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Un matériau composite ?

— Définition
* Matériau hétérogene formé d'au moins deux constituants qui
occupent des phases différentes
» Organisation géométrique des constituants
* Propriétés du composite supérieures a celles des constituants

(1 (2]

Ciment + sable et gravier Béton + armature

Béton : Béton armé :
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Un matériau composite ?

— Définition
* Matériau hétérogene formé d'au moins deux constituants qui
occupent des phases différentes
» Organisation géométrique des constituants
* Propriétés du composite supérieures a celles des constituants

m 2

Ciment + sable et gravier Béton + armature

Béton : Béton armé :

— Composite renforcé par des fibres

» Fibres de carbone ou de verre (diamétre ~7 — 15 pm)
+ Dans une matrice polymere

» Fibres courtes / fibres longues g

. . , . . , . ’ .':',:’,":'.'l”l’m i 233
» Fibres UD / tissés 2D / aiguilletées / tissés 3D, ...

Tissus : fibres de carbone, de 3] Microstructure d’'un CFRP
kevlar et de verre

(4]
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Utilisation des matériaux composites

Secteurs concernés

* Nombreux secteurs : aéronautique, éolien, nautisme, sport ...
* Production : x3 entre 2010 et 2020 ; 190 kTonnes en 2050

Pale d’éoliennes
Coque de bateau

Prothése

Formule 1
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Utilisation des matériaux composites

a
S
T

Secteurs concernés

* Nombreux secteurs : aéronautique, éolien, nautisme, sport ...
* Production : x3 entre 2010 et 2020 ; 190 kTonnes en 2050

Evolution % matériau composite

# Augmentation continue pour la gamme Airbus

I
S
T

# Rupture technologique pour le B787

A380

Pourcentage de matériau composite
w
8

20p A340 gl
. Pale d’éoliennes 10- ﬁ VR, ... 'iﬁ
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Coque de bateau | _ Annees
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§ h . Alu allny Carbon Monolithic C'g’::r:?:::;"s:ic“ 6
Formule 1 Pipeline Prothese [6]

Répartition des matériau (A350)
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Les Composites a Matrice Céramique

— Deéveloppement des CMCs

+ Faible densité
» Tenue en température des céramiques

et

* Tolérance a 'endommagement des CMO
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Les Composites a Matrice Ceramique

Natures des CMCs

* Fibres C — Matrice C ou SiC ou UHTC
* Fibres SiC — Matrice SiC
» Fibres Oxyde — Matrice Oxyde

Application arriere-corps
» Durée de vie : quelques dizaines de milliers d’heures
» Température élevée (~800 °C)

» Atmospheére oxydante et humide

[11] ADMISSION COMPRESSION COMBUSTION ECHAPPEMENT

Entrée dair Chambres de combustion

Section froide

[14]

Disque de frein [12] 1]

Anneau de turbine Mélangeur
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Microstructure d’un composite Oxyde/Oxyde

Composite ONERA Porosité dans le matériau
* Nanoporosité favorise 'endommagement diffus

» Fissures de retrait
« Défaut localisés entre les plis : macropores et délaminages

» 12 plis empilés (~2,3 mm)
* Fibres: 50 % en volume
* Porosité : 25 % en volume (32% vol. dans la matrice)

Alumine Nanoporosité

Fissurations dues au retrait de frittage

Macropores

—

//i” \
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Procédé d’élaboration

Matieres premieres

+ Matrice : Poudre d’alumine (dg, ~ 200 nm)

* Fibres: Nextel™ 610 = Tissus 2D de fibres d’alumine

Imprégnation
de la préforme

Découpe des plis

Humidification et

empilement
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Séchage sous
bache plastique

Frittage partiel a

1200 °C
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Nouveaux déeveloppements & santé matiere

— Procédé « tow-preg »
* These Z. Borius (2021-2024)
* Imprégnation de meches en continu

-> Travall sur la composition de la suspension
—> Effet sur la microstructure des matériaux
» Perspectives : dépot automatisé des meches

(a) Désensimage
c
o Séchage

P O O (e)
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Bobine de fibres Q_o
(b) O O Bain d'imprégnation
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Nouveaux développements & santé matiere

— Procédé « tow-preg »
* These Z. Borius (2021-2024)
* Imprégnation de meches en continu

-> Travall sur la composition de la suspension
—> Effet sur la microstructure des matériaux
» Perspectives : dépot automatisé des meches

Désensimage
(a) d Séchage
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Tow-preg
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Bobine de fibres
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Comportement meécanique a temperature ambiante

300

Contrainte (MPa)
>
[l

100 -
50 - 7" Seuil d'endommagement
0 ' ' y T ; — J
0,00 o005 0,00 015 020 025 030 035
Déformation (%) [19]

— Chargement incréemental

+ Faible déformation permanente liée a 'endommagement
dans le matériau

+ Endommagement continu apres le seuil
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Comportement meécanique a temperature ambiante

300

s
’

Contrainte (MPa)
>
[l

100 - V4

50 - 7" Seuil d'endommagement

0.00 005 010 015 020 025
Déformation (%)

— Chargement incréemental

+ Faible déformation permanente liée a 'endommagement
dans le matériau

+ Endommagement continu apres le seuil

250

200 1

150 1

100 +

Contrainte (MPa)

50 1

0,00 0,05 0.10 0.15 0.20 025
Déformation (%)

— Chargement monotone
* Premiére partie linéaire jusqu’a 50 MPa

- Rupture de pente associée a une multi-
fissuration de la matrice

« Comportement quasi-linéaire au dela

RErUBLIQUE ONERA

FRANGAISE — e Caractérisation des composites Oxyde/Oxyde - GN-MEBA - 2&3 décembre 2024

Liberté
Egalité
pf:”m‘”‘ THE FRENCH AEROSPACE LAB

14



Endommagement des oxyde/oxyde

— Suivi par émission acoustique

» Croissance lente de I’énergie aprées le seuil : fissuration
de la matrice

» Croissance rapide de I'énergie en fin d’essai :
délaminages et ruptures de fibres

2501 100
&
7 200 80 2
= 2
= 1501 60 &
i=1 L
= )
= =
£ 1001 4o 2
| o
e
50 1 Log W

0 0

000 005 010 015 020 025
Déformation (%)
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Endommagement des oxyde/oxyde

— Suivi par émission acoustique —— — Observation de ’endommagement ——

» Croissance lente de I’énergie aprées le seuil : fissuration » Fissuration de la matrice en cours d’essai

de la matrice - Amorcage et propagation des fissures favorisés par les

macropores
+ Croissance rapide de I'énergie en fin d’essai :  Rupture : extractions de fibres et décohésions
délaminages et ruptures de fibres fibres/matrice

2501 100
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7 2001 80 2
=) =
2 150 60 &
Z 100 1 F40 E
o o Ty %
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50 1 r20 = - = ==
) 7 Qm w
) . e e sl R
T T T T T Cr A s 33 S eendy Tee/ .
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 - 2 i
Déformation (%) | =ooum— |
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Observation de 'endommagement lors d’essais interrompus

Traction interrompue 0°

350
300
/
= 250
T //
g— 200 ——Essais de traction
g monotone a rupture
£ ~—19-9220 MPa
© 150
‘é —24-3164 MPa
© 100 —19-1154 MPa
50 Seuil d'end nagement48+8 MPa - —18-133MPa
0
[20]
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40

Déformation longitudinale (%)

|* Mécanismes d’endommagement

Fissuration matricielle, perpendiculaires a la direction de sollicitation
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Observation de 'endommagement lors d’essais interrompus

Traction interrompue 0°

350
300
/
= 250
[ //
g— 200 ——Essais de traction
% monotone a rupture
— ==19-9 220 MP:
& 150 . ’
‘é —24-3164 MPa
© 100 ==19-1154 MPa
50 Seuil-d'end nagement48+8 MPa—~ ——18-133MPa
0
[20]
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40

Déformation longitudinale (%)

Mécanismes d’endommagement

» Propagation de fissures, a partir des macropores notamment
» Deéviation aux interfaces fibres/matrice
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Observation de 'endommagement lors d’essais interrompus

Traction interrompue 0°
350

w
o
o

L~

N
w1
o

—

——Essais de traction
monotone a rupture
~=19-9 220 MPa

N
o
o

150 Y,

——24-3164 MPa

Contrainte (MPa)

100

=——19-1154 MPa

50 Seuil d'end nagement48+8 MPa ——18-133MPa

[20]
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40

Déformation longitudinale (%)

— Mécanismes d’endommagement

» Fissures matricielles perpendiculaires a la direction de sollicitation,
» Fissures amorcées au niveau des macropores,

» Fissures déviées au contact des fibres.

+ Délaminages

rter ONERA
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Intérét des essais micromécaniques sous MEB

— Platine d’essais

» Imagerie de I'éprouvette sous chargement
-> Vérification des hypotheses
-> Chronologie des évenements

« Limite : VER non représenté

Mors adaptés au matériau

Eprouvette
Zone utile : 10 mm x 3 mm x
épaisseur < VER géomeétrique

- Fil
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film1.avi

Observation des fissures matricielles

Refermeture de fissures

» Fissuration en traction ~ 200 MPa—-> Détection de petites fissures
* Mise en évidence de la fissure par corrélation d'image
* Fermeture de la fissure apres décharge

4

Crack width:
300 nm 7%

Crack width:
80 nm
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FRANCASE — Caractérisation des composites Oxyde/Oxyde - GN-MEBA - 2&3 décembre 2024 21

it
Fraternité THE FRENCH AEROSPACE LAB



Couplage observation optique et MEB

Mesure de la déformation

+ Calcul des champs de déformation par corrélation d’images
* Moyenne des champs sur les plis extrémaux

El1l
0.002

Calcul de la
déformation
moyenne

0.001

NE o oyt
" - :a’.‘ ,."'""s"l\(‘-‘?u""
: YA v,

-0.001

2001 — Traction

Compression
-0.002

@

100

Contrainte (MPa)

v
S

0,00 0,05 0,10 0.15
Déformation (%)

Comportement de plis extrémaux

» Comportement linéaire élastique en compression
« Comportement élastique endommageable en traction
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Couplage observation optique et MEB

Mesure de la déformation

— Résumé de I'essai sous MEB

+ Calcul des champs de déformation par corrélation d’images » Observation de fissures autour des fibres

* Moyenne des champs sur les plis extrémaux

» Développement d’un réseau périodique de fissures

Ell
0.002

.

.r'w v\.‘ Quu) Calcul de la
S b ¥ i '~°,;,,\. .. deformation
BV 17 D) [t
i by T AL | T LT (LD | moyenne

+ Pas d’endommagement en compression

-0.00 o ’
00k 200{ — Traction
- Compression

-0.002

Contrainte (MPa)

50

0,00 0,05 0,10
Déformation (%)

Comportement de plis extrémaux

» Comportement linéaire élastique en compression

« Comportement élastique endommageable en traction 175 MPa

0.15

240 MPa 290 MPa
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Effet de la température sur le comportement

— Essais de traction en température ——
» Essais entre 23 et 1300 °C

» Faible effet de la température jusqu’a 1000 °C

« Comportement superplastique au dela de 1200 °C

Contrainte (MPa)

2504 —— 23°C
—— 700°C
2004 —— 800°C
— 900 °C
1504+ —— 1000 °C
100
50
0 Vitesse : 0,5 mm/min
0,00 005 010 015 020 025 030

Déformation (%)

[21]
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y --»"’_;
4

l']

4 lt‘n%l

- Faible niveau de contrainte
- Déformation & rupture trés élevée 807 (\
- Modification du faciés de rupture geo- -
=
s j
20 4
= 1200 °C
o —— 1300°C
0,0 2,5 5,0 1.5 10,0 12,5 15,0 . N
Déformation (%) Facies a 1200 et 1300 °C
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Caracterisation de la porosité matricielle

366 KX EHT
1Probe = 5.0nA e v amin
lp Harme = sy sy poin(0 7 Wigkh = 8432 ESAGHd= OV Laba Castming o 00

200nmag = 1356 KX EHT = 200 kv Signal A = ESB ONERA
H I Probe = 5.0nA WD= 3.3mm = =
A0S i Width = 3432 pm EsnGnd- 0¥ Labe Castaing

— Préparation et observation

» Polissage mécanique suivi d’'un polissage ionique

* Imagerie basse tension
Différents détecteurs:
BSE : segmentation facile mais porosité artificielle
InLens : plus riche mais semble plus juste
Traitement d’image pour segmenter
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Caracterisation de la porosité matricielle

366KX EHT
IProbe= 50nA
lo Hhamg = mise au poin(04 4 Wisih = 8432 un

200nmag = 1356 KX EHT = 200 kv Signal A = ESB ONERA
H I Probe = 5.0nA WD= 3.3mm = =
A0S i Width = 3432 pm EsnGnd- 0¥ Labe Castaing

— Préparation et observation

» Polissage mécanique suivi d’'un polissage ionique

* Imagerie basse tension
Différents détecteurs:
BSE : segmentation facile mais porosité artificielle
InLens : plus riche mais semble plus juste
Traitement d’image pour segmenter
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Effet du vieillissement sur le comportement

= _ mggm v T 7 1,0
— Vieillissement d’éprouvette 400] — Reéférence
T R —— Airsec /'/’/ *0,813
+ Eprouvettes vieillies 72h a 1000 °C 3 30 ([T 20% e vapeur deau £
« Essais de flexion 4 points < 063
«E 200 1 7 /,’ Loa g
» Variation de la rigidité et la contrainte a rupture dans la 1001 028
. . . Ve . e > ,z” =
dispersion des essais sur éprouvettes vierges e
P . y 2 . . (U e — - - - . 0.0
« Changement dans I'évolution de I'énergie acoustique - A O
sur les éprouvettes traitées sous vapeur d’eau

Observation du vieillissement

20% de porosité surfacique mesurée sur I'éprouvette
vierge
15% sur I'éprouvette vieillie 500h a 900 °C

Eprouvette vierge Eprouvette traitée 500h a 900 ° C
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Conclusions

— Matériau composite

» Matériau hétérogéene formé d'au moins deux constituants qui occupent des
phases différentes

» Propriétés du composite supérieures a celles des constituants

+ Intérét des CMC pour alléger les structures et augmenter les température
de fonctionnement

— Composites Oxyde/Oxyde

* Application thermostructurale envisagée a 700-800 °C

* Observation de I’évolution de la matrice (endommagement, frittage) pour
comprendre le comportement

» Caractérisation en conditions de plus en plus représentatives
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