefacts, comme le curtaining et le pore-back effect, peuvent venir polluer les
observations [38]. Le curtaining ou « effet rideaux » se manifeste par la création de
stries dans le sens du faisceau d’ions. Ce probléme est di a la canalisation des ions et
est particulierement présent dans les matériaux poreux, car les pores concentrent les
ions en un endroit. Le pore-back effect intervient aussi dans le cas de matériaux poreux
a cause de la profondeur de champ du MEB. En effet, il est possible de voir le fond des
pores sur les images MEB, ce qui peut rendre assez complexe les analyses automatiques
et nécessite d’utiliser des méthodes de segmentation spécifique [49].

Un autre probléme concerne la redéposition de la matiere ablatée sur les bords du
volume qui gene I'observation des autres slices. Cet effet augmente avec la profondeur
au fur et a mesure des attaques par le faisceau d’ions, d’ou la réduction progressive de
la zone d’observation. Il est possible de creuser des tranchées sur les cotés de la zone
d’observations afin d’atténuer et de retarder ce probleme, mais cette opération prend du
temps. Outre ce phénomene, une autre limitation du volume maximal qu’il est possible
de caractériser est lié au temps d’acquisition. Il faut environ une minute pour ablater

une couche avec le FIB. L’épaisseur des couches est choisie en fonction de la résolution
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du MEB. Ainsi, une profondeur de 20 pm avec une résolution de 20 nm est composée
de 1000 images, soit 16 h d’acquisition, auxquelles il faut aussi ajouter le temps de

préparation de la zone d’observation.

1.2.1.3 Autres techniques

Les grains dans le matériau peuvent étre observés directement via un MEB sur des
fractographies. L’utilisation d'un détecteur d’électrons rétro-diffusés (EBSD) permet
de discerner les grains et leur orientation cristallographique. Il est aussi possible de
connaitre les phases cristallographiques grace a cette méthode. Enfin, la diffraction par
rayons-X fournit des diagrammes de diffraction qui permettent de remonter aux phases

cristallographiques.

1.2.2 Analyse de la microstructure

Pour les métaux, le terme microstructure est généralement réservé a ’arrangement
des grains. Dans le cas des PSCC, ce terme est couramment employé pour faire référence
a la taille et I’arrangement des porosités dans la matiere. Les microstructures obtenues
par APS sont généralement de type lamellaire. Ce type d’arrangement est détaillé dans
la partie suivante. Par ailleurs, il est possible d’obtenir d’autres types de microstructures

en faisant varier les parametres de projection plasma.

1.2.2.1 Structure lamellaire conventionnelle

Pendant la projection, les particules fondues s’étalent sur le substrat lors de leur
impact. Les particules sphériques deviennent ainsi des lamelles, ou splat, ayant une
forme cylindrique (Figure 1.6a) Apres l'impact, elles se solidifient, et c’est I'empile-
ment successif de plusieurs lamelles qui conduit a la formation d’un revétement [26]
comme illustré en Figure 1.6b. La dimension des lamelles dépend, entre autres, de la
taille des particules. Leur épaisseur est généralement comprise entre 1 et 4 pum, avec
un diametre variant entre 50 et 300 pm [50-53]. Les processus d’étalement des lamelles,
de solidification et de liaison entre les lamelles sont décrits plus précisément dans [54,
55]. L’étalement dépend principalement de la vitesse d’impact et de la viscosité, qui
varient en fonction de la température. Le refroidissement est treés rapide (~10°Ks™!)
avec un gradient thermique trées important dans 1'épaisseur des lamelles a cause du
substrat. Ceci induit une direction préférentielle de solidification [56]. La liaison entre
les lamelles est une liaison interatomique forte, cependant elle n’est que partielle avec

une moyenne de 32 % d’interfaces inter-lamellaires effectives [57].
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10 — 120 pm[ - Particule
3 fondue
Lamelle
~

Substrat :::

50 — 300 pm
(a) Lamelle (b) Revétement

FIGURE 1.6 — Schématisation de la formation d’un revétement (b) par projection plasma
induit par I’étalement et la superposition de lamelles (a) (inspiré de [26]).

Les principaux types de porosités sont schématisés sur la Figure 1.7 et des exemples
réels sont présentés sur les Figures 1.8 et 1.9. Ils sont classés en quatre catégories en

fonction de leur géométrie et de leur origine physique [35, 36, 58, 59] :

— Les fissures inter-lamellaires : Situées entre les lamelles, elles résultent de la mau-

vaise adhérence des lamelles entre elles et sont plutot orientées parallelement au
substrat. Leur longueur est de 'ordre de la largeur des lamelles et leur épaisseur

est comprise entre 0,1 a 1pum. [52, 60, 61]

— Les fissures intra-lamellaires : Situées dans 1’épaisseur des lamelles, elles sont plu-

tot orientées perpendiculairement au substrat. Elles résultent de la relaxation
des contraintes de trempe?®. Ces micro-fissures ont une épaisseur d’environ 20 &
100 nm, une longueur de 'ordre de 'épaisseur des lamelles et sont espacées de 4
a 12pum. [52, 60]

— Les macro-pores : Situées a la jonction entre plusieurs lamelles, ils ont des formes

irrégulieres de plusieurs micrometres. Ils sont générés suite a un mauvais recou-
vrement /étalement des lamelles et a 'emprisonnement de bulles d’air. Ces pores
sont souvent regroupés avec les fissures inter-lamellaires dans la catégorie des pores
inter-lamellaire. [27, 62, 63]

— Les micro-pores globulaires : Il s’agit d’inclusions d’air de taille micrométrique

localisées a l'intérieur des lamelles. Ils apparaissent lors de la projection, mais

peuvent également étre présents initialement dans la poudre. [52, 61]

3. Le refroidissement post-impact induit une contraction de la matiere, ce qui entraine I’application
de contraintes de traction dans les lamelles et de la fissuration (cf. section 1.2.3.3).
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Fissure inter-

Macro-pore lamellaire . .
Fissure intra-

Micro-pore globulaire lamellaire

FIGURE 1.7 — Schéma des différents types de défauts d’un dépot plasma.

Fissure interlamellaire

SEM image at 500X

Fissure
intralamellaire ey

100 microns

o
racks

¥

Pore globulaire Arrachement

F1GURE 1.8 — Différents défauts présents dans unre-  FIGURE 1.9 — Microstructure
vétement APS sur une coupe polie observée au MEB  sur une fractographie obtenue
(extrait de [36]). au MEB (extrait de [64]).

L’observation par microscopie nécessite une découpe et un polissage des échantillons.
Des arrachements de matiere (« pullout ») peuvent perturber les observations (cf. Fi-
gure 1.8) [35]. Cet effet est d’autant plus important avec 'augmentation du taux de
porosité et avec les revétements nano-structurés qui présentent des zones de faible ré-

sistance.
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1.2.2.2 Structures non conventionnelles

La modification des parametres de projection et I'utilisation de poudre agglomérée
(AS) permet d’obtenir d’autres types de structures. Dans ce cas précis, la fusion des
particules est partielle, ce qui induit la création de zones nano-poreuses, comme illustrées
en Figure 1.10 [24, 65-70].

Pour certaines conditions de projection, il est possible d’obtenir des fissures verticales
qui traversent les lamelles dans toute 1’épaisseur du revétement. Celui-ci est alors qualifié
de dense vertically cracked [71, 72]. Enfin, des recherches sont actuellement menées pour
utiliser des poudres composées de particules nanométriques, injectées dans le plasma
via une suspension ou une solution liquide (procédé SPS) [73, 74]. Les microstructures

sont alors nano-structurées et de type colonnaire (Figure 1.11) [75, 76].

200 pm

{ | )
CNRCAMI 20.0kV 13.3mm x2 00k SE(L) 29/03/07 20 0um

FIGURE 1.10 — Revétement APS nano- FIGURE 1.11 — Revétement SPS (extrait
structuré (extrait de [77]). de [78]).

1.2.3 Etat de la matiére

La matiere qui entoure les porosités se présente sous différentes phases et arrange-

ments cristallographiques.

1.2.3.1 Phases solides

Lors de la projection, les particules de YSZ fondent et se trouvent dans une phase
liquide ou cubique solide. Le refroidissement rapide (~0,1ps) au contact du substrat
conduit a la formation d’une phase quadratique métastable [15]. TAO, YANG et al. [63]
montre qu’elle est présente & plus de 97 % dans les dépdts via une analyse EBSD. La
quantité de phase quadratique et cubique dans la zircone trempée dépend essentielle-

ment de la quantité de dopant. La phase quadratique diminue avec I'augmentation de
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la quantité de dopant. Dans le cas d'un dopage supérieur a 9 % mol a I'yttrine, il n’y

a plus que de la phase cubique (FSZ) [79].

1.2.3.2 Arrangement cristallographique

Une structure colonnaire a l'intérieur des lamelles est visible en Figure 1.9. Elle est
créée par le refroidissement des lamelles au contact du substrat. En effet, les grains
grandissent dans le sens opposé au flux de chaleur, dans 1’épaisseur de la lamelle. Le
diametre de ces grains peut étre mesuré sur des lamelles uniques [50] ou directement
dans des revétements [72] (Figure 1.12a). Il varie de 50 nm & 3 pm en fonction des revé-
tements [63]. Il apparait que la taille des grains dans un empilement de lamelles est plus
important que dans une lamelle unique [60]. Cette différence entre lamelle unique et re-
vetement total s’explique notamment par des différences de refroidissement qui dépend
de l'adhérence des lamelles. Un bon contact au niveau d’une interface conduit a des
grains de taille plus faible [80]. Les grains colonnaires sont aussi souvent accompagnés
de grains equiaxes (Figure 1.12a) [65, 68, 81, 82]. Par ailleurs, TAO, YANG et al. [63]
montrent a l’aide d’observations EBSD que les grains n’ont pas d’orientation cristal-
lographique privilégiée (Figure 1.12b). Sur ce type d’image, chaque couleur représente
une orientation cristallographique.

Ainsi, les parameétres de projection ont une influence sur la taille des grains et cette

derniére peut varier dans 1'épaisseur du revétement [53].

equiaxed'grains

\X 7'

=

columnar grains
e

(a) Fractographie MEB montrant des grains  (b) Image EBSD montrant I’orientation cris-
colonnaires et equiaxes (extrait de [68]). tallographiques des grains (extrait de [83]).

FIGURE 1.12 — Observations de la structure des grains dans un dépot obtenu par APS
conventionnelle.
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1.2.3.3 Contraintes résiduelles

La littérature est assez fournie concernant la compréhension et la modélisation des
contraintes résiduelles. Celles-ci peuvent avoir des effets non-négligeables sur le com-
portement. Un état de l'art sur le sujet est présenté dans [23]. Dans les revétement

céramiques, ces contraintes résiduelles sont essentiellement dues a des effets thermiques.

Des contraintes de trempe apparaissent lors du refroidissement des lamelles apres
I'impact. L’adhésion de la lamelle au substrat et sa contraction thermique lors de la
diminution de température induisent des contraintes de traction dans les lamelles (Fi-
gure 1.13a). Ces contraintes, bien que pouvant atteindre plus de 100 MPa, sont souvent
faibles dans les matériaux fragiles comme les céramiques, car elles sont en principe re-
laxées par fissuration (Figure 1.13b). Dans de I'alumine projetée plasma, elles sont de
l'ordre de 10 MPa [84].

sprayed particle [Origin of Quenching Stress
T>Ty
unrelaxed / Solidified splat microcracking
i spread + quench in-plane
stress g
c0

Splat temperature
= Tsubstrate >

0

FIGURE 1.13 — Origine des contraintes de trempe (a) et fissuration induite (b) (extrait
de [84]).

Des contraintes thermiques sont générées lors du refroidissement post-projection et
s’ajoutent aux contraintes de trempe (Figure 1.14). Elles sont dues a la différence de
dilatation thermique entre le substrat et le revétement. Elles apparaissent dans tout le
revétement et sont en traction ou en compression selon les coefficients de dilatation ther-
mique [84]. TAO, YANG et al. [63] ont mesuré par spectroscopie Raman des contraintes
résiduelles en traction entre 70 et 85 MPa pour un TBC sur un substrat. Ces contraintes
peuvent étre relachées en retirant le substrat, et ne sont donc pas systématiquement

présentes dans les revétements auto-portés (Free Standing (F'S)).

Des contraintes résiduelles de type grenaillage (liées aux impacts des particules)
peuvent aussi apparaitre avec des métaux lorsque I'énergie d’impact est élevée. Dans

les céramiques, elles sont souvent négligeables [23].
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FIGURE 1.14 — Répartition des contraintes de trempe (a) et thermique (b) dans un

revétement APS (extrait de |

1.2.4 Résumé

85)).

Les revétements obtenus par projection plasma ont une microstructure poreuse et

multi-fissurée particulierement complexe. Les fissures forment un réseau interconnecté

avec les pores. Certaines fissures ont une épaisseur tres faible de quelques nanometres.

La prochaine section présente les liens qui existent entre les parametres du procédé et

la microstructure.
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1.3 Lien entre le procédé et la microstructure

De nombreux travaux ont tenté d’établir des liens entre les parametres du procédé et
la microstructure des revétements. Face aux tres nombreux parametres et aux potentiels
couplages qui existent entre eux, la caractérisation détaillée des effets de chaque para-
metre est assez difficile a établir. Ainsi, la plupart des auteurs [20, 86-89] se concentrent
sur un nombre restreint de parametres dans leurs travaux.

Les principaux facteurs qui ont une influence sur la microstructure des dépots sont re-
présentés sous forme de diagramme dans la Figure 1.15; une liste plus exhaustive est

présentée dans [31].

Poudre Substrat
S - Nature
- Granulométrie ,
. - Température
- Morphologie .
. Clommpesiion - Etat de surface
Plasma ) I - Refroidissement
- Gaz plasmagenes Jet de particules 4
(nature, débit) - Vitesse et tempéra- Microstructure
- Intensité courant ture des particules du dépot
- Tuyere - Stabilité du jet T
C Atmosphere J Injetlcion Configuration

- Distance et angle
de projection

- Stratégie de
recouvrement

- Débit poudre
- Gaz porteur
- Position

FiGure 1.15 — Diagramme des différents parametres régissant la projection plasma
(inspiré de [90]).

Il ressort de différentes études que 1’état thermo-cinétique des particules, la morpho-
logie des poudres et 1’état du substrat sont les principaux facteurs qui conditionnent la

structure du revétement [86].

1.3.1 Etat thermo-cinétique des particules

D’apres la Figure 1.15, la vitesse et la température des particules sont des para-
metres essentiels dans le procédé. Ils peuvent varier de maniere importante en fonction
des caractéristiques du jet de plasma, de la nature et des conditions d’injection de la
poudre. [86]. L’augmentation de la puissance (courant de 'arc électrique) [35, 65, 67,
91] et du flux d’hydrogene [35] permettent d’augmenter la température du plasma, et

donc la température des particules. L’augmentation de la distance de projection [65, 91]
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et 'utilisation d’azote en gaz primaire permettent aussi une augmentation de la tem-
pérature en favorisant les échanges thermiques [67]. La forme de la tuyere et le flux de
gaz primaire [35], ont également des effets sur la stabilité du jet de plasma et la vitesse
d’éjection. L’injection de la poudre dans le plasma agit sur la trajectoire des particules
dans le plasma, donc leur vitesse et leur température. Un couplage entre la vitesse et
la température des particules a été identifié. En effet, une vitesse plus élevée implique
un temps de vol plus court, il y a moins de transfert thermique et par conséquent la
température est plus faible [65]. Enfin, la granulométrie de la poudre joue sur la fusion
des particules. De grosses particules ont besoin de plus d’énergie pour fondre, et elles
sont aussi moins rapides dans le jet de plasma [50, 92].

Plusieurs auteurs [61, 86, 93] ont montré que la porosité diminue si la température
ou la vitesse des particules augmente. En effet, une bonne fusion de la poudre per-
met un meilleur étalement des lamelles, limitant ainsi Papparition de défauts [51, 86].
KULKARNI, GOLAND et al. [60] avancent ’hypotheése qu’une faible vitesse entraine la
formation de lamelles plus épaisses avec une amélioration de I'adhérence des lamelles.
FRri1s, PERSSON et al. [86] reportent au contraire une meilleure adhérence lorsque la

vitesse augmente car selon eux, les défauts sont mieux comblés.

Total porosity

1,5 ]
10 fs —4— Cooling
X \ / —a— Spray distance

0,5 —— Angle

0.0 P / \ \ N \ / —A— H2 flow rate

! « / \ \ e \ / —e— Linear speed
-0,5 v \ / —=—— Current density
1.0 ‘1 —|£-.— Ar flow rate

-1,5
spraying parameters

FIGURE 1.16 — Influence qualitative de plusieurs parametres de projection sur le taux
de porosité des revétements (extrait de [88]).

Les effets de plusieurs parametres sont illustrés sur la Figure 1.16. Chaque segment
traduit l'effet d’'un parametre sur la porosité. Par exemple, 'augmentation du flux
d’hydrogene (triangles pleins) ou la diminution de la distance de projection (carrés

pleins) induisent toutes les deux une diminution du taux de porosité.

1.3.2 Influence de la morphologie de la poudre

La morphologie (forme) et la granulométrie (taille) des poudres dépendent du procédé

utilisé pour les fabriquer [94]. Les méthodes de fabrication de poudre sont décrites dans
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[95]. Elles sont regroupées en quatre catégories principales, qui sont illustrées sur la
Figure 1.17 :

— Fused and Crushed (FC) : poudre obtenue par fusion/broyage caractérisée par

des particules denses et anguleuses de taille variant de 10 a 60 pm,

— Hollow Spherical Powder (HOSP) : poudre obtenue par densification plasma, les

particules sont creuses avec un diametre de 10 a 120 pm,

— Sol-Gel (SG) : cette technique produit des particules denses et sphériques de 5 a
50 pm,

— Agglomerated and Sintered (AS) : procédé d’agglomération/frittage qui produit

une poudre sphérique poreuse de 20 a 70 pum constituée de particules nanomé-

triques.

Fused and Agglomerated Agglomerated
Crushed and Sintered and HOSP

Gas Atomized

FIGURE 1.17 — Morphologie de la poudre en fonction du procédé de fabrication - images
MEB en haut et images de coupe en bas (extrait de [95]).

La morphologie et la taille des particules ont une action sur leur fusion et leur
accélération dans le plasma. Ainsi, lorsque la taille des particules augmente, la fusion
est incomplete, ce qui conduit a des lamelles plus éclatées [36, 60]. La taille des gouttes
(particules fondues) a aussi un effet sur le diametre et I’épaisseur des lamelles [51].
D’apreés SHINODA et MURAKAMI [51], une poudre HOSP permet un meilleur étalement
par rapport a une poudre FC, car les particules arrivent sur le substrat a des vitesses
plus élevées, et elles sont mieux fondues. Au contraire, WANG, KULKARNI et al. [94]
reportent une meilleure adhérence avec une poudre FC par rapport aux poudres HOSP

et SG. Leur étude montre aussi que I'utilisation d’une poudre SG entraine la formation
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d’un plus nombre de pores inter-lamellaires.

Les poudres agglomérées (AS) ont la particularité de ne pas completement fondre lors
de leur passage dans le jet de plasma. Des zones nano-poreuses se forment au sein
du revétement [65-69]. Ainsi le taux de porosité est généralement plus faible avec une

poudre FC qu’avec une poudre AS [92, 94].

1.3.3 Influence de la température du substrat

La température du substrat régit la maniere dont les particules vont s’étaler. L’aug-
mentation de la température du substrat entraine un meilleur étalement des lamelles,
ce qui diminue le nombre de fissures, et améliore 'adhérence [50, 60, 96]. Il existe une
température de transition entre une forme de lamelle fragmentée (ou « splashed ») et
une forme circulaire réguliere [51, 97] (cf. Figure 1.18). La forme fragmentée introduit
plus de défauts et une porosité plus importante.

La température du substrat agit également sur les contraintes thermiques et a leur

accommodation par fissuration [72, 86, 96, 98|.

Ts=300 °C Ts=75°C

FIGURE 1.18 — Effet de la température du substrat (7%) sur I'étalement d’une lamelle
(extrait de [60]).

1.3.4 Conclusion

La microstructure des revétements obtenus par projection plasma est fortement dé-
pendante des parametres du procédé. De nombreuses études tentent de caractériser
ce lien a l'aide d’observations fines du processus de formation. Cependant, la caracté-
risation expérimentale de 1’état des particules en vol et lors de leurs impact est tres
complexe. Il n’est pas possible d’observer directement la formation du revétement au
cours de la projection. La compréhension fine de la formation de la microstructure des
PSCC reste encore un sujet ouvert. Pour répondre a ce défi, les outils numériques sont

de plus en plus utilisés. Toutefois, cela suppose de savoir simuler la formation du jet de
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plasma, I'interaction plasma-particules et les impacts des particules sur le substrat [99].
Pour pouvoir prédire la microstructure de la céramique, il faut en plus modéliser les
mécanismes de fissuration induits pendant le refroidissement du revétement [100]. Le
développement d'un jumeau numérique du procédé de projection plasma était d’ailleurs
un des volets du projet CAPRIC-DYN.

Nous venons de voir qu’il existe un lien fort entre les parametres du procédé de
fabrication et la microstructure de la céramique. Nous abordons dans la partie suivante
le lien entre la microstructure et le comportement mécanique a 1’échelle macroscopique.

Il s’agit du sujet principal développé dans le cadre des travaux de cette these.
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1.4 Lien entre microstructure et comportement mé-

canique

La structure poreuse et multi-fissurées des céramiques projetées plasma engendre un
comportement mécanique particulier différent du matériau dense monolithique. Cette
partie présente 'état actuelles des connaissances concernant le comportement méca-
nique des céramiques projetées plasma. Ensuite, plusieurs modeles issus de la littérature,
qui permettent de rendre compte du lien entre la microstructure et le comportement

mécanique, sont examinées.

1.4.1 Meéthodes expérimentales

Plusieurs méthodes expérimentales sont utilisées pour mesurer les propriétés élas-

tiques des PSCC, elles sont illustrées sur la Figure 1.19. De maniere générale, la me-

Indentation test
perpendicular to the
spray direction

“Brick-layer” structure = /-

<
Transmitting
Transducer Receiving

Transducers

Computer

Indentation test parallel
to the spray direction

Signal
Generator

Data
Collection

) 5 i S -, _- - e
(a) Indentation (extrait de [31]). (b) RUS (extrait de [101]).

sample | Fr2 ‘ Fi2
— L | —f
I {] fi
’ & - =71 % [ an
£ deflection % £
s Freestanding YSZ
(c) Flexion 4-points (extrait de [102]). (d) Traction uniaxiale (extrait de [103]).

FiGure 1.19 — Différentes techniques de mesures expérimentales du module élastique

des PSCC.

sure des modules élastiques pour les céramiques peut se révéler assez compliquée. En
effet, la fragilité et les faibles dimensions des échantillons, rendent les essais de trac-
tion/compression uniaxiale difficiles & mettre en ceuvre. C’est pourquoi des méthodes

indirectes telles que I'indentation, la flexion et les mesures reposant sur la propagation
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d’ondes sont généralement préférées. Ces méthodes indirectes permettent d’estimer un

module en analysant les résultats expérimentaux et en faisant certaines hypotheses.

L’indentation donne une mesure locale de 'élasticité avec des valeurs souvent plus
élevées (70 a 150 GPa) que les mesures globales (5 a 60 GPa). En effet, I'indentation
sollicite moins de défauts, et la dimension de la zone sollicitée dépend de l'indenteur
et de la force appliquée. Plusieurs mesures par indentation (~ 10) sont généralement

nécessaires pour pouvoir analyser la dispersion des résultats.

Les mesures globales comme la flexion doivent également étre analysées avec un
certain recul. En effet, la présence d’un substrat (Bonded to Substrat (BS)) ou non (Free
Standing (FS)) influence les résultats. Pour les essais de la flexion sans substrat (FS) le
revétement est a la fois sollicité en traction et en compression. L’obtention d’un module
est relativement complexe compte tenu du comportement asymétrique en traction et en
compression (cf. section 1.4.2.2). Par ailleurs, le caractére non-linéaire qui apparait des
les premiers instants du chargement complexifie la détermination de modules élastiques
méme dans le cas d'un essai de traction [20, 31]. Plusieurs conventions ont été adoptées
pour déterminer une valeur de module a partir des résultats d'un essai. Elles sont

illustrées sur la Figure 1.20, et elles conduisent a des valeurs différentes.

/\O-
Module =#--"" Module de
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tangent o corde
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FIGURE 1.20 — Définition des différents calculs de modules élastiques a partir d'une
courbe contrainte - déformation (reproduit de [104]).

Les techniques de mesures par ultrasons [105] sont a priori mieux adaptées aux faibles
dimensions des revétements. Elles consistent a transmettre un signal dans 1’échantillon,
et a mesurer le temps nécessaire pour traverser I’épaisseur de ’échantillon. Des dispo-
sitifs sont mis en place pour changer 'orientation de ’échantillon afin d’effectuer un
ensemble de mesures, dont I'analyse par approche inverse permet de remonter a la ma-
trice d’élasticité orthotrope. Pour certains revétements tres poreux, 'atténuation des

ondes est trop forte, et entraine des difficultés de mesure [106].

_ 97 -



CHAPITRE 1. PSCC : MICROSTRUCTURE ET COMPORTEMENT

1.4.2 Analyse phénoménologique

1.4.2.1 Isotropie transverse

La structure lamellaire induit un comportement isotrope transverse schématisé en
Figure 1.21. Le module longitudinal £, dans la direction de projection est différent du

module transverse Er mesuré dans les directions perpendiculaires [107-110].

l spray direction
E

splat boundaries pores, voids, cracks

splats

FIGURE 1.21 — Schématisation de I'anisotropie induite par la microstructure (extrait
de [111]).

Le degré d’anisotropie est quantifié par le rapport o« = Er/E;. Généralement « est
compris entre 1 et 2, car les fissures inter-lamellaires contribuent plus a la réduction du
module élastique que les fissures intra-lamellaires [101]. Toutefois, il est possible d’avoir

a < 1 dans certaines microstructures [61].

1.4.2.2 Non-linéarité et asymétrie

Un comportement non-linéaire en compression et en traction est observé (cf. Fi-
gure 1.22) [112-114]. En compression, les fissures présentes a ’état initial qui ont une
certaine épaisseur se ferment, ce qui entraine une augmentation de la raideur [102, 110,
112, 115-117]. ECHSLER, RENUSCH et al. [118] mesurent une variation de 10 a 80 GPa
lorsque les contraintes passent de 0 a 100 MPa en compression. De méme, LANDA,
KROUPA et al. [109] reportent que plus le matériau est comprimé plus la célérité des
ondes acoustiques augmente. En traction, c¢’est l'inverse qui se produit. Les fissures
s’ouvrent et se propagent ce qui induit une diminution du module élastique des le dé-
but du chargement [20, 101, 119, 120]. Les phénomeénes précis qui interviennent sont
encore des sujets de discussion [103]. Comme les modules élastiques sont différents en

traction et compression, le comportement est asymétrique (cf. Figure 1.22) [112, 116].
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ARAIL, WU et al. [121] mesurent un module sécant * 36 % plus faible en traction qu’en

compression.
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FIGURE 1.22 — Mesure du comportement en traction et compression d’une céramique
projetée plasma par flexion 4 points (extrait de [114]).

1.4.2.3 Hystérésis

Des boucles d’hystérésis sont observées lors de sollicitations cyclées (cf. Figure 1.23)
[110, 116, 118, 122]. Elles sont dues aux frottements et glissements des surfaces de
fissures entre elles. REJDA, SOCIE et al. [123] mettent en évidence le mouvement des
lamelles entre elles via des observations au MEB avant et apres essais. Ce mécanisme
est confirmé par ARAI, WU et al. [121] grace a des observations in-situ sous MEB (cf.
Figure 1.24). CHOI, ZHU et al. [116] reportent que le comportement reste majoritai-
rement élastique avec peu ou pas de déformations résiduelles ou plastiques® en fin de
cycle. La vitesse de déformation et le type de chargement ne semblent pas avoir d’ef-
fet sur le phénomene d’hystérésis a température ambiante. Des essais réalisés a hautes
températures (> 600 °C) montrent au contraire un effet de la vitesse de déformation
et 'apparition de déformations résiduelles plus importantes [106, 123]. Ce changement
serait dii a 'apparition d’'une phase vitreuse, dont le comportement est viscoélastique

[118]. HAROK et NEUFUSS [122] consideérent que la présence de déformation résiduelle

4. voir la section 1.4.3.
5. dans le sens « irréversibles »
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dépend du type de sollicitation. En compression hydrostatique, le comportement est
majoritairement élastique tandis qu’en compression uniaxiale, le cisaillement créé au
niveau des fissures mene a des déformations permanentes. REJIDA, SOCIE et al. [123]

notent que I'enveloppe du comportement cyclé suit le chargement monotone.
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FI1GURE 1.23 — Exemple de comportement non-linéaire élastique avec hystérésis en
compression (extrait de [116]).
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FIGURE 1.24 — Visualisation du glissement des lamelles lors d'un essai de flexion sous
MEB (extrait de [121]).

Ce type de comportement non linéaire n’est pas propre aux PSCC, il est observé dans
d’autres matériaux poreux et micro-fissurées [104, 124], en particulier avec les bétons
[125, 126].
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Des 1973, Cross, LULL et al. [127] avaient découvert le potentiel des PSCC pour
atténuer les vibrations sur des aubes de turbines. Un montage vibratoire avec une poutre
encastrée est utilisé pour mesurer le potentiel de dissipation des revétements. A Péchelle

de la microstructure, cette dissipation est due aux frottements des lamelles entres elles
[126, 128].

1.4.2.4 Endommagement et rupture

Concernant le comportement a la rupture, les céramiques denses ont plutét un com-
portement fragile (ie. élastique linéaire jusqu’a la rupture). La microstructure des PSCC
est a l'origine d’'un comportement plutot quasi-fragile. En effet, la présence des pores
et des fissures a 1’état initial freine la propagation des fissures. De multiples micro-
fissures apparaissent avant la rupture macroscopique [129]. Cela contribue également
a augmentation de la ténacité [130] des revétements. Le glissement des lamelles et la
fermeture des fissures permet une meilleure accommodation des déformations, d’ou un

seuil de rupture plus élevé [63].

1.4.3 Influence de la microstructure sur les propriétés élas-

tiques

Compte tenu de la présence de pores et fissures, les modules élastiques de la zir-
cone projetée plasma sont plus faibles que ceux de la zircone dense (200 & 220 GPa,
cf. Annexe A). Les valeurs reportées dans la littérature sont tres variables, allant de
10 a 150 GPa [110, 114]. Ces variations proviennent de différences de microstructures
entre les revétements (par exemple le taux de porosité), mais aussi des techniques de
mesures utilisées. La complexité du comportement rend également l'interprétation des
résultats complexe. Une synthese des valeurs trouvées dans la littérature est proposée
dans le Tableau 1.1. Certains auteurs [20, 114, 116] fournissent les valeurs obtenues
pour un méme revétement en utilisant différentes méthodes de mesure; d’autres [61,
94, 101] proposent une comparaison entre des revétements obtenus avec des parameétres
de projection plasma différents. WANG, KULKARNI et al. [94] ont mesuré des modules
longitudinaux de 48 et 76 GPa pour des revétements fabriqués a partir de poudres
HOSP et FC. Ils montrent que les modules élastiques ne diminuent pas nécessairement
avec I'augmentation du taux de porosité : le revétement obtenu avec une poudre SG a
une porosité de 13,5 % et un module de 68 GPa et celui obtenu avec la poudre HOSP
conduit & un module plus faible de 48 GPa et une porosité de 12,2 %.
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Réf. Technique de mesure Module élastique [GPa] Porosité
Transverse Er  Longitudinal Ej, (%]
[115]  Indentation (cylindre) 45 — 78
[131]  Nano-indentation 133 12 —15
[132]  Nano-indentation 190 — 213
h Flexion 10
[94]  Indentation (vickers) 47 48 7,6
h 89 76 12,2
[50]  Indentation (sphérique) 19 15 13,3
h 57 39 6,4
[61]  Indentation (vickers) 56 £+ 17 47+ 13 20,2
b 34 £12 39 £ 16 12,4
[102]  Indentation (sphérique) 40 — 80 10 — 35
" Flexion (BS) 5—30
[103]  Traction (FS) 12+4 10+1
[118]  Compression (FS) 10 — 80 13,5
[133]  Compression (FS) 41 +4 72+ 18 17,6
[116]  Compression (FS) 22 —25 10
h Traction (F'S) 13 16 "
IET 39 +£2 36 £2
[20]  Traction (FS) 29 12+£2
h Flexion (FS) 25— 36 )
DMA (FS) 36
Indentation (Knoop) 62
[112]  Flexion (BS) 11 — 58
[117]  Flexion (BS) 20 — 50
[101]  Ultrason (RUS) 83 37 13,9
A 57 24 12,0
[114]  Indentation (Berkovich) 23£3 11
) Flexion (BS et FS) 23 "
[ET (BS et FS) 22
[134]  Vibration (BS) 46
[128]  Vibration (BS) 23 — 13 17,5
[126] Vibration (BS) 12— 23 33

TABLEAU 1.1 — Modules d’élasticité de YSZ APS mesurés expérimentalement. Une
fleche (—) désigne une évolution du module au cours de la mesure.
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La mesure des coefficients de Poisson est assez complexe, car il faut mesurer les
déformations transverses a la direction de chargement. Il existe peu de travaux sur le
sujet, méme s’il s’agit d’'un parametre tres important. En général, une valeur de 0,20
a 0,30 est utilisée [31] pour exploiter les essais de flexion. Cependant, des mesures

expérimentales donnent des valeurs comprises entre 0,04 et 0,20 (Tableau 1.2) [31].

Référence Technique de mesure Coefficient de Poisson
[116] Compression (FS) 0,04
[101] RUS 0,11 — 0,16
[20] Traction (F'S) 0,04 — 0,06
[133] Compression (FS) 0,18 — 0,22
[134] Vibration (BS) 0,16

TABLEAU 1.2 — Coefficients de Poisson de YSZ APS mesurés expérimentalement.

Concernant les résistances a la rupture, la dispersion est trés grande (Tableau 1.3), en
particulier sur les essais de flexion. Il y a une différence significative entre la compression

et la traction.

Référence Sollicitation Résistance [MPa]
[116] Compression 300 £ 77
) Traction 10£1
Flexion 337
[103] Traction 16 £4
) Flexion 69 £ 12

TABLEAU 1.3 — Résistances a la rupture de YSZ APS mesurées expérimentalement.

1.4.4 Modeles analytiques

Il existe de nombreux modeles analytiques qui prennent en compte I'influence d’une
concentration de défauts ou pores sur le comportement macroscopique [135]. Cependant,
ces modeles font des hypotheses simplificatrices sur la distribution ou la forme des
défauts pour arriver a déduire une formulation mathématique. La liste qui va suivre
n’est pas exhaustive. Elle est présentée avec un ordre de complexité croissant.

Par la suite E désigne le module d’élasticité, v le coefficient de Poisson et p le taux

de porosité (ou fraction volumique de vide). L’indice 0 est utilisé pour faire référence
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au matériau dense, des valeurs de la littérature pour la YSZ dense sont fournies en

Annexe A. Un rappel des grandeurs élastiques est fourni en Annexe B.

1.4.4.1 Effet de la porosité

De nombreuses relations ont été développées pour déterminer le module des maté-
riaux poreux en fonction du taux de porosité. Une revue détaillée est disponible dans
[136]. Les trois expressions les plus utilisées sont celles de Spriggs, Hasselman et Dewey-

Mackenzie.

SPRIGGS [137] propose de modéliser 'effet de pores sphériques réparties de fagon

homogene sous la forme d’une exponentielle :

go =exp(—A-p), (1.2)

ou A est un parametre empirique (qui vaut 5,16 pour une alumine poreuse) [138].

HASSELMAN [139] propose une expression dérivée du modele de HASHIN [135] en
considérant que les matériaux poreux sont des matériaux hétérogenes avec des inclusions
dont le module élastique est nul :

E B-p

7:14_

Eq 1—(B+1)p’ (1.3)

ol B est un parameétre empirique (qui vaut —33,4 pour une alumine poreuse) [138].

Il existe aussi des modeles purement analytiques qui considerent des porosités idéa-
lisées. C’est le cas de la relation de Dewey—-Mackenzie [136, 140] qui fait ’hypothese
de pores sphériques de taille identique, non connectés et n’interagissent pas entre eux.
Cette hypothese n’est valide que pour de faibles taux de porosité (< 30 %) :

FE 3(1 — V0)<9 -+ 51/0)

— —1—p- = , 1.4
E, p-a avec « 207 — 5v) (1.4)

Les modeles précédents sont trop simples pour décrire précisément le comportement
des PSCC. En effet, la microstructure est bien plus complexe que de simples pores sphé-
riques. Ils constituent cependant une premiere base pour le développement de modeles

plus adaptés.
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1.4.4.2 Prise en compte du caractere anisotrope

ZHAO et WENG [141] considerent des pores ellipsoidaux (Figure 1.25) au lieu de
pores sphériques. Une anisotropie apparait alors avec un module longitudinal différent

du module transverse. [111, 142] :

EL_ l—p ET_ 1—p

N (e . S 1.5
Eo 1+2nf O Ey 1+2nf5? (15)

avec la densité de fissure f dans une section de surface S et 3 est le rapport d’aspect

moyen : )
1/2
-gXa e o= (Ta/sn) (16)
k k k

ou ay, et by sont respectivement les dimensions transverse et longitudinale de la k-iéme
ellipse (Figure 1.25).

Lr 2ay,

FIGURE 1.25 — Schéma d’un pore ellipsoidal.

SEVOSTIANOV et KACHANOV [143] considérent deux populations de fissures « penny-
shape » (Figure 1.26) qui ont chacune une orientation préférentielle, I'une parallele et
I’autre perpendiculaire au substrat. L’effet de ces fissures est pris en compte via un

tenseur de densité de fissure F' dans un volume V' :

1
Fi; = 7Z(Tz'nk,i'nk,j>7 (1'7)

Va
ou 1y est le rayon de la k-ieme fissure et ny;, ng; sont les composantes du vecteur
normal & la k-iéme fissure (72],). L'effet de ces fissures s’ajoute & Ueffet des pores décrit

par 'équation (1.4) pour donner au final :

1+ ot :
1-p “T1-p 32—

E; P 1 320-w) 1"
| s w9

Les variation d’orientation des fissures (6) par rapport a la direction préférentielle est

décrite par une loi de probabilité Py paramétrée par un facteur de dispersion A :

Py(0) = ;ﬂ [(/\2 + e+ Ae-W?} : (1.9)

- 35 -



CHAPITRE 1. PSCC : MICROSTRUCTURE ET COMPORTEMENT

n,

z
M
€T

€L

FIGURE 1.26 — Schéma d’une fissure « penny-shape ».

L’effet du parametre de dispersion sur la distribution des orientations est illustré en Fi-

gure 1.27. L’expression des composantes de F' en fonction de A est disponible dans [144].

20 |

/2

¢

FIGURE 1.27 — Loi de probabilité décrivant la distribution de 1'orientation des fissures
(extrait de [144]).

1.4.4.3 Représentation du comportement non-linéaire réversible

Le modele de KROUPA et PLESEK [145], permet de modéliser la fermeture des fis-
sures durant la compression. Les fissures ont I’aspect d’une piéce de monnaie (« penny-
shape »). Trois populations de fissures sont considérées, une dans chaque direction de
I'espace [x,y,z]. Chaque population est quantifiée a l'aide de densités volumiques de
fissures initiales. Celles-ci sont équivalentes aux composantes diagonales du tenseur F'

dans le modele de SEVOSTIANOV et KACHANOV [143] :
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1
Joi = Vzrfk’ (1.10)
k

ol 1 est le rayon de la k-ieme fissure de normale _z> et V le volume considéré. La
pression, ou contrainte, nécessaire a la fermeture d’une fissure « penny-shape » dépend
de son rapport d’aspect, c’est-a-dire du rapport entre le rayon et l'ouverture de la
fissure (ey sur la Figure 1.26). En supposant que la distribution des rapports d’aspect
des fissures présentes dans le matériau est uniforme, la loi pilotant la fermeture des
fissures évolue linéairement avec la contrainte en compression (o; < 0) :

foi(1 — %) si ki <o0;<0

0 sioou <k

ou k; est la contrainte de compression a partir de laquelle toutes les fissures sont fermées.
Finalement, le module dans la direction i s’exprime sous la forme suivante :

-1

(1—=v3) - filow)| - (1.12)

Par la suite, ASGHARI, SALIMI et al. [146] proposent de modéliser la fermeture des
fissures par une sigmoide qui converge vers une densité de fissure finale non nulle, ce
qui permet de mieux reproduire les résultats expérimentaux.

PATIBANDA, ABRAHAMS et al. [147] proposent de déterminer I’évolution de cette den-
sité de fissure empiriquement. Ils ont aussi étendu le modele pour représenter la non-

linéarité en traction.

NAKAMURA et Liu [120] et [117] proposent un modele phénoménologique pour

prendre en compte la non-linéarité du comportement :

g |0T|n si o<o
E ' FEo} " g
€= . . , (1.13)
3+(J_GT) + lor| si or<o
E Eol! r=

or est la contrainte de transition entre le comportement linéaire et non-linaire. oq
et n sont des parametres qui définissent la partie non-linaire. L’allure de la courbe

contrainte-déformation, obtenue avec ce modele, est présentée en Figure 1.28.
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Compression Traction

F1GURE 1.28 — Illustration du comportement non-linéaire obtenu avec ’équation (1.13)
(reproduit de [120]).

1.4.4.4 Prise en compte des frottements

REJDA, SOCIE et al. [123] proposent une modélisation par cellule élémentaire ou la
réponse mécanique de chaque cellule est la somme d’un terme d’élasticité, de compaction
et de frottement. Le matériau est modélisé par plusieurs cellules dont les propriétés
suivent une certaine dispersion. Le modele permet de reproduire un comportement

non-linéaire élastique avec hystérésis.

lF, A

b Lo

Frottement Compaction Elasticité

TF, A

FIGURE 1.29 — Schématisation du modele physique élémentaire proposé par REJDA,
SOCIE et al. [123] pour modéliser le comportement des PSCC.

Cette idée est mise en équation par BRUNO et KACHANOV [124] :

E

— _ Ot _ open slidin,
E)_(l p) X exp (—Cof ™ — Cafitins) (1.14)
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ou C est le rapport d’aspect des pores (dans le cas de pores sphériques C; = « de
I’équation (1.4)), C est une constante qui dépend de vy pour traduire 'effet des fissures
ouvertes, C3 dépend de l'orientation des fissures et du coefficient de frottement. Les
densités de fissures ouvertes fP°" et frottantes f*/*44"9 éyoluent au cours du chargement.

En compression fP°" tend & diminuer tandis que f*4¥"9 tend & augmenter.

4

14
O A

final o
E](m d E””tlal

unload

Ei,m’fiu,l . inal
load /,* . Efm‘”’
/- Pid unload
% 7~ -

€

(N

FiGure 1.30 — Illustration du comportement en compression obtenu avec 1’équation
(1.14) (reproduit de [5]).

1.4.4.5 Discussion

Ces modeles analytiques donnent une représentation idéalisée du comportement
des céramiques projetées plasma. Ils s’appuient de maniére intuitive sur des micro-
mécanismes, qu’il faudrait valider a I'aide d’expériences ou de simulations numériques
réalisées a 1’échelle de la microstructure. Par ailleurs, il parait impossible d’étudier I’at-
ténuation d’une onde et '’endommagement induit dans le matériau sans un appui de la

simulation numérique.

1.4.5 Liens procédé - comportement

Les liens procédé - microstructure et microstructure - comportement ont été mis en
évidence dans les parties précédentes. Deés lors, il devient envisageable de définir déli-
bérément une microstructure, pour qu’elle réponde a un besoin tres précis, comme plus
d’atténuation ou une résistance accrue. Il s’agit du « microstructural engineering » [24,
148]. Plusieurs auteurs se sont intéressés directement a 'effet des parameétres procédés
sur le comportement mécanique. KULKARNI, VAIDYA et al. [50] reportent une diminu-
tion des modules élastiques lorsque la taille de la poudre augmente ou que la vitesse
des particules augmente. L1u, NAKAMURA et al. [117] se sont également intéressés aux
effets de parametres du procédé sur I'allure des courbes contrainte - déformation et le
degré de non-linéarité. KARTHIKEYAN, BALASUBRAMANIAN et al. [89] relient directe-
ment la puissance de la torche plasma, la distance du substrat et le flux de particules

au module d’Young et a la micro-dureté des revétements obtenus [149]. Enfin, on note
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I’émergence de modeles basés sur la simulation numérique, de la projection plasma, jus-
qu’aux propriétés mécaniques des revétements [100]. Cet axe de recherche semble tres
prometteur, en particulier lorsqu’il s’agit de prédire des comportements complexes qui

interviennent lors de chargements dynamiques de type impact ou choc laser.

1.4.6 Influence des porosités sur la propagation d’ondes

Plusieurs type d’ondes mécaniques peuvent se propager dans les solides. Le terme
célérité (C') est généralement utilisé pour faire référence a leur vitesse. Il permet d’éviter
les confusions avec la vitesse de la matiere (ou witesse particulaire) qui est différente.
Parmi les type d’ondes qui se propagent dans un milieu solide, il y a les ondes so-
niques Cg, les ondes longitudinales C, et les ondes de cisaillements Cp (aussi ondes

transverses) [150].

1.4.6.1 Propagation dans un milieu dense

Dans le cas de matériaux denses, la célérité est définie a partir de la masse volumique
p et des propriétés élastiques du matériau (module de compressibilité isostatique K et

module de cisaillement G ) :

K
Cs=4/— et CT:,/Q. (1.15)
p p

La célérité des ondes longitudinales est :

— il =K+ ZG)=]| . 1.1
Cr {CS+ e +56), (1.16)

En exprimant K et G en fonction du module d’Young E et du coefficient de Poisson v

(cf. Annexe B), on obtient aussi :

[un

(1.17)

= l(l—;v_xqw)ﬂ?

1.4.6.2 Propagation dans un milieu poreux

De nombreux modeles ont été développés pour représenter 'effet de la porosité sur
la célérité des ondes. Ces modeles permettent essentiellement de prédire la célérité en
fonction du taux porosité (p). Dans la suite, 'indice 0 est utilisé pour faire référence au

matériau dense.
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Les premieres relations ont été formulées a partir d’observations empiriques. PHANT

et N1Yoar [151] proposent une loi puissance :
CrL=Cr-(1-p)",

ou n est un parametre matériau qui doit étre déterminé expérimentalement.

ZHANG, ZHIYUAN et al. [152] proposent une autre loi calibrée sur un revétement
projeté plasma :
Cp = Clro - (1,05 — 2,09p). (1.18)

Une autre approche pour estimer la célérité des ondes est de considérer l'effet de
la porosité sur le module d’élasticité et la masse volumique. Par définition, la masse

volumique p du matériau poreux est :
p=pox(1=p). (1.19)
BoccAccINI et BoccAcCINT [153] proposent d’utiliser la relation de MAZILU et

ONDRACEK [154] qui décrit 'influence de la porosité sur le module élastique par :

E _.2/3

F0:(1 p?/?)S, (1.20)

ou S est un parametre qui dépend de l'orientation et du facteur de forme des pores.

Les célérités s’expriment alors de la maniere suivante [155] :

o Cr (1 o pg/g)S 2

= = 1.21
Cro  Cro l—p ( )
Il existe également le modele de RAMAKRISHNAN [156] :
1 1
C 44 5p)(1 — 2 C 1 - 2
L_|__Ux5d-p) ot L = L (1.22)
e 1 11-19
+ 19 — 140}
A=——— et B=———. 1.23
21— 2vy) A1+ 1) (1.23)

Enfin, le modele de ZHAO et L1 [157] décrit l'effet de la porosité sur les modules de

compressibilité isostatique K et de cisaillement G :
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avec
 39KZ — 4K,Go + 16G3 1 _ 650 +12Gy

t =
1 G(9K, +8Gy) 9K, + 8Gy

C (1.25)

Tous ces modeles tentent de décrire I'influence des porosités sur la célérité des ondes.
Ils restent tout de méme tres limités, car comme nous l'avons vu dans les sections
précédentes, la porosité des PSCC se résume difficilement a un simple taux de porosité.
Par exemple, la dépendance a la pression [109] n’est pas prise en compte dans ces lois.

Enfin, ces modeles ne fournissent aucune information sur le phénomene d’atténua-
tion, qui nous intéresse tout particulierement, dans le cadre d’une application de pro-

tection de composants.
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1.5 Comportement sous sollicitations dynamiques

Dans le cadre de ce travail, 'intérét est porté sur la réponse des PSCC face a des
ondes générées lors d’expériences de choc laser ou lors d’impact de débris a grande
vitesse (hyper-véloce). Les niveaux de contrainte appliqués varient entre 0,1 et 1 GPa. Il
s’agit d'un domaine de sollicitations tres peu étudié dans la littérature. Nous allons tout
d’abord décrire les méthodes expérimentales utilisées pour étudier le comportement
des matériaux sous sollicitations dynamiques. Puis, nous indiquerons les principaux
phénomenes a étudier pour envisager une application des PSCC en tant que bouclier de
protection. Nous présenterons brievement une approche de modélisation utilisée pour
représenter le comportement de matériau poreux, et la méthode permettant de la valider

a partir des résultats expérimentaux.

1.5.1 Moyens expérimentaux

Pour mieux comprendre et mesurer les effets des porosités sur la réponse des PSCC,
il est nécessaire de réaliser des expériences de laboratoire. Les méthodes expérimentales
permettant de générer des ondes de contraintes sont nombreuses. Nous n’allons pas les
décrire de maniere exhaustive, mais simplement décrire le principe général, et présenter
une méthode d’analyse par approche inverse, qui est souvent utilisée pour établir une
loi de comportement contrainte-déformation.

Il y a entre autres les systémes Split Hopkinson Pressure Bar (SHPB) [158], I'impact
de plaque [159], le choc laser [160] et le Générateur Electromagnétique de Pression In-
tense (GEPI) [161]. La principale différence entre ces méthodes est le principe physique
employé pour générer une onde de contrainte. Ces méthodes permettent d’atteindre des
vitesses de déformations tres élevées (de 100 & 107s7!). Les niveaux de contrainte et les
temps caractéristiques varient en fonction des conditions expérimentales [150, 162].

Toutes ces techniques d’essais ont pour objectif de générer un pulse de contrainte sur
la face avant de ’échantillon et d’observer la réponse du matériau. Généralement, les
temps caractéristiques sont tres brefs, ce qui induit une réponse instationnaire consé-
cutive a la propagation d’ondes de compression et de détente, comme illustré sur la
Figure 1.31.

La combinaison de temps caractéristiques tres faibles (~ ns), de fortes intensités
(~ GPa) et d’un état de chargement instationnaire, complexifie sérieusement la mesure
et le suivi des états de contrainte et de déformation au sein du matériau. Il est possible
d’utiliser des jauges de déformations, mais c’est généralement une approche indirecte, a
l'aide d'une mesure de la vitesse (vélocimétrie) de la face arriére, qui est couramment

employée. Les méthodes de diagnostics de vélocimétrie les plus courantes sont le Velo-
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Face avant Cible Face arriere
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de détentes

FIGURE 1.31 — Schéma de principe d’un essai dynamique de propagation d’ondes.

city Interferometer System for Any Reflector (VISAR) et la Vélocimétrie Hétérodyne
(VH). Ces deux techniques sont basées sur des interférometres qui exploitent Deffet
Doppler pour déterminer une vitesse. Une description plus détaillée de ces méthodes
est disponible dans [150, 163]. La forme et les niveaux des signaux de vitesses refletent

la réponse mécanique du matériau.

1.5.2 Principaux mécanismes

L’analyse des profils de vitesse donne des indications sur le type de réponse du ma-
tériau. Un exemple de profil de vitesse est présenté sur la Figure 1.32. Les changements
de pente observés sur le profil de vitesse sont attribués a de la plasticité, une transition

de phase et de 1’écaillage.

Visar Velocity Profile

Hugoniot State

High- Pressure
Elasticity

P%‘ruuinzition Cyclic Loading,
Dissipation
Plastic
Modulus
Hugoniot

Post-Yield

Elastic Flow

Limit Spall

Elastic Strength

Modulus

TIME —»

FIGURE 1.32 — Profil de vitesse générique pour une onde de choc (extrait de [150]).

Il est évident que pour reproduire par calcul ce type de profil de vitesse, il est

nécessaire de modéliser correctement tous ces mécanismes activés lors du passage de
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1.5. COMPORTEMENT SOUS SOLLICITATIONS DYNAMIQUES

I’onde. Dans le cadre de cette these, nous avons choisi d’étudier en priorité les effets de

la microstructure sur 'atténuation de 'onde de choc et sur les mécanismes d’écaillage.

1.5.2.1 Atténuation d’une onde en présence de porosités

Outre quelques études concernant la capacité des PSCC a atténuer les vibrations
de pieces mécaniques [126-128], la littérature portant sur leur réponse face a des ondes
de choc intenses est peu fournie. Néanmoins, la capacité des matériaux poreux et fra-
giles pour ralentir et atténuer 'intensité des ondes de compression est clairement mise
en évidence dans la littérature [164, 165]. Ainsi, il est bien connu que les céramiques
poreuses ont un effet sur la propagation des ondes ultrasonores [166].

Concernant les ondes de plus forte intensité, la capacité des milieux poreux et granu-
laires a atténuer et dissiper ’énergie d’ondes de compression a également été démontrée
[167-169]. Les porosités vont avoir tendance a atténuer lintensité des ondes, comme
illustré sur la Figure 1.33. D’ailleurs, des mousses céramiques et métalliques sont envi-
sagées pour amortir les ondes, notamment dans des applications de blindage [170, 171].
Enfin, des travaux montrent que la présence de porosités dans les matériaux fragiles
modifient leur comportement sous choc intense avec I’apparition de « pseudo-plasticité »
due a la compaction des pores [129, 172-175]. Tres vite, I'idée de modifier et controler
le comportement sous choc des céramiques via leur microstructure émerge [175-179], en
particulier pour réaliser des protections en controlant et confinant I’endommagement

dans certaines zones des revétements [180, 181].

T ; Dense ceramic
rapeziform

pulse

(@ )

FIGURE 1.33 — Propagation d’une onde de compression dans une céramique dense (a)
et poreuse (b) (extrait de [180]).

Des lors, le dimensionnement de protections wvia la porosité devient un probleme
d’optimisation. En effet, si la porosité participe bien a I'atténuation des ondes de choc et
a la dissipation d’énergie, elle contribue aussi a la réduction des propriétés mécaniques,
en particulier la contrainte a rupture [111]. Un compromis doit étre trouvé pour obtenir
une atténuation et une résistance maximale. Ce type de probleme d’optimisation est
aussi au cceur du dimensionnement des TBC, dont la porosité contribue a diminuer la

conductivité thermique, mais dégrade aussi les propriétés élastiques.
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1.5.2.2 Ecaillage

Sous certaines conditions, il est possible d’observer un phénomene d’écaillage qui
est illustré par un diagramme de Lagrange temps - position sur la Figure 1.34. L’onde
de compression incidente (rouge) se réfléchit en un faisceau d’ondes de détente (bleu)
sur la face arriere. Le chargement étant impulsionnel, un faisceau d’ondes de détentes
suit I'onde de compression incidente. Lorsque ces deux faisceaux d’ondes de détente se
croisent, la matiere est sollicitée en traction. Si la contrainte est suffisamment impor-
tante, elle peut entrainer la rupture du matériau, et la séparation d’une écaille du reste
de la cible. Une partie des ondes reste emprisonnée dans cette écaille d’out les oscillations
observées sur le profil de vitesse. L’analyse du signal de vitesse permet de remonter a

la contrainte d’écaillage [182].

Time
12 | e
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FIGURE 1.34 — Principe du phénomeéne d’écaillage sur un diagramme position (z) -
temps (t) (gauche) - Effet sur le profil de vitesse mesuré en face arriere (gauche) (extrait
de [183]).

1.5.2.3 Modélisation du comportement de matériaux poreux

Dans le cas de matériaux poreux, des modeles spécifiques (de compactions) sont
utilisés pour représenter la fermeture des pores et les effets sur la propagation des
ondes. C’est le cas des modeles de compaction P — « [184] ou POREQST [185, 186],
qui supposent une fermeture irréversible des pores. Cette fermeture est modélisée a
I’aide du modele phénoménologique présenté sur la Figure 1.35. Apres une phase de
comportement élastique (courbe verte), le trajet de chargement suit la surface de com-
paction (courbe bleue). Dans le modeéle POREQST, le déchargement & partir d’un état

partiellement compacté (en rouge sur la Figure 1.35) est élastique avec un module de
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compressibilité qui dépend de 1’état de compaction via la relation de MACKENZIE [187].
Les modeles de compaction sont particulierement adaptés pour représenter le compor-
tement dynamique des mousses, et traduire ainsi I'atténuation des ondes de contrainte

qui est observée expérimentalement.

P

P =F(p, E)

F constante
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d’endommagement, |partiellement compacté
(surface intermédiaire)

FIGURE 1.35 — Modele de comportement POREQST dans le plan P — p (extrait
de [188]).

Méme si une densification par fermeture des fissures est effectivement observée dans
les PSCC, des essais cyclés ont montré que le phénomene est réversible et que les
fissures peuvent se ré-ouvrir pendant les phases de déchargement (cf. section 1.4.2.3).
Ainsi, 'utilisation de ce type de modeéle de compaction n’est pas vraiment adaptée aux

PSCC, et conduit généralement a une surestimation de 'atténuation.

1.5.2.4 Validation par la simulation numérique

Nous avons aussi vu que les études expérimentales ne fournissent pas directement
une loi de comportement, mais un signal de vitesse en face arriere correspondant a un
chargement donné. La démarche de validation d’une loi de comportement est illustrée
sur la Figure 1.36.

Apres avoir sélectionné une approche de modélisation et un premier jeu de para-
metres (par exemple a partir de lois analytiques), 'expérience dynamique est simulée
en utilisant un code de calcul dynamique explicite. Le profil de vitesse calculé en face
arriere de la cible est ensuite comparé au profil mesuré expérimentalement. Le choix

du modele, ou seulement des parametres sont remis en question en fonction des résul-
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tats des confrontations expérience/calcul. Un processus itératif est alors engagé jusqu’a

obtenir des corrélations expérience/calcul satisfaisantes.

[ Chargement ]—‘—
|

Vélocimetrie

!

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

Non

Oui

Modeles et parametres validés

FIGURE 1.36 — Validation d’une modélisation par confrontation expérience/calcul

En supposant un comportement hydrodynamique, une loi P — p (Figure 1.37) non
linéaire peut étre définie dans un premier temps, avant de complexifier I’approche en
prenant en compte le déviateur des contraintes, I’anisotropie, etc... Dans ce cas, la
célérité des ondes dépend du niveau de pression appliqué et va influer sur la forme et

le niveau du profil de vitesse.

Sur le profil de vitesse présenté sur la Figure 1.38, plusieurs éléments importants

sont a reproduire numériquement :

— Le temps d’arrivée et la pente du premier pic, qui dépendent du comportement

en compression du matériau,
— La vitesse maximale qui dépend de la phase de déchargement,

— Les éventuels rebonds et oscillations de la vitesse apres le premier pic, qui tra-

duisent un écaillage.
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vmax
| Compression
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g 2| Pent
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FIGURE 1.37 — Loi de comporte- FIGURE 1.38 — Représentation schématique
ment pression - masse volumique d’un profil de vitesse mesuré en face arriere lors
(P — p) générique. du passage d'une onde de compression.

1.5.3 Discussion

La caractérisation du comportement des matériaux en dynamique s’effectue en gé-
néral a partir des profils de vitesse mesurés en face arriere d'un échantillon. La dé-
termination du comportement est relativement complexe. Elle s’effectue de maniere
itérative en faisant des hypotheses et en essayant de les valider a ’aide de confronta-
tions expériences/calculs. Il est évident, que le développement de modeles a 1’échelle de
la microstructure des PSCC, serait un atout pour analyser les résultats expérimentaux,
et orienter les choix de modélisation. A terme, de nouvelles approches de modélisation
pourraient méme étre proposées et implantées dans les codes de calcul utilisés pour le
dimensionnement des boucliers de protection.

L’avantage d’une approche multi-échelle est également de permettre une analyse
précise des effets des porosités sur le comportement, c¢’est-a-dire sur la forme des profils
de vitesse.

Bien entendu, la dimension des échantillons est souvent trop grande pour permettre
une représentation de toute la microstructure. Il faudra adapter la discrétisation aux

capacités des calculateurs.
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1.6 Conclusions

La projection plasma génere des revétements avec une microstructure poreuse et
micro-fissurée. La structure est lamellaire avec une forte sensibilité aux parametres du
procédé de fabrication. La complexité de cette microstructure induit de grandes difficul-
tés quant a la représentation de ces effets sur le comportement mécanique macroscopique
a I'aide de grandeurs ou de modeles simples.

Les travaux présentés dans la littérature montrent que ce type de microstructure
conditionne le comportement mécanique sous des sollicitations statiques. La micro-
structure a également une forte influence sur la propagation des ondes de contrainte.
Les connaissances actuelles confirment d’ailleurs le potentiel des PSCC vis-a-vis de
I’atténuation des ondes de choc. La modélisation du comportement en lien avec la mi-
crostructure est encore tres parcellaire, méme pour ’obtention de propriétés « simples »
comme le module d’élasticité. D’un point de vue applicatif, cette modélisation est pour-
tant indispensable pour pouvoir dimensionner et optimiser des concepts de protection
efficaces contre des chocs laser ou des impacts a grande vitesse de débris. Une approche
de modélisation a 1’échelle de la microstructure permettrait de fournir des informa-
tions tres intéressantes sur les mécanismes de déformation activés lors de sollicitations
dynamiques. En effet, les études expérimentales sont difficiles a mettre en ceuvre et

n’apportent que des réponses partielles et indirectes aux questions posées.

Un premier verrou identifié concerne le besoin d’étudier précisément et directe-
ment 'effet de la microstructure sur le comportement mécanique des PSCC, no-
tamment les mécanismes d’atténuation et d’endommagement. Le deuxieme verrou

est la difficulté a analyser le comportement d'un PSCC a partir des seuls profils

de vitesse mesurés en face arriere des échantillons.

J

Pour lever ces verrous, la simulation numérique a 1’échelle de la microstructure pré-
sente un intérét évident. Différentes méthodes de modélisation et de simulation numé-

riques sont abordées dans le chapitre suivant.
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Afin d’étudier I'effet de la microstructure sur le comportement mécanique des PSCC,
nous avons choisi de développer un modele numérique a 1’échelle de la microstructure du
matériau. Nous pourrons ainsi mieux cerner les effets respectifs des pores et des fissures
sur la réponse du matériau a 1’échelle macroscopique. Ce modele numérique pourra
également étre utilisé pour analyser les résultats d’expériences de choc laser. Pour cela,
il est impératif de choisir la méthode pour générer la microstructure et la méthode nu-
meérique pour réaliser la reconstruction, aussi appelée étape de discrétisation. En plus
d’étre adaptée a la modélisation de microstructures, la méthode numérique sélectionnée
doit aussi permettre de simuler les phénomenes physiques qui interviennent dans le ma-
tériau lors d’une sollicitation dynamique : élasticité, fissuration, propagation d’ondes,
etc. Enfin, une attention doit étre portée a la représentativité des modeles et aux pro-
cédures d’homogénéisation permettant de remonter au comportement macroscopique.

L’état de I'art dans ces différents domaines est présenté dans ce chapitre.

2.1 Modélisation numérique de la microstructure

de matériaux hétérogenes

Les modeles qui s’attachent a représenter la structure interne des matériaux sont ras-
semblés sous les dénominations suivantes : la micro-mécanique [189-191], I'image-based
modeling [192-194], ou les meso-scale models [195, 196]. Plusieurs approches sont pos-

sibles pour effectuer les étapes de génération et de discrétisation de la microstructure.

2.1.1 Génération

Deux approches sont couramment employées pour générer des microstructures. Ce
sont soit des microstructures artificielles, soit des microstructures réelles qui sont re-

produites a partir d’images (image-based modeling).

2.1.1.1 Microstructures artificielles

La maniere la plus courante de générer des microstructures artificielles est d’utiliser
des représentations idéalisées des porosités. Par exemple, la microstructure des PSCC
est représentée par un ensemble de pores et de fissures, positionnées de maniere aléa-
toire [32, 94] ou ordonnée [197] (Figure 2.1). Plusieurs niveaux de complexité sont pris
en compte : la forme, les distributions de taille et d’orientation, les distances caractéris-
tiques entre les porosités. Ainsi, pour reproduire au mieux la microstructure d’intérét, il
est nécessaire de connaitre et prendre en compte un grand nombre de parameétres statis-

tiques. Les approches idéalisées sont surtout employées lorsque les moyens d’observation
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de microstructures réelles sont insuffisants, ce qui est de moins en moins le cas de nos
jours. Par ailleurs, elles sont particulierement adaptées a la reproduction de matériaux
« simples », comme des céramiques constituées essentiellement de pores sphériques. Ce
type de représentation n’est pas vraiment adapté aux PSCC dont la microstructure est

bien trop complexe pour étre décrite fidelement a partir de parametres géométriques

simples.
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FiGURE 2.1 — Exemples de microstructures artificielles représentant des PSCC avec
des porosités idéalisées.

La Figure 2.2 représente une céramique sous la forme d’un empilement de lamelles
constituées de grains colonnaires. La modélisation des grains est pertinente lorsque
ceux-ci jouent un role important sur les phénomenes physiques étudiés, par exemple

pour le vieillissement thermique [198, 199].
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FIGURE 2.2 — Représentation idéalisée FIGURE 2.3 — Microstructure artificielle
des lamelles et des grains d'une PSCC (ex- de PSCC générée avec l'algorithme Thbe-
trait de [198]). tool (extrait de [200]).

Il existe aussi des algorithmes, comme le TBCtool développé par TONERA (Fi-
gure 2.3) [200], qui reproduisent la complexité de microstructures réelles (forme irrégu-

liere des pores, tortuosité des fissures, interconnexions). Ces outils sont trés pertinents
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dans le cadre d’une démarche d’exploration ou d’optimisation, car ils permettent de
Y
générer facilement des microstructures réalistes avec plus ou moins de fissures et/ou de

pores.

2.1.1.2 Microstructures réelles

Avec les avancées dans les domaines des techniques d’observation expérimentale et
d’analyse d’image, la reproduction de microstructures réelles est de plus en plus privi-
légiée de nos jours. La reconstruction de microstructures réelles se décompose en deux
étapes. Une premiere étape d’acquisition des données qui fournit des images surfaciques
ou volumiques, le plus souvent en niveaux de gris (Figure 2.4a), puis une étape d’iden-
tification et d’extraction (Figure 2.4b) des structures d’intéréts (grain, pores, fissures
etc). L’acquisition est réalisée grace a divers moyens expérimentaux qui ont déja été
présentés dans la section 1.2.1.2. L’identification repose sur des techniques de traitement
d’images qui seront détaillées dans le chapitre 3. Cette étape consiste a décomposer les
images en plusieurs parties, par exemple la matiére (en blanc) et les porosités (en noir)

comme sur la Figure 2.4b.
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FIGURE 2.4 — Image MEB d’une PSCC (a) et extraction de la microstructure (b) par
analyse d'image (a) — Certaines fissures inter-lamellaires visibles sur 'image MEB (a)
ne sont pas détectées en (b) (extrait de [35]).

Selon les moyens de mesure et les techniques de traitement d’images, certaines poro-
sités ne sont pas détectées, comme pour les fissures intra-lamellaires sur la Figure 2.4.
Une difficulté dans le cas des PSCC est 'obtention de microstructures réelles en 3D. Cela
nécessite des moyens d’observations spécifiques comme le FIB ou la nano-tomographie
[201], afin d’obtenir des visualisations 3D des fissures, comme illustré sur la Figure 2.5).
Ainsi, les microstructures 3D sont souvent idéalisées [202] et reconstruites par approxi-
mation a partir d’images 2D (stéréologie) [203, 204]. Plus récemment, des algorithmes
de machine learning, comme SlicecGAN [205], ont été utilisés pour générer des micro-

structures 3D a partir d’observations 2D.
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FIGURE 2.5 — Extraction de fissures en 3D d’une YSZ APS a partir d’une observation
MEB-FIB (extrait de [83]).

2.1.2 Discrétisation

Apres avoir généré ou reconstruit une microstructure, il faut construire un modele
numérique, c’est I'étape de discrétisation. Les modeles numériques majoritairement uti-
lisés sont classés en deux catégories : ceux basés sur un maillage et ceux basés sur une

représentation discrete.

2.1.2.1 Meéthodes basées sur des maillages - MEF

La Méthode des Elements Finis (MEF) est la technique de modélisation la plus em-
ployée dans le domaine de la mécanique des matériaux. Un probleme de mécanique est
traité en résolvant une série d’équations aux dérivées partielles issues des équations de
conservation de la masse, de la quantité de mouvement et de I’énergie. Pour cela, le
matériau est subdivisé en un ensemble de cellules élémentaires appelées communément
« mailles ». Dans le cas d’un milieu homogene, le maillage est généralement régulier,
alors que pour les milieux hétérogenes — ou il faut représenter des géométries complexes
— le maillage est plutdt irrégulier. En effet, la taille des mailles dépend de la taille de
la microstructure a représenter. Il est nécessaire de raffiner le maillage pour représenter
au mieux les hétérogénéités et les interfaces. Pour éviter d’avoir un trop grand nombre
de mailles — ce qui nuirait aux performances de calcul — un maillage adaptatif est
utilisé. Par exemple, sur la Figure 2.6a le maillage est raffiné a la jonction des pores
(blanc) et de la matiere (rouge), et des mailles plus grosses sont utilisées au centre
de la matiere et des pores. L’étape de maillage est tres complexe, car il faut que les
mailles respectent certains criteres, notamment au niveau de la forme : leur allongement
(rapport des dimensions maximale et minimale) ne doit pas étre trop grand. Des algo-
rithmes spécifiques sont employés pour optimiser 'arrangement et la taille des mailles.

Cette procédure devient encore plus complexe pour les maillages en trois dimensions,
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comme illustré sur la Figure 2.6b.

(a) Maillage 2D, les porosités sont représentées
en blanc (extrait de [206]). (b) Maillage 3D (extrait de [207]).

FIGURE 2.6 — Exemples de maillages de microstructures de PSCC.

Plus récemment, des modélisations dites « voxel-based » ont fait leur apparition. Le
maillage est directement généré & partir des voxels!' du volume observé. Chaque voxel
devient une maille, comme illustré sur la Figure 2.7 dans le cas d’'un béton. Les modeles
numériques générés sont tres volumineux en termes de nombre de mailles, et ne sont
adaptés qu’a certaines méthodes numériques comme celles employant la FFT ou les

méthodes phase-field, afin de réaliser des calculs massivement paralléles.

.......
.......

Aggregate  Mortar ITZ

FIGURE 2.7 — Exemple de modélisation « voxel-based » d'un béton observé par tomo-
graphie aux rayons-X (extrait de [208]).

Notons que la MEF est une méthode basée sur une approche continue de la matiere.

Elle n’est donc pas bien adaptée a la représentation d’hétérogénéités. Elle est souvent

1. Cellule élémentaire de ’observation, équivalent aux pixels en 2D
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employée pour modéliser des matériaux hétérogenes, comme les bétons, mais son utili-
sation pour des matériaux poreux et multi-fissurés est moins évidente. En effet, dans le
cas de matériaux poreux, il peut étre nécessaire de mailler I'intérieur des pores (ie. du
vide, comme en blanc sur la Figure 2.6a) et leur attribuer des propriétés mécaniques tres
faibles [206, 209]. De fait, la représentation de fissures de faible épaisseur devient tres
vite problématique, notamment s’il faut gérer des contacts pour traiter les mécanismes
de fermeture/ouverture.

Ainsi, d’autres méthodes ont émergé pour représenter les matériaux fortement hété-

rogenes, comme les approches discretes.

2.1.2.2 Meéthodes discretes - particulaires - lattices

Les méthodes discretes, comme la Méthode des Elements Discrets (MED), sont ba-
sées sur une représentation particulaire de la matiere. Initialement, ce type de méthode
a été développé pour modéliser des milieux granulaires en représentant un ensemble de
particules — la plupart du temps sphériques — qui interagissent entre elles par contact
[210]. La modélisation de milieux continus a ensuite été rendue possible en ajoutant des
liens cohésifs entre les éléments [211]. Ce type de méthode est de plus en plus employé
pour décrire le comportement de matériaux fragiles hétérogenes [212-214]. En effet,
leur nature intrinsequement discrete de ces méthodes numériques les rend adaptées a
la représentation d’hétérogénéités, comme des pores ou des fissures. La propagation de
fissures, et la prise en compte de contacts entre des débris ou des surfaces de fissures,
est aussi facilitée.

Un milieu continu est représenté par un ensemble d’éléments sphériques, arrangés
de maniere aléatoire et compacte, qui sont reliés par des liens cohésifs. Généralement,
une dispersion est appliquée sur la taille des éléments pour éviter ’apparition d’ar-
rangements réguliers qui meéneraient & un comportement anisotrope [215]. Notons que
dans la majorité des cas, ces éléments n’ont pas de signification physique directe : ce
ne sont ni des atomes ni des grains de matieres. Leur taille est définie arbitrairement,
en prenant soin de respecter les conditions de convergence.

Une grande diversité de modeles physiques de liens cohésifs sont utilisées dans la
littérature, comme le modele parralele bond [216], flat-joint [217] ou poutre cohésive [213,
215, 218]. Ces modeles servent a formuler les interactions cohésives entre les éléments,

c’est-a-dire transposer les déplacements et les rotations en des forces et des moments.

2.1.2.2.1 Modélisation de défauts par suppression d’éléments

Contrairement aux méthodes continues, qui nécessitent d’adapter un maillage a la
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microstructure, la représentation de la microstructure avec une méthode particulaire est
réalisée a posteriori sur un modele de matériau dense. La méthode la plus couramment
employée pour représenter des porosités est de supprimer des éléments. En effet, ce
sont les éléments qui représentent le milieu matériel en termes de volume et de masse.
Cette suppression est effectuée, soit de maniere aléatoire pour créer des microstructures

artificielles (Figure 2.8), soit a partir d’images de microstructures réelles.

Random pore
defects

Periodic boundary

JIBLINS 1Y

A}
Periodic boundary

(a) Pores ellipsoidaux — Com- (b) Pores sphériques — Essai d’impact de plaque [179].
pression quasi-statique [219].

FIGURE 2.8 — Représentations de matériau poreux en 2D avec la MED.

La modélisation de microstructures réelles est schématisée sur la Figure 2.9 : un
milieu discret compact (a) est superposé sur une image composée de pixels (grille bleue)
et les éléments correspondant aux porosités (en rouge) sont supprimés. Ce principe
est aussi applicable a des volumes obtenus par tomographie, comme illustré sur la
Figure 2.10.
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FIGURE 2.9 — Schéma de la procédure de modélisation de porosités a partir d’images
(extrait de [220]).
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C

jrudinal
L'Dnglt- l

FIGURE 2.10 — Exemple de modélisation 3D d’un milieu poreux avec la MED (c) a
partir d’une observation par tomographie rayons-X (b) (extrait de [221]).

2.1.2.2.2 Modélisation des fissures

Nous venons de voir que la maniere la plus simple d’introduire des défauts (pores
ou fissures) est de supprimer des éléments. Ceci nécessite d’utiliser des éléments de
taille inférieure a la taille des défauts. Ainsi, pour modéliser des fissures d'un pixel
d’épaisseur, il faut utiliser des éléments plus petits que les pixels (cf. Figure 2.9). Dans
le cas de PSCC, constituée de fissures tres fines, cette technique de modélisation par
suppression d’éléments atteint ses limites. L’utilisation de tres petits éléments conduit
a un tres grand nombre d’éléments pour représenter tout un échantillon. La dimen-
sion des zones discrétisées est généralement réduite pour conserver des temps de calcul
raisonnables [220)].

Une autre stratégie pour représenter les fissures fines consiste a supprimer des liens
[222] ou a modifier leur loi de comportement [223, 224]. Par exemple, il suffit de suppri-
mer la transmission d’efforts cohésifs entre les éléments (c¢f. Figure 2.11). Cependant,
ce type de modélisation ne tient pas compte de 1’épaisseur (ou ouverture) des fissures.
Or, 'analyse bibliographique de la section 1.4.2.2 a montré que la fermeture/ouverture
de ces fissures est primordiale dans le comportement des PSCC, méme si leur ouverture
initiale est tres faible. Plusieurs approches tenant compte de I’épaisseur des fissures via
les liens ont été proposées dans la littérature. Elles consistent a ajouter une ouverture
virtuelle entre les éléments (Figure 2.12) [225-229]. L’utilisation de lois de comporte-

ments non-linéaires dans les liens permet d’obtenir des résultats similaires [230].
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Virtual surfaces Virtual surfaces

(Notional surfaces )
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Sphere 2 .

FIGURE 2.11 — Représenta- FIGURE 2.12 — Principe d’introduction d’une ouver-
tion d’une fissure (noir) via en ture virtuelle entre les éléments (en bas) pour représen-
modifiant les liens (vert) qui ter ouverture initiale d’une fissure (extrait de [228]).
I'intersectent [231].

Concernant la géométrie et la position des fissures dans I’espace, trois stratégies sont
employées dans la littérature (cf. Figure 2.13). Une premiere consiste a introduire des
fissures en sélectionnant des liens de maniére aléatoire [224, 225, 228]. Dans la seconde,
des surfaces idéalisées sont générées [224, 226]. La troisieme s’attache a reproduire des
surfaces de fissure réelles a partir d’observations volumiques [232].

LT
S

] Joint 1

z 2 ¥ & £ 2

(a) Liens représentant des mi- (b) Génération de plans de fis- (c¢) Fissure obtenue par tomo-
crofissures aléatoires [224] sures elliptiques [231] graphie [232]

FIGURE 2.13 — Exemple de géométries de fissures.

Dans tous ces modeles, 1’épaisseur est un parametre qui doit étre calibré a par-
tir de résultats expérimentaux ou d’observation. Wu, JI et al. [233] proposent une
méthode pour estimer ’épaisseur moyenne des fissures dans une roche en utilisant le

rapport de la longueur sur I'aire des fissures, la longueur étant calculée grace au sque-
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lette (Figure 2.14). Cette approche nécessite d’avoir des pixels beaucoup plus petits que

I’épaisseur des fissures.

(b) (c)
FIGURE 2.14 — Estimation de I’épaisseur moyenne des fissures a partir d’'image MEB

(a) grice a lair (b) et au squelette (c) des fissures obtenues par analyse d’image (extrait
de [233]).
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2.2 Détermination du comportement macroscopique

a partir de la microstructure

Comme évoqué précédemment, la représentation de la microstructure est difficile-
ment envisageable sur une piece complete (échelle macroscopique). Elle n’est générale-
ment effectuée que sur des volumes élémentaires de matiere a I’échelle microscopique. La
taille de ces volumes doit étre suffisante pour étre représentatif. La notion de VER est
décrite dans une premiere sous-section. Ensuite, les méthodes de changement d’échelles
sont décrites, elles permettent d’estimer le comportement macroscopique a partir du

comportement microscopique des volumes élémentaires.

2.2.1 Notion de volume élémentaire représentatif

Un Volume Elémentaire Représentatif (VER) est défini comme un volume représen-
tatif du comportement macroscopique [234, 235]. Les résultats numériques ne doivent
pas dépendre du choix du VER, une fois sa dimension bien définie. La taille du VER
est liée a la microstructure, il parait évident que la quantité de porosités présentes
dans le VER doit étre suffisante. Toutefois, le choix d’une dimension minimale n’est
pas triviale. En effet, la taille du VER varie en fonction de la propriété étudiée et des
conditions aux limites. La détermination rigoureuse du VER nécessite d’effectuer une

étude de convergence qui est illustrée sur la Figure 2.15. La propriété d’intérét (&) est

estimée pour différentes tailles de volume élémentaire (L) et trois conditions aux limites

@ (b)

J - - | E4 b.c. 1

L

FIGURE 2.15 — [llustration de la notion de VER sur (a) une microstructure hétérogene
avec (b) I’évolution d’une propriété & en fonction de la taille de la région L et des
conditions aux limites b.c. (extrait de [235]).
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(b.c. boundary condition). Les résultats convergent plus ou moins rapidement vers la
valeur exacte (27°). Par définition, la taille du VER correspond & la taille de volume
qui permet de retrouver la valeur &2 . La dimension du VER est L*2 dans le cas de b.c.
2, et L* la dimension indépendante des conditions aux limites.

Lorsque la microstructure d’un matériau est périodique, la définition d'un VER est

triviale. Le cas des matériaux non périodiques sera traité par la suite.

2.2.1.1 Matériaux périodiques

Le VER correspond au motif élémentaire qui permet la reconstruction du domaine
complet, comme illustré sur la Figure 2.16. Il est possible d’estimer le comportement
d’un matériau périodique a partir d’un volume assez faible en utilisant des conditions

de périodicité sur les frontieres.

(a)

SAACAVAS,
0000Q v
pOOO0O

O000(d hse
YaYaYaYa)

FIGURE 2.16 — Exemple de VER (b) dans le cas d’'un matériau périodique (a) (extrait
de [235]).

_—

2.2.1.2 Matériaux non périodiques

Dans le cas de matériaux non périodiques, plusieurs critéres sont utilisés, comme le
nombre minimal d’inclusions a représenter ou la dimension du volume par rapport a
la taille des porosités. Généralement, une taille de VER au moins 10 fois supérieure
a la taille des plus grosses porosités est préconisée [111, 201]. WANG, KULKARNI et
al. [94] considerent que 600 pores sont suffisants pour étre représentatif. AMSELLEM,
MaADI et al. [45] considérent que dans le cas d’une céramique projetée plasma la taille
représentative en 2D est de 7T1pm et de 45pm en 3D. ZHANG, COCKS et al. [194]
utilisent un modele de 60 pm de large avec une condition de symétrie sur un bord.
Ainsi, ils considerent que la taille effective de leur modele est de 120 pm, ce qui est

légerement supérieur au diametre des lamelles (20-100 pm).

- 03 -



CHAPITRE 2. OUTILS NUMERIQUES

Beaucoup d’études portent sur la détermination des VER [236-238]. PELISSOU,
BAccou et al. [239] discutent de la taille de VER dans le cas de matériaux fragiles
soumis a des chargements dynamiques, et notamment du lien entre le VER « élas-
tique » et le VER de « rupture ». En effet, 'estimation de propriétés non-linéaires,
comme la contrainte a rupture de matériaux quasi-fragiles, nécessite souvent des VER
plus grands que lorsque l'on s’intéresse a des propriétés linéaires telles que 1’élasticité.
Leurs travaux montrent qu’il y a un rapport de 10 entre la taille du VER permettant de
retrouver les propriétés élastiques et la taille pour déterminer les propriétés a rupture.

Parmi les outils statistiques a disposition pour analyser la microstructure et aider a

la sélection d’une taille de VER, il y a le covariogramme.

2.2.1.3 Covariogramme

La dispersion géométrique entre deux ensembles de points est évaluée grace a la
covariance. Soit X un ensemble de points et h une translation, la covariance K (X,h)
se calcule en mesurant 'intersection entre I’ensemble X et ce méme ensemble translaté

d’une distance h :

K(X,h) / k(x)k(z + h) dz, (2.1)
1 si zeX

k(z) = { (2.2)
0 sinon

Dans le cas d’une image binaire 2D (I) de dimension (n,m), 'ensemble des points X
correspond a I’ensemble des pixels noirs. La covariance peut se calculer horizontalement

(K;) ou verticalement (/) en appliquant une translation suivant les axes Z ou ¥/ :

K, (1,h) zn: i [[1—1(x+ hy)]. (2.3)

L’évolution de la covariance en fonction de 'écart h est appelée covariogramme, un
exemple est fourni en Figure 2.17. Les covariogrammes présentent plusieurs valeurs

remarquables :
— En h =0, la covariance est égale a la fraction volumique de vide (car I? = I),

— Lorsque h — n, la covariance atteint une valeur asymptotique égale au carré de

la fraction volumique de vide,
— Lorsque h > n la covariance est nulle.

La valeur a partir de laquelle la covariance atteint sa valeur asymptotique représente la
distance caractéristique entre les objets (38 um sur la Figure 2.17). Cette distance est

plus pertinente que la taille des porosités. Dans le cas de petites porosités tres espacées,
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un critére portant uniquement sur la taille des porosités se révele insuffisant. Il est alors

préférable de sélectionner une taille 10 fois supérieure a la distance caractéristique entre

les porosités [234].

0.45

Horizontal covariance =
0.4 Vertical covariance ssssesss
' Asymptotic valug =s===-
Covariance range

035
03
025

0.2

015

0.1

20 40 60 80 100 120 140 180
Distance (um)

FIGURE 2.17 — Calcul de la covariance sur une microstructure poreuse (extrait de [234]).

2.2.2 Passage a ’échelle macroscopique

A partir de la définition d’'un VER représentant la microstructure, plusieurs straté-
gies peuvent étre adoptées pour déterminer le comportement d’un matériau ou d’une
structure a 1’échelle macroscopique. Cette procédure est souvent désignée comme un

changement d’échelle, des modélisations dites multi-échelles sont aussi employées.

2.2.2.1 Modeéles multi-échelles

Les modeles multi-échelles ont été développés pour profiter des avantages d’une re-
présentation de la microstructure dans le cadre de simulations numériques sur des struc-
tures. Des informations a 1’échelle macroscopique sont échangées avec 1’échelle micro-
scopique et vice-versa. Les simulations réalisées a 1’échelle macroscopique fournissent
les conditions de chargement sur le VER, qui est lui méme discrétisé en tenant compte
de la microstructure.

En pratique, 'implémentation de cette approche est appelée FE? [235] ou FEM-
DEM [240, 241]. Dans les deux cas, le principe est le méme, et il est illustré sur la
Figure 2.18 pour une approche FEM-DEM. La structure a 1’échelle macroscopique est
représentée de maniere homogene avec la FEM. Un modeéle microscopique (FEM ou
DEM) est associé a chaque maille du modeéle macroscopique. La déformation subie
par chaque maille macroscopique est appliquée au modele microscopique correspondant

pour évaluer sa réponse mécanique, c’est le « downscaling ». La réponse mécanique du
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VER est remontée au modele macroscopique (« upscaling »), comme pourrait le faire

une loi de comportement homogene équivalente implantée dans le code de calcul.

Compute [) Set Periodic Boundary

: — H =
ijk ao. = D;.-ygu

v

§ Gauss Point
A Macro FEM model i
=
[}
A
D [ Newton-Raphson iteration ‘
| ®
Upscaling Downscaling
Compute g; j Homogenization Receive Vu
H

I T L L T T LI Ty

Micro DEM model

",
SrEEEEEEEEAEEEEERATRIRERERE RN

d[BISOIDI

— S

[ Periodic DEM simulation

BT T R T e T R PP TR PR PR L

FIGURE 2.18 — Principe de modélisation multi-échelles FEM-DEM (extrait de [241])

La principale limitation de ce type d’approche est la puissance de calcul nécessaire
a la réalisation des calculs. En effet, a chaque itération du calcul macroscopique, il
faut réaliser autant de calculs microscopiques que de mailles présentes dans le domaine
macroscopique. Une alternative consiste a faire appel a des méta-modeles s’appuyant
sur des réseaux de neurones artificiels pour prédire la réponse mécanique du VER sans
avoir a réaliser de calculs cotiteux a chaque itération [242-244]. Ce domaine de recherche
est actuellement en plein essor.

Une deuxieme limitation est [’hypothése de séparation des échelles entre la micro-
structure et la macrostructure [235, 245]. En effet, la taille [ des mailles du modele
macroscopique doit étre suffisamment petite devant la taille L du modeéle macrosco-
pique pour que le chargement appliqué sur une maille puisse étre considéré comme
homogene dans chaque maille. Les mailles doivent également étre suffisamment grandes
devant la taille de la microstructure d pour que les modéles microscopiques puissent
étre assimilés a des VER :

d< I L. (2.4)
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Lorsque la séparation entre les échelles n’est pas possible, mais que la zone d’intérét
dans la macrostructure est connue a ’avance, un unique modele faisant intervenir les
deux échelles peut étre utilisé. La Figure 2.19 présente le cas d’une poutre en flexion, ou
la microstructure n’est représentée qu’au centre, car c¢’est I’endroit ou la fissuration va
apparaitre [246]. Le reste de la structure est représenté de maniére homogene avec des
¢éléments plus grossiers. Il est également possible de mixer FEM et DEM, en représentant
les zones d’intéréts avec la DEM et le reste de la macrostructure avec la FEM. Pour
cela, il faut faire appel a un couplage FEM-DEM [218, 247].

FIGURE 2.19 — Modélisation multi-échelle d'une poutre en flexion (extrait de [246]).

2.2.2.2 Changement d’échelle - Homogénéisation

La notion de changement d’échelle est plutot employée lorsqu’il y a uniquement une
communication unilatérale de 1’échelle microscopique vers ’échelle macroscopique.

Plutot que de réaliser des calculs sur les VER au cours des simulations a ’échelle ma-
croscopique, les calculs a I’échelle microscopique sont réalisés en amont pour construire
des lois de comportement homogene équivalentes. Ces lois sont ensuite utilisées dans
les simulations numériques a 1’échelle macroscopique [191, 248]. ASADI, ANDRE et al.
[191] ont appliqué cette méthode pour déterminer le tenseur d’élasticité d’un matériau
hétérogene périodique en réalisant des essais de traction et de cisaillement sur un VER.
ROUSSEL, LICHTNER et al. [221] utilisent cette approche pour déterminer la raideur et

la résistance a la rupture de céramiques poreuse.

- 67 -



CHAPITRE 2. OUTILS NUMERIQUES

2.3 Conclusions

La construction d’un modele a 1’échelle de la microstructure est tout a fait adaptée
pour répondre aux problématiques formulées au chapitre 1, a savoir étudier le lien entre

la microstructure et le comportement mécanique a 1’échelle macroscopique.

Des briques élémentaires sont disponibles dans la littérature. Il est possible de
réaliser des simulations de propagation d’ondes de choc dans des matériaux po-
reux. Concernant les PSCC spécifiquement, la MED a déja été employée pour
modéliser en 2D une PSCC et étudier la fissuration en quasi-statique [220]. Ce-
pendant, aucun travail ne concerne la simulation de la propagation d’ondes de
compression dans des modeles microscopiques de PSCC, ou la modélisation de
leur microstructure en 3D.

Une des difficultés est la modélisation de la microstructure. Des travaux ont
démontré la possibilité de représenter des fissures fines avec une épaisseur a 1’état
initial pour des bétons. A notre connaissance, il n’existe pas de tentative de
reproduction de surfaces réelle avec des épaisseurs nanométriques correspondant
aux PSCC.

La détermination de 'ouverture initiale des fissures a partir d’observation consti-

tue aussi un verrou qui devra étre levé pour obtenir un modele prédictif.

J

La méthode numérique sélectionnée est la MED, car elle est parfaitement adaptée
pour traiter des microstructures tres hétérogenes. Elle est par ailleurs couramment uti-
lisée pour modéliser le comportement de milieux fragiles. Les possibilités de simulation,
en termes de propagation d’ondes, multi-fragmentation et gestion des contacts, rendent
la MED tout a fait pertinente dans la modélisation de la réponse mécanique de PSCC
face a des impacts ou des chocs lasers. Tous les développements seront réalisés dans le
code GranOO [249] avec des liens cohésifs de type poutre d’ Euler-Bernoulli qui ont fait
leurs preuves dans de nombreuses études [213, 215, 218].

La microstructure n’étant pas 2D, une modélisation 3D est nécessaire. La méthode
consistant a représenter des microstructures réelles est sélectionnée, car elle s’appuie
sur des observations (« image-based ») sans avoir besoin de faire d’hypotheses simpli-
ficatrices ou de développer des algorithmes de génération aléatoires. Les observations
seront réalisées par MEB-FIB afin d’avoir une taille de voxel suffisamment petite pour

détecter les fissures.
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Dans le chapitre précédent, une démarche de construction d’un modele représentant
la microstructure d’une céramique projetée plasma est proposée. Celle-ci s’appuie no-
tamment sur des observations MEB-FIB et une modélisation numérique du matériau a
I'aide de la MED. Dans ce chapitre, la méthode d’élaboration des matériaux d’études
est d’abord décrite, suivi de la procédure d’acquisition des images par MEB-FIB. En-
suite, le protocole de traitement des images est présenté, il permet de distinguer la
nature des porosités en fonction de leur taille. Cette distinction est liée a la stratégie
de modélisation via un modele aux éléments discrets, et a la nécessité de bien représen-
ter les fissures, notamment leur ouverture initiale. La derniere section du chapitre est
consacrée a une discussion sur les choix de discrétisation et la convergence du modele

numérique.

3.1 Acquisition 3D de la microstructure de PSCC
par tomographie MEB-FIB

3.1.1 Fabrication des échantillons de YSZ par projection plasma

Les échantillons d’étude ont été fabriqués au CEA-LR par projection plasma sous air
a pression atmosphérique (APS). Deux types de poudre du fournisseur Oerlikon metco
ont été utilisés pour obtenir les échantillons. Ces poudres sont composées a 90,5 % de

710, et 7,9% de Y,04, et ont permis la fabrication de deux types de matériaux :

— Matériau 1 réalisé avec une poudre obtenue par fusion broyage (FC) : les parti-

cules sont denses et anguleuses, avec un diametre médian (D50) de 30 pm.

— Matériau 2 réalisé avec une poudre obtenue par agglomération-frittage (AS) :

les particules sont poreuses, avec un diametre médian (D50) de 30 pm.

La projection est effectuée sur un substrat métallique, qui est ensuite retiré via un
procédé interne afin de ne conserver que le revétement. Des échantillons parallélépipé-
diques de 6 x 3 x 2 mm?® (cf. Figure 3.3) sont découpés avec une a scie a fils diamanté
afin de limiter la dégradation de la microstructure. Les différentes faces sont ensuite
rectifiées pour respecter des conditions de parallélisme.

La porosité totale des revétements est estimée par mesure de la densité apparente !
elle est évaluée a 10 % pour le Matl et a 20 % pour le Mat2. Les deux microstructures
obtenues sont observées au MEB en Figures 3.1 et 3.2, d’autres images sont fournies en

Annexe C.

1. cf. équation (1.1) section 1.2.1 avec une densité du matériau dense de 6060 kg/m? [250)
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Direction de .
pro JeCtIOIl

7/5/20 mag @ [ spot | pressure | HRW
10:09:25 AM GAD 10. oo Kv | 1270x | 107 mm | 3.0 | 100 Pa | 100 pm CarMaLim Q450 ESEM FEG
FIGURE 3.1 — Matériau 1 : structure lamellaire conventionnelle.

S o
Direction de
projection

W~
=

3

/
7/ 20 mag R spot. | pressire
10:43:16 AM GAD 10. 00 kV | 1270 x | 10. 8 mm | 3.0 | 100 Pa 100 pm CarMaLim Q450 ESEM FEG

FIGURE 3.2 — Matériau 2 : présence de zone nano-poreuse.
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3.1.2 Protocole d’acquisition au MEB-FIB

Les observations au MEB-FIB sont réalisées a 'IRCER avec le ZEISS Crossbeam 550.
Une phase de préparation de I’échantillon est réalisée avec le FIB avant de procéder a

I'acquisition.

3.1.2.1 Préparation de I’échantillon

La préparation de I’échantillon s’effectue en plusieurs étapes. L’état de I’échantillon

apres cette préparation est illustré en Figure 3.3.

— Un canal est dégagé par ablation avec le faisceau d’ions pour permettre le passage

du faisceau d’électrons et 'acquisition des images ;

— Des tranchées sont creusées sur les cotés du volume de matiere qui va étre observé ;

cela permet de limiter les problemes de re-déposition de matiere ;

— La partie extérieure du volume est recouverte d’'une couche de platine qui com-
porte des marqueurs; ils permettent l'auto-calibration du MEB et le calcul de
I’épaisseur de chaque tranche; ces marqueurs sont réalisés en creusant des lignes

qui sont ensuite remplies de carbone.

6 mm
(a) Z—»ly’i‘ 2 Direct.ion.deT
g projection
5 = 5
: I_\g:
: z
st W

10 pm

FIGURE 3.3 — Etat de I'échantillon pré-acquisition MEB-FIB.
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3.1.2.2 Acquisition des données

L’acquisition des images se fait dans le plan xy (choix arbitraire) perpendiculaire a la
direction de projection (axe 2) telle que décrit en Figure 3.3. L’acquisition des images
est réalisée en utilisant le détecteur Secondary Electrons Secondary lons (SESI) du
MEB. La premiere image obtenue est affichée en Figure 3.3c. Les images sont encodées
en niveau de gris sur 8 bits. Pour une méme observation la résolution (taille de voxel)
est constante entre toutes les images, cette résolution varie entre 10 et 30nm d’un
volume & l'autre (cf. Tableau 3.1). Un volume de matiére se présente sous la forme
d’une « pile » d’images prises dans le plan xy. La distance entre chaque image (suivant
7) correspond a I’épaisseur de matiere enlevée par le FIB entre chaque observation.
Quatre acquisitions ont été réalisées sur le Matl et une sur le Mat2. Les dimensions
des volumes sont regroupées dans le Tableau 3.1. Des exemples d’images obtenues sont

présentés sur la Figure 3.4.

Voxel X Y Z Volume
m] | [px]  [am] | [px] [um] | [px] [wm] | [um’]
Matl-1 | 28,2 | 463 13,06 | 345 9,73 | 310 8,74 111
Mat1-2 | 23,6 746 17,61 | 561 13,24 | 899 21,22 495
Mat1-3 | 20,0 | 81 17,02 | 715 14,30 | 700 14,00 341
Matl-4 | 11,0 | 1618 17,80 | 1343 14,77 | 645 7,60 200
Mat2-1 | 23,7 735 1742 | 512 12,13 | 328 7,77 164

TABLEAU 3.1 — Dimensions des volumes obtenus par MEB-FIB.

Le fait que le faisceau d’électrons ne soit pas perpendiculaire a la surface d’obser-
vation (Figure 1.5) induit une distorsion des images (pixels plus petits en haut qu’en
bas). Celle-ci est corrigée automatiquement par le logiciel d’acquisition (Atlas3D).

Le plan xy est choisit arbitrairement, il pourrait aussi étre possible de réaliser les
observations dans le plan yz. Nous pensons que ce choix n’a pas d’influence sur les
résultats et que la représentativité de la microstructure est plus liée a la dimension du
volume d’observation. Des volumes d’observation plus importants (100 x 100 x 100 pm?)

seraient préférables pour ces céramiques, mais le dispositif ne le permet pas.
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(c) Mat1-4 Slice 001 (d) Mat2-1 Slice 315

FIGURE 3.4 — Exemples d’'images obtenues avec le MEB-FIB.

3.1.3 Discussion sur la représentativité des observations

Une étude est menée pour déterminer la taille minimale de matiere a considérer
afin d’étre représentatif de la porosité. Cette étude nécessite de disposer d'une zone
d’observation suffisamment grande, ceci n’est pas possible en 3D, I'estimation est donc
réalisée en 2D sur une micrographie de 270 x 270 pm? (Figure 3.5a). Le taux de porosité
est calculé sur des sous régions de dimension L (Figure 3.5a). L’évolution de la moyenne,
de I’écart-type et des valeurs extremum est tracée en Figure 3.5b. Le taux de porosité
est en moyenne égal a 14,8 % quel que soit la valeur de L. Une taille de 135 pm est
nécessaire pour approcher la valeur globale avec une précision de 6 %.

Les covariogrammes suivant & et ¢ sont tracés en Figure 3.6 pour la méme micro-
graphie. La convergence est atteinte pour une distance de 8 pm, ceci correspond a la
distance caractéristique liée a la microstructure. Une valeur dix fois supérieure est sou-
vent considérée comme nécéssaire pour étre suffisamment caractéristique, ce qui donne

une longueur de 80 pm.
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(a) Subdivision d’une micrographie  (b) Taux de porosité en fonction de la taille L de la
en sous régions de taille L. zone d’intérét .

FIGURE 3.5 — Etude de convergence du taux de porosité.
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FIGURE 3.6 — Covariogrammes suivant Z et ¢.

Cette analyse montre qu'une longueur de I'ordre de 100 pm est nécessaire pour étre
représentatif de la porosité. Cela ne fournit pas la dimension nécessaire pour avoir un
VER permettant d’estimer d’autres propriétés comme un module élastique. Toutefois,
nous pouvons affirmer qu’un tel VER doit au moins étre supérieur a 100 pm.

Un unique volume de 20 pm de coté n’est donc pas suffisant pour étre représentatif.

Une étude statistique doit étre réalisée a partir de plusieurs acquisitions. Cela n’a pas
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été possible dans le cadre de ce travail, qui s’est focalisé sur la mise en place de la

méthodologie. L’obtention de résultats statistiquement représentatif pourra étre réalisée

dans le futur.
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3.2 Description des méthodes de traitement d’image

Les données brutes obtenues avec le MEB-FIB ne sont pas exploitables en 1’état. Des
traitements numériques, dont les fondements théoriques sont décrits ci-apres, doivent
étre appliqués pour corriger les artefacts apparus lors de 'acquisition et pour préparer
les données en vue de leur analyse ultérieure.

Une image numérique 2D est discrétisée spatialement par des pixels (px), pour picture
elements. Dans le cas d’une image volumique, le terme voxel (vx), pour volume element,
est employé. Chaque pixel contient une information qui est codée sur un certain nombre
de bits. Dans le cas d’une image en niveau de gris, c’est le codage sur 8 bits qui est le
plus répandu. Il y a alors 256 (2%) nuances possibles entre le noir codé par 0 et le blanc
par 255. Le terme intensité est couramment employé pour faire référence a la valeur
du niveau de gris d’un pixel. La distribution des intensités peut étre visualisée sous
la forme d’histogrammes (cf. Figure 3.7). La modification de celui-ci permet d’ajuster
la luminosité et les contrastes, il peut aussi étre utilisé pour déterminer des seuils et

identifier des zones.

600 |
400

200 |

0,
0 50 100 150 200 255

FIGURE 3.7 — Image en niveau de gris 8 bits et histogramme associé.

3.2.1 Alignement

Les données volumétriques sont enregistrées sous forme de pile d’images. A cause
de la méthode d’acquisition, il est possible que les images ne soient pas correctement
alignées, un alignement a posteriori est alors nécessaire. Dans le cas d’images obtenues
au MEB-FIB, les dérives sont uniquement des translations suivant & et y. Un alignement
grossier est déja effectué par le logiciel d’acquisition mais il reste encore des « sauts » et
dérives a corriger. Une méthode d’alignement par corrélation est généralement utilisée

pour garantir le meilleur alignement des images. La différence entre deux images (/1,15)
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est évaluée en terme de différence de niveau de gris. Cette différence est évaluée par une
méthode des moindres carrés [251]. Dans le cas de décalages par translations (Az, Ay)

la mesure de I’écart E s’exprime avec :

E(Az, Ay) = ZZ (I (z,y) — L(z + Azy + Ay)]* . (3.1)

Cette approche nécessite la présence d’une zone invariante sur chaque image, a la fois
en position et en intensité, c’est le cas des marqueurs de carbone. De plus, elle n’est
efficace que lorsque que le décalage entre les images est faible, ce qui est le cas des
données FIB.

De plus, comme évoqué dans [252], toutes méthodes reposant sur la corrélation
peuvent induire des dérives linéaires, par exemple en alignant des structures qui ne

sont pas sensées étre alignées, comme illustré en Figure 3.8.

a) £
___:;f,'

Inclined object in a volume

e |l |® | ® | @

Ficure 3.8 — Illustration du probleme de corrections d’alignement avec un objet
oblique (a) — (b) Décomposition du volume en plusieurs images — (¢) Alignement par
corrélation (extrait de [252]).

3.2.2 Filtrage

Le filtrage permet de supprimer le bruit et les artefacts présents dans les données
d’études. Deux catégories de filtres existent, le filtrage par convolution et les filtres qui

reposent sur une décomposition fréquentielle de I'information.

3.2.2.1 Filtrage par convolution

Une maniere efficace de supprimer le bruit d’une image consiste a utiliser I'intensité

moyenne des pixels voisins, c’est par exemple le cas des filtres gaussien [253] et médian
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[254]. D’un point de vu mathématique, I'intensité d'un pixel de coordonnées (x,y) dans

une image I est définie par convolution avec un noyau G de dimension (n,m) :
]filtré(xay> - ZZ](Z’+Z,y+]) X G(Z7j) (32)
i

Ce noyau définit le voisinage d’un pixel en effectuant une pondération en fonction de

la position. Par exemple, dans le cas d'un filtre gaussien le noyau prend la forme :

6li) = 5oz o (- 54 ) 3.3

2
2roy 20

ol g4 est I'écart-type de la gaussienne qui caractérise l'intensité du filtre, c¢’est-a-dire
la taille minimale des éléments qui seront filtrés. Cependant, ces filtres ont tendance
a rendre floue toutes les bordures et textures de l'image, ce qui entraine une perte

d’information.

Afin de préserver les contours, la différence d’intensité entre les pixels est utilisée

dans la pondération, a 'aide d’un deuxieme noyau F' :

Ine(e) = Y31 (o iy +3) x Glig) x F ([I(e) — Ia+ig+ ). (34

L

Il s’agit du filtre bilatéral [255], dans lequel le noyau de pondération de I'intensité F est

une gaussienne d’écart type o; :

F(x) = 0-\;% - exp (— ;Uz) . (3.5)

Néanmoins, cette derniere approche locale est sensible au bruit car elle s’appuie uni-

quement sur l'intensité (potentiellement bruité) du pixel central.

Aussi, d’autre méthodes, dites non-locale, comme le filtre Non-Local Means (NLM)
[256], consistent a analyser ’ensemble de I'image pour trouver des structures similaires.
Sur le méme principe que le filtre bilatéral, une pondération est effectuée en fonction
de la similarité du pixel avec les autres pixels de 'image. Cette similarité est calculée
en comparant les zones autour des pixels, ce qui permet de mieux prendre en compte
la présence de structures dans I'image, et rend ce type de méthode plus robuste. L’effet
des filtres sur une image présentant du bruit est présenté en Figure 3.9. Dans les trois
cas, le bruit est atténué, mais seulement les filtres bilatéral et NLM préservent la netteté

des contours. Le filtre NLM est plus efficace pour homogénéiser la matiere.
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(a) Originale (b) Filtre Gaussien ~ (c¢)  Filtre Bilaté- (d) Filtre NLM (¢ =
(04 =3 px) ral (o4 = 3 px, 3px,sf=3Dpx)
o; = 50 px)

FIGURE 3.9 — Atténuation du bruit d'une image (a) avec des filtres gaussien (b), bila-
téral (c) ou NLM (d).

3.2.2.2 Filtrage fréquentiel

Initialement développée dans le cadre du traitement des signaux, la Discrete Fourier
Transform (DFT) et la Discrete Wavelet Transform (DWT) sont deux méthodes qui
consistent & approximer un signal f(z) de maniére discréte par une base de fonctions
I, n € [1; NJ, tel que :

(@) = ay- L(z). (3.6)

Ainsi, le signal est représenté par un ensemble de coefficients a,, associés a une base de
fonctions. L’intérét de ce type d’approche est de décomposer I'information en plusieurs
catégories qui regroupent les structures similaires ensemble.

Dans le cas de la DF'T, des fonctions périodiques sinus et cosinus sont utilisées avec

les fréquences discretes w, = 2 - m - n, ce qui donne sous forme complexe :
I (z) = exp(—i - wy - z/N). (3.7)

Avec cette décomposition, la structure du signal est représentée par les fréquences, w,
et les coefficients a,,. Cependant, I'information spatiale donnée par la valeur de f en z,
est distribuée sur I’ensemble des fréquences.

La décomposition en ondelettes (DWT), utilise quant a elle des familles de fonctions
non périodiques de tailles et fréquences variables, ce qui permet de conserver les infor-
mations de position et de structure plus efficacement. Plusieurs familles de fonctions
ont été proposées, notamment les fonctions de Daubechies [257] qui sont couramment
employées pour le traitement des images.

La DFT et FFT sont facilement transposables en 2D afin d’étre appliquées a des
images, ou elles interviennent dans le cadre de la suppression d’artefact, la compression

et la détection de contours [258-260]. Ainsi, avec la DFT il est possible de supprimer
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le bruit [258] en filtrant les hautes fréquences, et les structures ayant une orientation
particuliere comme des stries verticales, en filtrant la plage de fréquence dans la direction
associée [259]. Un exemple d’application de ces deux filtres est donné en Figure 3.10
avec la suppression des structures inférieures & 3 px (b) ou la suppression des stries
verticales a £5° (c). De part la représentation purement fréquentielle, un filtre sur la
DFT se révele insuffisant, et peut méme introduire des artefacts. Ainsi, dans le cadre
de la suppression de stries, une approche combinant le filtrage par DWT et DFT [261]
se révele plus efficace (¢f. Figure 3.10d).

T:‘-. s r ' '.“1- &

(a) Originale (b) DFT 3 px (c) DFT stripe £5° (d) DWT+DFT

FIGURE 3.10 — Exemples de filtrages fréquentiels.

3.2.3 Homogénéisation de l’intensité

Les observations obtenues par MEB-FIB présentent souvent des variations d’intensité
dans le plan de I'image (xy), a cause de 1'angle du faisceau d’électrons par rapport a la
surface observée. En effet, la partie inférieure de I'image est plus éloignée du détecteur
que la partie supérieure créant ainsi un gradient d’intensité dans la direction 7 (cf.
Figure 3.3). Par ailleurs, comme la surface s’éloigne du détecteur au fur et a mesure
des ablations, la luminosité a tendance a diminuer suivant la direction 7. Ces deux
gradients sont visibles sur la vue 3D de la Figure 3.14. Deux techniques de correction de
Iillumination basée sur la suppression du fond moyen et ’alignement des histogrammes

sont présentées.

3.2.3.1 Suppression du fond moyen

Cette méthode fait I'hypothese que les variations d’intensité au sein des images sont
les mémes d’une image a l'autre. Il est alors possible de calculer le fond moyen (FM) du
volume en effectuant une moyenne dans la profondeur, c¢’est-a-dire pour chaque position

(x,y) faire la moyenne des intensités I des n voxels suivant E&

n

S I(z,y.k). (3.8)

k=1

FMy(x

il'—‘
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Ces variations sont ensuite soustraites au volume initial. Dans le cas de matériaux
poreux avec de forte variation locale de l'intensité (due aux porosités) celles-ci peuvent
perturber le calcul du fond. Pour exclure ces variations locales, il est possible de définir
un seuil au dessous duquel 'intensité des pixels n’est pas prise en compte dans la

moyenne.

3.2.3.2 Alignement des histogrammes

Les variations d’illumination suivant une direction peuvent étre observées en regar-
dant les histogrammes, ou le niveau de gris moyen des images, qui vont présenter des

variations. Le calcul du niveau de gris suivant la direction 2 est donné par I'expression :

an

Il i g rk). (3.9)

Le niveau de gris moyen dans les 3 directions de ’espace est tracé en Figure 3.11 pour
le Mat1-1. Il diminue suivant le direction 7 qui correspond & la direction verticale (de
haut en bas) sur les images. Pour corriger ces dérives il est préférable d’utiliser des
méthodes qui conservent la forme des histogrammes pour ne pas modifier I'information
présente dans les images. TAILLON, PELLEGRINELLI et al. [38] proposent de translater

les histogrammes de chaque image pour les centrer sur une valeur constante.

Direction
200 + —_— g
2 Iy
é T Glﬁ)al
= 100

0 | | | | | | | | |
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Slice

FIGURE 3.11 — Evolution de lintensité moyenne en fonction de la direction avant
homogénéisation de 'intensité pour le Mat1-1.

3.2.4 Segmentation

La segmentation consiste a identifier un certain nombre de régions dans les images.
Dans le cas le plus simple, ou seulement deux régions (ou classes) sont a identifier,
le terme de binarisation est aussi utilisé : les pixels sont rangés dans deux classes en

fonction de leur niveau de gris (intensité). Dans le cas d’un matériau poreux ces classes
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sont la matiére et les porosités (pores et fissures). Pour cela, un seuil en intensité Iy
est choisi et les pixels ayant une intensité I(x) inférieure au seuil prennent la valeur 0
et tous les autres la valeur 255 :
0 si I(z)<lIs
S:I(z)— (3.10)

255 sinon

La sélection d’un seuil peut se faire manuellement a partir de considération visuelle ou
de maniere automatique par analyse de I’histogramme du niveau de gris. Les méthodes
automatiques garantissent une meilleure répétabilité, bien qu'une vérification visuelle
soit toujours préconisée. Il existe une multitude de méthodes automatiques [262], qui
s’attachent généralement a conserver ou minimiser une certaine quantité associée a
I'histogramme en niveau de gris. Il y a entre autres, les méthodes d’Otsu [263], de
préservation des moments [264], de conservation de l'entropie [262] et de la tangente

[265], qui sont illustrées en Figure 3.12.

N T
\\\ \
Py ¢

(a) Originale (b) Otsu (S =111) (c) MaxEntropy (d) Moments
(S = 134) (S = 146)

FIGURE 3.12 — Images en niveau de gris (a) binarisées avec différentes méthodes (b, ¢
et d) de détermination du seuil S.

Dans le cas de la manipulation de données 3D, constituées d’un ensemble d’images
2D, il est possible d’utiliser les histogrammes de chaque image individuellement pour
obtenir un seuil. Ce seuil est potentiellement différent d’une image a 'autre. En général
I'utilisation de I'histogramme global est privilégiée pour obtenir un seuil unique appli-
cable sur toutes les images. Cette approche requiert néanmoins de s’assurer de la bonne
homogénéité de 'intensité dans l'image. Par exemple, si des pixels des deux classes ont
le méme niveau de gris, il risque d’y avoir des erreur de classification. Il est important
de noter que la sélection du seuil a un effet non négligeable sur le taux volumique de
chaque classe, ainsi que sur la détection des plus petits composants. Ceci est visible sur
la Figure 3.12 : lorsque le seuil augmente la quantité de pore et fissures (noir) augmente.
Pour un seuil bas (Figure 3.12b avec S = 111) certaines fissures ne sont pas détectées

et au contraire pour un seuil haut (Figure 3.12d avec S = 146) une partie de la matiere

- 83 -



CHAPITRE 3. DISCRETISATION SPATIAL 3D

(en bas de 'image) fait partie des porosités.

Ces méthodes sont aussi applicables localement pour traiter des zones particulieres
dans les images, afin de s’affranchir de ’étape d’homogénéisation. Cela nécessite tou-
tefois, un plus grand nombre de parametres et une attention particuliere quand a leur
choix. Des méthodes plus récentes font appel a des techniques de Machine Learning
[266, 267] pour entrainer un algorithme a détecter automatiquement des structures

d’intérét, c’est le cas du plugin Weka [268] sous Image.J.

3.2.5 Meéthodologie retenue et application

Deux logiciels sont utilisés pour effectuer les traitements d’images : Avizo 9 de
Thermo Fisher Scientific et le logiciel opensource Fiji (version étendue d’ImagelJ).

Les quatre étapes de traitement numérique sont :

1. Alignement : Méthode des moindres carrés uniquement sur les marqueurs (Mul-
tiStackReg [269] du dépot BIG-EPFL de Fiji).

2. Suppression des stries verticales : Utilisation d’un filtre combinant FFT et DFT
(StipesFilter [261] du dépot Xlib de Fiji). Les ondelettes de Daubechies 15 sont

utilisées avec un damping coefficient de 5.

3. Réduction du bruit : Utilisation du filtre NLM [256] d’ Avizo et des parametres de

fenétre de recherche et voisinage local par défaut a 21 et 5 px.

4. Correction de 'illumination : Utilisation de la méthode d’égalisation des histo-

grammes de TAILLON, PELLEGRINELLI et al. [38] (script Fiji [270]).

La Figure 3.13 présente une vue de coté (plan yz) du volume avant et apres aligne-
ment. Avant I'alignement la frontiere des porosités est tres irréguliere a cause de décalage
important (« saut ») entre certaines images. Ce phénomene est fortement réduit apres

I’alignement.

Une vue isométrique du Mat1-2 est présentée en Figure 3.14, et les effets successifs

des traitements sont illustrés pour trois slices sur la Figure 3.15.
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(a) Avant (b) Apres

FIGURE 3.13 — Alignement avec la méthode des moindres carrés (Mat1-2, slice yz 131).

/ Slice 625 Slice 250

/ Slice 100

F1GURE 3.14 — Visualisation 3D du Mat1-2, et position des slices xy 100, 250 et 625.

Les stries visibles en Figure 3.15a sont fortement atténuées par le filtre, mais des
"traces" autour des porosités apparaissent. Le filtre NLM permet de supprimer efficace-
ment le bruit (Figure 3.15¢), tout en préservant au maximum les fissures. Les parametres
de ces deux fonctions sont a choisir soigneusement pour corriger au mieux les artefacts

tout en préservant les informations utiles contenues dans les images.
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Les gradients d’intensité sont clairement visibles avec un assombrissement dans les
directions 7 et 7. Aprés la correction de I'illumination (Figure 3.15d), les trois slices ont
le méme niveau de gris moyen et au sein des images il n’y a pas de variation d’intensité

majeure, mais des zones sursaturées peuvent apparaitre sur les bords des images.

Il est donc difficile de mettre en ceuvre une procédure totalement automatique qui
s’adapte a toutes les données. La définition d’'une méthode qui repose le moins possible
sur des choix de l'utilisateur a été privilégiée pour proposer un traitement qui reste le

plus homogene possible entre différentes observations.

. Slice 1\00‘

(d) Hlumination

a
e

FIGURE 3.15 — Effets des étapes de pré-traitement sur les slices 100, 250 et 600 (voir la
Figure 3.14 pour visualiser leur position) : (a) image brute, (b) suppression des stries,
(¢) réduction du bruit et (d) correction de l'illumination.
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Trois méthodes de binarisation différentes ont été appliquées pour la segmentation
des images. Les résultats obtenus sont présentés sur la Figure 3.16. La méthode d’Ostu
ne permet pas de détecter certaines petites fissures (rectangle bleu) et la méthode de
I'entropie mazimale assimile certaines zones de matiere a des porosités (cercle rouge).

Pour le Mat1-2, la méthode de préservation des moments donne le résultat le plus

satisfaisant : la plupart des fissures sont détectées sans créer de "faux" pores.

Slice 250 Slice 625
(a) Orlglnal

| o \/\‘})L\
|, VIS Y oe U A
FIGURE 3.16 — Segmentation avec 3 méthodes d’estimation automatique du seuil (),
effet sur une fissure (encadré en bleu) et "'apparition” d’un pore (cercle rouge).
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3.3 Séparation pore/fissure par analyse d’image

L’analyse d’image consiste a obtenir des informations sur les objets contenus dans
I'image. Les objets font référence aux groupes de pixels (ou voxels) noirs connexes sur
fond blanc qui représentent dans notre cas les porosités du matériau (microfissures et
pores). L’analyse d'image s’effectue a partir des images binaires obtenues dans la section

précédente.

3.3.1 Morphologie mathématique

La morphologie consiste a transformer un ensemble d’étude (image 2D ou 3D) conte-
nant des objets en s’appuyant sur un autre ensemble appelé Elément Structurant (ES).
Cet ES prend généralement une forme géométrique simple (carré, disque, ...) dont la
taille varie en fonction du résultat souhaité. Il existe deux opérateurs élémentaires qui

peuvent ensuite étre combinés pour définir des transformations plus avancées [271].

3.3.1.1 Opérateurs élémentaires

Notons I € N2 ensemble d’étude et B un Elément Structurant. Les deux opérations

élémentaires sont :

— L’érosion de I par B s’exprime :

(1 B)(wy) = min [I(@+iy+3) — Bl (3.11)

— La dilatation de I par B s’exprime :

(19 B)(wy) = max [I(z+iy+7) = B(i.j)]. (3.12)

i.j
L’effet de ces deux opérations est illustré en Figure 3.17. En pratique, cela revient
a superposer I'ES sur chaque pixel puis a déterminer s’il intersecte une frontiere de
I’ensemble d’étude afin d’inclure ou de supprimer le pixel de I’ensemble final. L.’érosion
a pour effet « d’amincir » les structures et la dilatation a pour effet de « grossir » les

structures [271]. La quantité de matiere ajoutée ou retirée sur les frontieres dépend de
la taille de I'ES.

3.3.1.2 Opérateurs composés

Les deux opérations élémentaires ne conservent pas la forme et la taille des données

initiales (en tiret sur la Figure 3.17). Par conséquent, elles sont généralement combinées
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pour obtenir :

— Douverture, qui est la succession d’une dilatation et d’une érosion avec le méme

élément structurant :
IoB=(I®B)oB. (3.13)

— la fermeture, qui est la succession d'une érosion et d’une dilatation :
IleB= (IS B)®B. (3.14)

Les effets respectifs sont illustrés en Figure 3.17. La fermeture exclut les plus petits
objets tandis que 'ouverture comble les petits trous et soude les objets proches, tout
en conservant des frontiéres similaires aux frontiéres initiales (en tiret). Les notions de
taille et de proximité sont fonction de la nature de I'ES utilisé. Ainsi, tout composant

plus petit que 'ES (Ze. ne pouvant le contenir) est supprimé par la fermeture.

ronOn -------

|t
v B .

& @ ,’,/( \“\‘_/
IS DAY N '
5 a S, J
A e e !
S 0
(b). / (d)
Erosmn Dilatation

(© @

FIGURE 3.17 — Ensemble initial I (a), dilaté (b), érodé (d), ouvert (c) ou fermé (e) par
un Elément Structurant B.

3.3.1.3 Notion de squelettisation

Le squelette d'un objet est défini, en 2D, comme I’ensemble des points a égale distance
d’au moins deux points de la frontiere de 'objet. Le squelette donne une représentation

simplifiée de la topologie de 'objet grace a des courbes. Il est possible de 'obtenir en
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effectuant des érosions controlées jusqu’a 'obtention de structures d’un pixel de largeur
[272]. Un exemple 2D est donné en Figure 3.18. Cette opération peut étre utilisée pour
simplifier la représentation des fissures en ne conservant que les informations de position.

Il existe aussi des algorithmes 3D applicables a des volumes [273]. Cependant, ils ne

fournissent pas des surface mais des courbes dans ’espace représentant les axes médians.

(a) Originale (b) Squelette

FIGURE 3.18 — Exemple d’image binaire (a) et du squelette associé (b).

3.3.2 Classification

Généralement la classification d’objets non connectés s’effectue avec une étape de
labellisation (détection de tous les objets non connexes) suivie d’une analyse des gran-
deurs associées a chaque objet (par exemple leur taille ou leur forme) pour les classer
dans différentes catégories. Dans le cas ot deux composants sont connectés (par exemple
deux pores en contact ou des pores liés a des fissures), ils ne forment qu’un seul objet
et il n’est alors pas possible de classer les deux composants directement. Une étape de
séparation préliminaire est requise. Par exemple, la méthode watershed [274] est tres
efficace pour séparer des pores sphériques connectés.

Les nombreuses fissures présentes dans les PSCC forment des réseaux interconnectés
avec les pores. Dans ce cas la méthode watershed se révele inefficace, et ce sont généra-
lement les opérations morphologiques qui sont couramment utilisées dans la littérature
pour effectuer cette séparation [27, 36, 45, 59, 88, 275, 276]. Le principe est de réaliser
une fermeture pour supprimer les plus petites porosités. Les petites porosités sont en-
suite déduites en faisant la différence entre I’ensemble initial et les « grosses » porosités.
Il est important de noter que ce type de séparation n’est basé que sur un critere de taille
et non de forme. En principe, les fissures étant plus petites que les pores, une taille d’ES
adéquate permet d’obtenir les pores d’'un coté et les fissures de 'autre [59]. Les termes
plus rigoureux de macro-porosités et micro-porosités sont aussi utilisés [88]. En effet,
la séparation ne portant pas sur la forme, des fissures épaisses peuvent se retrouver
dans la méme catégorie que les macro-porosités tandis que les plus petits pores peuvent

également se retrouver dans la catégorie des micro-porosités. Pour plus de clarté dans
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le discours les termes de pores et fissures seront privilégiés dans la suite pour désigner

respectivement les macro et micro-porosités.

Sur le méme principe que la fermeture, une autre méthode consiste a faire disparaitre
les fissures avec un filtre gaussien pour ne conserver que les pores puis récupérer les
fissures par soustraction [220]. Si le niveau de gris moyen des fissures est différent de
celui des pores, il est possible d’utiliser deux seuils pour séparer les trois classes : la

matiere, les pores et les fissures [277].

3.3.3 Taux de porosité numérique et grandeurs géométriques

A partir d'une image binaire I (ot 0 désigne le noir et 1 le blanc) de dimension (n,

m) il est possible de calculer la fraction volumique de matiere Pimg

1 n m

>3 Iay) (3.15)

r=1y=1

mo
pimg -

n x m correspond au nombre total de pixels (N)') et la double somme correspond au

nombre de voxels blancs (NJX™), soit :
mo blanc tot
pimg - pr /Npac : (316)

La fraction volumique de vide p,, ou plus usuellement le taux de porosité numérique,
est défini par :
Pimg = 1 = Digngs

— N;z;lr/Ntot

px >

(3.17)

blanc noir __ tot
avec N, + Ny = N

Une fois que les objets ont été labellisés (séparés), il est possible de déterminer indi-
viduellement des grandeurs géométriques pour obtenir des informations sur leur taille
et leur forme. Une grandeur particulierement pertinente lors de 'utilisation d’opéra-
tion morphologique est le rayon maximal de la spheére inscrite (cercle rouge sur la
Figure 3.19). Lors d’une opération d’érosion, tous les objets dont le rayon de sphere

inscrite est plus petit que le rayon de I'Elément Structurant seront supprimés.
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FIGURE 3.19 — Diametre de Ferret maximal (bleue), diametre géodésique maximale
(vert) et le plus grand cercle inscrit (rouge) (extrait de [278]).

3.3.4 Meéthodologie retenue et application

3.3.4.1 Classification

Le protocole complet est schématisé sur la Figure 3.20. Il s’agit d’effectuer les opé-
rations suivantes en partant de I’état 0 (ensemble avec la porosité totale) obtenu a la

section 3.2.5.

— Etape la : une opération de fermeture avec une sphére de rayon Rp pour suppri-

mer les plus petites porosités;

— Etape 1b : une érosion avec une sphére de rayon Ry pour agrandir la taille des

porosités restantes ;

— Etape lc : une intersection entre les porosités agrandies (étape 1b) et les porosités

initiales (étape 0) pour obtenir la forme exacte des pores,

— Etape 2 : une soustraction des pores (étape 1c) de la porosité totale (étape 0)

pour récupérer les fissures.

L’obtention des frontieres exactes des pores est primordiale pour ensuite obtenir
les fissures. En effet, si 'opération de soustraction est effectuée juste apres la fermeture
(étape 1a) des fissures "parasites" apparaissent sur les frontieres des pores (Figure 3.21a).
Ceci est provoqué par la 1égere modification des frontieres des pores par 'opération de
fermeture. Ainsi, une érosion supplémentaire est effectuée a la suite de la fermeture. La
taille de I'ES utilisé (Rg) doit étre suffisamment grande pour que la frontiére des pores
a I'étape 1b englobe celles des porosités initiales (étape 0). Une intersection est ensuite

effectuée pour obtenir les frontieres exactes des pores (c¢f. Figure 3.21b).
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Fermeture (Rp) Erosion (Rg)
[ - i [ [
I - - I I
) X e T . -
\‘\ 4 N — N i .
- | . i
- a
\\ " v J\ ’/ ‘e
0.- fin la I 1b e
@Intersection
[ . [ I
I — Y =iy I £2
N
— N - b
\ /\./-“"":d \ X
Vol o) ~
~ B :
\ \' \ ' /\’ . .
\’ ~ Soustraction
\ S N .
2 N D ~ . /ﬁﬁ 1C Ho
Fissures Pores

FIGURE 3.20 — Processus de classification des porosités par analyse d’image.
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(a) Fermeture uniquement (b) Fermeture et érosion

FiGURE 3.21 — Mise en évidence de I'apparition de fissures "parasites' lors de 'utili-
sation de 'opération de fermeture. Les pores (bleu) et fissures (rouge) sont superposés
sur la méme image.

3.3.4.2 Détermination de la taille limite entre pores et fissures

Les taille des Elément Structurant Rg et Rg sont des paramétres importants qu'il
convient de choisir avec soin. Rp définit la taille limite entre pores et fissures, et Rg
permet d’éviter 'apparition de fissures parasites. Dans la littérature, ces valeurs sont
fixées de maniére arbitraire a partir d'un jugement visuel [36, 59, 220].

Pour la séparation de fissures et de bio-pores dans les sols, LEUE, UTEAU-PUSCHMANN
et al. [276], proposent d’identifier les valeurs optimales non plus par simple considération

visuelle, mais en étudiant 1’évolution de certains parametres. L’analyse des variations
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du facteur de forme et du rapport surface sur volume leur permet une détermination
plus efficace de la taille d’ES adéquate. Une étude similaire est menée avec les micro-
structures de PSCC. Toutefois, les grandeurs disponibles dans Fiji n’ont pas permis
d’identifier une limite précise entre les pores et les fissures. Un exemple avec le taux
de porosité est présenté en Annexe E. Dans le cas du Mat1-2, elle fournit une limite a
Rr =55 px.

La méthode finalement retenue consiste a effectuer la procédure de classification pour
des valeurs croissantes de Rr = Rg comprises entre 1,5 px et 20,5 px. Une fois que la
valeur optimale de Rp est déterminée, différentes valeurs de Rg sont testées pour Rp
constant. La valeur optimale de Rg est la plus petite valeur qui empéche la création de
fissures parasites. Cela conduit a Rrp = 8,5 px et Rg = 4,5 px.

L’objectif n’est pas de séparer parfaitement les pores et les fissures mais plutot de
classer les porosités en deux catégories en fonction de leurs taille. Cette taille peut
étre amenée a prendre des valeurs différentes en fonction des besoins ultérieurs de
modélisation. La définition d’'une méthode précise pour obtenir ces valeurs de taille

d’ES n’est donc pas primordiale.

3.3.4.3 Représentation surfacique des fissures

A la fin de la phase de classification, les pores et les fissures sont représentés de
maniere volumique. Pour faciliter les opérations ultérieures de modélisation, les fis-
sures doivent étre représentées sous forme surfacique. Le processus est illustré sur la
Figure 3.22. Chaque image (2D) est d’abord squelettisée. Cette opération n’est pas réa-
lisée directement en 3D car cela produirait des courbes et non des surfaces. Le squelette
des fissures se présente alors sous la forme d’une pile d’images 2D et peut aussi étre vu
comme un ensemble de points, correspondant aux voxels noirs. A partir des coordonnées
de ces points, un maillage triangulaire est généré avec I'algorithme de maillage Alpha
shape [279] du logiciel MeshLab [280].

Pour le Mat1-2, le maillage des fissures est constitué de 9 millions de triangles pour
a = 2 (parametre qui contrdle la taille maximale des triangles). La squelettisation
permet de réduire drastiquement le nombre total de points et in fine de triangles, sans

pour autant perdre d’information sur la position des fissures.

_ 94 -



3.3. SEPARATION PORE/FISSURE PAR ANALYSE D'IMAGE

ll AN II
\’-/JJ;.
. N
/

e Y
S

Ly -\‘  - Squelettisation‘ \ i , -

\ S o 7Y \ TN /
% N \ . N
N2 | s, ~ . IV ~ ,

- /\
«
~
BN
N
9
L
~

A\“,}«ﬂ%%ﬁﬁ L \
‘%ﬂ&}}‘ﬁwgﬂ -
Sz

FIGURE 3.22 — Processus de génération d’un maillage représentant la surface des fis-
sures a partir d’images en utilisant les algorithmes de squelettisation et Alpha shape.

3.3.4.4 Analyse de la porosité

Pour chaque volume, les taux de porosité numérique p;n, totale, des pores et des
fissures sont calculés en utilisant I’équation (3.17). Les valeurs sont résumées dans le

Tableau 3.2. La porosité totale du volume Mat1-2 est 12 % plus faible que la porosité

Total [%] (p;f';nq) Pore [%)] (pf:nq) Fissure [%)] (pf:nq)
Mat1-1 3,16 0,59 2,59
Mat1-2 8,83 5,88 2,95
Mat1-3 7,18 3,68 3,50
Mat1-4 5,41 0,82 4,59
Mat2-1 17,52 6,65 10,87

TABLEAU 3.2 — Taux de porosité de chaque volume obtenu par analyse d’image.

apparente mesurée avec la masse (10 %, cf. section 3.1.1). Cette différence entre la po-
rosité mesurée a I’échelle macroscopique sur un échantillon et a ’échelle microscopique
sur un volume observé par MEB-FIB n’est pas étonnante. Un seul volume n’est pas

suffisamment représentatif de 1’échantillon.
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La taille limite entre pores et fissures dans le cas du Mat1-2 est de 8,5 px, ce qui
correspond a 0,2 pm (D,, = 23,6 nm). Ceci peut étre vérifié a posteriori en analysant

I'histogramme de la taille des pores (rayon de sphére inscrite) de la Figure 3.23.
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FIGURE 3.23 — Histogramme des rayons des spheres inscrites maximales pour le Mat1-2.

Des visualisations 3D des pores et de la surface des fissures des volumes analysés sont
présentées en Figures 3.24 et 3.25. Les pores non connectés entre eux sont représentés

avec des couleurs différentes.

(a) Matl-1 — Pores (b) Mat1l-1 — Fissures

FIGURE 3.24 — Visualisation 3D des pores et de la surface des fissures des 4 volumes
de matériau 1 apres l'analyse d’image.
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(c) Mat1-2 — Pores (d) Matl-2 — Fissures

(g) Mat1-4 — Pores (h) Mat1-4 — Fissures

FIGURE 3.24 — Visualisation 3D des pores et de la surface des fissures des 4 volumes
de matériau 1 apres l'analyse d’image (suite).
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(a) Mat2-1 — Pores (b) Mat2-1 — Fissures

FIGURE 3.25 — Visualisation 3D des pores et de la surface des fissures d’un volume de
matériau 2 apres 'analyse d’image.
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3.4 Discrétisation avec la MED

3.4.1 Stratégie de modélisation et sélection de la taille des

éléments

Généralement dans la littérature, toutes les porosités (pores et fissures) sont repré-
sentées en supprimant des éléments [220]. De maniere assez évidente, cela nécessite
d’utiliser des éléments de taille inférieure aux porosités. Ceci devient problématique
lorsque la taille des porosités est tres faible par rapport aux dimensions du domaine
a modéliser. Par exemple, pour le volume Mat1-2, si la taille des éléments devait étre
équivalente a la taille des voxels il faudrait plus de 10® éléments. Nous avons donc choisi
de ne représenter que les plus grosses porosités (ie. les pores) en supprimant des élé-
ments. Les fissures, trop fines pour étre modéliser avec les éléments, seront représentées

via les liens. La Figure 3.26 illustre cette stratégie de modélisation.

Pores DE

e
w
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Fissures Liens

FIGURE 3.26 — Processus de discrétisation d’'une microstructure réelle avec la MED.
Les éléments sur les pores et les liens intersectant les fissures sont représentés en noir.

Pour représenter les pores, il faut que le rayon des éléments soit au moins inférieur
au plus petit pore. Or, la taille du plus petit pore est par définition égale a I'ES utilisé

durant I’étape de classification, donc il faut que :
Rpr < Rp. (3.18)

A Tinverse, pour représenter les fissures, il faut que la longueur des liens (Lg) soit
au moins supérieure a I’épaisseur (notée T') des fissures. D’apres le processus de classifi-

cation les fissures ont une épaisseur plus petite que I'ES (T' < 2Rp). Ainsi, la longueur
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des liens est minorée par 'ES :
T <2Rp < Lp. (3.19)

Or, la taille des liens est directement liée a la taille des éléments (Lp ~ 2Rpg). La
condition (3.19) devient donc :

Rr < Rpg. (3.20)

Les équations (3.18) et (3.20) donnent un encadrement de la taille des éléments, qui

doit forcément étre égale a la taille de 'ES :
(3.18) et (3.20) = Rpr = Rp. (3.21)

Les tailles ’ES (Rp) et d’éléments (Rpg) pour les cing échantillons sont résumées dans
le Tableau 3.3.

Voxel [nm] | Rr [vx] | Rpg [nm]
Mat1-1 28,2 6,5 183
Mat1-2 23,6 8,9 200
Mat1-3 20,0 9,5 190
Mat1-4 11,0 17,5 193
Mat2-1 23,7 8,5 202

TABLEAU 3.3 — Tailles des ES et des éléments.

3.4.2 Représentation des pores avec les éléments

La modélisation des pores est relativement simple avec la MED. Tous les éléments
dont le centre se situe sur un voxel correspondant a un pore sont supprimés. La Fi-
gure 3.27 présente I’ensemble des éléments supprimés pour modéliser les pores du Mat1-
2.

Comme la masse est portée par les éléments, la suppression des éléments entraine
une diminution de la masse totale. Il est alors possible de calculer le taux de porosité
du modele discret Ppg a partir de la masse du domaine dense Mp et celle du domaine
poreux Mp apres la modélisation des pores, avec :

Pow—1— Aj‘z (3.22)
Pour chacun des cinq volumes le taux de porosité discret correspond a 1 % a celui
obtenu a partir des images des pores (cf. Tableau 3.4). Les pores sont donc fidélement

modélisés en terme de volume et perte de masse induite.
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FIGURE 3.27 — Visualisation 3D des éléments supprimés pour représenter les pores (le
gradient de couleur indique la position suivant I'axe ).

Py %] | Pog [%]
Matl-1 | 0,56 0,52
Matl-2 | 5,88 5,82
Matl-3 | 3,68 3,65
Matl-4 | 0,82 0,33
Mat2-1 | 6,65 6,69

TABLEAU 3.4 — Taux de porosité di aux pores.

3.4.3 Représentation des fissures avec les liens

La représentation des fissures a 'aide des liens est beaucoup plus compliquée, car
il faut introduire un parametre d’ouverture (i.e. épaisseur) des fissures. Pour cela, il
faut localiser au préalable les fissures dans le domaine discret. L’ouverture des fissures
est ensuite prise en compte en modifiant le comportement des liens. Le parametre

d’ouverture est déterminé par analyse d’image.

3.4.3.1 Position des fissures dans le domaine discret

ZENG, YE et al. [232] ont utilisé les liens pour représenter des fissures. Cependant,
ils ne détaillent pas le passage entre les données volumétriques et le modele discret, or
cette opération n’est absolument pas triviale.

Un algorithme de détection d’intersection des liens avec la surface des fissures a été
développé dans le cadre de cette these, il est détaillé en Annexe G. Pour faciliter la
recherche, les Beams qui sont en théorie des cylindres, sont vus comme des segments.

Les fissures ont été représentées par un maillage triangulaire en section 3.3.4.3.
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Malgré la diminution importante de points et mailles a traiter grace a l'utilisation
du squelette des fissures, une recherche par force brute entre tous les liens (~ 10°) et
tous les triangles (~ 10%) n’est pas envisageable. Un algorithme de type Linked Cell
Method [281] a été utilisé pour optimiser la recherche (c¢f. Annexe G). Il repose sur une
subdivision de 'espace, ce qui permet pour chaque lien de ne chercher des intersections
qu’avec les triangles de son voisinage proche. Cette approche permet de réaliser la
détection d’intersection en environ 20 h (sur cing cceurs a 2,5 GHz), et nécessite 50 Go
de RAM. Une recherche non optimisée serait environ 700 fois plus lente. Le résultat de
cette détection sur le Mat1-2 est présenté en Figure 3.28 ou tous les liens qui intersectent

une fissure sont représentés.

20
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0
Position Z [pm]

FIGURE 3.28 — Visualisation 3D des liens qui intersectent une surface de fissure (le
gradient de couleur indique la position suivant I'axe ).

3.4.3.2 Modélisation de ’ouverture des fissures

La maniere la plus simple de représenter des fissures est de supprimer des liens.
Cette approche est généralement utilisée pour modéliser 'apparition et la propagation
de fissures [222-224]. Cette méthode ne permet toutefois pas de modéliser I’éventuelle
ouverture (ou épaisseur) des fissures a ’état initial.

J1, ZHANG et al. [225] proposent de modéliser I'ouverture des fissures en modifiant
le comportement des liens. En se basant sur ce principe, un nouveau type de lien
a été implémenté : les Contact-Beam (CB). Ces liens ont la méme raideur que les
Beams (Kp), mais ils ne transmettent que des efforts répulsifs lorsqu’ils sont sollicités
en compression pour mimer une réponse de type contact. Aucun frottement ni moment
ne sont transmis. Le comportement en traction/compression d’une Beam classique et

d'une Contact-Beam est représenté en Figure 3.29.
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Lc
Tension aﬁl LO \.
Compression LO L Tension L
S/,
(a) Beam (b) Contact-Beam

FIGURE 3.29 — Comportement des deux types de liens : la force normale (F) est tracée
en fonction de la longueur (L), dans le cas d'une Beam (a) et celui d’'une CB (b).

La longueur de contact L¢, inférieure a la longueur a vide Lg, définit la longueur a
partir de laquelle le lien commence a transmettre des efforts de répulsion. La différence
entre Lo et Lo correspond alors a 1’épaisseur T’ introduite dans la CB, c’est-a-dire,
le déplacement nécessaire pour que la fissure se ferme et que des efforts puissent étre
transmis :

T =Lo— Le. (3.23)

Une représentation plus compléte qui inclut des moments est décrite dans [213] :
apres la rupture, des frottements et moments tangents peuvent étre transmis. L’épais-

seur initiale des fissures n’est cependant pas représentée.

3.4.3.3 Détermination de 1’épaisseur des fissures

Maintenant que la méthode permettant de prendre en compte 'ouverture initiale
des fissures dans le domaine discret a été décrite, il s’agit de déterminer la valeur du
parametre 1" pour chaque lien. Les quelques travaux qui mettent en ceuvre des approches
similaire ont tous recours a une étape de calibration a partir de résultats expérimentaux

pour déterminer la valeur de I’épaisseur des fissures.

Il est important de noter que I’épaisseur évoquée ici est un parametre microscopique
défini au niveau des liens qui n’est pas forcément égal a ’épaisseur réelle des fissures. En
effet, 'ouverture introduite dans le lien doit rendre compte de 1’épaisseur de la fissure
mais il y a un effet de 'orientation du lien par rapport a la fissure, comme illustré sur
la Figure 3.30.
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Lien

FiGURE 3.30 — Effet de orientation du lien sur 'ouverture de fissure mesurée.

Deux méthodes permettant de calculer des valeurs d’épaisseur de fissure par analyse

d’image ont été développées : une méthode binaire et une méthode en niveau de gris.
3.4.3.3.1 Méthode binaire

Une premiere méthode, dite binaire et notée Ti, utilise le nombre de voxels noirs

dans un lien : T o
1 VT
fo - Ntot 5 (324)

avec N le nombre total de voxels dans le lien et N7%" le nombre de voxels noirs dans
le lien. La recherche des voxels contenus dans un lien cylindrique est détaillée en Annexe
G. Lorsque tous les voxels sont noirs (N /N = 1) I'épaisseur T de la fissure est
égale A celle du lien (T = Ly). A linverse si tous les voxels sont blancs 'épaisseur de la
fissure est nulle.

La Figure 3.31 montre deux exemples de calcul de I’épaisseur. Il est important de
noter que ’épaisseur calculée est indépendante de la longueur et du diametre du lien,

ce qui est attendu.

. Fissure
Pixel

TE] -
B | — —=1/5—->T=1px
T Lo
v D 99— 1/6 T =1 px
Ly
7 7 >

FI1GURE 3.31 — Exemples de calcul de I’épaisseur d’une fissure en utilisant la méthode
binaire.
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Une limitation majeure de cette méthode est sa dépendance a la taille des voxels.
En effet, a cause de la binarisation, 1’épaisseur non nulle minimale qu’il est possible de

calculer est de 1 px : il n'y a pas de valeurs intermédiaires entre 0 et 1.
3.4.3.3.2 Méthode par niveau de gris

Pour palier aux problemes rencontrés avec la premiere méthode, une autre méthode
par niveau de gris, notée T, est proposée. L’épaisseur de la fissure est supposée dé-
pendre du niveau de gris (1) des voxels dans la fissure . La méthode consiste & pondérer
I’épaisseur par le niveau de gris des voxels. Ainsi, un voxel totalement noir (I = 0)
comptera pour une épaisseur de 1 px, et lorsque le niveau de gris atteint le seuil (.5), le

voxel n’est pas comptabilisé (0 px). L’'intensité normalisée par le seuil est utilisée :

n 1 N I
= <Y (1-2), (3.25)

=1

ot N9 correspond au nombre de voxels ayant une intensité inférieure au seuil S.

En partant de I'équation (3.24) et en remarquant que N7 = N<% il est possible

v )

d’exprimer 75 en fonction de T} :

T 1 ><NZ<S[
Ly Ly Nt S’

=1

(3.26)

La méthode par niveaux de gris revient en fait a soustraire un terme correcteur a la
valeur de T7. Ce terme correcteur dépend de 'intensité des voxels. Si tous les voxels sont
parfaitement noirs (I = 0), le terme correctif est nul et 7, = 77. Un autre exemple :
si le niveau de gris des voxels est deux fois plus faible que le seuil (I = 0,5 x 5), la
valeur T5 est deux fois plus faible que 77, ce qui rend possible 'obtention de valeurs
inférieures a 1 px. Cette méthode de calcul est illustrée en Figure 3.32. Deux cas sont
considérés, la géométrie de la fissure reste la méme mais le niveau de gris est dans un
cas de 100 (A) et dans l'autre cas de 20 (B). La méthode par niveaux de gris (73) donne
des valeurs différentes, alors que l'utilisation de la méthode binaire donne exactement
le méme résultat dans les deux cas (partie C de la Figure 3.32). La valeur de T3 dans
le cas A est plus faible que dans le cas B car le niveau de gris de la fissure A est plus

proche du seuil, ce qui est interprété comme une épaisseur de fissure plus faible.
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I =100 T 1

A 100)
2 (1= 2) ~ 0052
T 5X( 135) =
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B Seuil = 135

T I=95 I=0 T
1:1:0,2
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I =20 \Tz 1 ( 20)
22w (1-=22) ~0.170
Iy 5" 135 ’

FIGURE 3.32 — Calcul de I’épaisseur d’une fissure avec la méthode par niveaux de gris.

3.4.3.3.3 Comparaison des résultats obtenus avec les deux méthodes

Pour comparer les deux méthodes, nous avons déterminé la distribution des épais-
seurs de fissure sur le volume Matl-2. Par ailleurs, pour vérifier 'indépendance avec
la taille des voxels, plusieurs calculs d’épaisseurs sont effectués sur un méme volume,
en choisissant des tailles de voxel (D,,) différentes. Ces volumes sont obtenus par ré-
échantillonnage des données initiales (D,, = 23,6 nm). Les résultats sont tracés sous la
forme d’histogrammes sur la Figure 3.33.

Les distributions obtenues avec les deux méthodes sont totalement différentes. Le
nombre de fissures augmente lorsque ’épaisseur diminue avec la méthode par niveau
de gris, tandis qu’il tombe a 0 avec la méthode binaire. Avec la méthode binaire, le
maximum de fissures est atteint pour une épaisseur supérieure a celle des voxels. Dans
la réalité, la densité des défauts augmente généralement lorsque la taille diminue [282].
Et d’apres les résultats de la bibliographie, I’épaisseur des fissures peut descendre jusqu’a

quelques nanometres seulement (cf. section 1.2.2.1).
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2,0/ Binaire (T;) Intensité (T2)
- Dvx = 23,6 — Dvx = 2376
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FIGURE 3.33 — Histogrammes (largeur des barres = 4nm) des épaisseurs de fissure
calculées avec les méthodes binaire (tiret) et intensité (plein), pour plusieurs tailles de
voxel D,, (indiquées en nanometre).

3.5 Discussion sur la taille des éléments

3.5.1 Effet de la taille des éléments sur la modélisation des

pores

Il s’agit d’estimer la taille des éléments nécessaire pour avoir une bonne estimation
des propriétés élastiques. Jusqu’a présent le taux de porosité du modele était défini par
rapport a la masse (ou volume) de matiere perdue lors de la suppression des éléments
(cf. équation (3.22)). La suppression d’élément entraine la suppression de liens, donc
il est aussi possible d’exprimer un taux de porosité en fonction du nombre de liens

Supprimeés :
N

_ P 3.27
e (327)

pp =1

ot NE et N5 sont les nombres de liens correspondant respectivement au domaine
poreux et au domaine dense.

Les deux valeurs de porosité ne sont pas forcément équivalentes. Ce phénomene est
illustré sur un matériau contenant des pores sphériques de rayon Rp distribués aléa-
toirement dans l’espace. Des modeles de ce matériau idéal sont générés avec plusieurs
tailles d’élément (Rpg). Un exemple est donné en Figure 3.34, ou tous les éléments
supprimés pour représenter les pores sont affichés.

Pour chaque taille d’élément (normalisé par rapport a la taille des pores Rpgp/Rp),
les taux de porosité avec la masse ppg et avec les liens pp sont calculés et reportés en

Figure 3.35a. Le matériau (distribution et taille des pores) est le méme pour toutes les
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FIGURE 3.34 — Exemple de matériau avec des pores sphériques modélisés avec la MED
et Rprp/Rp = 0,125. Seuls les éléments qui se trouvent sur un pore sont représentés.

modélisations mais le rapport des deux taux de porosité du modele discret évolue avec la
taille des éléments. Lorsque la taille des pores et des éléments sont égales (Rpg/Rp = 1),
le taux de porosité obtenu avec les liens est deux fois plus faible que celui obtenu avec
les éléments (ppg/pp = 0,5). Le rapport des deux taux de porosité tend vers 1 lorsque la

taille des éléments devient beaucoup plus faible que la taille des pores (Rpg/Rp << 1).

1,2 1,2
wl 11,0
- L -
— . ) R
Sos e o8 £
2 ) =
8 3
0,6 ° 106 ™
°
0,4 o4
10! 100 107! 10°
Rpe/Rp [-] Rpe/Rp [-]

(a) Taux de porosité (b) Module élastique

FIGURE 3.35 — Influence de la taille des éléments normalisé (D pg/Dpere) sur (a) le
rapport des taux de porosité discret (pp/ppe), et sur (b) le module élastique pour

En fait, lorsque Rpg = Rp, un pore est modélisé par la suppression d’un seul élément

(Figure 3.36a), ce qui induit la suppression de C' = 6,2 liens en moyenne . Lorsque

2. C est le nombre de cardinalité, c’est-a-dire le nombre moyen de liens par éléments (c¢f. Annexe F)
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les éléments sont plus petit que les pores, un pore est représenté par la suppression
d’un groupe de éléments connexes et le nombre de liens supprimés par élément est
alors inférieur a C. Par exemple, si deux éléments sont connectés (Figure 3.36b), ils
partagent un lien, leurs suppression entraine donc en moyenne 2 x C' — 1 liens. Soit 5,7

liens supprimés par éléments.

(a) 1 élément supprimé (b) 2 éléments connexes suppri-
més

FIGURE 3.36 — Schéma de l'effet de la tailles des pores sur le nombre moyen de liens
supprimés par élément.

Ce nombre de liens supprimés par éléments décroit vers C'/2 = 3,1 lorsque le nombre
d’éléments interconnectés augmente. En effet, chaque élément a C' liens en moyenne,
mais comme chaque lien relie deux éléments, il n'y a que C'/2 fois plus de liens que
d’éléments. Ainsi, pour un méme nombre d’éléments supprimés, et donc un méme taux
de porosité Ppg, le nombre de lien supprimés peut étre différent ce qui entraine une
valeur de Pg différente.

Comme les propriétés élastiques macroscopiques dépendent des liens, il est possible
d’obtenir des modules élastiques différents pour un méme taux de porosité (ppg) en
changeant la taille des éléments. Ceci visible sur la Figure 3.35b avec le tracé de 1’évolu-
tion du module élastique adimensionné en fonction de la taille des éléments. Ce module
élastique est déterminé via la réalisation d’un essai numérique de traction uniaxiale. Les
modules sont adimensionnés par la valeur théorique Ey,(ppg) issue de I'équation (1.5).

Si les éléments sont de la méme taille que les pores, les propriétés élastiques sont
sous-estimées. Il est nécessaire d’utiliser des éléments au moins 8 fois plus petits que les

pores pour obtenir un résultat indépendant de la taille des éléments.

3.5.2 Effet de la taille des éléments sur la modélisation des

fissures

Une étude de convergence a aussi été menée pour déterminer 1’épaisseur (7') maxi-

male de fissure qu’il est possible de représenter via un lien. Une premiere borne supé-
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rieure évidente correspond a la longueur initiale des liens : T' < Lg. Le cas d’étude consi-
déré est une plaque 2D traversée verticalement par une fissure décrite sur la Figure 3.37.
L’épaisseur de la fissure est fixée a une unité de longueur. Des modeles discrets sont
générés avec des diametres d’éléments compris entre 1 et 10 fois ’épaisseur de la fissure.
Comme l'arrangement des éléments est compact, la longueur moyenne des liens (Lg) est
approximativement égale au diametre moyen des éléments (2Rpg). Pour chaque taille
d’éléments, dix modeles sont générés pour prendre en compte la variabilité inhérente
de la MED.

Image d’entrée Modele discret

T
—)
— G
G
Fissure (T7) 7 Beam

F1GURE 3.37 — Configuration utilisée pour estimer 1’épaisseur de fissure.

Des essais de compression uniaxiale sont réalisés pour mesurer 1’épaisseur effective
de la fissure dans le modele numérique (7,,,,) et la comparer a la longueur de consigne
définie comme entrée du modele (7;) sur l'image. La configuration est présentée en
Figure 3.37, avec un exemple de répartition des Beam et des ContactBeam en orange

qui représentent la fissure.

Les résultats des essais de compression sont analysés via les courbes force-déplacement
(cf. Figure 3.38). Au début du chargement, quand la fissure est ouverte, l'effort est nul
tandis que le déplacement (D,) augmente. Les deux surfaces de fissure se rapprochent,
jusqu’a ce qu’elles entrent en contact, ce moment correspond a une augmentation des
efforts transmis (F'). L’épaisseur de la fissure est donc égale au déplacement appliqué

au moment ou les efforts augmentent, ie. Ty, = min(D,(F > 0)).

La Figure 3.39 montre I’évolution de I'épaisseur effective par rapport a 1’épaisseur
cible pour les différentes tailles d’élément. Pour des tailles d’éléments grandes devant
I’épaisseur de la fissure, la fissure est bien modélisée (ie. T,um/T; = 1). Lorsque la taille
des éléments est trop faible, I’épaisseur est sous estimée. Ceci est en partie di au fait

que les liens ne sont pas tous orientés perpendiculairement a la surface de la fissure.
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FIGURE 3.38 — Exemple de courbe force -  FIGURE 3.39 — Evolution de I'épaisseur
déplacement utilisée pour estimer I’épais- de fissure mesurée par essais de compres-
seur de fissure (ici 7 x 107%m). sion en fonction de la taille des éléments.

3.5.3 Bilan

Comme pour toute modélisation numérique, la discrétisation spatiale a un effet sur
la qualité du modele. Nous venons de montrer que la taille des éléments doit étre 8 fois
plus faible que celle des pores et 2 fois plus grande que 'épaisseur des fissures. Cette
configuration est possible uniquement si la taille des fissures est significativement plus
faible que la taille des pores. Par exemple des pores de diametre 10 pm et des fissures
d’épaisseur 0,1 pm peuvent étre modélisés fidelement en utilisant une taille d’élément
intermédiaire de 1 pm tout en respectant les deux criteres de convergence.

Dans la microstructure des PSCC il n’y a pas d’écart net entre les fissures et les
pores. En effet, la transition entre fissure et pores est progressive. Ainsi, quelle que soit
la taille des éléments retenue, les porosités de rayon proche de celle des éléments (entre
0,25 X Rpg et 8 X Rpg) seront mal représentées.

Ce probleme doit étre mis en perspective avec la quantité de porosité faisant partie de
cette zone « problématique ». En effet, les plus gros pores qui sont les mieux représenté,
contribuent le plus a la porosité. De méme, I’histogramme de la Figure 3.33 montre
qu'une majorité des fissures se trouve en dessous de 100nm ce qui est bien 4 fois
inférieur a la taille des éléments (400 nm). Finalement, seule I’épaisseur des plus grosses
fissures est sous estimée. Nous verrons par la suite (chapitre 5), que ce sont les fissures

les plus fines qui ont plus d’influences sur le comportement mécanique en compression.
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3.6 Conclusions

Deux revétements céramiques sont fabriqués par projection plasma, le premier a
une microstructure conventionnelle poreuse et micro-fissurée, et le second comprend
des zones nano-poreuses. Des observations volumiques de leur microstructure sont ob-
tenues avec un MEB-FIB. C’est le seul instrument qui permet d’avoir une résolution
suffisante pour observer les fissures les plus fines. Cependant, les volumes obtenus ont
des dimensions trop faibles (20 x 20 x 20nm?) pour étre considérés comme des VER
(il faudrait une taille d’au moins 100 pm). La microstructure est extraite par analyse
d’image afin de séparer les pores et les fissures.

Un protocole de discrétisation avec la Méthode des Elements Discrets est ensuite
proposé. Les pores sont représentés en supprimant des éléments, tandis que les fis-
sures sont modélisées via les liens. Une attention particuliere est portée sur la prise en
compte de 'ouverture des fissures qui, bien qu’elle soit tres faible, est identifiée dans
la littérature comme responsable du comportement particulier des PSCC en compres-
sion. Actuellement, c’est la seule modélisation qui propose de représenter des surfaces
de fissures réelles avec une ouverture qui est déterminée par traitement d’images. Le
calcul de I’épaisseur de fissures plus petites que la taille des voxels est rendu possible
en considérant que ’épaisseur est proportionnelle au niveau de gris des voxels.

Bien qu’il n’y ait pas d’étapes de calibration dans la modélisation de la microstruc-
ture, des choix de modélisation sont nécessaires et des parametres doivent étre sélec-
tionnés, en particulier lors du traitement d’images et de la reconstruction de la micro-
structure. Ceux-ci ont nécessairement une influence sur la microstructure reconstruite
et les propriétés mécaniques qui seront déterminées ultérieurement.

La taille des modeles numériques 3D développés dans ce chapitre est trop faible pour
qu'ils soit directement utilisés dans I'étudier la propagation d’ondes mécaniques. A cet

effet, des modélisations en deux dimensions vont étre utilisées.
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Dans un premier temps, des simulations de propagation d’ondes sont réalisées sur des
modeles de matériaux denses et poreux idéalisés afin de vérifier si les résultats numé-
riques correspondent au comportement théorique qui est bien défini dans la littérature
pour ces cas simplifiés. Ensuite, des simulations de propagation d’ondes sont réalisées
sur une microstructure réelle d’YSZ APS. Le modele 2D est construit a partir d’images
MEB suivant un protocole tres similaire a celui décrit dans le chapitre précédent. Cette
modélisation en deux dimensions permet de modéliser la totalité de 1’épaisseur d’un
revétement. Des essais expérimentaux de chocs lasers sont simulés avec le modele afin
de comprendre comment la microstructure intervient dans la réponse macroscopique.
Ces simulations ont aussi pour objectif d’évaluer la validité de modélisation numérique
en vérifiant si le modele est capable de reproduire les tendances observées expérimen-

talement.

4.1 Cas d’un milieu dense

Cette section a pour objectif de valider la propagation d’ondes élastiques dans un
milieu dense 2D avec la MED. La génération du domaine et le calcul de ses proprié-
tés mécaniques sont d’abord détaillés rigoureusement. Des simulations de propagation
d’ondes de compression sont réalisées avec plusieurs conditions aux limites. Enfin, les
célérités des ondes sont mesurées et comparées aux valeurs théoriques; I’évolution du

profil des ondes permet également de discuter de la validité des modélisations.

4.1.1 Définition du domaine discret et des propriétés méca-

niques

Un milieu dense 2D de dimension (L, x L,) est généré avec la MED en positionnant
tous les éléments sur un méme plan (z = 0). L’épaisseur (L) est par conséquent égale
au diametre moyen des éléments (Rpg). Les valeurs de ces parametres sont indiquées

dans le Tableau 4.1 avec les nombres d’éléments Npg et de liens Nz obtenus.

Génération Résultats
Ly [pm] L, [pm] Rpg [nm] | Npp Np
10 1 0,01 28950 87098

TABLEAU 4.1 — Parametres de génération du domaine discret 2D.

Les parametres microscopiques, qui décrivent le comportement des liens et des éléments,

sont regroupés dans le Tableau 4.2.
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Liens Elements
E, [GPa] | 7 [-] | vy [-] | pu [kg/m’]
1000 0,4 0,3 9905

TABLEAU 4.2 — Parametres microscopiques.

Les propriétés élastiques a 1’échelle macroscopique sont déterminées en simulant un
essai de traction uniaxiale suivant 7 et la masse volumique macroscopique (p,,) est
calculée & partir de la densité microscopique et du volume macroscopique (cf. Annexe F).

Les valeurs obtenus sont indiquées dans le Tableau 4.3.

Enm [GPa] | v [ | pm [kg/m’]
150,5 0,2165 6000

TABLEAU 4.3 — Parametres macroscopiques déterminés par simulation.

La célérité théorique des ondes longitudinales est calculée a partir de ces valeurs, elle
est égale a Ot = 5337m/s (cf. Annexe B).

4.1.2 Condition aux limites de symétrie

Des conditions de symétrie sont souvent utilisées pour simplifier un modele. Elles
permettent notamment de simuler un milieu semi-infini (suivant 7) pour avoir une
propagation d’ondes planes (suivant 7) sans avoir d’influence des bords latéraux (cf.
Figure 4.1).

L’application d'une condition de symétrie avec la MEF consiste a bloquer les dépla-
cements suivant la normale a la surface et les rotations dans le plan. Par exemple, dans
le cas d'un plan de symétrie de normale 7, il faut bloquer les déplacements suivant 1/
et les rotations autour de 7 et Z [202].

Pour définir les conditions de symétrie avec la MED, deux méthodes sont testées :
— Blocage des déplacements normaux,
— Blocage des déplacements normaux et des rotations planes.

Les résultats, en termes de célérité d’onde et de planéité, sont équivalents avec ces deux
méthodes. Donc, dans la suite, les conditions de symétrie sont imposées en bloquant

uniquement les déplacements normaux des éléments de la face concernée.

4.1.3 Simulation de la propagation d’une onde plane

Un schéma du domaine est présenté en Figure 4.1. Pour simuler la propagation d’une

onde suivant 7, un profil de vitesse sinusoidale v(t) est imposé sur les éléments de la
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face avant (X = Opm) suivant des éléments en face avant. Elle suit une sinusoide de

vitesse maximale Vi, = 1 m/s et de période 7 = 0,2 ns (courbe bleue sur la Figure 4.2) :

ot
x{l%—sin(ﬂ—ﬂﬂ si 0<t<T (4.1)

Les seules conditions aux limites sont des conditions de symétries sur les bords la-
téraux (Yiin et Yimax). Le pas de temps correspond a 15% du pas de temps critique
(cf. Annexe F), et aucun amortissement numérique n’est présent dans le schéma d’in-
tégration. Ces parametres d’intégration temporelle sont ceux retenus pour toutes les

simulations de ce chapitre.

Les vitesses moyennes des éléments se trouvant a plusieurs positions (X indiquée
sur la Figure 4.1) sont mesurées et tracées sur la Figure 4.2. La célérité moyenne de
I'onde est calculée entre les positions X; = 21um et Xy = 8 um. Deux méthodes sont
utilisées pour connaitre les temps de passage des ondes et calculer le temps de parcours
7 entre ces deux positions. La premiére méthode considere le moment ou la vitesse
maximale est atteinte; la seconde méthode considere le moment ou la vitesse atteint
un seuil défini & 1 % de la vitesse maximale imposée en face avant. Ces deux méthodes
donnent respectivement CP"™(Tpmax) = 5286 m/s et C7"™(mg) = 5335m/s, soit des

erreurs relatives de 0,96 % et 0,05 % par rapport a la valeur théorique.

Face Symétrie Face
avant — 2 & / arriere
— ' I
Vitesse V, : i
- ; |
yT_:)f ; ; 6o 2 X [pm]
0 2 4 6 8 10

FIGURE 4.1 — Schéma des conditions aux limites et des positions de mesure de la vitesse
matérielle.
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2,0 Position X
= (Ojum
= —  27m
i Tmax - 4]:lm
2 Lo} — 6m
g — 8Jm
AN N RS
0,0
| Tl%\ | |
0,0 02 04 06 0,8 1,0 1,2 14 1,6 1,8 2,0
Temps [ns]

FIGURE 4.2 — Profils de vitesse moyenne lors de 'utilisation de conditions de symétrie
sur les bords.

La propagation des ondes élastiques est correctement restituée par ces simulations.
De plus, le profil et la célérité de 'onde restent les mémes au cours de la propagation .
Des simulations ont été réalisées en considérant des vitesses maximales comprises entre
0,1 et 100 m/s. Les résultats ne sont pas présentés ici, mais ils montrent que la célérité est
indépendante de 'intensité de la sollicitation. Ces deux derniers points étaient attendus,
car le comportement du milieu est supposé étre élastique linéaire.

Des exemples de champs de vitesses V. et V,, obtenus lors de ces simulations numé-
riques sont représentés a deux instants sur la Figure 4.3. L’onde reste bien plane au
cours de la propagation (ie. il n’y a pas de variation suivant la direction 7) et le champ

V, est quasi-nul.

Vo [m/s] Vy [m/s]
EET Y = EE
0 , 1 13 —02 0 0,2

t—054ns

(b) t =1,6ns

FIGURE 4.3 — Champs de vitesse V, (gauche) et V, (droite) & deux instants avec des
conditions de symétrie sur les bords (cf. Figure 4.1).

1. La vitesse deux fois plus importante en face arriere (X = 10um) est attendue car 'onde se
réfléchit sur une surface libre.
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Dans le cas ou les conditions de symétrie ne sont pas appliquées (bords laissés libres),
I'onde interagit avec les bords (cf. Figure 4.4 et 4.5). La vitesse maximale diminue et le
profil de vitesse est perturbé par les ondes de détente latérale (Figure 4.4), et le champ

de vitesse V, n’est plus constant suivant 3 (Figure 4.5).

Position

1,0 — (0 um

= — 2 m

E 05 g

2 — bpm

ki e 8 1M

= 0,0 e 10 1m
_0,5 B | | | | | | | | | | | |
0,0 02 04 06 08 1,0 1,2 1,4 1,6 1,8 20 22 24

Temps [ns]

FIGURE 4.4 — Profils de vitesse moyenne a différentes positions avec des bords libres.

Vs [m/s] Vy [m/s]
) v 17 )

0 0,5 1 -0,2 0 0,2

(b) t =1,6ns

FIGURE 4.5 — Champs de vitesse V,, (gauche) et V,, (droite) avec des bords libres.

Des études équivalentes, montrent que la MED permet de modéliser la propagation
d’ondes en 3D [162] ou en 1D [283]. Par ailleurs, ROJEK, MADAN et al. [284] évoquent
aussi la possibilité de calibrer les parametres microscopiques via des essais dynamiques
en mesurant la célérité des ondes longitudinales et transverses pour remonter au module
élastique et au coefficient de Poisson. Cependant, la calibration du coefficient de Poisson
nécessite de mesurer la propagation des ondes de cisaillement et elle se releve assez

imprécise. Cette méthode n’est donc pas utilisée dans ces travaux.
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4.1.4 Phénomene de diffusion numérique

Il s’agit d'un phénomene parasite qui peut perturber la propagation d’une onde. Il est
di a la discrétisation spatiale et a 'intégration numérique qui agissent comme un filtre
passe-bas : les ondes de fréquences trop élevées ne sont pas transmises correctement
[285]. Ce phénomene ne doit pas étre confondu avec un éventuel amortissement ou une
dissipation. En effet, il est totalement indépendant du pas de temps, de 'intensité de la
sollicitation et il ne conduit pas a une perte d’énergie. La fréquence de coupure dépend
de la discrétisation spatiale (Az), de la raideur (E) et de la densité (p) du milieu [286] :
1 [E 1

o=\ an

(4.2)

Ainsi, pour une onde de période 7 et de fréquence f = 1/7, la longueur d’onde est
A= Cxr,avec C = /E/pla célérité de 'onde. Pour que 'onde puisse se propager sans
diffusion numérique, il faut que sa fréquence f soit strictement inférieure a la fréquence
de coupure f.. Cette condition est équivalente a A > mwAx (détails en Annexe H).
Autrement dit, il faut que la discrétisation spatiale soit suffisamment fine pour pouvoir

traiter des ondes de longueur d’onde A, ce qui s’écrit :
A > ax Az, (4.3)

avec un coefficient o généralement pris supérieur a 10 [284, 287-291].

BAoO, BIELAK et al. [292] ont déterminé I'erreur commise en fonction de a. Ils concluent
que pour une valeur de 10, les résultats sont corrects a 5 % pres. De nombreux travaux
portent sur I’étude [293-295] et la minimisation de ce phénomene, notamment en mo-
difiant les schémas d’intégration [296, 297].

Dans les simulations précédentes, les parametres sont tels que « est égal a 25 (C' =
5000m/s, 7 = 0,1ns et Ax = 2Rpr = 0,021um). Pour mettre en exergue le phénomene
de diffusion numérique, une simulation a été réalisée avec les mémes parametres, mais un
temps de montée 5 fois plus faible (7 = 0,02 ns), de telle sorte que « vaut 5. Les profils
de vitesse sont tracés en Figure 4.6. Une diminution du maximum, un étalement de

I’onde au cours de la propagation et I’apparition d’oscillations parasites sont constatés.

Ainsi, pour étudier et quantifier 'atténuation des ondes due a la microstructure du
matériau, il convient d’abord de vérifier que les parametres numériques sont correcte-

ment définis pour éviter d’observer de la diffusion numérique.
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1.0/ Position
= () pm
= — 2 m
E 05 4pm
) 6 pm
3 8 um
= 0 7O e gmmacadalde o omodA s ostnadoaltlhononao e Qi egia ol oo LA 10 pm
=05 | | | | | | | | | |
0,0 0, 04 06 08 10 12 14 16 1,8 20
Temps [ns]

FIGURE 4.6 — Effet de la diffusion numérique : profils de vitesse avec des conditions de
symétrie sur les bords.

Une onde de choc est caractérisée par une discontinuité (ie. A = 0) en pression et
vitesse. Ainsi, pour traiter la propagation des ondes de choc, une viscosité artificielle
(ou pseudo-viscosité) est généralement ajoutée dans les simulations numériques. Elle
permet d’étaler le choc sur plusieurs mailles afin de permettre la résolution numérique
du probleme. Lors de son utilisation, il convient de vérifier que 'énergie visqueuse

associée est négligeable devant les autres énergies du systéme [298].

4.1.5 Conclusions

Cette étude préliminaire confirme qu'un modele discret 2D permet de restituer cor-
rectement les phénomenes de propagation d’ondes élastiques dans un milieu dense.
L’implémentation d’une condition de symétrie en bloquant les déplacements normaux
est aussi validée, car elle reproduit la propagation d’une onde plane sans détentes la-
térales. Enfin, un phénomene de diffusion numérique est identifié et des préconisations
pour s’en affranchir ont été formulées a partir du temps de montée de ’onde de com-

pression et de la taille des éléments.
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4.2 Cas d’un milieu poreux idéal

Avant de passer a la modélisation de microstructures réelles, une étude est menée sur
des milieux poreux artificiels. Ces milieux poreux sont constitués de pores sphériques

de rayon Rp positionnés aléatoirement.

4.2.1 Génération d’un domaine discret poreux

Les pores sont créés dans le domaine numérique en supprimant des éléments. Le
rayon des pores Rp est strictement supérieur au rayon des éléments Rpg. Le rapport

entre ces deux rayons est noté v :
7= Rp/RpE. (4.4)

Un exemple de domaine discret poreux avec v égale a 5 et un taux de porosité p de

10 % est représenté en Figure 4.7.

FIGURE 4.7 — Exemple de modele discret d’'un matériau poreux idéal (y =5, p = 0,1).

4.2.2 Effet des pores sur la propagation d’ondes

Une onde de compression est générée de la méme maniere pour le milieu dense (sec-
tion 4.1.3), et des conditions de symétrie sont utilisées sur les bords latéraux. Les profils
de vitesse obtenus a différentes positions dans le matériau sont tracés en Figure 4.8.
L’onde est de maniere évidente perturbée par la présence des pores. Elle a tendance a
s’amortir et s’étaler au cours de la propagation ; la vitesse maximale diminue aussi. Les
champs de vitesse représentés en Figure 4.9 montrent que l'interaction de 1'onde avec
les pores induit des réflexions d’ondes multiples, qui sont responsables de I'atténuation.

Pour étudier I'effet du taux de porosité et de la taille des pores sur la célérité des
ondes, plusieurs domaines sont générés avec des taux de porosité compris entre 5 et 20 %.
Pour chaque taux de porosité, deux tailles de pores sont utilisés (7 = 5 ou v = 10).
Pour chaque cas, cinq domaines sont générés et la célérité est calculée avec les criteres
en vitesse maximale (Tmax) et le seuil a 1% de la vitesse initiale (739) comme décrit
précédemment. L’évolution de la célérité en fonction du taux de porosité est tracée en
Figure 4.10 avec le modele analytique de ZHAO et L1 [157] (section 1.4.6, Eq. 1.24).
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1,0 Position

= () nm

£ A — i

E 0,5 — 6um

g — 8 Im

= 10 pm
0,0 O T S\

0,0 0,4 0,8 1,2 1,6 2,0 2.4
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FIGURE 4.8 — Profils de vitesse dans un matériau poreux idéal (y =5, p =0,1).

—0.5 t =1,60ns

(b) Champ de vitesse V,.

FIGURE 4.9 — Champs de vitesse avec des conditions de symétrie (y =5, p = 0,1).

Comme attendu, la célérité décroit avec 'augmentation du taux de porosité. L’évo-
lution obtenue en considérant le critere 71 ¢ est plutot en accord avec le modele de
ZHAO et L1 [157]. Le modéle numérique a tendance a sous-estimer la célérité pour les
taux de porosité les plus élevés. Le critere 71 ¢, donne systématiquement des célérités

plus importantes que le critére 7y,,. Pour un méme taux de porosité (plutot au-dessus
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de 10 %), le modele numérique semble mettre en évidence une influence de la taille des
pores par rapport a celle des éléments. En effet, les cas avec des pores dix fois plus
grands que les éléments conduisent a des célérités plus importantes que les cas avec
des pores cinq fois plus grands que les éléments. Comme indiqué dans la section 3.5.1,
Iélasticité du matériau (ie. la célérité des ondes) est sous-estimée, lorsque la taille des
pores se rapproche de celle des éléments. Un modéle numérique 2D permet donc de res-
tituer correctement I’évolution de la célérité des ondes en fonction du taux de porosité,

sous réserve d’utiliser des éléments suffisamment petit par rapport aux pores.

r — = = Zhao (Eq. 1.24)
- \\ﬁ“‘

. ¥ ﬁ\i-\ ® 7= 57 Tmax
% 4 ‘Ij ‘ﬁ% Y= 57 %
v g v=10, Tma
- ®
© Y= 107 %
E) 2 4 Dense
\Q) [
@)

0 Il Il Il Il Il Il Il Il Il Il

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Porosité [%]

FIGURE 4.10 — Célérité en fonction du taux de porosité

4.2.3 Discussion de ’intérét d’une condition de périodicité

Des conditions périodiques sur les bords des VER sont habituellement employées
pour simuler la propagation d’ondes dans des milieux hétérogenes [179, 284]. Bien
qu’elles soient clairement définies avec la MEF, leur implémentation avec la MED ne
fait pas consensus. Une difficulté avec la MED vient de I'arrangement des éléments
qui n’est ni ordonné ni périodique. Les méthodes utilisées dans ce cas sont souvent
dites « pseudo-périodiques » [299]. Une de ces méthodes consiste a répliquer le domaine
d’étude dans toutes les directions d’espace (ce qui conduit a 27 réplications en 3D). Elle
a été appliquée pour simuler des essais quasi-statiques sur des VER dans [300, 301].

Nous avons utilisé cette méthode en 2D en ne considérant qu’une seule direction de
périodicité (7). Le domaine utile (en bleu) n’est pas entidrement dupliqué (Figure 4.11),
mais uniquement une rangée de 10 éléments (en orange).

Des simulations de propagation d’onde dans un domaine poreux en appliquant des
conditions de périodicité sur les bords ont été réalisées. Les profils de vitesse sont
comparés sur la Figure 4.12 & ceux obtenus en appliquant des conditions de symétrie.

L’utilisation des conditions périodiques entraine une atténuation plus importante de
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FIGURE 4.11 — Modele discret d'un matériau poreux avec des conditions de périodicité,
la zone utile en bleu est répliquée en orange en haut et en bas.

I'onde. La célérité est également plus faible. La Figure 4.13 montre dans le cas périodique
que le champ V}, n’est pas nul sur les bords Yy, et Yiax contrairement au cas symétrique
(cf. Figure 4.8). En effet, une onde se réfléchit sur un bord en condition de symétrie,

tandis qu’elle est transmise a l'autre bord dans le cas d’un bord périodique.

1.0 |- Bords

=== Symétrie

= Périodique
Position

0pm

21m

4 nm

6 pm

8nm

10 pm

05|

Vitesse [m/s]

0,0

0,0 0,4 0,8 1,2 1,6 2.0 2.4
Temps [ns]

FIGURE 4.12 — Profils de vitesse dans un matériau poreux idéal (y =5, p = 0,1 ) et
comparaison entre les conditions de périodicité et de symétrie.

Les conditions périodiques sont justifiées lorsque la microstructure est elle-méme pé-
riodique. Dans le cas d’une microstructure non périodique, 'utilisation de telles condi-
tions est tres discutable, en particulier par rapport a des conditions de symétrie [202].
Les conditions périodiques ne semblent pas améliorer les résultats. De plus, la micro-
structure n’étant ni périodique ni symétrique, la condition de symétrie est retenue pour

la suite des calculs.
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t = 1,60ns

(a) Champs de vitesse V,

¢t =1,60ns

(b) Champs de vitesse V,

FIGURE 4.13 — Champs de vitesse avec des conditions de périodicité (y =5, p = 0,1).
La zone utile (en bleu sur la Figure 4.11) est encadrée en noir.
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4.3 Comparaison a ’expérience de choc laser

Le choc laser est un moyen expérimental qui permet de caractériser le comportement
dynamique des matériaux en créant une onde de compression par irradiation laser. Des
travaux [302] ont montré que ce type de sollicitation est similaire a des impacts hyper-
véloces de microparticules.

Apres avoir présenté I'aspect expérimental, la réalisation des essais et I'analyse des
résultats, une modélisation numérique des essais est mise en place. Le modele doit re-
produire toute I’épaisseur d’une cible dans laquelle des ondes de choc laser se propagent
pour pouvoir étre confronté aux résultats expérimentaux. Ceci n’est pas possible en trois
dimensions, un modele 2D est donc utilisé. Il est construit a partir d’images MEB et
permet d’étudier en détail 'effet de la microstructure sur la propagation d’ondes de choc
laser. Enfin, une comparaison qualitative des résultats expérimentaux et numériques est

proposée.

4.3.1 Approche expérimentale

Cette section décrit le principe physique de I'essai de choc laser et la méthodologie
employée pour caractériser des cibles de matériau 1 et 2 (cf. section 3.1.1). Ensuite, les
résultats obtenus sont présentés et analysés, notamment du point de vue de la célérité

des ondes.

4.3.1.1 Principe du choc laser

Il est possible de générer des ondes d’impulsion treés bréves (quelques nanosecondes),
en utilisant des lasers de puissance (cf. Figure 4.14). L’interaction d’un faisceau laser
intense avec une cible conduit a I'ablation de la surface qui passe quasiment instan-
tanément a 1’état de plasma [303]. L’expansion, puis la détente du plasma, entrainent
I’application d’un profil de pression instationnaire de I'ordre du gigapascal sur la cible
au niveau du front d’ablation (interface plasma-solide). Une onde de compression se
propage ensuite dans la cible et peut former sous certaines conditions une onde de choc
(304, 305].

Le niveau de pression dans le matériau est corrélé a la vitesse matérielle. Lorsque
I’onde arrive en face arriere, elle met en mouvement la surface libre. L’évolution de la
vitesse au cours du temps est mesurée pour obtenir des informations sur la réponse du
matériau « cible » face au chargement induit par choc laser. Ce type de chargement
est plutét bien connu dans des métaux comme 'aluminium, d’ou le dépot de couches
sacrificielles en aluminium en face avant des cibles en céramique projetée plasma. Les

vitesses de déformation peuvent atteindre 10°s=! & 107s7!, ce qui permet d’étudier le
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comportement des matériaux dans des régimes proches de ceux rencontrés au sein de

la chambre d’expérience du laser mégajoule ou lors d’impacts hyper-véloces.

Plasma en expansion Absorption du laser

Front d’ablation Onde de compression

/

l v

~

Cible

FIGURE 4.14 — Principe de génération d'une onde de compression par choc laser

4.3.1.2 Campagne expérimentale

Une campagne d’essais a été réalisée avec le Générateur de Choc Laser Transportable
(GCLT) du CEA. La longueur d’onde du laser est de 1064nm. Le profil temporel
d’intensité laser est représenté sur la Figure 4.15a. II a une forme trapézoidale avec

une durée de 30ns. L’énergie laser des tirs est comprise entre 15 et 74 J.

1,0 |

0,5 |

Intensité normalisée

0,0 sl : : :
0 10 20 30 40 50 60
Temps [ns]
(a) Profil temporel de l'intensité laser (b) Tache focale en « top-hat » [306].

FIGURE 4.15 — Profil temporel et spatial de 'impulsion laser utilisée pour les essais

Les échantillons utilisés sont des disques de diametre 40 mm et d’épaisseur 0,5 mm. Le
substrat a été retiré apres la projection plasma et une couche de 4,2 pm d’aluminium
a été déposée en face avant des échantillons pour garantir une bonne absorption du

laser. Il est possible de réaliser plusieurs tirs par échantillon, car le diameétre de la tache

- 127 -



CHAPITRE 4. SIMULATION DE LA PROPAGATION D’ONDES EN 2D

focale est de 5mm (Figure 4.15b). L’intensité laser est relativement constante sur toute
la surface de la tache focale (Figure 4.15b).

La vitesse en face arriere est mesurée par interférométrie Doppler laser grace a un
systéeme Velocity Interferometer System for Any Reflector (VISAR). Une couche de
100 nm d’argent est déposée en face arriere de I’échantillon pour améliorer la réflectivité.
Les données expérimentales pour chaque tir sont constituées des profils d’intensité laser

et les profils de vitesses mesurés en surface libre des échantillons.

4.3.1.3 Résultats

Au total, plus de 40 tirs ont été réalisés sur des cibles d’aluminium, de matériau 1 et
de matériau 2. Uniquement une partie des résultats sur les matériaux 1 et 2 est présentée
dans cette partie. L’objectif premier est d’observer l'effet de l'intensité laser et de la
porosité sur la propagation des ondes. Il faut garder a I'esprit que des incertitudes de
plus de 30 % sur les chargements appliqués sont possibles pour les tirs réalisés pendant
cette campagne. Cela n’est pas génant dans le cadre de ce travail prospectif, mais devra
étre réglé pour les prochaines campagnes expérimentales.

Concernant les matériaux 1 et 2, les taux de porosité sont calculés a partir du volume
(V) et de la masse mesurée sur chaque échantillon. Le volume est calculé en supposant
que les échantillons sont parfaitement cylindriques (bien que voilés) de diametre (D) et

d’épaisseur mesurée au centre (e) :
V =exm(D/2)% (4.5)

Le taux de porosité est déduit de la masse volumique apparente (Eq. (1.1)) et les valeurs
sont reportées dans le Tableau 4.4. Le matériau 2 est plus poreux que le matériau 1.
Il y a une différence de porosité importante entre les deux échantillons de matériau
1 (38 %). Cela met en évidence la difficulté a réaliser des échantillons parfaitement

identiques avec ces niveaux de porosité.

Mat. | Epaisseur | Masse | Masse vol. | Porosité
] g | [ke/m?] %)
1 0,610 4,032 5260 13
1 0,640 3,932 4889 19
2 0,596 2,981 3980 34
2 0,575 2,934 4061 33

TABLEAU 4.4 — Mesure des taux de porosité des échantillons testés lors des tirs lasers.

Les signaux de vitesse mesurés en surface libre sont tracés sur les Figure 4.16 et

4.17. La Figure 4.16 montre la totalité des signaux pour les cas aux énergies maximales
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et minimales du Matl et du Mat2. La Figure 4.17 présente uniquement le moment

d’arrivée des ondes en face arriere des échantillons.

50 -
Tir - Energie
40 | = Matl : 099 - 15 J
= Matl : 113 -74J
=30 — Mat2 : 194 - 22 J
A — Mat2 : 192 - 44 ]
%
8
S ‘ [! w»&m‘m 'u“ oy ”LN,'\
U Nw» fl i ’MW L ‘M ‘::OM'FM‘“MbHW ""m ‘ MMWM

0 1 2 3 4

Temps [ps]

FIGURE 4.16 — Profils de vitesse en face arriere des échantillons (uniquement les cas

extrémes pour le Matl et le Mat2 sont représentés).
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(b) Matériau 2

FIGURE 4.17 — Agrandissements sur le moment d’arrivée des ondes en face arriere des

échantillons

La forme des signaux de vitesse présente une phase de montée jusqu’a une vitesse

maximale, puis une phase de décélération se terminant quasiment par un plateau de

vitesse. La phase de montée est bien plus raide pour le Matl que le Mat2. Il s’agit
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probablement d’un premier effet des pores et fissures sur la propagation de 'onde.
Nous remarquons également un décalage temporel significatif des profils de vitesse avec
I’énergie laser (Figure 4.17). Ceci signifie que la célérité de 'onde de choc laser augmente
lorsque l'intensité du chargement augmente. Cette évolution de la célérité est tracée la
Figure 4.18.

3,0
eMatl
Mat2 N I
~ 7 I ]
o gt
=,
<
g 20
1S
<
5
81,5—
1.0

| | | | | | | |
"0 10 20 30 40 50 60 70 80
Energie laser [J]

FIGURE 4.18 — Evolution de la célérité des ondes en fonction de 1’énergie laser.

4.3.1.4 Analyse

La célérité des ondes est plus faible dans le Mat2, ce qui était attendu puisqu’il est
plus poreux que le Matl. Pour les deux matériaux, la célérité augmente avec I'énergie
laser. Cette augmentation est probablement due a un comportement non linéaire de
la céramique. Nous pensons que l'intensité des contraintes de compression appliquées
influe sur la fermeture des fissures, ce qui rigidifie d’autant plus le matériau et favorise
la propagation des ondes (cf. section 1.4.4.3). Pour des énergies supérieures a 40J, la
célérité atteint quasiment un plateau, en tout cas pour le matériau 1. Cela peut venir
du fait qu’au-dela d’une certaine pression toutes les fissures sont fermées, ou bien la
preuve d'un début d’endommagement en compression.

Les vitesses maximales augmentent linéairement avec 1’énergie laser et sont du méme
niveau pour les deux matériaux. Il est difficile de comparer les capacités d’atténuation
au choc laser des matériaux 1 et 2 a partir des niveaux de vitesse maximale. Lors
de précédentes études sur des mousses polymeres [188], il a été mise en évidence que
seule une onde précurseur élastique se propageait dans le matériau poreux sous choc

laser. Son niveau était le méme quelle que soit 'intensité du choc laser. La nécessité
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d’augmenter ’épaisseur de la couche sacrificielle a aussi été mis en évidence pour éviter
une interaction de I'onde de compression avec le matériau poreux pendant la phase de
formation et d’expansion du plasma. Tous ces éléments tendent & montrer que le travail

d’analyse ne fait que commencer et devra étre poursuivi apres la fin de cette these.

4.3.2 Développement du modele numérique

L’étude numérique n’est effectuée que sur le matériau 1. Cette section décrit la
méthode utilisée pour générer le modele discret 2D représentant la microstructure.

Ensuite, le protocole de simulation des chocs lasers est décrit dans un second temps.

4.3.2.1 Acquisition de la microstructure

Un échantillon sain et poli de Matl est utilisé pour caractériser la microstructure
dans toute I’épaisseur d'une cible. Des images sont obtenues au MEB a un grossissement
de 1270 et une résolution de 65nm par pixel. Sept images de 100 pm par 65 pm sont
prises a différentes positions dans 1’épaisseur avec un chevauchement de 15 %. Elles
sont ensuite assemblées automatiquement (Stitching dans ImagelJ), afin de reconstruire
une image de la totalité de I’épaisseur de la cible (Figure 4.19). Les extrémités sont
écartées du domaine d’étude (zone en tiret rouge) pour avoir des faces avant et arriere
planes. I’échantillon est sensiblement moins épais (536 pm) que les cibles utilisées dans
la campagne expérimentale (~ 600 pum), ce qui est génant pour effectuer des comparai-
sons avec les profils de vitesse mesurés. Notre objectif sera plutot de vérifier que notre

modele numérique reproduit bien les tendances observées expérimentalement.

Direction de projection
_—

I
AS A EIE Ty O

Ny ),«., s
e

FIGURE 4.19 — Observation MEB de toute ’épaisseur d’un revétement, la zone conser-
vée pour construire le modele est encadrée en tirets rouges.

4.3.2.2 Modélisation de la microstructure

La zone d’intérét obtenue au MEB (c¢f. Figure 4.19) a une dimension de 8244 X
987 px2. Ainsi, méme dans ce cas 2D, 'utilisation d’éléments de la taille des pixels
est inenvisageable, car cela nécessiterait au moins 8 millions d’éléments. La discrétisa-

tion est effectuée selon la méthode décrite au chapitre 3, avec des étapes de traitement
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d’images en moins. Le traitement d’images consiste uniquement a utiliser un filtre NLM
pour supprimer le bruit. Ensuite, la binarisation est réalisée avec I’algorithme automa-
tique Weka [268] qui s’est révélé trés robuste en présence de variations d’intensités
lumineuses importantes dans les images. FEn effet, elles n’ont pas pu étre suffisamment
corrigées avec les techniques classiques d’homogénéisation de 'intensité pour permettre
une bonne segmentation avec un seuil en niveau de gris. L’image binarisée présente un
taux de porosité total de 23,5 %, les pores représentant 10,8 % et les fissures 12,7 %. Un
ES de rayon 5 px est utilisé pour séparer les pores des fissures. Le résultat est présenté

sur la Figure 4.20 avec les pores en noir et les fissures en rouge.

FIGURE 4.20 — Détection des pores (noir) et fissures (rouge) de la micrographie (Fi-
gure 4.19).

Un domaine discret 2D aux dimensions de I'image est généré avec une taille d’élé-
ments ayant un rayon moyen de 5 px (soit 0,325 pm). Les parameétres sont regroupés
dans le Tableau 4.5.

Génération Résultats
L, [pm] Ly [pm] RpE [pm] C fill Cyond | NpE Np
536 65 0,325 4 6 88016 261844

TABLEAU 4.5 — Caractéristiques du domaine discret pour reproduire un échantillon
de Mat1.

Les parametres microscopiques (Tableau 4.6) sont calibrés en réalisant un essai nu-
mérique de traction uniaxiale sur le domaine dense. Les propriétés élastiques macro-
scopiques mesurées sont résumées dans le Tableau 4.7. Une raideur de contact entre les
éléments non liés par un lien doit étre sélectionnée. Elle est fixée par la raideur moyenne
des Beams en traction Kp (Annexe F). Un critere de fissuration basé sur la contrainte
équivalente de Rankine (Jf) est utilisé pour activer la fissuration. Lorsque la contrainte
d’une poutre af dépasse la valeur seuil o™, la poutre est supprimée. Les modes de
traction, flexion et torsion interviennent dans le calcul de af, mais aucune rupture en
compression n’est possible (Annexe ).

Les parametres macroscopiques obtenus apres la calibration (Tableau 4.7) ne corres-
pondent pas exactement a la YSZ dense (F = 223 GPa, v = 0,29 et p = 6060 kg/m?).
Ceci n’a pas d’effet néfaste sur les résultats, car le modele est utilisé uniquement pour

obtenir des résultats qualitatifs.
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Liens Eléments Contact
E, [GPa] | v, [] [ 7 [] | o [GPa] | p, [kg/m’] | Kp [N/m]
22000 0,3 0,1 100 10706 1,125 x 10°

TABLEAU 4.6 — Parametres microscopique du modele 2D de choc laser.

E! [GPa]

E,, |GPa]

Vi [-]

Pm [kg/m3]

193

181

0,25

6000

TABLEAU 4.7 — Parametres macroscopiques équivalent.

Les Figure 4.21 et 4.22 montrent respectivement les éléments et les liens du modele

discret. Les liens rouges sont ceux qui intersectent une fissure et qui sont donc modélisés

avec des CB tandis que les liens blancs sont des Beams classiques.

2
T8
4

g ‘.“ 2 % "QI : ] ¥
: .*P. ":““m: ‘.‘A'.,-:. 3?"‘
Mh ‘{‘Q“g&q'g. I, :IM‘\L“ N5

(b) Liens

FIGURE 4.21 — Modeéle discret d’une cible de Matl1.

Py

(a) Eléments discrets (b) Liens

FIGURE 4.22 — Agrandissement de la Figure 4.21.
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Pour étudier en détail les effets de la microstructure sur la propagation des ondes

générées par choc laser, plusieurs modeles de la microstructure sont considérés :

(1) Matériau dense sans pores ni fissures,
(2) Matériau avec seulement les pores (P) sans fissure,

(3) Matériau avec les pores et les fissures fermées (P & Fr—), ie. avec une épaisseur
nulle (7" = 0),

(4) Matériau avec les pores et les fissures ouvertes (P + Frs), I"épaisseur est

calculée avec la méthode T décrite en section 3.4.3.3.2,

(5) Matériau (4) pouvant en plus se fissurer (o;**) : une valeur de 100 GPa est
utilisée comme seuil d’endommagement microscopique. Cette valeur n’a pas été
calibrée pour correspondre a une valeur macroscopique, 1’objectif étant unique-
ment d’observer l'effet de la fissuration sur les tendances en célérité et vitesse

maximale.

4.3.2.3 Application d’un chargement par onde de choc laser

4.3.2.3.1 Détermination de la pression d’ablation

Afin de simuler les essais, il faut connaitre le chargement appliqué en face avant des
cibles. Comme évoqué précédemment, il est déterminé par la simulation avec le code 1D
d’interaction laser-matiere ESTHER [307] développé par le CEA. Les données d’entrée
sont les profils d’intensités lasers mesurés lors de chaque tir et les caractéristiques phy-
siques de I'aluminium. En effet, il n’y a pas d’interaction du laser avec la céramique,
car l'interaction laser-matiere intervient principalement dans la couche d’aluminium
déposée en face avant. La zircone projetée plasma est modélisée comme un matériau
homogene, avec la densité apparente indiquée dans le Tableau 4.4 et un comportement
¢lastique linéaire déterminé a partir du taux de porosité. Pour chaque tir, la pression
d’ablation au niveau de l'interface plasma-cible est extraite? et est tracée sur la Fi-
gure 4.23. Plus I'énergie laser est élevée, plus le plasma se forme rapidement. Une fois
que le plasma est généré, la pression augmente rapidement (0,1 & 0,3ns) jusqu’a at-
teindre un premier pic. La détente du plasma fait chuter rapidement la pression jusqu’a
un plateau dont la durée est celle du pulse laser, a savoir 30ns. La pression diminue
ensuite progressivement jusqu’a la pression atmosphérique au bout d’'une centaine de

nanosecondes.

2. Le critére d’inversion de la vitesse matérielle est utilisé (cf. [308, p. 108]).
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1,6
—099-15J —101-227J
141 —104-26J —106-33J
—108-42] —113-74J
1.2

Pression [GPa]

Temps [ns] Temps [ns]

FIGURE 4.23 — Profils de pression d’ablation calculés pour le matériau 1 - Agrandisse-
ment sur les profils entre 0 et 3ns.

Tir | Energie laser | Pression max. | Pression moyenne
[J] [MPa] (0-30 ns) [MPa]
99 15,04 646 260
101 22,22 740 325
104 24,69 829 343
106 32,66 872 395
108 42,01 1154 463
113 73,59 1468 651

TABLEAU 4.8 — Récapitulatif des pressions d’ablations maximale et moyenne sur la
durée du pulse, calculées pour les tirs lasers sur le Mat1.

4.3.2.3.2 Conditions aux limites

L’application du chargement et les conditions aux limites sont décrites sur la Fi-
gure 4.24. Des conditions de symétrie sont appliquées sur les frontieres latérales. Pour
appliquer le chargement impulsionnel en pression (P,,), une méme force est imposée

sur les Nk éléments en contact avec la face avant. Cette force est calculée suivant :

Pabla(t) X Ly X Lz
NgE

Fapia(t) = (4.6)

ou L, est la dimension suivant ¢ et L, = 2Rpg est la dimension suivant 2.
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Face Symétrie Face
avant AV . . <& arriere
—) : :
Pression . :
= 5 5
et ® 5 & X
0 146 292 438 536

FIGURE 4.24 — Schéma des conditions initiales et aux limites pour les simulations de
chocs lasers.

4.3.3 Simulation des expériences de choc laser

4.3.3.1 Analyse des profils de vitesse

Les tirs lasers sont simulés sur les différents modeles décrits dans la section 4.3.2.2.
Les Figure 4.25 et 4.26 présentent les profils de vitesse calculés a plusieurs positions
dans 1'épaisseur pour les tirs 99 et 113. Il s’agit des tirs de plus faible (15J) et de
plus forte énergie (74 J), avec des pressions d’ablation moyenne respectives de 260 MPa
et 650 MPa. Ces deux simulations sont effectuées avec le modele (4) : les pores et les
fissures (avec leurs épaisseurs) sont représentés, mais il n’y a pas de fissuration au
cours de l'essai (ie. 0}** = +00).

Dans le cas du tir 99, I'onde met 455 ns pour parcourir les 536 jpm, soit une célérité
estimée a 1178 m/s (c¢f. section 4.1.3). Pour le tir 113, la célérité est plus importante
avec une valeur d’environ 1650 m/s. Il y a bien une augmentation de la célérité avec
I’augmentation de l'intensité du chargement.

Pour les deux simulations, la vitesse matérielle diminue sensiblement entre la face
avant (courbes bleues) et la face arriere (courbes violettes). Comme cette vitesse ma-
térielle est directement reliée a la contrainte appliquée, les simulations prédisent une
atténuation de 'onde de compression. La diminution de vitesse est assez rapide puisque
la vitesse maximale au centre de la cible est cinq fois plus faible qu’en face avant. Dans
la deuxieme moitié de la cible, la vitesse maximale reste constante, puis elle augmente
en face arriere a cause de la réflexion de 'onde en surface libre.

Le profil de 'onde est aussi modifié durant sa propagation. En effet, 'accélération
est tres importante au niveau de la face avant, puis elle diminue au cours de la propa-
gation pour former une rampe. Cet étalement n’est pas dii & un phénomene de diffusion
numérique, mais bien a la présence de pores et fissures dans le matériau. Ceci est vérifié
en réalisant une simulation sur un matériau dense (Figure 4.27) ou aucune diffusion

numérique n’est observée. Dans ces simulations, le facteur de diffusion numérique «
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vaut 9, ce qui est suffisant d’apres les résultats obtenus en section 4.1.4.

Vitesse [m/s]

75

20

Vitesse [m/s]

25

—pm = 146 pm  =— 292 pm  =— 438 um = 536 pm

| |
100 200 300 400 500 600 700 800

0
Temps [ns]
FIGURE 4.25 — Simulation du tir laser 99
—pm = 146 pm =—292pm =—438pm = 536 pm
A “ .Aulhmﬂ.‘t
\' VAN /YT A TIY TN MAA -..... u.l . “MN~W*MNWMM
0 1()0 200 300 400 500 600
Temps [ns]
FIGURE 4.26 — Simulation du tir laser 113
— 0 pm = 146 pm =——292pm =——438pm = 536 pm
| | | | |
0 20 40 60 80 100 120
Temps [ns]

FIGURE 4.27 — Simulation du tir laser 99 dans un matériau dense.
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L’étalement de I'onde est également visible sur la Figure 4.28 qui montre le champ
de vitesse suivant 7 pour le tir 99. L’onde contourne les pores et les fissures pour se
propager dans les parties solides. Une partie des fissures se ferme au passage de 'onde
de compression (Figure 4.29), ce qui contribue a accélérer la propagation en créant

de nouveaux « chemins » de propagation pour l'onde. Le nombre de fissures refermées
augmente avec l'intensité de 'onde de choc.

250ns «— 60ns

850 ns <

FIGURE 4.28 — Simulation du tir 99 : composante £ du champ de vitesse.

7 L Elongation des liens [%]

250ns «— 60ns

850 ns <

FIGURE 4.29 — Simulation du tir 99 : visualisation de I’élongation des liens et agran-
dissement de la face arriere a ¢t = 850 ns.
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L’échelle de couleur permet de distinguer les Beams, des Contact-Beam et les ferme-
tures et ouvertures des fissures. En effet, pour cette simulation, 1’élongation des Beams
reste bornée entre —1 % et +1 % du fait de leur raideur importante. Au contraire,
les CB qui représentent les fissures initiales peuvent atteindre des niveaux d’élongation
importantes, car elles n’ont pas de raideur en traction et ni en compression tant que la
fissure n’est pas fermée. Ainsi, une compression importante (en bleu) indique une fissure
qui se ferme et une élongation importante (en rouge) indique une fissure qui s’ouvre.
Le passage de I'onde de compression, a 60 ns et 250 ns, a tendance a fermer les fissures.
Derriere I'onde (sur la partie gauche a 250ns) et dans tout le revétement a 850 ns, les
fissures ont tendance a s’ouvrir.

La Figure 4.30 montre les profils de vitesse calculés (a) et mesurés (b) pour tous
les tirs lasers réalisés sur Matl. Comme observé expérimentalement, les simulations
prévoient une modification importante de la célérité de 'onde et de la phase de montée
en vitesse avec l'intensité du chargement. La pente est aussi plus raide lorsque I'énergie
est plus importante.

Les profils de vitesse numériques et expérimentaux ne sont comparés que qualitati-
vement. En effet, il y a plusieurs différences importantes entre les essais expérimentaux

et les simulations :

— Le matériau est modélisé en 2D ce qui sous-estime les raideurs, car dans le modele

les fissures ont une dimension infinie suivant 2’ ce qui n’est pas le cas en réalité,

— La calibration des propriétés du matériau numérique dense est incomplete, le

module est plus faible que celui du matériau réel,

— L’épaisseur de la cible numérique (536 pm) est plus faible que celle de la cible

utilisée pour les essais expérimentaux (610 pm).

Les forme des profils de vitesse mesurés et calculés, sont comparées sur la Figure 4.31,
pour les tirs 99 et 113. Pour cette comparaison, les profils de vitesse expérimentaux (en
tiret) sont décalés de 155ns pour le tir 99 et de 70ns pour le tir 113. Pour le tir 99,
la pente du profil calculé est légerement plus faible que celle mesurée, mais les vitesses
maximales atteintes sont équivalentes. Pour le tir 113, les pentes des profils de vitesse
mesurés et calculés sont identiques, mais la vitesse maximale est un peu plus élevée
dans le calcul que dans 'expérience.

Les profils de vitesse numériques présentent un plateau apres avoir atteint le maxi-
mum de vitesse. En théorie, lorsqu’une onde se réfléchit parfaitement en face arriere, la
vitesse revient a 0, si aucun endommagement n’est activé durant le tir. Lors de I'acti-
vation d’un écaillage, une décroissance est généralement observée suivie d’une premiere
remontée de la vitesse avant des oscillations dues aux allers-retours dans 1'écaille (cf.

section 1.5.2.2). Ces types de profils de vitesse ne sont pas vraiment observés expérimen-
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FIGURE 4.30 — Vitesse en face arriere sur le Matl pour différentes énergies lasers.

talement. Une réponse intermédiaire avec I'ouverture de quelques fissures sans écaillage
est probable. Le plateau de vitesse obtenu avec les simulations s’explique par la pré-
sence de fissures traversant complétement la section de I’échantillon & ’état initial (cf.
Figure 4.22). Il s’agit d’un défaut imputable a la représentation 2D d’une microstructure
3D. La Figure 4.29 propose un zoom de la face arriere pour le tir 99. La résistance en
traction de la face arriere de ’échantillon est nulle, car les éléments ne sont pas retenus
par des liens au reste de I’échantillon. Les fissures s’ouvrent totalement, ce qui conduit
a l'éjection de débris, bien que le critere de fissuration (création de nouvelles fissures) ne
soit pas activé. Les débris ont ensuite une vitesse constante, d’ou les plateaux observés

sur les signaux numériques.
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FIGURE 4.31 — Comparaison simulation/expérience des profils de vitesse en face arriére
pour les tirs 99 et 113.
4.3.3.2 Influence de la porosité sur la célérité de ’onde

Pour analyser le rdle des pores et des fissures sur les mécanismes de propagation
d’onde, nous avons comparé les célérités d’ondes obtenues avec les différents modeles

discrets décrits dans la section précédente. Les résultats sont présentés sur la Figure 4.32.

A(0) Exp.

61 o e ® (1) Num. dense
= ¢ (2) Num. (P)
g @ W ey e o (3) Num. (P & Fr_o)
g 4+ 0(4) Num. (P & FTZO)
\\@/ ‘(5) Num (P & FTZO & O.lr?ax)
E ol & HEH A
© RIS S == = m——

% 20 10 60 80

Energie laser (E) [J]

FIGURE 4.32 — Célérité en fonction de I’énergie laser

Dans I'hypothése d’un matériau dense (1), la célérité est constante et elle vaut
5,92km/s, ce qui correspond bien a la valeur théorique de 5,96 km/s.
La modélisation des pores (2) entraine des célérités plus faibles par rapport au matériau
dense. La célérité des ondes augmente légerement avec I'énergie de 4,84 a 4,95km/s. Le
modele de Zhao (Eq. (1.24)) donne une valeur de 5,27 km/s pour un taux de porosité

de 10,8 %. Cette différence peut s’expliquer par la forme des pores qui ne sont pas
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parfaitement sphériques, leur dimension suivant la section (7) est plus importante que
suivant la direction de propagation de 'onde (7), ils contribuent au ralentissement de
I’onde.

L’ajout de fissures fermées (ie. sans épaisseur) en plus des pores (3) donne des valeurs
légerement plus faibles : de 4,70 a 4,83km/s. Les fissures fermées ont peu d’effet sur la
célérité, car elles n’empéchent pas la propagation des ondes de compression.

La modélisation de 1’épaisseur des fissures (4) réduit significativement la célérité des
ondes. En effet, elles doivent se fermer pour permettre a 'onde de se propager. De
plus, la célérité augmente de maniére importante (+42 %) avec I'énergie laser de 1,16
a 1,65 km/s.

Enfin, 'activation de la fissuration (5) diminue légérement la célérité aux hautes énergies
avec une valeur maximale de 1,28km/s.

La célérité de I'onde est sous-estimée avec le modele complet (5). Les écarts sont de
—42 % pour le tir 99 et de —35 % pour le tir 113. Ceci était attendu, car la représentation
2D de la microstructure sous-estime inévitablement la rigidité du matériau.

Pour comparer 1’évolution de la célérité en fonction de 1’énergie laser entre tous les

énergie :

c(E) = (4.7)

ou (i) désigne le numéro du cas.

T

A(0) Exp.
(3) Num. (P & Fry)
’(4) Num. (P & FTZO>
‘(5) Num. (P & FTZO & Uglax)

—_
e
T

Célérité normalisé (Cp) [-]

—_
(]
T

—_
)
T
t
I

Energie laser (E) [J]

FiGURE 4.33 — Célérité normalisée en fonction de 1’énergie laser.

Lorsque les fissures ont des épaisseurs nulles (2), la célérité de 'onde est indépendante
de I'énergie laser. La prise en compte de I'épaisseur des fissures (3) permet de repro-

duire 'augmentation de la célérité observée expérimentalement. Cependant, elle conti-
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nue d’augmenter aussi pour les énergies supérieures a 40 J. L’activation de la fissuration
(4) conduit a une stabilisation de la célérité pour les tirs lasers de plus forte intensité,
comme observé expérimentalement. L’endommagement s’intensifie avec l'intensité de
I’'onde de choc.

La Figure 4.34 montre 1’évolution de cette fissuration dans le cas du tir 113 avec

max __

o
fissures initiales sont en vert et les liens cassés au cours de ’essai sont représentés en

o 400 GPa. Les Beams sont représentées en bleu, les CB qui représentent les
rouge. L’endommagement est principalement localisé proche de la face avant, c¢’est-a-
dire dans la zone des contraintes maximales (la vitesse matérielle est reliée au niveau
de contrainte). Comme l'intensité de 'onde diminue au cours de sa propagation par
réflexion sur les pores et les fissures, le chargement n’est plus suffisamment intense pour
pouvoir amorcer de nouvelles fissures au bout de quelques centaines de microns. Notons
aussi que l'endommagement a lieu sous une sollicitation de compression a 1’échelle
macroscopique. Ceci s’explique par la présence des pores et des fissures qui induisent
des champs de contraintes locaux complexes, qui permettent une activation de la rupture

de liens en traction ou flexion.

0

500ns < 100ns «—

FIGURE 4.34 — Simulation du tir 113 avec ¢;** = 400 GPa, visualisation des Beams
(bleu), des CB (vert) et des liens cassés (rouge).
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4.3.3.3 Sensibilité des résultats a la taille des éléments

Deux autres tailles d’éléments sont utilisées pour effectuer des simulations du tir 99.
Les vitesses en face arriere sont tracées en Figure 4.35. Les trois résultats sont tres
différents, avec une célérité et une vitesse maximale qui augmentent lorsque la taille des

éléments diminue.

40 | "
— (0,325 pm (5px)
= (,260 pm (4px)
g 30 - 0,195 pm (3px)
2
g 20 |
=
10
O | |

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Temps [ns]

FIGURE 4.35 — Vitesses en face arriere pour différentes tailles d’éléments (tir 99).

Pour faciliter les simulations et analyses, les simulations suivantes sont réalisées sur
un sous domaine de 64 pm x 64 pm (Figure 4.36a).

Il est important de garder a I’esprit que la taille des éléments et le traitement d’images
sont liés. En effet, le rayon des éléments doit étre égal au rayon de ’Elément Structurant
utilisé pour la séparation des pores et des fissures cf. section 3.3.4.2). L’utilisation d’une
taille d’élément plus faible nécessite de modifier la séparation pores/fissure et entraine
une plus grande porosité due aux pores en proportion. En effet, pour une séparation a
5 px les pores constituent 10,8 % de porosité, mais avec 4 px, ils constituent 12 % (cf.
Tableau 4.9). Comme la masse est représentée dans les éléments et qu'uniquement les
pores sont représentés en supprimant des éléments, la porosité (en termes de masse)
des fissures n’est pas modélisée. Ainsi, le taux de porosité du modele discret est plus
important lorsque la taille des éléments est faible. Or, d’un point de vue macroscopique,
la célérité augmente lorsque la densité diminue (C' ~ /E/p), ceci pourrait expliquer
les différences de célérité en fonction de la taille d’éléments.

A titre de vérification, des simulations sont réalisées avec des valeurs d'ES (Rgg) de
4 et 5 px pour les tailles de DE (Rpg) de 4 et 5 px. Les quatre vitesses en face arriere
sont tracées en Figure 4.37. Pour une méme taille d’élément, la différence entre un ES
de 4 ou 5 px (trait plein vs tirets) est assez faible. La célérité est tout de méme plus

importante avec Rgr = 4 px, ce qui va dans le sens d’un effet du taux de porosité qui est
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N

o) W/ 7o

s . ? ‘ 'S \. : )—\ /\ OL-“?A

(a) Image MEB (b) Pores (vert) et fissures (bleues), les par-
ties sont des pores lorsque Rgp = 5 et des
fissures lorsque Rgp = 4.

FIGURE 4.36 — Sous région de (64 pm?® x 641m?) utilisée pour I’étude de effet de la
taille des éléments.

Rgr | Porosité pore | Porosité fissure
4 px 12,0 % 11,5 %
5 px 10,8 % 12,7 %

TABLEAU 4.9 — Contribution des pores et fissures au taux de porosité total a 'issue du
traitement d’image en fonction de la taille de I'ES.

plus important lorsque la taille de 'ES diminue. Toutefois, pour un méme Rgp (méme
séparation pore/fissure et donc méme taux de porosité), il subsiste une nette différence
entre les tailles d’éléments (orange vs bleu). La différence de traitement d’image n’est

pas le facteur qui contribue le plus aux différences observées.

Le Tableau 4.9 montre que plus de 60 % de la porosité est due aux fissures. Le modéle
numérique est trop dense par rapport a la réalité, car la porosité liée a ces fissures n’est
pas représentée. Dans le cas d'une étude qualitative, une différence en valeur absolue
n’empéche pas I'analyse. Cependant, ce point serait a considérer dans le cas de propa-

gation d’ondes en 3D pour obtenir des résultats quantitatifs.

Des simulations sont réalisées avec uniquement des pores en Figure 4.38. Il y a un
léger décalage vers la gauche lorsque la taille des éléments augmente et la pente est plus
raide. Ceci va dans le sens d'une meilleure représentation des pores : lorsque la taille des

éléments diminue, I'onde est plus ralentie et atténuée. Cette différence avec les pores
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60 == Rpr = 4 px —_ Rop =4 px
Rpp =5px === Rgp =5 px |, - f’:‘?:*',';(w*%‘mﬁ
=40 F
=)
= 20
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FIGURE 4.37 — Effet de la taille d’élément Rpg pour deux tailles d’ES différents.

est relativement limitée par rapport aux différences observées sur la microstructure
complete. Des simulations sont donc réalisées avec seulement les fissures d’épaisseurs
(T) fixées manuellement, en Figure 4.39. Pour une épaisseur de 10nm (trait plein), il
n’y a pas de différence entre les trois tailles d’éléments. Lorsque 1’épaisseur des fissures
augmente, I’écart observé entre les tailles des éléments augmente aussi. Contrairement
aux pores, dans ce cas, lorsque la taille des éléments augmente, il y a un décalage vers
la droite (diminution de la célérité). Pour les épaisseurs de 50 nm et 200 nm l'onde va
plus vite avec Rpr = 4 px. Cette célérité plus importante peut s’expliquer par une
épaisseur effective des fissures plus faible lorsque la taille des éléments est faible. En
particulier lorsque 1'épaisseur des fissures devient proche de la taille des éléments (4 px
= 260nm). Pour les tailles d’éléments plus grandes (6 et 7 px), la vitesse jusqu’a 60 ns
pour 7' = 200 nm est la méme, on peut supposer que ces deux tailles sont suffisamment
grandes par rapport a 1’épaisseur des fissures pour donner le méme résultat.
Finalement, lorsque la taille des éléments diminue, les pores ont tendance a étre mieux
représentés, ce qui induit une propagation d’onde plus lente. Ceci est contrebalancé
par les fissures qui ont tendance a étre moins bien représentées lorsque la taille des
éléments diminue. Leur épaisseur est sous-estimée, ce qui induit des célérités d’ondes
plus élevées. L’effet des fissures sur la propagation d’onde étant prépondérant, c’est
plutot une accélération de 'onde qui est observée lorsque la taille des éléments diminue.
Ces résultats sous des sollicitations dynamiques sont tout a fait en accord avec les

résultats statiques de la section 3.5.
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FIGURE 4.38 — Vitesse en face arriére avec uniquement des pores pour différentes tailles
d’éléments (Rpg).
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FIGURE 4.39 — Vitesse en face arriere avec uniquement des fissures pour différentes
tailles des éléments (Rpg) et épaisseurs de fissures (7).

4.4 Conclusions

Dans ce chapitre, il a été vérifié que le modele des poutres d’Euler-Bernoulli introduit
dans la MED, est adapté pour simuler la propagation d’une onde élastique en 2D. Les
conditions de symétrie semblent tout a fait suffisantes pour pouvoir restreindre les
dimensions d’un milieu, sans trop perturber les résultats numériques. Dans le cas d’un
matériau poreux idéal, les résultats obtenus sont en accord avec les prévisions issues
de lois analytiques, ce qui confirme l'intérét de ce type d’approche pour étudier la
propagation d’ondes dans des milieux poreux.

La représentation de la microstructure d’une céramique projetée plasma est ensuite
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effectuée a partir de la stratégie de modélisation proposée au chapitre précédent. Elle
est adaptée en 2D pour pouvoir représenter toute ’épaisseur d'un revétement. Cette
modélisation a été utilisée pour simuler des expériences de choc laser réalisées dans le
cadre du projet CAPRIC-DYN.

Les simulations numériques reproduisent de maniere qualitative les tendances obser-
vées expérimentalement. Elles mettent en évidence les roles particuliers des différents

composants de la microstructure :
— Les pores et les fissures participent a ’atténuation de 'onde de compression,

— La présence de fissures ouvertes a un effet important sur le phénomeéne d’atténua-

tion de I'onde,

— L’épaisseur des fissures est un parametre essentiel, qui explique I'augmentation

de la célérité de I'onde avec 'intensité du choc,
— L’activation d’une fissuration est probable aux plus hautes énergies lasers.

Ainsi, des fissures d’épaisseurs nanométriques peuvent avoir un réle non négligeable sur
I’atténuation de 'onde, d’ou la nécessité de les prendre en compte dans la modélisation.
L’approche a I’échelle de la microstructure proposée est intéressante pour répondre a
ce besoin. Cependant, il faut bien choisir le parametre qui définit la séparation entre
les pores et les fissures. En effet, les résultats numériques sont extrémement sensibles a
ce parametre et a la taille des éléments.

Les travaux réalisés valident en partie la démarche de modélisation a 1’échelle de
la microstructure. Le passage a 1’échelle macroscopique donne des résultats cohérents,

mais le modele 2D ne permet qu’'une analyse qualitative des résultats expérimentaux.
En effet :

— La représentation 2D entraine une sous-estimation de la raideur et une résistance

nulle en traction,
— La perte de masse due aux fissure est négligée,
— Les frottements entre les surfaces de fissure ne sont pas pris en compte.

Pour identifier plus précisément le comportement du matériau, il est donc nécessaire

de passer a une modélisation 3D.
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Le modele 2D développé dans le chapitre précédent a permis d’identifier des effets
de la microstructure sur la propagation d’ondes de choc. Il conforte aussi les choix
de modélisation qui ont été réalisés au chapitre 3. Cependant, la simplification de la
microstructure en 2D ne permet pas d’obtenir des informations quantitatives sur les ma-
tériaux d’études, une modélisation en 3D est nécessaire pour y parvenir. Nous rappelons
que les objectifs sont d’aider a la compréhension fine des mécanismes qui interviennent
lors de la compression des PSCC et de fournir, a termes, une aide a ’estimation de lois
de comportements macroscopiques a partir de la microstructure, c¢’est-a-dire procéder

a un changement d’échelle.

Pour étudier ce comportement en compression, un essai numérique de compression
triaxiale est utilisé. Le protocole de simulation des essais numériques est décrit dans
une premiere partie. Ensuite, 'effet de la microstructure sur le comportement en com-
pression est étudié en détails sur un volume (Mat1-2). Enfin, le comportement obtenu

a partir des cinq volumes générés au chapitre 3 est analysé et comparé.

5.1 Choix des parametres

Les faibles dimensions de 1’échantillon et le schéma d’intégration explicite rendent
I’application d une sollicitation quasi-statique ! impossible. En effet, une longueur d’échan-
tillon de 20 um implique d’imposer une vitesse de chargement & 2x107% m/s pour obtenir
une vitesse de déformation de 0,1s71. A cette vitesse, une déformation axiale de 0,1 %
(Uipag = 0,02pm) est atteinte en 0,01s. Comme un pas de temps de 5 x 1072 s est
nécessaire pour garantir la stabilité du schéma d’intégration explicite, il faut 2 x 10°
itérations pour atteindre la fin du chargement. Or, le calcul de 10° itérations prend
environ 10h, donc un chargement imposant une vitesse de déformation de 0,1s~! ne
peut pas étre simulé avec les moyens de calculs actuels. C’est pourquoi, une vitesse de
déformation beaucoup plus grande est imposée (~ 10°s™!) avec les constantes d’amor-
tissement du schéma d’intégration fixées a 1,3 (ce qui correspond a un amortissement
cinétique maximal, ¢f. Annexe F'), pour éviter les oscillations et la propagation d’ondes
parasites. Lors de chaque simulation, 1’équilibre des efforts est vérifié en comparant les
forces résultantes sur chaque face opposée. Il faut souligner que différentes vitesses de
chargement ont été appliquées lors de cette étude et aucun effet de la vitesse sur la

réponse mécanique dans le domaine élastique n’a été observé.

1. Dans le sens d’une vitesse de déformation inférieure & 1s~!
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5.1.1 Critere de rupture

Comme le matériau est modélisé a 1’échelle de sa microstructure, 1'utilisation de
modeles d’endommagement n’a pas été jugée pertinente. En effet, ceux-ci sont géné-
ralement développés pour prendre en compte de fagon intrinseque la microstructure a
I’échelle macroscopique. De plus, comme dans beaucoup de travaux de la littérature
(195, 212, 213, 309, 310], un criteére de rupture sur les liens s’est révélé étre suffisant
pour modéliser les mécanismes de fissuration typiques des matériaux fragiles. Une étude
[311] menée sur le modele discret de I’échantillon Mat1-2 (cf. chapitre 3) a montré que
le critére en contrainte maximale des liens (contrainte équivalente de Rankine) per-
met d’obtenir un comportement a rupture dissymétrique. Avec ce critere, les liens ne
peuvent pas casser en compression, pourtant une rupture en compression est observée
(Figure 5.1). Cela vient de la microstructure qui, bien que sollicitée en compression,
génere des concentrations de contraintes de traction et donc I’amorcage de fissures. De
plus, la contraintes a rupture macroscopique est plus importante en compression qu’en
traction d’'un facteur trois; cette dissymétrie est aussi observée expérimentalement. La
fissuration correspond aussi a ce qui est observé expérimentalement, avec en traction,
une fragmentation simple ou une unique macro-fissure se crée, tandis qu’en compres-
sion, la fragmentation est multiple avec la création de plusieurs fragments visibles sur
la Figure 5.2. Il s’avere aussi que grace a la modélisation de la microstructure, 1'utili-
sation d'un critere simple sur les liens est suffisante pour observer un endommagement

macroscopique avec des sollicitations cyclées (cf. Figure 5.3).

o IGPa
. [50 ] 17 Orx [GPa] « [%]
—_— 40 15+
— 30 05|
— 20 Tensi
10 ension ol
A e 7 o
10 205y 05 10 15
Compression | Tension
€z [V0]
-1,5 —-1,0 =05 0,0 05 10 1,5
(a) Contrainte - Déformation (b) Fissuration

FIGURE 5.1 — Simulations numériques d’essais de traction et de compression uniaxiale
sur le Mat1-2 (se référer a [311] pour plus de détails).
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Pour rester cohérent avec la représentation numérique des fissures initiales a ’aide
des CB, la fissuration au cours des essais est modélisée en transformant les Beams en
CB. La conversion d'une Beam en CB est réalisée lorsque la contrainte seuil (07*) est
atteinte. Le niveau de contrainte d'une Beam est estimé avec la contrainte équivalente

de Rankine ( 05’) qui prend en compte la traction, la flexion et la torsion :

1
05 =3 <0Nm(w + \/J%Vmam + 47%%) , (5.1)

Ol O Nmae €St la contrainte normale maximale (somme des contributions de ’élongation
et de la flexion) et 7,4, est la contrainte de cisaillement maximale. Il y a fissuration si
05 > 0,;**. Notons que dans le cas d’une compression pure des Beam (0nmar < 0 €t
Tmaz = 0), la contrainte équivalente est nulle (0‘5 = 0, détails en Annexe F), donc il ne

peut pas y avoir de fissuration.

Displacement Magnitude [um] Displacement Magnitude [um]
— 04 — 1.0

0.4 — 0.9

d o3 — 0.8
— 0.7
0.2

0.6
0.2

0.5
0.2 0.4
0.1

0.3
0.2
0.1 0.1
0.0 0.0

(a) Traction (b) Compression

FiGURE 5.2 — Champs de déplacement pour un chargement en compression uniaxiale
suivant 2 sur le Mat1-2 (se référer a [311] pour plus de détails).
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FIGURE 5.3 — Essai cyclé en traction uniaxiale suivant 2 sur le Mat1-2 (se référer a
[311] pour plus de détails).

5.1.2 Calibrations des parametres microscopiques

Les parametres microscopiques des Beams sont calibrés pour obtenir un comporte-
ment macroscopique (sans microstructure) équivalent a celui de la YSZ dense (E,, =
223 GPa et v, = 0,29, ¢f. Annexe A). L’identification des parametres élastiques macro-
scopiques (E,, vy,) a été réalisée en simulant des essais de traction uniaxiale dans les
trois directions de I'espace pour une déformation de 0,005 %. Les valeurs obtenus dans
le cas du Mat1-2 sont résumés dans le Tableau 5.1. Au niveau macroscopique, 1’écart

entre les trois directions de l'espace est toujours inférieur a 1 %).

Micro Macro
E, [GPa] v, [-] 7[] | B [GPa] vy [+
Mat1-2 5840 0,3 0,340 223 0,290

TABLEAU 5.1 — Calibration des parametres microscopiques du modele dense correspon-
dant au Mat1-2.

max

m
uniaxiale sont réalisés sur le volume dense pour déterminer les contraintes maximales

Une contrainte seuil o est sélectionnée et des essais de traction et compression

en traction (UTS) et en compression (UCS). Les valeurs obtenues sont indiquées dans
le Tableau 5.2.

Dans la suite, o™®*

o
mesurées sont supérieures aux données de la littérature sur la YSZ dense (Annexe A),

est prise égal a 50 GPa. Les valeurs de contraintes a rupture
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Micro Macro
o [GPa] | UTS [GPa] UCS [GPa]
Mat1-2 50 1,75 4,35

TABLEAU 5.2 — Calibration de la contrainte a rupture pour le Mat1-2

mais 'utilisation de valeurs inférieures conduit a la ruine prématurée des échantillons

dans les simulations.
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5.2 Compression triaxiale

5.2.1 Descriptif de I’essai numérique

Une sollicitation de compression triaxiale est appliquée sur les modeles discrets, les

conditions de chargement sont décrites sur la Figure 5.4. Pour chaque direction de

|
(‘:,l“ E U 'S
T*‘ E — 7 Uload 7777777777 ‘
™= : | |
A |
= |
, =z |
A |
Lmin Lmax 0 0 T ;

F1GURE 5.4 — Conditions aux limites pour I'application d’un chargement triaxial.

I'espace 7 € {7,7,7}, les deux faces de normale 4 sont désignées par i €t tymax €0
fonction de leur position suivant la direction ¢ . Les déplacements normaux de chaque
face « min » sont bloqués et un déplacement normal Uj,,q est imposé sur toutes les
faces « max ». Le déplacement est appliqué progressivement suivant une sinusoide de

période T :

1
Umaxx{l—ksin(—)] si 0<t< Tt
Uload(t) = 2
U,

max si 7<t

Au cours du chargement, plusieurs grandeurs sont évaluées pour pouvoir analyser les

résultats :

— La pression hydrostatique (P,) moyenne est déterminée a partir des contraintes

principales obtenues a I’échelle du volume :

1
P, = —3 X (Opg + Oyy + 022) . (5.3)

Les contraintes sont calculées a partir des forces appliquées sur chaque face. Par
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exemple, dans la direction 7 , la contrainte o;; est définie par I’expression suivante :

(5.4)

ou Spr est la section initiale de normale 7 .

— La déformation volumique (7) est calculée via les variations de volume V' par

rapport au volume initial V; :
Vv (5.5)

La déformation volumique est aussi reliée a la masse volumique (p = M /V') avec :

n="2_1 (5.6)

£o

— Le module de compressibilité isostatique tangent (K) caractérise la pente

de la courbe P, —n :
K =n—: 5.7
K dn (5:7)

— La quantité de fissures fermées est estimée a I’aide du parametre 7 :

comp

CB
= : 5.8
"= New (5.8)

ol Nep est le nombre total de Contact-Beam et Ngp”® est le nombre de CB en

compression (ie. avec L < L¢). A I'état initial, toutes les fissures sont ouvertes

P

et v vaut 0. Lors de la fermeture progressive des fissures, Nog7 augmente et ~y

atteint la valeur de 1 lorsque toutes les fissures sont fermées.

— La fissuration au cours de 'essai est modélisée en transformant des Beams en

CB. Pour suivre I’évolution de la fissuration, nous utilisons le parametre « :

a= : (5.9)
Ntot

ou Ny est le nombre de liens, c¢’est-a-dire la somme des Beams et des CB. A Tétat

initial, o n’est pas nul, car il y a déja des fissures dans le matériau. Si de nouvelles

fissures s’amorcent et se propagent, o augmente. Les conditions d’amorcage et de

propagation de nouvelles fissures sont décrites dans la section suivante.
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5.2. COMPRESSION TRIAXIALE

5.2.2 Comportement élastique non-linéaire en compression

Deux essais numériques de compression triaxiale sont réalisés sur le Mat1-2 sur des
modeles intégrant la microstructure complete, c¢’est-a-dire avec des pores et des fissures
ouvertes. Le premier essai est réalisé sans activer la fissuration (0;** = +00), et le
second est réalisé avec la fissuration activée (0** = 50 GPa).

Les résultats sont présentés sur la Figure 5.5. La courbe P —n est tracée sur la partie
5.5a. Elle traduit le comportement mécanique du volume a 1’échelle macroscopique. Le
comportement est élastique et non linéaire. La pente des courbes augmente sensiblement

par rapport a ’état initial (la tangente a I'origine tracée en pointillés).

— 0, =400 (dPy/dn)o o™ =50 GPa
3 & 120 1
P, [GPa] K|GPa]
100 |
2 |
80 |
1 |
60 |
n %
0= - - : 40 - - >
0 1 2 3 0 1 2 3
(a) Pression (b) Module de compressibilité
20 4 14 &
v [%] o (%]
15 ¢ 12 ¢
10 + 10 ¢
5 81
/,/
N i 6 | I
0 1 2 3 0 1 2 3
(c) Fermeture des fissures (d) Fissuration

FIGURE 5.5 — Compression triaxiale sur I’échantillon Mat1-2.

Le module de compressibilité (5.5b) varie pendant la compression. Il passe d’une

valeur initiale de 54 GPa pour n = 0 %, a 103 GPa pour n = 2 % pour le cas sans
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fissuration. Cette augmentation est liée & la fermeture des fissures (5.5¢). A 1état initial,
toutes les fissures sont ouvertes (7 = 0%), puis elles se ferment progressivement au cours
de la compression. Le role de la microstructure sur le comportement non linéaire est
étudié plus en détail dans la sous-section suivante.

Dans la simulation ou la fissuration est possible, une diminution de la raideur est
observée a partir de 1,5 GPa. De nouvelles fissures (5.5d) sont créées avec une aug-
mentation progressive de a. La contrainte équivalente de Rankine (05) des liens est
présentée sur la Figure 5.6. Elle ne prend que des valeurs positives ou nulles (les Beams
en compression ont une contrainte nulle). Les CB qui représentent les fissures initiales
sont représentées en vert et les CB rouges sont celles créées au cours du calcul pour
représenter la fissuration lorsque 05 > 0,

Bien que la sollicitation macroscopique soit en compression triaxiale, certains liens sont
sollicités en traction (en jaune), ce qui rend possible 'amorgage et la propagation de
nouvelles fissures. Un « simple » critére en contrainte maximale permet donc de repré-
senter I’endommagement en compression grace a la modélisation de la microstructure.
En effet, dans les mémes conditions sur un volume dense (sans pore ni fissure), il n’est
pas possible d’obtenir de la fissuration avec ce critere. C’est la microstructure qui induit

des sollicitations de traction localement, en particulier autour des pores et fissures.
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|:| CB initiales

- Nouvelles CB

o [GPal
— 5

|:| CB initiales

- Nouvelles CB

(b) Coupe dans le plan yz

FIGURE 5.6 — Visualisation des liens dans le Mat1-2 a n = 2,8 %, avec les fissures
initiales en vert et les nouvelles fissures en rouge. Les liens bleu sont dans un état de
compression.
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5.2.3 Influence des pores et des fissures

De maniere analogue a I’étude menée au chapitre 4, les essais de compression triaxiale

ont été simulés en faisant différentes hypothéses concernant la microstructure :

1) Matériau dense (sans pore ni fissure),

2) Matériau avec des pores et des fissures ouvertes,

4) Matériau avec des fissures ouvertes uniquement,

5

(
(
(
(
(5) Matériau avec des fissures fermées uniquement,
(

)
)
3) Matériau avec des pores et des fissures fermées,
)
)
)

6) Matériau avec des pores uniquement.

Les fissures fermées sont modélisées avec une épaisseur nulle, les fissures ouvertes ont
une épaisseur non nulle (calculée par analyse d’images en section 3.4.3.3.2). Dans ces
simulations, la fissuration n’est pas activée (0,;}** = +00).

Les résultats sont présentés sur la Figure 5.7. La non-linéarité des courbes P, — 7
(a) et l'augmentation du module de compressibilité (b) ne sont présentes que pour
les microstructures contenant des fissures initialement ouvertes (cas 2 et 4). Dans les
autres cas, le comportement est linéaire avec un module de compressibilité constant.
Le comportement non-linéaire est donc di aux fissures initialement ouvertes. Ceci est
en accord avec les résultats du chapitre précédent, ou 'augmentation de la célérité des
ondes n’était observée qu’en présence de fissures ouvertes. Par ailleurs, la présence de
fissures initialement fermées (cas 3 et 5) a un effet relativement faible sur la réponse
mécanique en compression : la diminution du module n’est que de 1 % par rapport au
cas dense (1) et de 5 % par rapport au cas ne présentant que des pores (6).

La présence de pores et de fissures (ouvertes) induit une diminution de la raideur
du matériau. L’effet des pores et des fissures est quantifié en comparant les modules de

compressibilité normalisée par le module du matériau dense (noté Kp) :
— Avec des pores uniquement (6) : Kp/Kp =75 %,
— Avec des fissures ouvertes uniquement (4) : Kr/Kp = 46 %,
— Avec des pores et des fissures ouvertes (2) : Kpyp/Kp =29 %.

Le module normalisé obtenu en considérant avec des pores et des fissures (29 %) est plus
faible que la somme des contributions des pores et des fissures prises indépendamment
(Kp/Kpx Kp/Kp =35 %). Cest le signe d’un couplage entre U'effet des pores et effet

des fissures sur le comportement mécanique.
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= (1) Dense
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0 : : : : 0 : : : |
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0
(b) Module de compressibilité (c) Fermeture des fissures

FI1GURE 5.7 — Effet de la microstructure sur le comportement en compression.

5.2.4 Effet de 'ouverture initiale des fissures

La prise en compte d’une ouverture initiale des fissures permet d’expliquer le com-
portement non linéaire a I’échelle macroscopique. Pour étudier plus en détail I'effet de
I’épaisseur des fissures, des microstructures virtuelles sont générées en considérant dif-
férentes épaisseurs de fissures a ’état initial. Pour simplifier 'analyse, les pores ne sont
pas modélisés, et la fissuration n’est pas activée (aﬁla" = +00). L’épaisseur des fissures
varie de Onm a 100 nm. La méme épaisseur T est assignée pour toutes les CB 2.

Les résultats sont présentés sur la Figure 5.8. A titre de comparaison, les résultats
obtenus sans fissure et avec des fissures d’épaisseur Ts (cf. section 3.4.3.3.2) sont aussi
représentés. Comme évoqué précédemment, la présence de fissures fermées (7' = Onm)

a peu d’effet sur le comportement par rapport au matériau dense sans fissure. La 1égere

2. Ceci ne correspond pas exactement a une épaisseur de fissure effective constante, car ’orientation
du lien a un effet sur 1'épaisseur représentée (cf. 3.4.3.3)
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50 ‘ | | ‘ 0
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(b) Module de compressibilité (c) Fermeture des fissures

FI1GURE 5.8 — Comportement sous compression triaxiale en considérant uniquement
des fissures de différentes épaisseurs.

perte de raideur peut étre due a la perte de rigidité en rotation et glissement au niveau
des CB, ce qui permet de relacher une partie des contraintes.

Lorsque les fissures sont ouvertes (7' > 0), l'effet sur le comportement est notable.
Lorsque I’épaisseur des fissures tend vers 0, le comportement (courbe P, — 1) se rap-
proche de celui du matériau dense. En effet, les fissures se ferment rapidement (5.8¢)
lors de 'augmentation de la pression. Quand toutes les fissures sont fermées (y tend vers
100 %), le module de compressibilité atteint un maximum et le comportement devient
alors linéaire. Cela correspond bien au comportement décrit par KROUPA et PLESEK
[145], qui considerent que la fermeture des fissures dépend de leur rapport d’aspect
(rapport de la surface sur I’épaisseur). La fermeture progressive des fissures est illustrée
en Figure 5.9, avec la représentation en bleu des CB en extension et en rouge des CB
en contraction. Le nombre de CB en contraction augmente (ze. les fissures se ferment)

avec le niveau de chargement.
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0 Le L

Compression  Elongati

(b) n=4,25%

FIGURE 5.9 — Visualisation des CB dans le cas ou 7' = 20nm. Les CB en élongation
(L > L¢) sont représentées en bleu et celles en compression sont en rouge.

Le comportement obtenu avec une épaisseur de 40nm est proche de celui obtenu

avec le calcul de I’épaisseur par analyse d’image T5. Ceci est en accord avec la valeur

- 163 -



CHAPITRE 5. ETUDE DU COMPORTEMENT SOUS HAUTE PRESSION EN 3D

médiane de ’épaisseur 15 qui est de 37nm. Dans le cas de I’épaisseur Ty les fissures
commencent a se fermer des le début du chargement. En fait, la distribution en épaisseur
des fissures est continue de Onm a 400nm (cf. Figure 3.33). Les fissures fines sont
responsables de la non-linéarité a faible pression, car elles se ferment en premier. Au
début de la phase de compression, le comportement est linéaire parce que les surfaces des
fissures se rapprochent sans se toucher. Le comportement devient non-linéaire lorsque la
déformation est suffisante pour commencer a fermer quelques fissures. Le module atteint
un maximum avant que toutes les CB ne soient en compression. Pour une ouverture
de 2nm, le maximum est atteint pour n = 1 % alors que v(n = 1%) = 90 %. Parmi
les explications, il y a probablement un effet numérique di a I'orientation de certaines
CB qui sont quasiment paralleles aux fissures. Un deuxieme effet vient de la difficulté a
fermer les fissures lorsque la raideur devient trop importante. Enfin, pour ces niveaux
de pression, il est tres probable que 'endommagement intervienne et joue un role dans
la fermeture irréversible des fissures. Ce phénomene n’est pas représenté dans le modele
actuel, car o}** = 4o00.

Nous pouvons conclure que les fissures les plus fines ont une grande influence sur le
comportement non-linéaire. Ceci justifie d’autant plus les efforts de modélisation qui

doivent étre réalisés pour représenter au mieux ces fissures.

5.2.5 Représentativité des volumes obtenus par MEB-FIB

Cing modeles MED ont été construits a partir des observations MEB-FIB réalisées
sur quatre échantillons de Matl et un échantillon de Mat2. Les résultats des essais
numériques de compression triaxiale réalisés sur ces cinq volumes sont tracés sur la
Figure 5.10. Le comportement est bien élastique non linéaire en compression. Les mo-
dules de compressibilité isostatique K initiaux et a n = 1,5% sont indiqués dans le
Tableau 5.3, avec un rappel des taux de porosité. Il y a une grande variabilité entre les
résultats a matériau identique. Le module initial varie de 56 a 127 GPa pour les échan-
tillons de matériau 1. La valeur de 127 GPa pour le Matl-1 est anormalement élevée,
probablement a cause du volume considéré qui est trop faible pour étre représentatif.
Il est donc plus susceptible de présenter des différences importantes par rapport au
comportement homogene équivalent.

Comme attendu, le matériau 2 a un module de compressibilité plus faible que le
matériau 1. Toutefois, le module n’est pas directement corrélé au taux de porosité. En
effet, le module de compressibilité de 1’échantillon Mat1-4 est plus faible que celui du
Mat1-3 bien que son taux de porosité soit plus faible. Ceci s’explique par la présence
d’un plus grand nombre de fissures dans le Mat1-4 qui dégrade les propriétés élastiques

sans effet majeur sur le taux de porosité. L’augmentation du module dans le matériau 2
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Volume | Porosité img. | Porosité discrete [%)] Module [GPa]
[m?] Py [%0] DE Liens K(n=0%) K(n=15%)
Matl-1 | 111 3.2 0,5 6,1 127 164
Mat1-2 495 8,8 5,8 9,0 56 94
Mat1-3 341 7,2 3,7 7,7 79 121
Mat1-4 200 0,4 0,8 14,8 29 123
Mat2-1 164 17,5 6,7 21,8 39 o1

TABLEAU 5.3 — Taux de porosité et module de compressibilité.

est plus faible. En effet, le taux de porosité est plus important, la déformation nécessaire

pour refermer les pores et fissures doit étre plus importante.

3 4
— " = +00
=== 0" =50GPa
2 | — Mat1-1
= Mat1-2
— Mat1-3
= Mat1-4
1] — Mat2-1
0 : : : : : |
00 05 10 15 20 25 3,0
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(b) Module de compressibilité (c) Fermeture des fissures

FIGURE 5.10 — Réponse en compression triaxiale de cinq modeles discrets construits a
partir d’observations MEB-FIB.
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5.3 Conclusions

Des essais de compression triaxiale ont été réalisés sur des modeles 3D de la mi-
crostructure de PSCC. Le comportement non-linéaire reporté dans la littérature est
correctement reproduit avec le modele. Il confirme aussi que ce sont bien les fissures qui
sont responsables de cet effet. Leur fermeture est le facteur principal qui intervient dans
I’augmentation du module de compressibilité avec la pression. Cette augmentation du
module avec la pression est aussi responsable de 'augmentation de la célérité des ondes
observée au chapitre précédent. En effet, la raideur et la célérité des ondes sont deux
grandeurs liées. Un couplage entre les pores et les fissures est aussi identifié. Il n’est
pas possible de les considérer séparément pour obtenir le comportement macroscopique.
Ceci renforce I'intérét du modele développé dans le cadre de ces travaux de these : il
permet de modéliser des défauts (les pores et les fissures) de tailles caractéristiques tres
différentes (1nm a 10pm) au sein d’un unique modele.

L’utilisation d’un critére de rupture en traction sur les liens permet de modéliser la
fissuration dans le volume simulé et d’observer un endommagement a 1’échelle macrosco-
pique en compression. Une étude plus approfondie des mécanismes d’endommagement
pourra étre menée dans le futur.

Les résultats entre les différents échantillons sont tres variables, mais les tendances
et comportements observés restent les mémes. Cette variabilité vient de la taille des vo-
lumes, qui a déja été identifiée comme trop faible pour étre suffisamment représentative
du comportement macroscopique des revétements. Des voies d’améliorations possibles
et 'approche a suivre pour réaliser un changement d’échelle, c’est-a-dire obtenir le
comportement macroscopique a partir des simulations a 1’échelle de la microstructure,
seront abordées en perspective a la fin de ce manuscrit.

La connaissance du comportement en compression permet d’étudier I’atténuation des
ondes de compression. Pour caractériser I’endommagement en traction, d’autres essais
numériques doivent étre mis en place, en particulier pour étudier l'effet de la vitesse
de déformation sur la contrainte a rupture apparente. Cet aspect est étudié dans le

chapitre suivant.
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Lors d’un impact ou d'un choc laser, les céramiques sont soumises a des charge-
ments en compression (cf. chapitres 4 et 5). Des sollicitations en traction interviennent
également a la suite de réflexions d’ondes aux frontieres. Cela peut conduire a la for-
mation d’une écaille (c¢f. chapitre 1). Une particularité de ce type de sollicitation réside
dans le niveau des vitesses de déformation associé (typiquement supérieur a 10%s™1).
Ce chapitre a pour objectif d’étudier I'effet des hautes vitesses de déformation sur le
comportement a rupture des PSCC. Les principaux résultats traitant de ce sujet dans la
littérature sont discutés dans un premier temps. Ensuite, des protocoles de simulation
sont proposés pour mettre en évidence le role de la microstructure sur la dépendance a la
vitesse de déformation sur les mécanismes de rupture des matériaux fragiles et poreux.
Ces protocoles sont d’abord appliqués dans le cas d’'un matériau poreux idéalisé en 2D
afin de sélectionner le mieux adapté. La méthodologie retenue est ensuite appliquée a

une microstructure réelle 3D.

6.1 Vitesse de déformation et rupture des maté-

riaux fragiles : état des connaissances

6.1.1 Meécanismes observés

Une influence de la vitesse de déformation sur la rupture des matériaux quasi-fragiles
est clairement mise en évidence dans la littérature. Deux phénomenes ont été observés

expérimentalement :

— la contrainte a rupture augmente avec la vitesse de déformation a partir d’une

certaine vitesse de déformation (Figure 6.1) [312],

— cette augmentation est associée a la transition d'une rupture simple vers une

fragmentation multiple [313].

Bien que les mécanismes exacts mis en jeu restent encore a éclaircir, il est large-
ment admis que la microstructure joue un role prépondérant sur le comportement a
rupture [314, 315]. Différentes explications physiques ont été formulées pour expliquer
I’effet de la microstructure sur le comportement a rupture. KIMBERLEY, RAMESH et
al. [312] évoquent une compétition entre la propagation de I'information (ie. ondes de
contrainte) et la propagation des fissures. Ils expliquent aussi que la quantité et le type
de défauts ont une influence sur les effets de la vitesse de déformation.

La transition entre la fragmentation simple et la fragmentation multiple peut s’expli-
quer a l'aide du phénomene d’occultation, dont le principe est illustré sur la Figure 6.2.
Considérons un matériau contenant des défauts qui ont chacun une contrainte d’activa-

tion. Sous un chargement quasi-statique, la rupture est décrite a ’aide d’une approche
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FIGURE 6.1 — Effet de la vitesse de déformation sur la contrainte a rupture de plusieurs
matériaux quasi-fragiles (extrait de [312]).

par « maillon faible » : le défaut le plus critique, c’est-a-direcelui qui a la contrainte
d’activation la plus faible, est activé en premier. Il génere une fissure qui se propage et
entraine la rupture macroscopique du matériau.

Sous un chargement dynamique, cette approche n’est plus valide a cause d’effets d’iner-
tie et de la compétition entre la propagation de l'information et la propagation des
fissures. Comme la vitesse de propagation des fissures n’est pas infinie, les conséquences
d’un chargement brutal sur un matériau ne sont pas instantanées. La propagation d'une
fissure entraine une relaxation des contraintes (zone jaune sur la Figure 6.2) qui em-
péche les défauts moins critiques de s’activer : ils sont « occultés ». Lorsque la vitesse
de déformation devient élevée, d’autres défauts atteignent leur contrainte d’activation
avant d’étre occultés. Plusieurs fissures s’amorcent et conduisent a une rupture multi-

fragmenté.

Propagation of crack

Critical defect
I

Obscuration of critical defects
N

. ,

FIGURE 6.2 — Principe du phénomene d’occultation (extrait de [316]).

L’effet de la vitesse de déformation sur la contrainte a rupture est représenté dans

certaines lois de comportement phénoménologiques, comme le modele de JOHNSON et
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HorLmQuisT [317]. Ce type de modeles reproduit les comportements observés expéri-
mentalement, mais ils ne prennent pas en considération les phénomenes physiques que
nous venons de décrire.

Deux types d’approches ont été mis en place pour répondre a ce manque, d'une part la
construction de modeéles analytiques qui prennent en compte les phénomenes physiques
a 1’échelle de la microstructure, et d’autre par la simulation explicite a [’échelle de la

macrostructure.

6.1.2 Modeles analytiques

Ces modeles consistent a considérer une population de défauts initiaux qui vont
s’accroitre sous l'effet d’un chargement. Sous certaines hypotheses, il est alors possible
de prédire la résistance maximale des matériaux en fonction de la vitesse de déformation
(318, 319].

PALIWAL et RAMESH [320] montrent que le comportement dynamique résulte prin-
cipalement de la population de défauts initiaux, de leur cinétique de croissance et de
I'interaction des défauts entre eux. KIMBERLEY, RAMESH et al. [312] proposent une

relation générale entre la contrainte a rupture o, et la vitesse de déformation ¢ :

.\ 2/3
Z; —1+ (;) , (6.1)
ou oy et € sont des parametres qui dépendent du matériau et de sa microstructure
(taille des défauts et densité surfacique).

La majorité des résultats expérimentaux de la littérature suivent cette tendance (cf.
Figure 6.1). 09 et €, ont des expressions analytiques dépendant de parameétres micro
structuraux [312], mais ils sont généralement déterminés expérimentalement. oy corres-
pond a la résistance quasi-statique et €, est obtenu en ajustant 1’équation (6.1) pour
correspondre aux données expérimentales [321].

Ces modeles nécessitent une description de la population initiale de défauts, soit de
maniere indirecte, en renseignant une distribution de contrainte critique, soit via des
parametres géométriques décrivant les défauts (densité de fissure, taille des fissures,
etc). L’identification des parametres pour un matériau donné a partir de sa microstruc-
ture est relativement complexe, d’ou leur calibration directement a partir de données
expérimentales [321]. Ils sont donc principalement utilisés & des fins d’analyse et de
compréhension des résultats expérimentaux, mais ils ne permettent pas d’obtenir des
informations quantitatives directement a partir de la microstructure.

Deux tentatives de calibration a partir d’observation de la microstructure sont pré-

sentées dans la sous-partie suivante.
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6.1.2.1 Modeles s’appuyant sur des observations de la microstructure

FORQUIN, BLASONE et al. [322] proposent d’identifier une distribution de contraintes
critiques a partir d’observations 3D par tomographie rayons-X (¢f. Figure 6.3). Les to-
mographies (Figure 6.3a) permettent d’obtenir la distribution des diametres équivalents
des pores par traitement d’images (Figure 6.3b). La distribution des diameétres équiva-

lents des pores est obtenue par traitement d’images des tomographies (Figure 6.3b).

10%§ 10°y — wWeibull law
| } == Equation (36)

O vY=1.0 Part Il <
¥Y=08

| A y=2mn

10?1:

Flaw density (1fcm?)
Flaw density (1/cm?)

0.1

1 == ==
Equivalent diameter {mm) b 10

Ow
Critical stress (MPa)

(a) Tomographie (b) Tailles des défauts (c) Contraintes critiques

FIGURE 6.3 — Identification d’une distribution des contraintes critiques a partir d’'une
observation de la microstructure par tomographie (extrait de [322]).

La théorie de la mécanique de la rupture est utilisée pour relier la taille des défauts
a un facteur d’'intensité de contrainte et & une contrainte critique (Figure 6.3c). La dis-
tribution de contraintes critiques est ensuite utilisée dans un modele analytique (DFH)
pour prédire I’évolution de la contrainte maximale et de la densité de fissuration avec
la vitesse de déformation. Ce modele suppose une distribution spatiale homogene des

défauts.

Pour prendre en compte la position des défauts dans 1’espace, une procédure faisant
intervenir des « pseudo-simulations » est mise en place. La mécanique du milieu n’est
pas directement simulée : uniquement ’augmentation de la contrainte, I’activation des
défauts et la propagation des zones d’occultation sont considérées. Ce modele repré-
sente la distribution spatiale exacte des défauts et permet d’identifier quels défauts

interviennent dans la rupture.

HOGAN, FARBANIEC et al. [321] proposent d’identifier les parametres du modele de
KIMBERLEY, RAMESH et al. [312] & partir d’une analyse d’images MEB pour déterminer
la taille moyenne des défauts, leur densité surfacique et leur orientation. Ils parviennent
a prédire correctement le parametre o, mais ils obtiennent une valeur de é; deux ordres

de grandeurs au-dessus de la valeur déterminée expérimentalement.
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6.1.2.2 Discussion

Dans les modeles précédents, les défauts et les phénomenes de fissuration et de propa-
gation d’ondes ne sont pas explicitement représentés. Ils présentent toutefois I'avantage
de permettre la définition de lois d’endommagement qui sont ensuite utilisées dans les
simulations a l’échelle macroscopique pour prendre en compte l'effet de la microstruc-
ture [323].

La démarche proposée par FORQUIN, BLASONE et al. [322] est prometteuse, mais
elle n’est pas adaptée a la microstructure des PSCC. En effet, dans le cas des PSCC,
I'identification d’une population de défauts et leur caractérisation via un parametre
géométrique simple comme le diametre équivalent n’est pas possible. Une alternative

consiste alors & réaliser directement des simulations & ’échelle de la microstructure.

6.1.3 Simulation a 1’échelle de la microstructure

Plusieurs travaux portent sur I’étude de I'influence de la vitesse de déformation sur la
rupture via des modeles développés a 1'échelle de microstructures réelles [324-328]. Les
résultats numériques de ces études dépendent du protocole de simulation (conditions
initiales, conditions aux limites et géométries). Certains effets dus a la microstructure, a
I'inertie et a ’équilibre des forces se combinent, ce qui rend 'analyse tres délicate [315].

Une condition importante est de vérifier que I’état de contrainte soit homogene dans

I’échantillon, ce qui se traduit par une condition d’équilibre des efforts.

6.1.3.1 Condition d’équilibre des efforts

Un état de contrainte homogene, dans le cas d’une sollicitation uniaxiale, correspond
a un équilibre des efforts appliqués aux extrémités de 1’échantillon. Cet équilibre dé-
pend du temps de propagation de I'information (ie. ondes de contrainte) entre les deux
extrémités de I’échantillon. Ainsi, un temps caractéristique d’équilibre t.qyiipre €st défini
a partir de la célérité des ondes Cy = \/Ei/p et de la longueur L de ’échantillon :

L
tequilibre = nﬁoa (62)
ou n correspond au nombre de trajets de l'onde (n = 2 pour un aller-retour). Ce
parametre doit étre au moins égal a 3 — 4 pour atteindre I’équilibre [326].
La rupture de I’échantillon est atteinte au bout du temps ¢, pture, qui s’exprime a partir

de la déformation a rupture €, et de la vitesse de déformation ¢ :

€r

trupture - ? (63)
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Pour que I’équilibre soit atteint au moment de la rupture, il faut que :

ETXCO
nx L’

trupture > teqm'lib're <~ € < (64)

Soit en considérant un comportement élastique linéaire jusqu’a la rupture (loi de Hooke

avec 0, = Fe,) :
o

< — .
n X L/pk

L’équation (6.5) donne une estimation de la vitesse de déformation maximale qu’il

€

(6.5)

est possible d’atteindre en ayant un équilibre des forces, et donc des états de contrainte

et de déformation homogenes dans 1’échantillon [326].

SONG et Lu [326] remarquent que plusieurs résultats expérimentaux de la littéra-
ture [329, 330] sont bien au-dela de cette borne supérieure. De méme, certaines études

numériques fournissent des résultats sans que 1’équilibre soit bien respecté [327, 328].

6.1.3.2 Application a la YSZ APS

L’expression (6.5) est appliquée au cas d’'une YSZ APS. Pour cela, nous utilisons
les propriétés mécaniques provenant de [20] qui sont résumées dans le Tableau 6.1, la
masse volumique correspond & un matériau dense (6060 kg/ m®) ayant une porosité de
15 %. Ces parametres sont utilisés pour calculer la vitesse de déformation maximale
(Eq. (6.5)) en fonction de la taille de I’échantillon (voir la Figure 6.4). La taille minimale

d’échantillon, pour étre représentatif de la microstructure, est prise égale a 100 pm.

FE |GPa] | p [kg/m?] | o, [MPa] | n
20 5151 10 4

TABLEAU 6.1 — Parametres utilisés pour tracer ’équation (6.5) sur la Figure 6.4

En considérant une sollicitation AP comprise entre 0,1 et 1 GPa, et un temps de
montée At compris entre 0,3 et 1ns, les taux de déformation varient entre 5 x 10%s~*
et 1,7x10%s7! (¢ = AP/(E x At)). Ce régime de sollicitation (typiquement obtenu par
choc laser) est représentée en vert sur la Figure 6.4. Il se situe en dehors du domaine

d’équilibre des forces.

- 173 -



CHAPITRE 6. EFFET DE LA VITESSE SUR LA RUPTURE
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FIGURE 6.4 — Domaine vitesse de déformation - longueur de I’échantillon.

6.1.4 Bilan

La simulation directe a 1’échelle de la microstructure est un outil puissant qui per-
met d’étudier précisément 'effet de la microstructure sur le comportement a rupture
dynamique. Une attention particuliere doit cependant étre portée au protocole de si-
mulation, car a haute vitesse de déformation, 1’équilibre des efforts n’est pas toujours
respecté, ce qui rend l'analyse des résultats impossible. La taille des échantillons et
I’application des conditions aux limites jouent également un rdle important dans les
résultats numériques. Par ailleurs, afin d’identifier d’éventuels effets de l'inertie et de
la microstructure, il ne faut pas qu’une dépendance a la vitesse de déformation soit
explicitement formulé dans le comportement du matériau de ces simulations.

Une limite de la vitesse de déformation maximale qu’il est possible d’obtenir en
respectant ’équilibre des efforts a été identifiée. C’est un verrou a lever pour réaliser
nos simulations. Une piste consiste & considérer des états initiaux non statiques [325,

331]. Ce type d’approches est approfondi dans la section suivante.
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6.2 Protocoles de simulations

L’étude de I'influence de la vitesse de déformation sur la rupture de matériaux poreux
fragiles tels que les PSCC est réalisé par simulation. Plusieurs protocoles de simulation
sont proposés et appliqués a une microstructure idéalisée comprenant uniquement des

pores sphériques.

6.2.1 Echantillon numérique poreux idéal

Un échantillon carré de coté L est représenté en 2D. Des pores sphériques sont générés
aléatoirement en supprimant des éléments (cf. Figure 6.5). Deux tailles de pores (rayons
R,) sont utilisées pour avoir des défauts plus ou moins critique. Le taux de porosité est

de 11 %. La taille moyenne des éléments (Rpg) est fixée pour respecter deux conditions :
— étre au moins dix fois inférieure au plus petit pore,

— induire un nombre d’éléments Npg supérieur a 10000, afin d’assurer la conver-

gence du comportement & 1’échelle macroscopique [215].

Les différents parametres géométriques sont résumés dans le Tableau 6.2.

L [pm] | R, [pm] | Rpg [nm] | Npg | Porosité [%]
1 0,05—-0,15 0,0033 23 348 11

TABLEAU 6.2 — Parametres géométriques de 1’échantillon numérique poreux.

FIGURE 6.5 — Domaine discret 2D poreux idéalisé.

Les propriétés mécaniques de la matrice dense sont résumées dans le Tableau 6.3
ou F,, est le module d’Young, p,, la masse volumique, o, la contrainte a rupture en
traction et Cy la vitesse des ondes élastiques.

Les parametres mécaniques des Beams (Tableau 6.4) sont calibrées afin d’obtenir

un comportement élastique macroscopique équivalent a celui du matériau dense. La
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fissuration est modélisée en supprimant les Beams dont la contrainte équivalente de
Rankine dépasse la contrainte seuil 07/** (¢f. Annexe I). Les propriétés mécaniques de
I’échantillon poreux sont calculées en effectuant un essai de traction ; elles sont reportées
dans le Tableau 6.3.

E,. [GPa] | vy [] | pm [kg/ m?] | o, [MPa] | Cy [m/s]
Dense 220 0,30 6060 200 6025
Poreux 150 0,32 5365 70 5287

TABLEAU 6.3 — Propriétés mécaniques macroscopiques des matériaux denses et poreux.

E, [GPa] | v, [-] | o™ [GPa] | 7 [-]
2865 0,30 4 0,30

TABLEAU 6.4 — Propriétés mécaniques et géométriques des Beams.

Il est important de noter qu’aucune dépendance a la vitesse de déformation n’est
incluse dans la loi de comportement des Beams. De plus, l'intégration numérique ne
comprend pas de terme d’amortissement autre que celui induit par le schéma numérique,

qui est nul dans cette configuration.

6.2.2 Conditions aux limites

Les conditions aux limites sont décrites sur la Figure 6.6a. L’éprouvette est soumise a
une sollicitation uni-axiale suivant ¥ en imposant un déplacement normal nul (U, = 0)
sur le coté gauche (X,;,) et une vitesse normale V. sur le c6té opposé (X,qz ). Les bords
latéraux du domaine restent libres. La vitesse V, augmente de manieére progressive de

0 & Vipae en un temps At avant de rester constante (cf. Figure 6.6b) :

La déformation et le taux de déformation axiale sont calculés en utilisant les expres-

sions suivantes :
L — Lo t . dﬁxx Vz
€pp — et €, = = —.
T LO T dt LO

Les forces normales Fl, . et Fy, . résultantes sur les bords X, et Xpax sont mesurées

(6.7)
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pour en déduire les contraintes associées et la contrainte moyenne @ :

o = O,5 X (O’Xmm + O-Xmag;)7

FXmin FXmax (68)

O-Xmin = S et UXma:c = S

ou S est la section initiale qui est calculée en considérant que I’épaisseur (dimension

suivant Z’) est égale au diamétre des éléments :

S=2x RDE x L. (69)
| L ]
Va
U,=0 O —
§> O Q Vmax """""" ]
()5 |V :
i N o O — | .
- 0 L
z 0 At
& &
4 4
(a) Conditions aux limites (b) Evolution de la vitesse de chargement

FIGURE 6.6 — Description des conditions aux limites de 1’essai numérique de traction
uni-axiale.

6.2.3 Conditions initiales

Trois approches sont utilisées pour imposer le chargement tout en respectant 1’équi-
libre des efforts. La premiere, qui est celle généralement utilisée, consiste a partir d’un
état statique. La seconde, décrite dans [325, 331] consiste & imposer un champ de vitesse
initial linéaire dans I’échantillon. Enfin, dans la troisieme, un champ de vitesse initial

non-linéaire est utilisé.

6.2.3.1 Champ de vitesse nul (V0)

De maniere équivalente a un essai expérimental ou 1’échantillon se trouve dans un
état initial statique, les simulations sont réalisées a partir d’un état statique, c¢’est-a-dire

que la vitesse de chaque élément ¢ est nulle :

Viit=0)=10, (6.10)
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Pour garantir un équilibre des forces (FY, . = FX,,,.) dans '’échantillon, I'application
du chargement doit se faire progressivement, ce qui se traduit par une majoration du

temps de montée (Figure 6.6b) :
At > tequilibre- (611)

Les parametres géométriques et mécaniques de I’échantillon poreux (Tableau 6.2 et 6.3)
donne At = 1ns et énap = 1 x 105571 Il n’est pas possible d’obtenir des valeurs
supérieures, car la rupture serait atteinte avant, et il n’est pas possible de diminuer
At,in pour atteindre plus rapidement la vitesse de déformation cible parce qu’il n'y

aurait pas d’équilibre des efforts [324].

6.2.3.2 Champ de vitesse linéaire (VL)

En simulation numérique, il est possible d’envisager des conditions initiales non sta-
tiques, notamment avec un champ de vitesse initial linéaire dans I’échantillon [325, 331],
tel que :

Vit =0) = % X Vinaw X T, (6.12)

ou X; est la position de 1'élément i suivant 1'axe & (direction de chargement).

Cela permet d’avoir une vitesse de déformation uniforme dans tout 1’échantillon et
constante dans le temps (tirets rouges sur la Figure 6.6b) quelle que soit la vitesse
maximale. Ce gradient de vitesse est uniquement appliqué suivant E (Figure 6.7),
le champ de vitesse suivant ¥ est nul. Cette variation linéaire fait Ihypothése d’une
déformation homogene, ce qui n’est pas le cas dans un milieu hétérogene. De plus, 'effet

Poisson (déformation suivant /) est négligé.

Vx [1072m/s]
LB ..

FIGURE 6.7 — Champs de vitesse a 1’état initial — linéaire suivant x et nul suivant y.
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6.2.3.3 Champ de vitesse hétérogeéne (VH)

Afin de prendre en compte les hétérogénéités et 'effet Poisson, une troisieme ap-
proche est proposée. Un calcul préliminaire est réalisé a faible vitesse de déformation,
a partir d'un champ de vitesse initial nul.

Le champ de vitesse est enregistré lorsque la réponse est quasi-stationnaire, tout en
s’assurant d’étre dans le domaine élastique (faible déformation et avant 'amorcage de
fissuration). Ce champ de vitesse V;” est normalisé puis multiplié par la vitesse cible

Vinae afin d’étre utilisé en entrée d’une seconde simulation :

Vit =0) =10 x ‘V/mT (6.13)

max

ou l'exposant 0 désigne les valeurs obtenues lors du calcul préliminaire.

Dans les faits, le calcul préliminaire est effectué avec V2, = 0,01 m/s jusqu’a une
déformation de €,, = 107%. Les champs de vitesses initiaux dans les directions T et 7

sont présentés sur la Figure 6.8 pour V., = 1m/s.

Vy [1072 m/s] | Vy [1073m/s]

FIGURE 6.8 — Champs de vitesse initiale hétérogene.

6.2.4 Résultats numériques

Des essais numériques de traction uni-axiale sont réalisés a différentes vitesses de
déformation avec les trois conditions initiales décrites précédemment. Pour chaque si-
mulation, la Figure 6.9 représente les contraintes calculées a partir des forces en X,,;,
(tirets) et X4, (pointillés), et la valeur moyenne & (plein) en fonction de la déforma-
tion. L’évolution de la fissuration est quantifiée par le nombre de liens rompus, normalisé
par le nombre de liens initiaux.

Les trois conditions initiales donnent des résultats identiques pour les vitesses de

déformations faibles (< 10%s71). De plus, la différence entre 10*s™! et 10°s™! est tres
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(c) Champ de vitesse initial hétérogene (VH)

FIGURE 6.9 — Matériau poreux idéal : évolution de la contrainte (gauche) et du nombre
de liens cassés (droite) en fonction de la déformation.
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faible, ce qui nous permet d’affirmer qu’a ces niveaux, la vitesse de déformation n’a
pas d’effet sur le comportement. Comme attendu, 1'utilisation de la condition VO (Fi-
gure 6.9a), implique qu’il n’y a pas d’équilibre des efforts lorsque la vitesse de dé-
formation est supérieure a 106s™! (limite €,,4, calculée en 6.2.3). En effet, pour une
vitesse de déformation de 4 x 10°s™!, la contrainte atteint son maximum en X4, alors
qu’elle commence seulement a augmenter en X,,;,. De ce fait, la moyenne des deux
valeurs est inexploitable. Certains auteurs [327, 328] ont rapporté une augmentation de
la contrainte maximale et du module élastique en observant uniquement X,

Avec les conditions VL (Figure 6.9b) et VH (Figure 6.9¢), I’équilibre est assuré quelle
que soit la vitesse de déformation, méme pendant la rupture. En effet, ox,min €t 0xmaz
évoluent de maniere similaire.

Les simulations mettent clairement en évidence une augmentation de la contrainte
maximale (o) avec la vitesse de déformation (Figure 6.10). L’augmentation est plus
importante avec la méthode VL. Cette méthode entraine également une augmentation
de la pente des courbes contrainte-déformation lorsque la vitesse de déformation aug-
mente (Figure 6.9b). Le module apparent est plus élevé, car le champ de déformation
linéaire ne tient pas compte des pores.

Enfin, 'équation (6.1) est tracée sur la Figure 6.10 avec ¢y = 5,3 x 107s™!

et oy —
68 MPa. Les résultats numériques du matériau poreux suivent bien I’évolution en loi

puissance 2/3 comme prévu par le modele de KIMBERLEY, RAMESH et al. [312].

>
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FIGURE 6.10 — Matériau poreux idéal : évolution de la contrainte maximale en fonction
de la vitesse de déformation.

L’analyse suivante ne porte que sur les simulations réalisées avec la condition VH.
La fissuration s’amorce au méme niveau de déformation (0,045 %) quelle que soit la

vitesse de déformation. Ce résultat est attendu, car aucune dépendance a la vitesse
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de déformation n’est prise en compte dans le comportement des liens. Plus la vitesse
de déformation est importante, plus la pente des courbes montrant 1’évolution de la
fissuration diminue, mais cela ne signifie pas que la fissuration est plus lente. En effet,
comme la déformation augmente plus rapidement, 'augmentation de la fissuration par
rapport a la déformation est plus faible. Par ailleurs, la quantité finale de liens rompus
(c’est-a-dire de fissures générées) augmente avec la vitesse de déformation. Ce résultat
est en accord avec les observations expérimentales [313], et s’explique avec le phénomene
d’occultation [322]. Comme expliqué précédemment, la fissuration induit une relaxation
des contraintes qui empéche 'amorcage de nouvelles fissures sur les défauts avoisinants.
Lorsque la contrainte augmente suffisamment rapidement, plusieurs défauts peuvent

initier des fissures avant d’étre occultés, d’ou une fissuration multiple.

Afin de confirmer cette hypothese, I’évolution des champs de contrainte viriel (local
au niveau des éléments [332]) et de fissuration (via les liens), sont représentés pour
€ze =10°s7! (Figure 6.11a) et é,, =107s~' (Figure 6.11b). A 10°s~! (Figure 6.11a),
la fissuration s’amorce au niveau des plus gros pores. Les détentes se propagent et
font grandir la zone occultée (en bleu) qui empéche 'amorgage de fissures a partir des
plus petits pores. A 107s™! (Figure 6.11b), la contrainte dans le reste de 1’échantillon
augmente plus rapidement, ce qui permet un amorcage des fissures a partir des petits
pores, avant qu’ils ne soient occultés par les ondes de relaxation des contraintes initiées

par 'ouverture des premieres fissures.
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OxXXx [MPa]

t =5,00ns t =5,05ns t =5,17ns t =5,23ns t =5,67ns

(a) Essai a 10°s7!

t =0,04 ns t =0,07ns t =0,08 ns t =0,09ns t =0,20ns

(b) Essai a 107s71

FIGURE 6.11 — Représentation des champs de contrainte viriel axiale o,, (les zones
bleues ont une contrainte négative ou nulle), et des liens (en noir, les pores et fissures
sont visible en blanc).

6.2.5 Discussion : la MED a-t-elle une influence naturelle sur
la contrainte a rupture ?

Pour affiner 'analyse, nous avons aussi effectué des simulations avec le protocole

VH en considérant un matériau dense (sans pores). Les résultats sont présentés sur la

Figure 6.12. Une augmentation de la contrainte maximale est également observée avec

la vitesse de déformation. La comparaison avec les résultats obtenus sur le matériau
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Liens rompus [%]
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FIGURE 6.12 — Matériau dense : évolution de la contrainte et de la fissuration avec le

protocole VH

poreux est présentée sur la Figure 6.13. Pour faciliter la comparaison, les contraintes
maximales (of) sont normalisées avec la contrainte a rupture obtenue a la plus faible

vitesse de déformation respective, a savoir :

oo =op(¢ =107 s7H). (6.14)
3 .
X Poreux X
[]Dense
— 2 1
S X
E 5 -
1} X X
0 : : : : :
10 10° 106 107 10°

Vitesse de déformation é,, [s7!]

FIGURE 6.13 — Augmentation de la contrainte maximale en fonction de la vitesse de
déformation : comparaison entre le matériau poreux et dense avec le protocole VH.

L’augmentation de la contrainte pour le matériau dense est beaucoup plus faible que
pour le matériau poreux. En théorie, dans un matériau parfaitement dense sans défaut,
la rupture devrait apparaitre partout au méme moment, quelle que soit la vitesse de

déformation. Dans la simulation, la rupture est définie par une contrainte maximale
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qui est la méme pour chaque lien. Cependant, méme si la contrainte macroscopique
est homogene, les liens ne sont pas tous sollicités de la méme maniere en fonction de
leur orientation. Ceci est confirmé par I’histogramme des contraintes équivalentes de
Rankine des Beams tracé sur la Figure 6.14. Le pic & 0 MPa est dii aux liens orientés
perpendiculairement a la direction de chargement qui sont en état de compression par
effet Poisson. Cette distribution des contraintes est équivalente a une distribution de
défauts dans le matériau, qui n’est donc pas strictement homogene dans la simulation.

Ceci peut expliquer 'augmentation observée dans les résultats numériques.

500

400

300

200

Nombre de liens

100

0 20 100 150 200 250 300
Contrainte équivalente de Rankine [MPa]

FIGURE 6.14 — Histogramme des contraintes équivalentes de Rankine dans les Beams
pour une contrainte macroscopique de 12 MPa.
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6.3 Application & une microstructure réelle 3D

Apres avoir testé et validé notre protocole de simulation sur des matériaux poreux
idéalisés, nous avons décidé de I’appliquer sur une structure réelle 3D. Des essais de trac-
tion sont simulés en utilisant le protocole VH et I’échantillon Mat1-1 (cf. chapitre 3). La
sollicitation est appliquée suivant ’axe =z, qui correspond a la direction de la projection
plasma. Les courbes contrainte-déformation obtenues sont tracées sur la Figure 6.15 et
I’évolution de la contrainte maximale avec la vitesse de déformation est tracée sur la
Figure 6.16.

= 15
-0 — 1,2 x 108571
= 1,5} AN . gﬁzz —12x107s"!
<) GRS N 1,2 x 10057 110
N 1.0 | .'}';’—\“\l". \\ —_—1,2 % 1051
; ) / \\\ \\\ —1,2 % 104¢—1
=] N ..
.8 \\ ~‘<
Z 05| y/ 5
@)
00 05 1,0 15 20 25 00 0,5 1,0 15 2.0

Déformation e, [-] -1072 Déformation e, [-] -1072

FIGURE 6.15 — Evolution de la contrainte et de la fissuration avec le protocole VH.
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FIGURE 6.16 — Contrainte maximale en fonction de la vitesse de déformation pour le
Mat1-1.

Les tendances sont similaires a celles observées avec les calculs 2D réalisés précédem-

ment. Ces résultats valident le protocole VH en 3D avec une microstructure composée
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6.3. APPLICATION A UNE MICROSTRUCTURE REELLE 3D

de fissures représentées avec les Contact-Beam.

L’analyse des champs de contrainte et de fissuration est plus complexe en 3D. La
Figure 6.17 montre les champs de contraintes o,, dans un plan zx au centre de 1’échan-
tillon y = 0,5(Yimax + Ymin). Pour visualiser les mécanismes de fissuration, nous avons
choisi de représenter uniquement CB, avec les fissures initiales en vert et les nouvelles
fissures en rouge. Pour la vitesse de 1,2 x 10° s~ (Figure 6.17a), il y a une macro-fissure
qui apparait au centre de I’échantillon perpendiculairement a la direction de traction.
Pour une vitesse plus élevée de 1,2x 107 s~ (Figure 6.17b), plusieurs fissures s’amorcent

et conduisent a la multi-fissuration de I’échantillon.

t = 37ns t = 45ns t = 52ns
(a) Essai & 1,2 x 109571

(b) Essai 4 1,2 x 107s™1

FIGURE 6.17 — Champs de contrainte o, dans une coupe (xz) et fissuration au cours
du temps — Les fissures initiales sont en vert et les nouvelles fissures sont en rouge.
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6.4 Conclusions

Le comportement des matériaux fragiles et hétérogenes est sensible a la vitesse de dé-
formation. Afin d’étudier 'effet de la microstructure sur la rupture en traction a hautes
vitesses de déformation des simulations sont réalisées a 1’échelle de la microstructure.
Un protocole spécifique est utilisé pour garantir 1’équilibre des efforts au cours des
simulations. Ceci est réalisé en appliquant un champ de vitesse initiale non nul qui
prend en compte I’hétérogénéité de la microstructure et permet d’avoir une vitesse de
déformation constante au cours des essais.

Un effet de la vitesse de déformation est effectivement observé, que ce soit sur les
modeles idéalisés en 2D ou la microstructure réelle en 3D. La contrainte maximale et
la densité de fissuration augmentent avec la vitesse de déformation. L’observation des
champs de contraintes et de la fissuration au cours de ’essai permet de confirmer qu'un
phénomene d’occultation est bien a 'origine de ces tendances.

Ces simulations permettent d’améliorer notre compréhension des mécanismes qui
interviennent dans la fragmentation dynamique mais aussi de pouvoir, via une démarche
qui se révele multi-échelle, nourrir un modele d’endommagement a 1’échelle supérieure.
Dans le futur, il pourrait étre intéressant de faire varier la porosité, les parametres
matériau et la taille des échantillons de matériau idéaux pour identifier leurs effets sur

I’évolution de la contrainte maximale.
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Rappel de la problématique

Les revétements en céramique obtenus par projection plasma (PSCC) ont une mi-
crostructure poreuse et multi-fissurée qui a de nombreux effets sur leur comportement
mécanique. Ces travaux s’intéressent plus particulierement au comportement mécanique
sous des sollicitations dynamiques intenses telles que des impacts hyper-véloces ou des
chocs lasers. Dans ce cas, la porosité participe 'atténuation des ondes de contraintes,
ce qui permet d’envisager ce type de matériau pour réaliser des protections. Néan-
moins, elle a aussi un effet délétere en favorisant 'endommagement et la rupture des
revétements.

L’étude expérimentale des mécanismes qui interviennent dans le comportement des
PSCC sous des sollicitations dynamiques et ’étude des liens avec la microstructure
sont assez complexes. Deux caractéristiques principales ont été identifiées comme res-
ponsables de la réponse des PSCC face a des ondes de contraintes, a savoir : le com-
portement sous compression intense et la rupture en régime dynamique. Un outil de
modélisation est nécessaire afin d’étudier le lien entre la microstructure et le compor-

tement, ainsi que d’aider au dimensionnement de protections.

Démarche mise en place

Une approche par modélisation numérique est proposée dans cette these. La mi-
crostructure d’YSZ, obtenue par APS, est observée en 3D grace a un MEB-FIB. Ces
observations sont exploitées par traitement d’images afin d’extraire les pores et les
fissures présentes dans le matériau. La microstructure est ensuite reproduite dans un
modele discret. Dans un souci de performance de calcul, les pores et les fissures sont
incorporés dans le domaine discret de deux manieres différentes. Les pores sont repré-
sentés en supprimant des éléments, tandis que les fissures sont modélisées dans les liens.
Une attention particuliere a été portée sur la modélisation de 1'ouverture initiale des
micro-fissures et une méthode de calcul de leur épaisseur par traitement d’image a été

proposée. Des volumes numériques (~ 20 x 20 x 20 pm?) correspondant a deux maté-
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riaux ayant différents types de porosité ont été générés. La méthode de modélisation
est aussi utilisable en 2D a partir d’images MEB.
Des simulations sont réalisées sur ces modeles pour comprendre comment la micro-

structure influence le comportement et pour tenter de prédire ce comportement.

Principaux résultats obtenus

Un cadre de simulation utilisant la MED, a été mis en ceuvre pour explorer la dé-
marche citée précédemment. Ce cadre a été soigneusement validé par la comparaison
qualitative et quantitative de données et de connaissances issues de la littérature et
d’expériences réalisées dans le cadre de la these.

Pour la premiere fois, des simulations d’essais mécaniques ont été réalisées sur des
modeles 3D de microstructures réelles de PSCC avec des micro-fissures, et des simula-
tions numériques de la propagation d’ondes de compression ont été effectuées sur un
modele 2D d’une microstructure réelle de PSCC. Ces simulations ont, entre autres,
révélé le role important de la refermeture des fissures sur le comportement, a la fois
en dynamique et en statique dans différentes configurations de sollicitations (traction,
compression, uniaxiale et triaxiale).

Le potentiel d’une approche de simulation numérique, a 1’échelle microscopique, pour
évaluer plusieurs parametres de modélisation dédiés a I’échelle supérieure a été démon-

tré, dans le cas d’une loi d’état et d’une loi cinétique de contrainte a rupture.

Perspectives

Il est évident que pour obtenir des résultats quantitatifs, il sera nécessaire de générer
des modeles numériques représentant un plus grand volume de matiere. Ceci pourra
étre possible en utilisant un FIB au plasma ou des tomographies rayons-X de haute
précision disponibles par exemple a 'ESRF.

Apres avoir obtenu des lois de comportements (pression - masse volumique) par
compression triaxiale, celles-ci pourront étre utilisées dans des simulations a 1’échelle
macroscopique pour compléter la démarche multi-échelle mise en place dans ce travail.
Outre le comportement en compression triaxiale, le comportement lors du déchargement
a un role majeur dans les phénomenes d’atténuation de l'intensité des ondes lors de leur
propagation. Ce comportement pourrait étre obtenu en réalisant des essais cyclés , sous
réserve de prendre en compte les frottements des surface de fissures dans les modeles
numériques a 1’échelle microscopique. Les résultats obtenus pourront aussi orienter la
définition de nouvelles lois de comportement homogene équivalent. La méme démarche

pourra étre mise en place pour définir des lois d’endommagement comme les modeles
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de types DFH qui prennent en compte I'anisotropie.

L’outil numérique développé pourra aussi étre utilisé a des fins d’étude plus fonda-
mentales pour comprendre, comment la taille des volumes, la distribution de défauts, le
type de sollicitation, etc., influencent l'effet de la vitesse de déformation sur la rupture.

I1 est aussi possible d’envisager de comparer les performances de différents matériaux
pour, a terme, optimiser la microstructure. Un second matériau, contenant des zones
nano-poreuses agglomérées, a d’ailleurs été brievement étudié avec la méme approche
de modélisation que le premier matériau qui contient principalement des micro-fissures.
Des approfondissements seront nécessaires pour modéliser ce type de matériau plus

complexe, en particulier pour représenter numériquement les zones nano-poreuses.
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Annexe A

Propriétés mécaniques de la Zircone

Stabilisée a I’Yttrium dense
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ANNEXE A. PROPRIETES MECANIQUES DE LA YSZ DENSE

Deux méthodes sont utilisées pour estimer les propriétés de la YSZ dense. Une pre-

miére approche consiste a travailler sur des cristaux uniques (« single cristal » SC) de

quelques centimetres. Les cristaux sont anisotropes [333], leur matrice de rigidité est

estimée via des mesures ultrasonores Impulse Excitation Technique (IET) [334] puis un

module élastique homogene est estimé via 'approche de Voight-Reuss-Hill (VRH) [335].

La seconde approche consiste a obtenir des échantillons par Hot Isostatic Pressing (HIP)

ou Frittage (F), ceux-ci n’étant pas complétement denses (porosité de 1 a5 %) une cor-

rection liée au niveau de porosité (CP) est effectuée grace a des lois analytiques pour

estimer le module du matériau parfaitement dense.

Ces deux approches ainsi que les différences de dopage conduisent a une certaine varia-

bilité des valeurs de la littérature ; elles sont regroupées dans le Tableau A.1.

Réf | Méthode Y,0;, Masse Module | Coef. de | Résistance
[% mol.] vol. d’Young | Poisson [MPa]
[kgm™] | [GPa [
[336] | SC-VRH 8,0 210 520 (T)
337] F-CP 7,5 221 0,30
[338] | SC-VRH 8,1 6011 233 0,31
1333] | SC-VRH 8,5 5960 200-250 0,32
[250] F-CP 6,5 220 0,32
339] Cp 8,0 250 0,31 214 (T)
[148] 8,0 5953
9] 3-4 6050 205 1000 (F)
[340] HIP-CP 3,0 220
[341] HIP-CP 6,5 6020 222
[342] | HIP IET 5,8 5850 219 300 (F)
[343] HIP 8,0 205 0,31
[67] 4,5 5800
[110] 8,0 6050 205 0,23-0,33 350 (T) -
2000 (C)

TABLEAU A.1 — Propriétés mécaniques de la zircone dense.
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ANNEXE B. ELASTICITE ET PROPAGATION D’ONDES

B.1 Constantes élastiques

Un comportement élastique se traduit par une relation entre déformations (€) et
contraintes (7). Dans le cas de 'hypothese des petites déformations (loi de Hooke),

pour un matériau isotrope en traction/compression uni-axiale :

¢ o1
11 — )
b B
1
€22 = €33 = —VfE )

ou E est le module d’Young et nu le coefficient de Poisson (v) :

011
E=
€11 B.2
e e (B:2)
€11 €11

Le module de cisaillement (G) correspond au rapport de la contrainte de cisaillement

sur la déformation de cisaillement dans une sollicitation de cisaillement pur :
o012 =G - €19. (B.3)
Le module d’élasticité isostatique (K) relie la contrainte a la déformation volumique :
s=K -e, (B.4)

ou s est la contrainte isostatique (aussi partie sphérique) du tenseur des contraintes et

e est le taux de déformation volumique :

011 + 092 + 033

3 ’ (B.5)

1
s = gtr(ﬁ) =

e = tr(e).

La partie déviatorique du tenseur des contraintes est définie telle que :

d=5—s- 1, (B.6)

ou ]:3 est la matrice identité d’ordre 3.

B.1.1 Cas des déformations planes

La déformation plane correspond a un état ou les déformations suivant us sont nulles

et ou les déformations suivant u; et us sont indépendantes de x3. Cette configuration
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B.2. CELERITE DES ONDES MECANIQUES

correspond a une plaque bloquée entre deux parois dans la direction uz qui interdit
toute déformation, ot a un milieu infini suivant us. Dans ce cas, lors d’une sollicitation

en traction/compression uniaxiale suivant u, on a :

1 — 011
1n=—,
E/
B o (5.7
€22 = £
ou E’ et v/ sont le module et le coefficient de Poisson apparents :
v
E' t V= B.8
11—z & VT (B.8)
Soit :
T v?) et v (B.9)
E=F- (1- et v= .
(1-v 14+

B.1.2 Relation entres les constantes élastiques

Dans le cas d’un matériau homogene isotrope linéaire, il est possible d’exprimer les
modules de compressibilité isostatique et de cisaillement en fonction du module d"Young

E et du coefficient de poisson v :

1 FB o L E
31—2 © T o1+

(B.10)

B.1.3 Liens avec les grandeurs thermodynamiques

Le module de compressibilité isostatique relie la variation de pression (P) a la varia-

tion de volume spécifique (V'), de sorte que :

dP dP
K—— _ B.11

ol p est la masse volumique avec (V = p~1).

B.2 C(Célérité des ondes mécaniques

La célérité des ondes soniques peut s’exprimer en fonction de K :
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ANNEXE B. ELASTICITE ET PROPAGATION D’ONDES

La vitesse des ondes de cisaillement s’exprime en fonction du module de cisaillement :

cre 8
P

La vitesse des ondes longitudinale est alors :

CrL =

' 4
Ca + g(J%

(+356)

1—v

(B.13)

1
2
)

o 1)

-2y +0) ) -

Dans le cas d'un état de contrainte uniaxiale, ce qui correspond a la propagation dans

une barre de longueur L largement supérieure a la section de diametre D (L/D > 100)

la célérité des ondes est :

E
Cuniax = -
\ p

- 228 -

(B.15)



Annexe C

Micrographies M EB

Contenu

C.1 Matériau 1

C.2 Matériau 2

C.3 Comparaison

- 229 -



ANNEXE C. MICROGRAPHIES MEB

C.1 DMatériau 1

“ ﬂ—/»w\_ /

7/5/2022 mag spot | pressure L ——10um—— |
23:59 AM GAD 0. 00 kv | 2 540 X 6 mm 100 Pa 50 0 pm MaLim Q450 ESEM FEG
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C.1. MATERIAU 1

7/5/2022 det HY mag X WD spot | pressure HFW
12:10 AM | GA 0 kv | 5080 x 7mm | 3 100 Pa pm i
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ANNEXE C. MICROGRAPHIES MEB

C.2 DMatériau 2

[ —

CarMaLim Q450 ESEM FEG

2L TR)

. e

r L e -
g A WD spot ressure HRW
X | 108 mm | 3.0 | 100 Pa | 25.0 ym MaLim Q450 ESEM FEG
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C.3. COMPARAISON

C.3 Comparaison

Matériau 1 Matériau 2

F1GURE C.1 — Micrographie de ’épaisseur (~ 600 pm) de revétements de matériaux 1
et 2.
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ANNEXE D. EFFET DU TRAITEMENT D’IMAGE SUR LA POROSITE

Une grande quantité de parametres interviennent dans I’étape de traitement d’image,
il est légitime de se demander dans quelle mesure ils ont un effet sur la microstructure
reconstruite et sur les propriétés mécaniques calculées. Par exemple, [344] s’intéressent
a l'effet de la segmentation d’image dans le cadre de simulations basées sur des recons-
tructions 3D a partir d’image. Ils proposent des méthodes de propagation d’incertitude
et d’estimation de l'effet de la segmentation sur les résultats. L’étude menée ici est bien
plus simple : plusieurs étapes et parametres du traitement d’images ont été sélectionnés
et une étude de variation par rapport a un cas de référence est menée sur le Matl-1 en

termes de taux de porosité et de propriété élastique.

D.1 Définition de la matrice d’essais

Les différents cas sont résumés dans le Tableau D.1. Sur le cas de référence (1) un
alignement est effectué, I'illumination est corrigée par égalisation des histogrammes
(EH), le seuil est obtenu avec la méthode d’entropie, le diamétre de 'ES utilisé pour
la séparation des pores et fissures est de 4 px et un parametre o = 2 est utilisé pour la

génération du maillage associé aux fissures.

Concernant les variations, dans le cas 2, c’est I’ensemble des porosités qui sont utili-
sées pour générer les surfaces des fissures. Dans le cas 3, un algorithme de simplification
du maillage (Clustering Decimation) des fissures est utilisé avec une valeur de 2. Dans
le cas 4, le parameétre de maillage est augmenté, ce qui autorise la création de triangles
plus grands. La limite entre pore et fissure est modifié pour le cas 5 et 6. Pour la
segmentation, la méthode des moments est utilisée dans le cas 7 et 'algorithme Weka
est utilisé pour le cas 8. Cette méthode ne fournit pas de seuil directement, il est cal-
culé a posteriori comme étant la valeur moyenne des porosités. Pour l'illumination, la
méthode de soustraction du fond (SB) est testée (cas 9), a noter que cela modifie le
niveau du seuil calculé avec la méthode d’entropie. Enfin, un dernier cas est réalisé sans

alignement des images.

Les propriétés des domaines discrets utilisés pour la discrétisation sont résumées
dans le Tableau D.2. La taille d’élément étant liée a la séparation entre pore et fissure
(parametre Dp), il n’est pas possible d’utiliser les mémes domaines discrets pour les
cas b et 6. Les simulations avec les parametres du cas 1 sont réalisées sur un deuxiéme
domaine discret (1bis) avec la méme taille d’élément pour identifier une éventuelle

variabilité liée a la génération du domaine.
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D.2. TAUX DE POROSITE

Cas | Align. | Hlum. Segmentation Dp | a | Autre
1 Oui EH Entropie (161) 4 ]2

2 Oui EH Entropie (161) 4 2] Al
3 Oui EH Entropie (161) 4 12| CD2
4 Oui EH Entropie (161) 4 13

5 Oui EH Entropie (161) 5 |2

6 Oui EH Entropie (161) 3 |2

7 Oui EH | Moments (168) | 4 | 2

8 Oui EH Weka (~170) 4 |2

9 Oui SB Entropie (155) 4 |2

10 | Non | EH Entropie (161) 4 |2

TABLEAU D.1 — Matrice d’essais pour I’étude de I'influence du traitement d’image.

Cas RDE NDE NB
1-4,7-10 | 1,27um | 84668 | 256 641
1bis 1,27pm | 88886 | 268864
) 1,55 pm | 46668 | 140569
6 0,99pm | 184583 | 561 627

TABLEAU D.2 — Domaine discret.

D.2 Taux de porosité

Les taux de porosité de chaque cas sont indiqués sur la Figure D.1. Cinq valeurs sont

calculées :

les taux de porosité numérique en termes d’élément et de lien.

Taux de porosité [%)]

les taux de porosité totale, des pores et des fissures a partir des images et

Totale  @Pore +
ATFissure xDE
6 | |+Bond +
+
+ + +
4% 2
+ A
+
N A
2 A A A [ ] [ ] °
é
® ® ®
®
O | | | | | | |
1 2 3 4 5 6 7 8 9

Cas

10

F1GURE D.1 — Taux de porosité en fonction des parametres du traitement d’images.
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ANNEXE D. EFFET DU TRAITEMENT D’IMAGE SUR LA POROSITE

Pour les cas 1 a 4 les taux de porosité des images est le méme, car il n'y a pas de
modification des parametres liés au traitement d’image. Pour les cas 5 et 6, le seuil est
le méme, donc le taux de porosité total est le méme que les cas 1-4. La modification
de la taille de I'ES entraine une modification de la répartition du taux de porosité
entre pore et fissure. Un ES plus grand (cas 5) diminue le nombre de taux de pore et
augmente celui de fissure, et inversement lorsque I'ES diminue (cas 6). L’augmentation
du seuil (7) entraine une augmentation du taux de porosité total, de méme lors de
I'utilisation de 'algorithme Weka. Les méthodes de seuillage par moment (7) et avec
Weka (8) donnent les mémes taux de pores, mais le taux de fissures avec Weka est
plus important. L’algorithme Weka semble mieux détecter les fissures. Le cas 9 ou la
correction de I'illumination est faite par soustraction du fond donne une porosité totale
plus importante méme si le seuil est plus faible (155 contre 161), ceci n’est pas anormal
puisque l'illumination générale des images est différente. Enfin, le fait de ne pas réaliser
d’alignement entraine une porosité totale légerement inférieure.

Le taux de porosité des domaines discret apres représentation des pores correspond
bien au taux de porosité des pores avec une légere diminution de l'ordre de 2 %. Le
nombre de liens qui intersectent une fissure par rapport au nombre de liens totaux est
utilisé pour exprimer une pseudo-porosité avec les liens. Dans le cas ou le squelette est
construit a partir de toutes les porosités (2), la surface de fissure est plus importante,
le nombre de liens est donc plus important (cependant ces liens peuvent se trouver sur
des pores, il aurait donc aussi été supprimé dans le cas 1).

Le fait de simplifier le maillage (3) entraine une diminution du nombre de liens inter-
sectant une fissure. Dans le cas 4 il y a une plus grande quantité de lien détecté, la
surface des fissures est donc plus importante, ce qui est en accord avec le fait d’avoir
utilisé un parametre de maillage plus important (a correspond a la taille maximale des
triangles).

Dans le cas 5 le taux de fissures est plus important, d’ot1 un taux de liens plus important,

c’est 'inverse pour le cas (6).
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ANNEXE E. COMPLEMENT SUR LA SEPARATION PORES/FISSURES

Une approche permettant de trouver automatiquement la taille limite entre différents
objets est présentée. Le principe est tout d’abord illustré et validé sur une microstructure

idéalisée 3D avant d’étre appliquée a une microstructure réelle en 3D.

E.1 Cas idéal 2D

Les propriétés de 'opération morphologique de fermeture sont mises a profit : tous
objets plus petits que P'Elément Structurant sont supprimés, tandis que les objets plus
gros gardent leurs dimensions initiales. De plus, la suppression d’objets a un effet sur le
taux de porosité total qui diminue. Ainsi, des opérations de fermetures avec des valeurs
croissantes d’ES sont effectuées et le taux de porosité total est calculé a chaque fois.
Une diminution du taux de porosité indique la suppression d’objets, il est donc possible
de connaitre la taille de ces objets qui correspond a la valeur de I’'ES au moment de la
diminution du taux de porosité.

Ceci est illustré en Figure E.1 sur une microstructure idéale (Figure E.1a) : elle est
composée de pores sphériques de diametre 25 px et de fissures d’épaisseur 5 px. Cer-
taines fissures intersectent des pores. L’évolution du taux de porosité pour des valeurs
croissante d’ES sphériques est tracé en (Figure E.1b).

Pour des ES inférieur a 5 px le taux de porosité est constant a 4 %, pour les valeurs
entre 5 et 25 px le taux de porosité est de 2 %, enfin il passe a 0 % lorsque la taille de ES
est supérieure a 25 px. Les deux changements de taux de porosité a 5 et 25 px corres-
pondent respectivement aux tailles des fissures et des pores. A partir de ce graphique
uniquement, il est possible d’établir une taille d’ES permettant de séparer les pores des

fissures : il faut prendre une valeur comprise entre 5 et 25 px de diametre.

= 8 |
= i i
g 6 :
5] ! i
[oh 1 1
g 4 :
/ AN
& : i
0 4:—K_L V
(a) Pores sphériques de diametre 25 0 20 40 60
px et fissures d’épaisseur de 5 px. Diametre de I'ES [px]

(b) Evolution du taux de porosité.

FIGURE E.1 — Exemple idéalisé.
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E.2. CAS REEL 2D

E.2 Cas réel 2D

La méme étude est effectuée sur une micrographie réelle (Figure E.2). Dans ce cas,
I’évolution du taux de porosité n’est plus constante par morceaux, mais il décroit de
maniere continue. Ceci vient du fait qu’il n’y a pas une unique taille de pore et taille
de fissure, mais une distribution de taille allant de 1 px a plusieurs dizaines de pixels.

I1 est tout de méme possible d’observer des changements de pentes entre deux parties
linéaires pour un diametre de 11 px. Le résultat de la séparation avec un ES de 11 px
est présenté en Figure E.3, il y a bien d’un co6té les pores et de 'autre les fissures. Cette
valeur, identifiée uniquement a partir de 1’évolution du taux de porosité, permet de

séparer efficacement les pores des fissures.

/ S
Xﬂ/ﬁ/\ .
N\ -

DO
-]

— e T -
.
s

~

—_
(S

}

-5
K
P
y 7 \
4 -
| N
Taux de porosité [%]
—_
o o o
T T

0 20 40 60
Diametre de I'ES [px]

(a) Microstructure réelle

(b) Evolution du taux de porosité

F1GURE E.2 — Exemple sur une micrographie réelle.

(a) Pores (b) Fissures

FicURE E.3 — Résultat de la procédure de classification avec Dp = 11 px.
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ANNEXE F. GENERALITES SUR LA METHODE DES ELEMENTS DISCRETS

F.1 Parametres microscopique

F.1.1 Elément discret

Les éléments discrets sont sphériques avec un rayon Rpg. Les rayons suivent une
dispersion uniforme de 25 % autour d’une valeur moyenne Rpg, les valeurs des rayons
varient entre Ry, et Rpax -

Ruin = Rpr x 1,125,

o (F.1)
Rmax = RDE X 0,975

La masse des éléments discrets est fixée avec une densité microscopique p,. Cette

densité est liée a la densité macroscopique p,, :

Pm = Pu X .fvv (F2)

ou f, est la fraction volumique de vide, qui correspond au rapport de la somme du

volume de chaque élément sur le volume total :

3

> %77 ( ZDE)

f’U - ‘/tot

(F.3)

Dans un arrangement 3D de sphéres aux rayons non uniformes, f, ~ 0,62.

© Beam H 2Rp

FIGURE F.1 — Parametres microscopiques

F.1.2 Poutre

Les liens entre les éléments sont modélisés par des poutres d’Euler-Bernoulli cylin-
driques. Leur longueur Lp est implicitement fixée par la distance entre les centres des
deux éléments reliés, cette longueur n’est donc pas la méme pour toutes les poutres. La

longueur moyenne des poutres peut s’approximer par :
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Le rayon des poutres Rp est uniforme, il est défini par rapport au rayon moyen de

tous les éléments Rpg avec un parametre « radius ratio » 7 :
RB =7 X RDE- (F5>

Les parametres mécaniques des poutres sont leur module élastique E, et leur co-
efficient de Poisson v,. Le coefficient de Poisson des poutres a trés peu d’effet sur le

comportement macroscopique, il est généralement fixé arbitrairement a 0,3.

La raideur d'une poutre cylindrique de longueur Lp, de rayon Rp et de module £,

en traction/compression est :

E 2
Ky — il (F.6)
Lp
Avec les équations (F.4) et (F.5) :
4 =2
KB = EE#RDET . (F7)

F.1.3 Nombre de coordination

Le nombre de coordinations C' correspond au nombre moyen de voisins par éléments.
Dans un arrangement 3D de spheres dont les rayons suivent une distribution uniforme,
le nombre moyen de contacts par sphere est de 6,2. Cette valeur est donc généralement
utilisée comme critere d’arrét pour la génération des domaines discrets : le domaine
est considéré comme compact lorsque le nombre moyen de contacts par élément vaut
Cgen = 6,2.

Plusieurs approches peuvent étre utilisées pour générer les liens entre les éléments,
par exemple une triangulation de Delaunay [279, 345]. Dans GranOQ, le réseau de liens
est généré en créant des liens entre chaque élément en contact, le nombre de coordi-
nations est alors proche de Ciiens = 6,2 [215]. 11 est possible de controler précisément
le nombre de coordinations en faisant varier artificiellement le rayon des spheres d'une

quantité e pour faire varier le nombre de contacts par sphere (Figure F.2).

LECLERC [346] proposent une relation entre ce parametre € et nombre de coordi-
nations C. Une étude sur l'effet de C' vis-a-vis de la fissuration montre que pour une
valeur inférieure a 6,2, la représentation de la fissuration n’est pas bonne. A partir de
6,2 la représentation devient meilleure. Enfin, les valeurs supérieures n’apportent pas
beaucoup d’améliorations, & part une plus grande régularité. Dans [347] c’est une valeur

de 7,5 qui est préconisé.

- 245 -



ANNEXE F. GENERALITES SUR LA METHODE DES ELEMENTS DISCRETS

(a) (b)

FIGURE F.2 — Effet du parametre e sur la création de lien : € = 0 (a) et € > 0 (b)
(extrait de [346]).

Dans le cas de disque en 2D avec une dispersion gaussienne des rayons C' est proche

de 4,5 [212]. Ajout d’une triangularisation de Delaunay pour combler les trous passage
a C =45 [348].

F.2 Contrainte équivalente de Rankine d’une poutre

Les poutres subissent des sollicitations mixtes de traction, flexion et torsion. Pour
utiliser un critére de rupture en contrainte, il est nécessaire de définir une contrainte
équivalente qui prend en compte ces trois modes. La contrainte équivalente de Rankine

est définie par :

1
or =3 <0Nmax + \/U?Vmax + 4731%) . (F.8)
Oxx (Txx(y) xTT(I)
— Yy 7 {
—> —
TN BN,
---------- . Op-====--- :;)J\"[Bz -- Y
> //—
(a) Traction (o) (b) Flexion suivant 2" (op) (c) Torsion ()

FIGURE F.3 — Trois modes de sollicitation des poutres d’Euler-Bernoulli.

O Nmaz €St somme des contraintes normale maximales :

ONmaz = 0T + OBmaz, (Fg)
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F.2. CONTRAINTE EQUIVALENTE DE RANKINE D'UNE POUTRE

F.2.1 Traction
La contrainte de traction o est :

OT:FN/S7

(F.10)
FN:KX (L—Lo),

avec K la raideur de la poutre, L la longueur courante et Ly la longueur a vide

F.2.2 Flexion

La contrainte normal due a la flexion oz au centre de la poutre évolue dans la section

circulaire suivant :
T

op(r) = — (Mp - 7) x 7 (F.11)

—
ou Mp est le moment de flexion et /g le moment quadratique lié a la section. Elle est

maximale sur les surfaces libres (en r = £R) :

— R
0Bmazx = |MB’ X 77
g F.12
m(2R)* (F.12)
I, = o

F.2.3 Torsion

La contrainte de cisaillement due & la torsion est :

r

T(T) :MTX IO.

(F.13)
avec M le moment de torsion et I le moment quadratique polaire égal a la somme de
Ig, et Ig,. 7(r) est maximal sur les surfaces libres, en » = R dans le cas d’une poutre

cylindrique.
Dans le cas d’une sollicitation en compression pure : or < 0 €t 0pmax = Tmax = 0),

donc onmax = 07 < 0 et o = 0. Ainsi, ce critére ne permet pas de rupture des Beams

en Compression pure.

- 247 -



ANNEXE F. GENERALITES SUR LA METHODE DES ELEMENTS DISCRETS

F.3 Schéma d’intégration numeérique

L’accélération de chaque élément a l'itération n + 1 est calculée en appliquant le
principe fondamentale de la dynamique avec la somme des forces ? qui s’appliquent
sur un élément de masse M. Les nouvelles vitesses et positions sont calculées grace a

I’algorithme d’intégration Verlet vitesse :

Qpy1 = Z ?n—l—l/My
Unt1 = Up + 0,0AHa, + any1), (F.14)
DPnil = Pn + Unp1 AL + cpan+1At2.

At est le pas de temps et ¢ un parametre d’amortissement.
L’intégration verlet vitesse sans amortissement correspond a ¢ = 0,5, une valeur supé-
rieure (typiquement 1,3) induit un amortissement visqueux qui permet de supprimer
des oscillations parasites.

Pour prendre en compte les rotations et les moments, la notion de quaternions est

utilisée, les équations correspondantes sont disponibles dans [349].

F.4 Discrétisation temporelle

L’utilisation d'un schéma d’intégration explicite impose d’utiliser un pas de temps
At inférieur au pas de temps critique At. afin garantir la stabilité du calcul (condition
CFL [350]). Ce pas de temps critique est défini par la plus haute fréquence du systéme
Emaz = 1/ At. [284].

La fréquence maximale peut étre évalué en considérant la fréquence de chaque sous-

systeme [351], ou la fréquence d’un systéme masse-ressort élémentaire s’exprime :

¢ = \/z (F.15)

ou m est la masse et k la raideur du systeme. Dans le cas d'une poutre, il y a une
raideur en traction et une raideur en flexion/torsion. Il peut aussi y avoir une raideur
de contact. &,,., correspond donc a la fréquence la plus élevée, obtenue avec la raideur
la plus grande :

M min

At, =

(F.16)

kmax

Dans toutes les simulations, le pas de temps est pris égal & 15 % du temps critique :

At = 0,15 x At,. (F.17)
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ANNEXE G. GEOMETRIE DANS L’ESPACE

G.1 Détection d’intersection

La reproduction de la microstructure des matériaux nécessite de détecter des inter-
sections entre les bonds du domaine discret (des segments) et les fissures (des triangles
en 3D ou des segments en 2D). Le module Python Geometry3D' permet de créer facile-
ment des objets géométriques pour déterminer ’existence et la position d’intersections.

Cependant, il est peu optimisé et n’est pas adapté a la construction de nombreux objets.

Une méthode plus rapide permettant uniquement de déterminer d’éventuelles inter-

sections est présentée.

G.1.1 Cas 2D : intersection entre 2 segments dans le plan

La notion de surface signé (SS) est employée. Pour un triangle de sommets (a,b,c),

dans le plan (Z,7), SS est défini par :
SS(a,b,c) = signe[((b—a) A (c—a)) - Z],
ou A désigne le produit vectoriel et - le produit scalaire.
Il existe une intersection entre deux segments [S1,S2] et [Ry, Rs] si :
— Condition 1 : SS(Sl,SQ,Rl) 7é SS(Sl,SQ,RQ),
— Condition 2 : SS(Rl,RQ,Sl) 7é SS(Rl,RQ,SQ).

Ceci est illustré en Figure G.1, dans le cas (a) seulement une des deux conditions est
respectée, il n’y a pas d’intersection, tandis que dans le cas (b) les deux conditions sont

respectées.

Ry
S
S S1
S5 =1 Ry
(a) C1 Faux, C2 Vraie (b) C1 Vraie, C2 Vraie

F1GURE G.1 — Détection d’intersection entre deux segments.

1. https://pypi.org/project/Geometry3D/
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G.1. DETECTION D’INTERSECTION

G.1.2 Cas 3D : intersection entre un segment et un triangle

dans ’espace

La notion de wvolume signé (SV) est employée. Pour un polyedres a 4 sommets

(a,b,c,d), SV est définie par :
SV (a,b,c,d) = signe[((b—a) A (¢ —a)) - (d— a)]

Il existe une intersection entre un segment [S7, Ss] et un triangle de sommets T,75,T3

si:
— Condition 1 : SV(Sl,Tl,TQ,Tg) 7é SV(SQ,Tl,TQ,Tg),
— Condition 2 : SV(Sl7SQ,T1,T2) = SV(Sl,SQ,TQ,Tg) = SV(Sl,SQ,Tg,Tl).

G.1.3 Optimisation de la recherche

La méthode de recherche brutale consiste a chercher pour chaque segment des in-
tersections avec tous les triangles Cette approche se révele extrémement peu efficace
lorsqu’il y a beaucoup de triangles a tester. Pour optimiser cette recherche, un algo-
rithme Linked Cell Method (LCM) [281] est utilisé, il permet d’effectuer la recherche
d’intersection qu’avec les voisines proches. La notion de proximité est implémentée en
subdivisant 1’espace avec une grille de cellules. Une premiere étape consiste a ranger
chaque segment et triangle dans la grille en fonction de sa position (position du centre
pour les segments et position du centre de gravité pour les triangles). Ensuite, pour
chaque segment, la recherche d’intersection ne se fait qu’avec les triangles se trouvant
dans la méme cellule ou les cellules adjacentes.

Dans l'exemple 2D de la Figure G.2, la recherche est d’abord effectuée entre le
segment (rouge) et les triangles de sa cellule (verte), ici uniquement le triangle marron.
Si aucune intersection n’est trouvée, la recherche est étendue aux triangles se trouvant
dans les cellules voisines (orange) car les extrémités des segments et triangles peuvent
"sortir" des cellules. Les triangles se trouvant plus loin (violet) ne sont pas considérés
car ils ne peuvent pas intersecter le segment.

Le choix de la taille de la grille est primordial. Plus la taille des cellules est petite,
moins il y aura de triangles dans chaque cellule. La détection sera donc plus rapide, car il
y aura moins de possibilités a tester. Cependant, cette taille ne doit pas étre trop petite
pour garantir que les segments ne peuvent pas intersecter les triangles se trouvant a
plus d’une cellule (hors de la zone orange). Ainsi, la taille des cellules est définie comme

étant égale a 150 % de la dimension maximale de I’ensemble des segments et triangles.
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Enfin, il est possible de paralléliser la recherche en lancant 1’algorithme sur des zones

différentes en méme temps.

FIGURE G.2 — llustration LCM 2D.

G.2 Voxels contenus dans un cylindre

Le calcul de I’épaisseur d’une fissure au niveau d’un lien nécessite de connaitre 1’en-
semble des voxels contenus dans le lien (qui est un cylindre).

Soit un cylindre d’extrémités C;(X1,Y7) et Cy(X5,Ys), de rayon R et de longueur L
(en bleu sur la Figure G.3). Uniquement les pixels se trouvant a proximité du cylindre
sont testés, le sous-domaine (vert) dans lequel est inclus le cylindre sont tous les points
P(X.Y) tels que Xpin < X < Xpax €t Yiin < Y < Yy, avec :

Xmin = min(X,X5) — R,
Xonae = max(X1,X5) + R,
Yinin = min(Y1,Ys) — R,
Yinae = max(Y1,Y2) + R.

La détermination de la présence d'un point P dans le cylindre s’effectue avec ’algo-

rithme suivant :

— Calcul des vecteur « et ¢ (en rouge) :

— Condition 1 : le produit scalaire de @ et ¢ appartient a l'intervalle [0,L], ou L =
___> .
||IC1Cs|| est la longueur du cylindre :

—
0<@-7<|CiC
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— Condition 2 : la distance d du point P a ’axe du cylindre est inférieure au rayon
R:

d=|[a—(a-0)0] <R

(Xmaa:aymaac)
Cl = (Xl 7}/1)

02 = (X27}/2)

F1GURE G.3 — Schéma 2D du cylindre et du sous-domaine 1’englobant.
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ANNEXE H. DIFFUSION NUMERIQUE

H.1 Fréquence de coupure d’un modele numérique

Les ondes mécaniques sont sujettes a subir une diffusion numérique due a la discré-
tisation spatiale inhérente a la résolution numérique. La diffusion numérique s’explique
par le fait que le domaine discrétisé agit comme un filtre passe bas pour les ondes mé-
caniques : les ondes de fréquence supérieures a une certaine fréquence de coupures f.
ne sont pas bien représentées par le modele. Cette fréquence de coupure s’exprime dans

le cas d'un domaine continu discrétisé par une longueur caractéristique h par [286] :

1 [E1
=25 (1)

Avec E le module élastique et p la masse volumique.

Dans le cas d'un domaine discret (ensemble de masses m liées par des ressorts de

raideur k), la fréquence de coupure peut s’exprimer par :

fa=—\— (H.2)

La condition fréquentielle f < f. peut se traduire en dimension d’espace en considé-
rant la discrétisation spatiale (h) et la longueur d’onde de la sollicitation (A). Pour une

sollicitation de fréquence f et donc de période 7 = 1/f, la longueur d’onde est :
A=Cxr, (H.3)

ou C = /E/p est la célérité de I'onde. La condition devient alors :

e
mh’
11 (H.4)
T
< A\ > mh.

1
f<foe =<
-
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H.2 Cas 1D

Afin d’étudier l'effet de cette diffusion numérique sur la propagation d’onde, un modele

discret 1D, schématisé en Figure H.1, est considéré.

\ X
2R

FIGURE H.1 — Modeéle 1D

Pour déterminer la fréquence de coupure avec I'équation (H.2), il faut calculer la
raideur K, des poutres. Dans le cas d’une propagation longitudinale, ie. suivant la

longueur des poutres, la raideur s’exprime suivant :

_ExS  EnRR?
Ly 2

K (H.5)

Lo = 2R est la longueur d'un lien et .S leur section, avec R, le ratio entre le rayon des
¢éléments et celui des liens.

La masse m d’un élément s’exprime :

4
m=§m§Xp (H.6)

1R, [3E
Fclongz — ﬂ.i X :p (H?)

En utilisant les valeurs du Tableau H.1, on obtient une fréquence de coupure de 233 kHz.

Alors (H.2) devient :

R [m| | E [GPa] | p [kgm™] | R,
0,005 1000 10000 0,6

TABLEAU H.1 — Parameétres du modele 1D

Dans un premier temps, des sollicitations periodiques sont imposées en vitesse sui-
vant des profils sinusoidaux sur ’élément le plus & gauche du domaine (en X = 0).
Dans chaque simulation, le pas de temps est identique et vaut 0,2 s, les parametres
d’amortissement du schéma d’intégration ont pour valeur 0,5 ce qui correspond a un
amortissement nul. Les résultats sont présentés en Figure H.2. Les courbes bleues corres-

pondent aux sollicitations imposées, la vitesse maximale est toujours de 1 ms~! suivant
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I'axe X et différentes fréquences sont utilisées, a savoir 5, 50, 200 et 250 kHz. La vitesse
de I'élément situé en X = 2m est mesurée (courbes oranges) et la décomposition des

signaux en séries de Fourier est calculée.

-y
g

Vitesse (m/s)

xxxxxxxxxxxxxxxxxx

tttttttttttttt

‘j i
= ORI ‘
£ s H ‘M‘ i \H‘ 1A Ll T | | Il Il
WL

Vitesse (

xxxxxx

2 250 300 50 100 D

(c) 200 kHz (d) 250 kHz

FiGURE H.2 — Sollicitations sinusoidales periodiques.

Dans les cas a 5 kHz (Figure H.2a), 'onde se propage parfaitement (profils de vitesse
identiques et méme FFT).
Dans les cas a 50kHz (Figure H.2b), le premier maximum est un peu plus faible et
cette atténuation augmente au cours de la propagation (elle est plus importante en
X = 10m).
Dans le cas & 200kHz (Figure H.2c) (inférieure a la fréquence de coupure) des effets
parasites commencent a apparaitre : la fréquence est bonne, mais le signal passe par
un régime transitoire ou la vitesse maximale augmente progressivement avant de se
stabiliser sur une valeur identique a ’entrée.
Enfin, pour le cas a 250kHz (Figure H.2d) (supérieur a la fréquence de coupure) le
signal est tres mal transmis, a la fois au niveau de la fréquence et de l'intensité. Sur la
FFT, on note bien la chute de I'amplitude pour les fréquences supérieures a F..
Les mémes simulations ont été effectuées en modifiant la vitesse maximale et le pas
de temps indépendamment. Les résultats sont identiques avec une vitesse maximale de

1000 ms~! ou un pas de temps de 0,02 s (10 fois plus faible). Comme attendu, I'effet
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de diffusion numérique n’est donc pas dépendant du pas de temps, mais il est aussi
indépendant de ’accélération.

Pour se rapprocher de sollicitations réelles, des pulses sinusoidaux sont maintenant
considérés : apres une période, la vitesse reste nulle. Des simulations sont réalisées pour
trois fréquences : 5, 50 et 250 kHz, correspondant respectivement a des durées de pulse
de 200, 20 et 4ps. Les résultats sont présentés en Figure H.3. Comme les signaux ne

sont pas périodique, la FFT ne fait pas apparaitre une fréquence unique, mais une
distribution de fréquences.

Vitesse

x=0.0m x=0.8m

x=1.6m

x=2.4m

x=3.2m

Vitesse (m/s)

0 100 200 300 400 500 600
Temps (pis)
FFT

0.8 1

0.6 1

0.4 4

0.2 4

0.0 4

. T . .
20 30 40 50
Frequence (kHz)

o
15

(a) 5kHz (7 = 200 ps)

Vitesse Vitesse

— x=00m x=08m  —— x=lém  —— x=24m  —— x=32m — x=00m x=08m  —— x=lém  —— x=24m —— x=32m

Vitesse (m/s)
I ———
—
>
>

)
=
>

N A Al AALasia
0 v I I o Vvvv’W\ PR

0 100 200 300 100 50 600 0

100 200 300 100 500

0

04

00
0 50 100 150 200 250 300 0 100
Frequence (kHz)

20 300 100 500
Frequence (kHz)

(b) 50kHz (7 = 20 ps) (c) 250kHz (7 = 4 ps)

Ficure H.3 — Sollicitations avec un pulse sinusoidale.

Dans le cas du pulse de 200 ps, a partir de 20 kHz 'amplitude est quasiment nulle et
bien en dessous de la fréquence de coupure, le pulse est parfaitement transmis.
Dans le cas du pulse de 20 ps, certaines composantes sont atténuées, ce qui modifie 1é-
gerement 'onde, des vibrations parasites apparaissent et l'intensité maximale diminue.

Dans le cas du pulse de 4ps, une grande partie du signal est filtré, il est fortement
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atténué et trés mal transmis.

Par ailleurs, en effectuant un bilan d’énergie (c¢f. Figure H.4), on montre que I’énergie
interne du systeme (énergie cinétique Ecinetique €t énergie élastique stockée dans les
poutres Epqstique) €st toujours égale a 1'énergie apportée au systeme par la sollicitation

(Echargement ), en effet la différence de ces deux quantités (Ey;¢s) reste nulle.

Edsz = (EC'inetique - EElastique) + Echm‘gement (H8)
Vitesse
1.25 A
x=0.0m x=0.8m x=1.6m x=2.4m x=3.2m
1.00 1
& 0.759
2
£
s 0.50
g
> 0254
N A VAP A I\ O
0.00 Vi T V o \ / -
—0.25 T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600
Temps (ps)
Energies
0.02 4 — Ec ~——— E_elast_beam ——— E_chargement — Edif
0.01 A
= 0.00 1
K
20
2 —0.01
—0.02
—0.03 A
0 100 200 300 400 500 600
Temps (ps)

FiGURE H.4 — Bilan d’energie sur le cas avec un pulse de 7 = 20 pis.

Sur la base de ces observations, nous pouvons postuler qu’il faut que la fréquence
soit au moins inférieure a 10F, pour ne pas avoir d’effet de diffusion numérique.
La modification du profil de I'onde lorsqu’elle a lieu est bien une diffusion et non un

amortissement ou une dissipation, dans le sens ou il n’y pas de perte d’énergie.
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H.3 Cas 2D

Un modele 2D de dimension 10m par 0,2m (Figure H.5) est maintenant considéré.
Les parametres microscopiques sont les mémes que ceux du cas 1D (¢f. Tableau H.1)

avec une variabilité de 4+/-12,5 % sur le rayon.

Ly =02m

LX:101’H

Fi1GUuRE H.5 — Modele 2D.

Une simulation de compression uniaxiale quasi-statique est effectuée suivant la di-
rection X pour déterminer les constantes élastiques macroscopiques équivalentes. Elles

sont résumées dans le Tableau H.2.

me Vay
356 | 0,215

TABLEAU H.2 — Parametres macroscopiques équivalent du modele 2D.

La sollicitation est appliquée sur le c6té gauche (X=0m). Que ce soit dans le cas
périodique Figure H.6 ou d'un pulse Figure H.7, elle ne se propage parfaitement que
pour des fréquences inférieures a 5 kHz.

Cependant, il est plus complexe d’identifier une fréquence de coupure bien nette. Plu-

sieurs facteurs sont a prendre en compte : la distribution des rayons, donc des raideurs,
mais aussi la sollicitation des poutres suivant plusieurs modes (longitudinal et trans-
verse). On remarque tout de méme que quasiment rien n’est transmis au-dessus de
150 kHz.

- 261 -



ANNEXE H. DIFFUSION NUMERIQUE
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FiGure H.6 — Sollicitations sinusoidales periodiques sur le modele 2D.
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FIGURE H.7 — Pulse sur le modele 2D.
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H.4. CONCLUSIONS

H.4 Conclusions

L’équation (H.7) permet de calculer tres précisément la fréquence de coupure associée
a un domaine 1D dans le cas de sollicitation longitudinale. Les fréquences supérieures
a cette fréquence de coupure ne sont pas du tout transmises. Aussi, pour que le signal
se propage sans étre altéré, il faut que sa fréquence soit au moins dix fois inférieure
a la fréquence de coupure. Cette affirmation est aussi vérifiée dans le cas 2D (et par
extension 3D) méme si 'identification d'une fréquence de coupure précise devient plus
complexe.
Ainsi pour un milieu et une sollicitation donnée, si la fréquence de la sollicitation est trop
importante, I'unique solution est de diminuer la taille des éléments pour augmenter la
fréquence de coupure (a priori la modification de la taille des éléments n’a pas d’effet sur
les parametres macroscopiques, les parametres microscopiques sont donc indépendants

de la taille des éléments).
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Modélisation du comportement de céramiques

projetées plasma sous choc par simulation E Nouvelle-
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discrete a 1’échelle de la microstructure

Résumé : Les revétements en céramique obtenus par projection plasma (APS) ont une microstructure
poreuse et micro-fissurée qui a un effet non négligeable sur les propriétés mécaniques lors d’impact de
micro-débris ou de choc laser. En effet, la microstructure permet d’atténuer les ondes de compression,
ce qui peut s’avérer utile pour réaliser des revétements de protection. Des lors, la caractérisation du
lien entre la microstructure et les propriétés sous des sollicitations dynamiques, est nécessaire pour
exploiter le potentiel de ces matériaux, mais la compréhension des mécanismes qui interviennent reste
encore limitée.

Cette these s’intéresse aux possibilités offertes par la méthode des éléments discrets (MED) pour
modéliser, a I’échelle de la microstructure, des matériaux hétérogeénes comme les céramiques projetées
plasma. Une stratégie de création de domaines numériques 3D représentant la microstructure est
proposée. Elle est fondée sur de I'analyse d’images volumiques obtenues par MEB-FIB : la porosité
est détectée puis traitée selon son échelle, afin d’étre reproduite numériquement. Des simulations
sont réalisées sur les modeles pour étudier I'effet de la microstructure sur la propagation d’ondes de
compression, obtenir des lois de comportement macroscopique et étudier I’endommagement induit.

Mots clés : Méthode des Eléments Discret, Microstructure, Comportement dynamique, Céra-
miques projetées plasma, Endommagement

Abstract : Ceramic coatings obtained by plasma spraying (APS) have a porous, micro-cracked
microstructure that has a significant effect on mechanical properties when subjected to micro-debris
impact or laser shock. The microstructure attenuates compression waves, which can be useful for
protective applications. Consequently, characterization of the microstructure-properties link, under
dynamic loading, is necessary to exploit the potential of these materials, but understanding of the
mechanisms involved is still limited.

This thesis focuses on the possibilities offered by the discrete element method (DEM) for modelling
heterogeneous materials such as plasma-sprayed ceramics at the microstructure scale. A strategy
for creating 3D numerical domains representing the microstructure is proposed. It is based on the
analysis of volume images obtained by FIB-SEM : porosity is detected and then processed according
to its scale, in order to be reproduced digitally. Simulations are carried out on the models to study
the effect of the microstructure on the propagation of compression waves, to obtain macroscopic
behavior laws and to study the induced damage.

Keywords : Discrete Element Method, Microstructure, Dynamic behavior, Plasma Sprayed
Ceramics, Damage
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