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Introdu
tion
0.1 ContexteDans le 
adre du renouvellement du par
 nu
l�eaire fran�
ais, les di��erents investi-gateurs que sont le Commissariat �a l'Energie Atomique (CEA), Ele
tri
it�e De Fran
e(EDF), Areva ..., doivent s'atta
her �a d�evelopper les �li�eres du r�ea
teur du futur. Lenu
l�eaire reste une te
hnologie jeune, qui peut et doit en
ore progresser. Les e�ortsde re
her
he doivent être poursuivis sur les nouvelles g�en�erations de 
entrales, quidevront satisfaire �a des exigen
es toujours plus fortes en termes de sûret�e, d'impa
tsur l'environnement et de 
omp�etitivit�e.Le CEA doit �egalement s'ins
rire dans le plus long terme et s'atta
her �a �etudier lapossibilit�e de 
onstruire un r�ea
teur totalement "propre", 
'est-�a-dire ne produisantpratiquement ni a
tinides, ni produits de �ssion. En vue d'y parvenir, la fusion nu-
l�eaire apparait 
omme une solution tr�es s�eduisante mais l'�e
h�ean
e demeure en
oretr�es lointaine. A �e
h�ean
e plus rappro
h�ee, il est fondamental d'assurer la p�erennit�eet l'avenir de la �li�ere nu
l�eaire a
tuelle �a eau l�eg�ere. L'avenir semble tra
�e ave
 laG�en�eration III+ des r�ea
teurs �a eau l�eg�ere destin�ee �a rempla
er l'a
tuelle G�en�era-tion III mise en servi
e entre les ann�ees 70 et 90. Cette nouvelle g�en�eration dontl'EPR (European Pressurized water Rea
tor) fait partie devrait être mise en routevers 2010 environ. Au-del�a de 
ette date, les r�ea
teurs de G�en�eration IV, �a l'�etudeet qui pourraient être mis en servi
e vers les ann�ees 2030, trouvent tout leur int�erêt :3 r�ea
teurs �a neutrons thermiques (Very High Temperature Rea
tor, Super
riti
alWater rea
tor, Molten Salt Rea
tor) 3 r�ea
teurs �a neutrons rapides (Gas Fast Rea
-tor, Sodium Fast Rea
tor, Lead Fast Rea
tor).L'int�erêt renouvel�e, depuis la �n des ann�ees 1990, pour le 
on
ept de r�ea
teur �aneutrons rapides tient 
ertes au rôle que 
e dernier pourrait jouer pour la produ
tiond'�energie, mais surtout �a la r�e
exion sur les 
on
epts innovants 
on
ernant la trans-mutation des d�e
hets �a vie longue. Un autre attrait majeur du 
on
ept neutronsrapides propos�e r�eside dans le 
y
le ferm�e du 
ombustible permettant la r�eg�en�era-tion du plutonium et le re
y
lage de l'ensemble des a
tinides : l'�energie et le 
ux desneutrons produits y sont suÆsamment importants pour 
asser ou transmuter desnoyaux lourds ou des produits de �ssion, transformant ainsi les �el�ements radioa
tifs�a vie longue en �el�ements �a vie plus 
ourte, voire en �el�ements stables. �A la 
l�e : moinsde d�e
hets �a g�erer �a long terme...En Fran
e, les r�ea
teurs rapides au sodium (SFR) et au gaz (GFR) se sont impo-Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 1



Introdu
tions�es 
omme future te
hnologie des 
entrales nu
l�eaires de 4�eme g�en�eration. Dans laperspe
tive de la r�ealisation d'un d�emonstrateur en 2020 et d'une mise en produ
tionen 2030, le 
hoix entre l'un des deux 
on
epts doit être fait d'i
i 2012. La Fran
eposs�ede d'ores et d�ej�a un fort retour d'exp�erien
e dans le domaine des r�ea
teurs �aneutrons rapides au sodium (Ph�enix, Super Ph�enix), et si la question de la dur�ee devie des mat�eriaux est toujours d'a
tualit�e, les 
lasses des mat�eriaux envisag�es poursa 
onstru
tion ont �et�e d�ej�a abord�ees par le pass�e et demandent �a être pr�e
is�eesaujourd'hui et quali��ees pour une �eventuelle utilisation. En revan
he, au
un r�ea
-teur rapide refroidit au gaz n'a �et�e 
onstruit �a 
e jour et le 
ahier des 
harges tr�esambitieux des mat�eriaux de 
ur en terme de dose et surtout de temp�erature (1000ÆC-1600ÆC) 
onduit �a 
onsid�erer des solutions mat�eriaux en forte rupture ave
 le pass�e.Pour le gainage du 
ombustible en parti
ulier, les mat�eriaux 
�eramiques de type 
ar-bure semblent s'imposer, les m�etaux r�efra
taires �etant peu 
ompatibles d'un pointde vue neutronique ave
 le fon
tionnement sous 
ux rapide ou du moins apportantde fortes p�enalit�es et �egalement une r�edu
tion des temp�eratures de fon
tionnement.L'utilisation de mat�eriaux 
�eramique en tant que mat�eriaux de stru
ture soul�eveplusieurs verrous te
hnologiques en terme de design, de fabri
ation, de mise en uvre,surtout lorsque les 
onsid�erations de �abilit�e et de suret�e sont aussi essentielles quedans le domaine nu
l�eaire. Outre leur tenue en temp�erature, 
es 
�eramiques o�rentg�en�eralement un bon 
omportement m�e
anique (jusqu'�a tr�es haute temp�erature),ex
ept�e en termes de t�ena
it�e et de d�eformation. Le d�e� 
onsiste don
 �a 
ontour-ner le 
ara
t�ere fragile de 
es mat�eriaux notamment par une voie 
omposite. Les
omposites �a matri
e 
�eramique renfor
�es par des �bres longues (type SiCf/SiC) ap-paraissent 
omme 
andidats potentiels et sont a
tuellement la solution de r�ef�eren
epour le gainage du 
ombustible. Une autre solution est de s'ins
rire dans une l'ap-pro
he d'un 
omposite 
�eramique-m�etal (
ermet) pour allier les bonnes propri�et�esneutroniques et l'ex
ellent 
omportement thermom�e
anique de la 
�eramique 
arbureau 
ara
t�ere plus du
tile d'un m�etal, même r�efra
taire (la limitation neutronique estpond�er�e par la quantit�e de m�etal mise en uvre).C'est pr�e
is�ement dans 
e 
adre que le 
omposite Mo-TiC a �et�e �etudi�e. Les 
hoixde 
e 
ouple 
�eramique-m�etal s'est bas�e sur les avantages que pr�esente le TiC 
ommemat�eriau de stru
ture dans le 
ur des GFR (bonne 
ondu
tivit�e thermique, r�esistan
em�e
anique, transparen
e aux neutrons) et sur les potentialit�es du Mo, �a la limite del'a

eptation neutronique : 
e m�etal a en parti
ulier �et�e envisag�e 
omme 
omposantprin
ipal des liners des gaines 
ombustible en SiC/SiC des GFR (le rôle du liner estd'assurer l'�etan
h�eit�e de la gaine vis-�a-vis des produits de �ssion).0.2 Introdu
tion G�en�eraleCe travail s'ins
rit dans la r�eponse au besoin industriel de mâ�triser non seulementla des
ription des propri�et�es des mat�eriaux, mais aussi la d�etermination de leurspropri�et�es en lien dire
t ave
 leurs mi
rostru
tures.L'obje
tif de 
e travail est d'apporter une 
ontribution originale �a l'�etude du2 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



0.2. Introdu
tion G�en�erale
omportement m�e
anique d'un 
omposite 
�eramique-m�etal par une appro
he mul-ti�e
helles faisant le lien entre la mi
rostru
ture r�eelle et les propri�et�es m�e
aniquesma
ros
opiques. Un attrait additionnel est �egalement apport�e par la sp�e
i�
it�e du
omposite, une matri
e r�efra
taire pr�esentant un 
omportement plastique tr�es par-ti
ulier et un 
arbure totalement ind�eformable.Cela passe tout d'abord par l'utilisation de m�ethodes exp�erimentales de 
ara
t�e-risation. Une des
ription la plus �ne possible de la morphologie et du 
omportementdu mat�eriau est n�e
essaire a�n de quanti�er les h�et�erog�en�eit�es m�e
aniques apparais-sant en 
ours de solli
itation, et surtout de relier 
es h�et�erog�en�eit�es �a la morphologiede la mi
rostru
ture. Il semble assez naturel d'�etablir un lien entre la perte de 
er-taines propri�et�es ave
 la pr�esen
e de fortes h�et�erog�en�eit�es des 
hamps m�e
aniqueslo
aux.Au travers du 
hapitre bibliographique pr�esent�e en premi�ere partie de 
e m�e-moire, nous exposerons les 
on
epts inh�erents au traitement des h�et�erog�en�eit�es etdes a

ommodations des 
ontraintes g�en�er�ees et nous donnerons un aper�
u des prin-
ipales m�ethodes num�eriques utilis�ees pour mod�eliser m�e
aniquement 
es ph�eno-m�enes. Les prin
ipaux modes d'amor�
age et une liste non exhaustive d'appro
hesutilis�ees dans la simulation de l'endommagement de mat�eriaux h�et�erog�enes sont pro-pos�es.Le 
hapitre II pr�esente la 
ara
t�erisation des di��erents mat�eriaux �elabor�es, d'unepart, d'un point de vue mi
rostru
tural et, d'autre part, d'un point de vue m�e
a-nique. La premi�ere partie s'atta
he �a 
omprendre la mi
rostru
ture 
omplexe dumat�eriau 
omposite et les m�e
anismes mis en jeu lors de l'�elaboration. Puis, desessais m�e
aniques r�ealis�es dans le domaine de temp�erature [25 - 700 ÆC℄ visent �a
ara
t�eriser l'�evolution du 
omportement ave
 la temp�erature.�A l'�e
helle ma
ros
opique, les mesures de d�eformation en tra
tion permettentune �etude dire
te des propri�et�es m�e
aniques du mat�eriau. Parall�element, une 
a-ra
t�erisation mi
rostru
turale des �e
hantillons avant et apr�es leur d�eformation estindispensable �a l'identi�
ation et �a la 
ompr�ehension des m�e
anismes mis en �uvrelors de la d�eformation du mat�eriau.Ces te
hniques exp�erimentales ont �et�e mises en �uvre, dans le 
hapitre III, surle molybd�ene et le 
omposite a�n d'en 
ara
t�eriser le 
omportement thermiquementa
tiv�e. L'�etude a �et�e 
ompl�et�ee par des essais de sauts de vitesse et de temp�eraturedans le but d'identi�er l'�evolution du volume d'a
tivation V � et de l'�energie d'a
ti-vation �G0. Cette appro
he a permis d'identi�er la temp�erature de transition ainsique l'e�et signi�
atif du molybd�ene sur le 
omportement a
tiv�e thermiquement du
omposite.Sur la base des r�esultats des essais m�e
aniques et d'observations mi
rostru
tu-rales, un mod�ele de 
omportement mi
rom�e
anique est propos�e dans le 
hapitreIV. Les �equations 
onstitutives du mod�ele prennent en 
ompte les m�e
anismes deplasti
it�e et, notamment, la transition de 
omportement intervenant dans la gammeEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 3



Introdu
tionde temp�eratures �etudi�ee pour le molybd�ene et le 
omposite. L'�e
riture du mod�eleen grandes transformations et le s
h�ema d'int�egration num�erique y sont �egalementpr�esent�es.On expose dans le 
hapitre V une m�ethodologie de mod�elisation multi-�e
hellesbas�ee sur le 
al
ul de mi
rostru
tures �a l'�e
helle de l'agr�egat poly
ristallin. Les r�e-
entes avan
�ees du 
al
ul de mi
rostru
tures, li�ees �a l'augmentation des puissan
esde 
al
ul disponibles, permettent d'a

�eder aux distributions des 
hamps m�e
aniques�a l'�e
helle intragranulaire, jusque-l�a ina

essibles par les appro
hes utilisant les mo-d�eles �a 
hamps moyens.Ainsi, 
ette mod�elisation permet de faire le lien entre les hypoth�eses sur les mi-
rom�e
anismes et la r�eponse ma
ros
opique �a la solli
itation. On y utilise la ri
hessedes informations lo
ales en d�eformation et en 
ontrainte obtenues par le 
al
ul demi
rostru
tures pour en pr�edire l'endommagement de l'agr�egat, tout en se basantsur un 
rit�ere mi
rom�e
anique r�ealiste de l'amor�
age.

4 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC
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1. BibliographieLes 
omposites 
�eramique-m�etal �etudi�es i
i 
omportent une fra
tion volumiquede m�etal du
tile importante. Ils se distinguent don
 des 
omposites utilis�es pourles outils de 
oupe. Le MoTiC30% est un mat�eriau exploratoire et, �a notre 
onnais-san
e, les travaux sur les propri�et�es 
himiques, physiques et m�e
aniques sont quasi-inexistants. Notre obje
tif �etant de 
omprendre la mi
rostru
ture �ne et les propri�e-t�es m�e
aniques lo
ales du MoTiC ave
 l'aide de la mod�elisation, nous rappellonsdans 
e 
hapitre les m�e
anismes de plasti
it�e et les di��erentes appro
hes 
ristal-lines utilis�ees pour d�eterminer les h�et�erog�en�eit�es des 
hamps m�e
aniques lo
aux quipeuvent 
onduire �a l'endommagement.Le 
hapitre est divis�e en quatre parties :{ les h�et�erog�en�eit�es de mi
rostru
ture et les deux mod�eles de base qui permettentle 
al
ul des 
ontraintes internes asso
i�ees ;{ les m�e
anismes de la plasti
it�e ;{ les appro
hes 
ristallines utilis�ees pour 
omprendre et pr�evoir le 
omportementd'un mat�eriau et/ou d'un 
omposite ;{ les origines de l'endommagement et, tout parti
uli�erement, de 
eux li�es �a la lo-
alisation des 
hamps m�e
aniques lo
aux et les m�e
anismes physiques d'amor-�
age.
1.1 G�en�eralit�es sur les mat�eriaux h�et�erog�enesLa mise en forme d'un mat�eriau par pression hydrostatique �a 
haud, 
onduitg�en�eralement �a une mi
rostru
ture homog�ene �a l'�e
helle ma
ros
opique, mais o�udes 
ontraintes r�esiduelles dues �a l'�elaboration peuvent subsister. Sous 
hargementmonotone ou 
omplexe, les h�et�erog�en�eit�es de mi
rostru
ture 
onduisent �a la for-mation d'h�et�eorog�en�eit�es de 
hamps de 
ontraintes et de d�eformations �a l'�e
hellem�esos
opique.Il existe plusieurs types d'h�et�erog�en�eit�es mi
rostru
turales :{ Dans les m�etaux purs, les h�et�erog�en�eit�es proviennent de la morphologie desgrains et de leur orientation 
ristalline.{ Dans les alliages, les in
lusions et les pr�e
ipit�es vont ajouter des degr�es d'h�e-t�erog�en�eit�e.{ Dans les 
omposites, vont se rajouter les e�ets du 
omportement de 
ha
unedes phases.�A 
e niveau, le rôle des joints de grains dans les mat�eriaux purs et des interfa
esentre in
lusion/matri
e ou entre phases (grains) est important. Notons que la naturedes interfa
es peut �evoluer ave
 la temp�erature par di�usion des �el�ements des phaseset pr�esenter sous 
hargement une d�e
oh�esion et un glissement.Le 
omposite �etudi�e i
i, form�e d'un mat�eriau fragile TiC et d'une matri
e m�e-tallique 
ontenant des impuret�es, pr�esente tous les types d'h�et�erog�en�eit�es.6 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.1. G�en�eralit�es sur les mat�eriaux h�et�erog�enes1.1.1 Des
ription des h�et�erog�en�eit�esLes h�et�erog�en�eit�es de mi
rostru
ture provenant de la 
omposition 
himique dumat�eriau ou de 
elle de 
ha
une des phases, sont appel�ees les h�et�erog�en�eit�es "in-trins�eques". Les h�et�erog�en�eit�es li�ees aux pro
�ed�es d'�elaboration et de mise en forme,sont nomm�ees "extrins�eques".{ Les h�et�erog�en�eit�es dites "intrins�eques" sont en relation ave
 la 
omposition 
hi-mique du mat�eriau ou de ses phases. Elles peuvent r�esulter de transformationsde phases au 
ours des traitements thermo-m�e
aniques que subit le mat�eriauet sont 
onstitu�ees de pr�e
ipit�es, de disperso��des, de di��erents types de jointset d'interfa
es. Les m�e
anismes physiques de d�eformation plastique font in-tervenir les intera
tions de type dislo
ations-impuret�es (solutions solides) etdislo
ations-pr�e
ipit�es 
oh�erents ou in
oh�erents.{ Les h�et�erog�en�eit�es, dites "extrins�eques", r�esultent de l'�elaboration et de la miseen forme des mat�eriaux. En e�et, les di��erents pro
�ed�es peuvent modi�er, enpartie ou totalement, la mi
rostru
ture du mat�eriau d'origine : in
lusions r�e-siduelles d'�elaboration, re
ristallisation partielle, mi
ro�ssures dues �a des trai-tement thermo-m�e
aniques, porosit�es. Ces h�et�erog�en�eit�es sont �etudi�ees aux�e
helles mi
ro ou mesos
opiques.Eshelby [1℄ et Kr�oner [2℄ ont propos�e des mod�eles simples pour �evaluer les
ontraintes internes dans les grains ou les phases des mat�eriaux et Kr�oner a montr�el'importan
e d'avoir une bonne des
ription g�eom�etrique des interfa
es.1.1.2 Solution du probl�eme d'EshelbyConsid�erons une matri
e in�nie, �elastique isotrope (E, �) non 
harg�ee 
ontenantune in
lusion ellipso��dale dont les trois axes sont de dimensions a, b, et 
. L'in
lu-sion est �elastique isotrope, suppos�ee pour simpli�er de même nature (E, �) que lamatri
e. Supposons que l'in
lusion subisse une d�eformation libre ��"� qui entrâ�ne un
hangement de forme. L'origine de 
ette d�eformation n'a pas i
i �a être pr�e
is�ee. Ellepeut être d'origine plastique, thermique ou li�ee �a un 
hangement de phase. La �gure1.1 illustre le s
h�ema de l'insertion de l'in
lusion d�eform�ee dans la matri
e.Une fois repla
�ee dans la matri
e, l'in
lusion pr�esente une d�eformation ��"I et lamatri
e une d�eformation ��"M .Eshelby a propos�e le s
h�ema suivant pour 
al
uler les 
hamps de d�eformation etde 
ontrainte dans l'in
lusion :{ L'in
lusion d�eform�ee est soumise �a un 
hamp de d�eformation suppos�e �elastiquepour simpli�er :��"e = ���"� de fa�
on �a retrouver sa forme initiale.Pour 
ela on applique sur sa surfa
e des for
es : ~f = �� ����C : ��"�� :~n.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 7



1. Bibliographie

Figure 1.1 { S
h�ema pour la r�esolution du probl�eme d'Eshelby pour une in
lusionellipso��dale.{ L'in
lusion soumise �a 
es for
es est remise dans la matri
e. La d�eformation dela matri
e est don
 nulle : ��"M = 0.{ Les for
es f sont relâ
h�ees par l'appli
ation de for
es �~f , appliqu�ees �a l'inter-fa
e in
lusion-matri
e.{ Le 
hamp de d�epla
ement ~uI dû aux for
es �~f est 
al
ul�e par l'interm�ediairedu tenseur de Green.{ Le 
hamp de d�eformation ��"I est d�eduit du gradient du d�epla
ement.Au �nal, le 
hamp de d�eformation dans l'in
lusion est donn�e par : ��"I = ����S : ��"� o�u����S est un tenseur du quatri�eme ordre, homog�ene dans l'in
lusion et d�ependantdes rapports b=a et 
=a.{ Si le 
hamp de d�eformation est purement �elastique, le 
hamp de 
ontraintedans l'in
lusion se d�eduit de la loi de Hooke.{ Dans le 
as g�en�eral d'une d�eformation �elasto-plastique :���I = ����C : �� ����S � ����I� : ��"�� (1.1)La solution a �et�e �etendue au 
as d'une in
lusion dont les 
onstantes �elastiques����CI sont di��erentes de 
elle de la matri
e ����CM , l'ensemble �etant soumis �a un 
hampde d�eformation ou de 
ontrainte (E, �) uniforme �a l'in�ni.La solution s'applique �egalement au 
as d'un ensemble matri
e-in
lusion dont les
oeÆ
ients de dilatation sont di��erents, l'ensemble �etant soumis �a un 
hangement detemp�erature uniforme. Ce ph�enom�ene prend une grande importan
e lors des �etapesd'�elaboration des mat�eriaux, de mise en forme �a 
haud et de soudage.
8 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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1.2. M�e
anismes de plasti
it�e 
ristalline1.1.3 Th�eorie de Kr�oner, notion d'in
ompatibilit�e de d�efor-mationLa th�eorie de Kr�oner a mis en �eviden
e le rôle des interfa
es sur la formationde 
ontraintes r�esiduelles, 
es interfa
es (zones de d�esordre atomique �a l'�e
helle desdeux phases qu'elles limitent) sont suppos�ees sans �epaisseur.Kr�oner a propos�e une quanti�
ation de la notion d'in
ompatibilit�e de d�eforma-tion entre des grains s�epar�es par des interfa
es d�e�nies g�eom�etriquement par rapport�a l'orientation des grains.La d�eformation est 
ompatible si :rot ���"P� = 0 ou ��� = In
 (��"p) = ��0 (1.2)Le tenseur ��� mesure l'in
ompatibilit�e de d�eformation plastique de part et d'autre del'interfa
e.Pour une interfa
e plane s�eparant deux grains d'orientation di��erente et d�eform�esplastiquement de ��"PA et de ��"PB respe
tivement, la d�eformation plastique s'�e
rit :��"P = ��"PA +���"P ave
 ��"P = ��"PA + (��"PB � ��"PA)Y (x2) (1.3)o�u Y (x2) est la fon
tion d'Heaviside traduisant la dis
ontinuit�e de la d�eformationplastique au passage de l'interfa
e. Dans le 
as d'une interfa
e plane, l'op�erateur In
va d�eriver de la fon
tion d'Heaviside pour obtenir une distribution Æ0 .Le tenseur d'in
ompatibilit�e est diÆ
ile �a utiliser pour 
ara
t�eriser les poly
ris-taux. Aussi, pour d�eterminer les 
ontraintes internes dans un poly
ristal d�eform�eplastiquement, Kr�oner utilise la solution d'Eshelby. Pour une in
lusion sph�erique(g) d�eform�ee plastiquement de fa�
on uniforme (��"pg) dans une matri
e in�nie d�efor-m�ee plastiquement de fa�
on �egalement uniforme ��Ep, l'ensemble �etant soumis �a des
ontraintes ���p �a l'in�ni, le 
hamp de 
ontrainte dans l'in
lusion est donn�e par :���g = ���p + ��� ��Ep � ��"pg� ave
 � = � 2(7� �)15(1� �) (1.4)Les travaux d'Eshelby et de Kr�oner sont �a la base des mod�eles auto-
oh�erents.Avant de d�e
rire les mod�eles utilis�es pour d�e
rire les 
hamps m�e
aniques lo
auxdans les phases d'un mat�eriau, nous allons faire quelques rappels sur les m�e
anismesde plasti
it�e qui sont utilis�es dans 
es mod�eles.1.2 M�e
anismes de plasti
it�e 
ristallineLa d�eformation des mat�eriaux est 
lassiquement d�e
ompos�ee en deux 
ompo-santes : �elastique (r�eversible) et an�elastique.La 
omposante �elastique, due �a une distorsion r�eversible du r�eseau 
ristallin, estla premi�ere mise en jeu lors du 
hargement d'une stru
ture quel
onque.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 9



1. BibliographieLa des
ription de la 
omposante an�elastique de la d�eformation passe par la priseen 
ompte de deux prin
ipaux modes de d�eformation an�elastiques que sont le ma-
lage et le glissement plastique. Le ma
lage peut être �e
art�e, 
ar 
elui-
i est favoris�epar les grosses tailles de grain, par les vitesses de solli
itation �elev�ees et �a des bassestemp�eratures, trois 
onditions qui ne seront pas r�eunies pendant notre �etude.La d�eformation s'e�e
tue par mouvement des dislo
ations dans des plans 
ris-tallographiques denses, selon les dire
tions denses du r�eseau 
ristallin. Dans le 
asdes mat�eriaux de stru
ture 
ubique 
entr�e, les dire
tions de glissement sont identi-��ees 
omme �etant de la famille <111>. Ces dire
tions sont asso
i�ees �a des plans deglissement qui peuvent être de di��erentes natures :{ <111>f110g 12 syst�emes{ <111>f112g 12 syst�emes{ <111>f123g 24 syst�emesAlors que les deux premi�eres familles de glissement sont a
tives quelle que soitla temp�erature, les 24 derniers syst�emes ne sont 
onsid�er�es 
omme a
tifs qu'aux tr�eshautes temp�eratures (�a partir de Tfusion=2). Certains auteurs ont �egalement montr�eque leur "proximit�e" ave
 les plans de la famille pr�e
�edente (<111>f112g) ne rendpas leur a
tivation indispensable pour bien d�e
rire la plasti
it�e [3℄. Dans ses travaux,Fran
iosi �e
arte 
ompl�etement le glissement sur 
es syst�emes [4℄.Syst�emes de glissement et 
onditions d'�e
oulementLa loi de Pea
h et Koelher 
onstitue le point de d�epart des th�eories de la d�eforma-tion plastique. Elle d�e�nit la for
e agissant par unit�e de longueur sur une dislo
ationen fon
tion du ve
teur de Burgers ~b, du ve
teur unitaire donnant la dire
tion de laligne de dislo
ation ~̀, en pr�esen
e d'un 
hamp de 
ontrainte ma
ros
opique d�e�nipar ��� : ~F = ����:~b� ^ ~̀ (1.5)En exprimant 
ette relation suivant les trois 
omposantes d'un rep�ere, on dis-tingue le terme de 
isaillement, qui tend �a d�epla
er la dislo
ation dans le plan deglissement d�e�ni par ~b et ~̀, et le terme de 
ontrainte normale qui produit le m�e
a-nisme de "mont�ee" de la dislo
ation, perpendi
ulairement �a son ve
teur de Burgers.Le m�e
anisme de glissement est le plus 
ourant, il 
orrespond �a un mouvement
onservatif de la dislo
ation. La 
ission r�eduite � s sur un syst�eme s est donn�ee par :� s = ���:~ns:~ms (1.6)Ave
 ~n la normale au plan de glissement, ~m ve
teur unitaire 
olin�eaire �a ~b et ��� la
ontrainte ma
ros
opique appliqu�ee.L'�e
rouissage est li�e �a la nature des obsta
les au mouvement des dislo
ations.Dans un mono
ristal de m�etal pur, les obsta
les proviennent des intera
tions dis-lo
ations/ dislo
ations. Dans le 
as des solutions solides, les impuret�es 
onstituentdes obsta
les suppl�ementaires au glissement. Dans les poly
ristaux, il faut ajouter10 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.2. M�e
anismes de plasti
it�e 
ristallineles joints de grains ou interfa
es. Il y a glissement du syst�eme s si la loi de S
hmidest v�eri��ee, 
'est-�a-dire si la 
ission r�eduite sur 
e syst�eme est �egale �a une valeur
ritique : j� sj � � s
 = 0 (1.7)La 
ission 
ritique d�epend de la nature des obsta
les et peut d�ependre �a bassetemp�erature de la nature des syst�emes a
tifs. Les prin
ipaux obsta
les aux mouve-ments de dislo
ations sont d�e
rits 
i-apr�es.Fri
tion de r�eseau�A basse temp�erature, l'�energie de 
�ur le long d'une dislo
ation vis est minimalelorsque 
elle-
i est dans un puits de potentiel : les vall�ees de Peierls. Pour passerd'une vall�ee �a la suivante, la dislo
ation doit fran
hir une barri�ere de potentiel �Ep,�a laquelle 
orrespond une 
ission 
ritique �p qui traduit la r�esistan
e du r�eseau
ristallin au glissement des dislo
ations.Cette 
ontrainte �p est la 
ontrainte de Peierls-Nabarro, elle d�epend de la stru
-ture atomique du 
ristal et du type de liaison. �p est beau
oup plus �elev�ee dans les
ristaux 
ovalents et ioniques que dans les m�etaux. �A basse temp�erature, le passaged'une dislo
ation vis d'une vall�ee �a l'autre s'e�e
tue, par propagation d'une partiede la dislo
ation par formation d'un double d�e
ro
hement.�E
oulement plastiqueDans le 
as du glissement, la vitesse de d�eformation plastique est g�en�eralementreli�ee �a la densit�e de dislo
ations mobiles �m et �a leur vitesse de d�epla
ement v [5℄ :_
p = �mbv (1.8)Le d�epla
ement de la dislo
ation est un ph�enom�ene a
tiv�e thermiquement. L'a
-tivation thermique sera �etudi�ee en d�etail dans le 
hapitre 4.La limite d'�elasti
it�e ma
ros
opique (�y) est reli�ee �a la densit�e de dislo
ations parune relation ph�enom�enologique [6℄, pr�esent�ee par l'�equation 1.9, o�u interviennent lemodule de 
isaillement ma
ros
opique � et une 
onstante � :�y = ��bp� (1.9)Ce type d'appro
he a �et�e am�elior�e, d'une part, en introduisant une matri
ed'�e
rouissage dans l'expression de la 
ission 
ritique et, d'autre part, en expli
i-tant la loi d'�evolution des densit�es de dislo
ations, a�n de prendre en 
ompte lamultipli
ation et l'annihilation des dislo
ations pendant un 
hargement. Ces deuxpoints seront expli
it�es dans le paragraphe 1.3.3 sur les appro
hes 
ristallines.Dans les m�etaux de stru
ture Cubique Fa
es Centr�ees (CFC) et Cubique Centr�e(CC) �a haute temp�erature (T>0; 3Tf), l'�e
rouissage est de type "forêt" : une dislo
a-tion qui glisse dans son plan va devoir fran
hir les dislo
ations qui 
oupent 
e plan.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 11



1. BibliographieFran
iosi [4℄ a donn�e, pour des d�eformations sup�erieures �a 0,5 % dans les mat�eriauxCFC, un 
lassement des intera
tions entre dislo
ations. Il distingue di��erents typesd'intera
tion entre les dislo
ations suivant qu'elles appartiennent �a :{ une même famille 
'est l'auto-�e
rouissage (a0) ;{ des syst�emes 
oplanaires (a1) ;{ des paires de syst�emes �a ve
teur de Burgers perpendi
ulaires (a1) ;{ des paires de syst�emes formant des jon
tions glissiles (a2) ;{ des paires de syst�emes formant des verrous de Lomer-Cottrell (a3) ;ave
 a3>a2>a1>a0.Les rapports entre les termes d�ependent du mat�eriau et doivent être identi��es.Pour les stru
tures CC, les intera
tions sont plus 
omplexes et font en
ore l'objetde travaux. N�eanmoins Fran
iosi a propos�e une matri
e d'�e
rouissage 24 x 24 form�eede 8 termes : a0, a"0, a1, a'1, a"1, a2, a'2 et a"2. Ces termes sont mis sous formed'une matri
e dite d'intera
tion ou d'�e
rouissage et entrent dans l'expression de la
ission 
ritique : � s
 =qX asu�u (1.10)Les travaux bas�es sur la dynamique des dislo
ations ont fait faire de grands pro-gr�es �a la d�etermination de la matri
e d'�e
rouissage et ont remis en 
ause, pour detr�es faibles d�eformations, le 
lassement de Fran
iosi. Cependant, pour des d�eforma-tions sup�erieures �a 5 % ou pour des situations o�u une mi
rostru
ture de dislo
ationsdu type parois-
anaux (fatigue olygo
y
lique) se forme, le probl�eme reste ouvert.Les barri�eres de Lomer-Cottrell r�esultent de la formation d'une jon
tion sessileentre deux familles de dislo
ations. Ce sont don
 des barri�eres au glissement. Pourfran
hir 
es barri�eres, les dislo
ations quittent leur plan de glissement initial pourun autre plan 
ontenant la même dire
tion de glissement. C'est le glissement d�evi�e.Plusieurs syst�emes de glissement peuvent don
 avoir une dire
tion de glissement
ommune et des plans di��erents, 
e qui donne lieu �a l'apparition, �a la surfa
e desgrains d�eform�es, de lignes de glissement sinueuses [7℄.�Evolution des densit�es de dislo
ations : multipli
ation et annihilationL'augmentation progressive de la 
ontrainte appliqu�ee 
onduit souvent �a la for-mation d'une stru
ture de dislo
ations. La multipli
ation des dislo
ations se faitnaturellement par le m�e
anisme de Frank-Read [8℄, d'abord �a partir des bou
les an-
r�ees sur des dislo
ations mais aussi sur des obsta
les du type impuret�es. Les sour
esde Frank-Read, pr�esent�ees sur la �gure 1.2, sont des m�e
anismes eÆ
a
es de multi-pli
ation des dislo
ations.Sous l'e�et de la 
ission � qui s'exer
e sur le plan de glissement, la dislo
ationan
r�ee en deux points A et B distants de L, se 
ourbe de telle mani�ere qu'un �el�ementd'ar
 ds soit en �equilibre sous l'a
tion 
ombin�ee de la for
e F? = �b et de la tensionde ligne T = 12�b2. � �etant l'angle sous lequel on voit le segment ds depuis le
entre de 
ourbure, l'�equilibre des for
es s'�e
rit F?ds = 2Tsin � �2� � T�. Lorsque �12 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.2. M�e
anismes de plasti
it�e 
ristalline

Figure 1.2 { Multipli
ation des dislo
ations selon le m�e
anisme de Frank-Read.augmente, R diminue jusqu'�a atteindre L=2, la 
ontrainte 
ritique d'a
tivation dessour
es s'�e
rit alors : �FR = �bL (1.11)Si la 
ission appliqu�ee 
ontinue �a 
rô�tre, l'�equilibre devient instable, l'ar
 tourneautour des points A et B distants de L et la re
ombinaison des portions de signesoppos�es en regard �eje
te une bou
le qui se propage par glissement et re
r�ee un nou-veau segment AB qui d�emarre un nouveau 
y
le.Lorsque la dire
tion de 
hargement est invers�ee, les sour
es de Frank-Read pro-duisent des dislo
ations de signes inverses. Ces dislo
ations interagissent ave
 lesdislo
ations de signes oppos�es, pour 
r�eer des dipôles plus ou moins stables pendantle 
hargement, leur stabilit�e d�ependant du niveau de 
hargement.Me
king et Ko
ks [9℄, puis Estrin et Me
king [10℄ ont propos�e une loi d'�evo-lution des densit�es de dislo
ations qui prend en 
ompte des termes de 
r�eation etd'annhilation et/ou de restauration dynamique :_�s = 1b 24qPu6=s �uK � g
�s35 �� _
s�� (1.12)o�u K est un param�etre du mat�eriau et g
 la distan
e moyenne d'annihilation. Cesdeux termes d�ependent de la temp�erature [11℄.Remarque : Lorsque l'�e
rouissage est trop important, le r�eseau de Frank-Readest quasi �g�e. Pour r�etablir la du
tilit�e, il faut d�ebloquer les dislo
ations par unre
uit. Lors du re
uit, les atomes et les la
unes di�usent au sein du mat�eriau 
e quiimplique une a
tivation thermique forte. C'est au 
ours de l'op�eration de re
uit queles dislo
ations voisines de signes oppos�ees, 
omme 
elles formant des dipôles, vonts'annihiler tandis que les dislo
ations de même signe vont se pla
er les unes pr�es desautres, a�n de minimiser leur �energie d'intera
tion. La mont�ee, rendue possible parla migration de la
unes jusqu'au 
�ur des dislo
ations, les am�ene �a �egale distan
eles unes des autres, formant des parois de dislo
ations qui introduisent une d�esorien-tation et qui partagent les grains en sous-grains : 
'est la polygonisation.
Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 13



1. BibliographieContournement, 
isaillement des pr�e
ipit�esSi l'on �e
rit l'�equilibre d'un ar
 de dislo
ation 
ourb�e entre deux obsta
les, onvoit apprâ�tre un terme li�e �a la tension de ligne T des deux bran
hes de la dislo
ation,qui est donn�ee par l'�e
riture du 
hamp de 
ontrainte autour de la dislo
ation, et lafor
e dans la dire
tion de glissement, soit pour une longueur de glissement :T � 0; 5�b2 (1.13)F = �bL (1.14)on obtient don
 : 
os (�=2) = �L�b (1.15)Pour des obsta
les pon
tuels in�niment r�esistants, la dislo
ation ne peut fran
hir
es obsta
les que lorsque �=0, selon le m�e
anisme de 
ontournement d�e
rit parOrowan (�gure 1.3).
Figure 1.3 { Contournement de pr�e
ipit�es par une dislo
ation et abandon de bou
les.On en d�eduit une �evaluation de la 
ission 
ritique sur le syst�eme de glissement
onsid�er�e pour obtenir une d�eformation plastique :�
 = �bL (1.16)Cette expression d�e�nit la 
ontrainte minimale �a appliquer sur le mat�eriau pourqu'il plasti�e. On va la retrouver quel que soit le sens de la solli
itation appliqu�ee :il s'agit d'une "
ontrainte de fri
tion".Dans le 
as d'un dur
issement par pr�e
ipit�es, l'introdu
tion de la fra
tion volu-mique de pr�e
ipit�es f et de leur rayon moyen r 
onduit �a :�
 = �bf 1=2r (1.17)Le 
ontournement est don
 d'autant plus fa
ile que le rayon des pr�e
ipit�es estgrand.Les petits pr�e
ipit�es sont 
isaill�es, l'�e
happement de la dislo
ation se produisantpour un angle �m non nul. Dans 
e 
as, la 
ontrainte �a appliquer sur la dislo
ation14 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.3. Pr�esentation des mod�elespour qu'elle fran
hisse l'obsta
le augmente ave
 le rayon de la parti
ule.En r�esum�e, l'augmentation de r�esistan
e produite par les pr�e
ipit�es est 
rois-sante pour les faibles rayons, d�e
roissante pour les grands. Ce s
h�ema est bien sûrfortement simpli��e 
ar les intera
tions dislo
ations-pr�e
ipit�es 
omportent d'autresparam�etres, parmi lesquels il faut 
iter l'existen
e de 
ontraintes de 
oh�eren
e lorsquepr�e
ipit�es et matri
e ont des mailles de dimension ou de stru
ture di��erentes, le dur-
issement li�e �a la di��eren
e de 
onstantes �elastiques, les e�ets de l'�energie de d�efautd'empilement qui se d�eveloppe dans un pr�e
ipit�e au passage d'une dislo
ation...1.3 Pr�esentation des mod�elesLe probl�eme 
ommun aux appro
hes 
ristallines, qu'elles fassent appel aux m�e-thodes auto-
oh�erentes ou �a la M�ethode des �El�ements Finis, est 
elui de la d�e�nitiondu Volume �El�ementaire Repr�esentatif (VER). Avant de donner un rapide �e
lairagesur les appro
hes 
ristallines, il est n�e
essaire de dis
uter du Volume �El�ementaireRepr�esentatif qui 
orrespond aux agr�egats, et des 
onditions aux limites impos�ees �a
es agr�egats.1.3.1 Notion de volume �el�ementaire repr�esentatifLe Volume �El�ementaire Repr�esentatif (VER), essentiel aux appro
hes mi
ro-ma
ro repr�esente le volume ma
ros
opique 
omprenant un ensemble de phases et/oude grains dont les orientations 
ristallines doivent d�e
rire la texture globale. �A 
haquephase, on attribue des lois de 
omportement et d'�e
rouissage souvent fon
tion de pa-ram�etres qui sont identi��es par des essais ma
ros
opiques. Le VER doit, apr�es unessai m�e
anique di��erent de 
eux utilis�es pour l'identi�
ation, reproduire le 
om-portement global, la texture de d�eformation et, si possible, être en a

ord ave
 des
hamps de d�eformations mesur�es en surfa
e. Dans tous les 
as, les nombres de grainset d'orientations doivent être suÆsants pour rendre 
orre
tement 
ompte de la tex-ture.Dans le 
as de 
al
uls par �el�ements �nis, plusieurs te
hniques sont envisag�ees.Il est possible de d�e�nir des agr�egats 3D 
omportant des grains g�en�er�es al�eatoi-rement ainsi que leurs orientations. La m�ethode utilis�ee est 
elle des poly�edres deVorono�� qui reproduisent le ph�enom�ene de 
ristallisation (germination-
roissan
e)s'e�e
tuant �a partir d'un germe et s'�etendent de mani�ere isotrope selon une vitessed�e�nie par la physique de di�usion. Le seul obsta
le d�e�nitif �a la 
roissan
e d'ungrain est sa ren
ontre ave
 un autre grain en 
ours de formation, 
e qui forme uneinterfa
e : le joint de grains. Ce pro
essus permet de faire 
rô�tre des volumes en 3Ddont les interfa
es (les joints de grains) sont planes. Cette te
hnique propos�ee parGilbert [12℄, d'abord utilis�ee par Canova [13℄, a �et�e �etendue et adapt�ee aux g�en�era-tions de mi
rostru
tures 3D [14℄, tout en y apportant une meilleure mâ�trise de lamorphologie des grains g�en�er�es.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 15



1. BibliographiePour 
ertaines �etudes th�eoriques, le mat�eriau est repr�esent�e par un agen
ementp�eriodique de 
ellules qui ont toutes le même 
omportement (homog�en�eisation p�e-riodique). Les grains sont dis
r�etis�es et repr�esent�es sous forme d'�el�ements ou d'as-semblages r�eguliers d'�el�ements de formes 
arr�ees ou hexagonales, extrud�ees en 3D[15℄[16℄. La 
ellule �el�ementaire peut 
ontenir une ou plusieurs in
lusions. Elle estreproduite dans toutes les dire
tions de l'espa
e pour re
onstruire le mat�eriau. Si
ette p�eriodi
it�e simpli�e les 
al
uls e�e
tu�es, les 
onditions limites doivent aussitenir 
ompte de 
ette p�eriodi
it�e. Cette m�ethode reste tr�es restri
tive dans la des-
ription de la mi
rostru
ture. Cette te
hnique est assez r�e
ente puisque les premierstravaux utilisant 
es m�ethodes en 3D sur des volumes signi�
atifs ave
 prise en
ompte de la plasti
it�e 
ristalline ont moins d'une d�e
ennie [17℄. Il n'en reste pasmoins que 
ette m�ethode ne rend pas 
ompte de la morphologie r�eelle des grains, nides orientations entre grains voisins ni, par 
ons�equent, de l'orientation des jointsde grains.La m�ethode des �el�ements �nis s'est enri
hie de l'apport des d�eveloppements r�e-
ents de l'imagerie pour la prise en 
ompte de la mi
rostru
ture r�eelle, notammentdans les 
omposites. Par di��eren
e de 
ontraste d'absorption aux rayons X, la mi-
rostru
ture r�eelle de 
haque phase peut être re
onstruite en 3D et maill�ee. �A titred'exemple, les travaux de th�ese de Kanit [18℄ ont propos�e 
ette m�ethode pour fairele lien entre la mi
rostru
ture biphas�ee d'une 
r�eme gla
�ee et ses 
ara
t�eristiquesm�e
aniques et thermiques, en insistant sur la dis
r�etisation et les tailles de volumesrepr�esent�es. Ainsi, de nombreux mat�eriaux font l'objet de travaux similaires 
ar
ette m�ethode est devenue, sinon 
ourante, au moins plus a

essible. N�eanmoins,l'orientation des grains n'est pas 
onsid�er�ee dans 
e type de repr�esentation.D'autres m�ethodes 
onsistent �a 
ontruire un agr�egat 3D par polissages su

es-sifs et analyses simultan�ees de l'orientation par Ele
tron Ba
k S
atter Di�ra
tion(EBSD). Cette m�ethode a l'avantage de tenir 
ompte de la texture lo
ale, de la mor-phologie et des intera
tions entre grains, mais ne s'applique qu'�a des mat�eriaux �agros grains. C'est pourquoi l'utilisation d'un mi
ros
ope 
ouplant une 
am�era EBSDet un Fo
ussed Ion Beam (FIB) se d�eveloppe, 
ar elle permet par mi
ro-usinages su
-
essifs de re
onstruire un agr�egat 3D de mat�eriaux �a petits grains. Cette te
hniquereste en
ore assez rarement utilis�ee et ne permet pas de d�e
rire les joints de grains.La taille de l'agr�egat 3D ou du VER est parfois trop importante et 
onduit �a desdur�ees de 
al
ul prohibitives. Il est don
 parfois diÆ
ile de 
on
ilier repr�esentativit�eet dur�ee de 
al
ul.Conditions aux limites :La m�ethode la plus 
ourante est d'appliquer �a l'agr�egat 3D les 
onditions de
hargement de la stru
ture. Si la taille de l'agr�egat 3D est faible, il est pr�ef�erabled'utiliser la m�ethode dite du "Sub Modelling" qui 
onsiste �a appliquer �a l'agr�egatles 
onditions qui seraient les siennes dans la stru
ture. D'autres m�ethodes sonta
tuellement en 
ours de d�eveloppement, 
omme la m�ethode Arlequin qui mod�elisela stru
ture et vient appliquer un "pat
h" l�a ou le mat�eriau risque de s'endommager16 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.3. Pr�esentation des mod�eles[19℄.Dans le 
as des agr�egats 2D extrud�es, la meilleure m�ethode 
onsiste �a apppliquerdes 
onditions aux limites h�et�erog�enes, d�etermin�ees par des mesures de d�epla
ement�a l'�e
helle de la mi
rostru
ture (m�ethode de 
orr�elation d'images). Ces m�ethodessont extrêmements lourdes et 
oûteuses en dur�ees de 
al
ul.Les mod�elisations pr�esent�ees dans les deux paragraphes qui suivent font appel �ala m�e
anique des milieux 
ontinus, elles sont multi-�e
helle (ma
ro-m�eso) et peuventêtre multi-physiques.1.3.2 Mod�eles auto
oh�erentsLe s
h�ema in
lusion-matri
e a donn�e naissan
e aux mod�eles auto
h�erents. Ceux-
i d�e
rivent bien la r�eponse ma
ros
opique des mat�eriaux soumis �a des 
hargements
omplexes. En revan
he, les 
hamps m�e
aniques 
al
ul�es sont des 
hamps homog�enesmoyens par phase. La prise en 
ompte des intera
tions entre phases voisines �a traversles interfa
es r�eelles est, �a l'heure a
tuelle, impossible.Ces mod�eles sont tr�es utilis�es pour d�e
rire le 
omportement ma
ros
opique et les
hamps m�e
aniques moyens au sein des phases dans les 
omposites. De nombreuxmod�eles ont �et�e propos�es en �elasto-plasti
it�e et en vis
o-plasti
it�e. Seul le mod�eled'origine de Berveiller-Zaoui (BZ) est d�e
rit su

in
tement i
i, a�n de rappeler lesdi��erentes �etapes du s
h�ema auto
oh�erent. Ce mod�ele ne d�e
rit que les 
ompositespr�esentant une �elasti
it�e isotrope et soumis �a un 
hargement monotone.Soit un mat�eriau, form�e de grains pr�esentant 
ha
un un 
omportement lo
al
onnu. Pour d�eterminer le 
omportement ma
ros
opique de 
e mat�eriau, on supposeque 
elui-
i est un mat�eriau homog�ene dit "�equivalent" (MHE) qui a les mêmespropri�et�es que le mat�eriau r�eel.Le 
omportement du MHE s'appuie sur des lois d'intera
tions entre les MHE (de
omportement in
onnu) et 
ha
un des grains repr�esentant une famille d'orientation.Plusieurs lois d'intera
tion ont �et�e propos�ees (Cailletaud-Pilvin, Molinari, Leh-benson). La plus simple est 
elle du mod�ele BZ :���g = ��� + L� � ��EP � ��"pg� (1.18)ave
 :{ L� = � 1� = 1 + 3�jEP jJ2(�){ le 
hamp de 
ontrainte ma
ros
opique (���) ;{ le 
hamp de d�eformation ( ��Ep) ;{ le 
hamp de 
ontrainte dans la phase g repr�esent�ee par une in
lusion (���g) ;{ le 
hamp de d�eformation dans la phase g (��"pg).On suppose, dans 
ette �etape, que la loi de 
omportement de la phase (grain)est 
onnue : ���g = ��lg : ��"g (1.19)Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 17



1. BibliographieLa se
onde �etape est 
elle de l'homog�en�eisation sur les d�eformations : le tauxde d�eformation plastique du MHE est obtenu par une moyenne sur les taux ded�eformation des in
lusions, o�u fg est la fra
tion volumique des di��erentes phases.La derni�ere �etape est 
elle de la lo
alisation. On suppose que la loi de 
ompor-tement du MHE est de la forme :{ � = L : EL est le tenseur re
her
h�e et il se d�eduit d'un tenseur dit de lo
alisation A.{ E = L : � = h"i = hl : �i = hLAi�{ Comme hAi = 1, on en d�eduit la loi de 
omportement donn�ee par L.Ces mod�eles sont utilis�es aussi bien pour d�e
rire les in
ompatibilit�es de d�eforma-tion d'origine m�e
anique que d'origine thermique.1.3.3 Appro
hes 
ristallines utilisant la m�ethode des �el�e-ments �nisPier
e, Asaro et Needleman [20℄ ont propos�e un mod�ele d�e
rivant le 
omporte-ment du mono
ristal. Ce mod�ele, �e
rit en grandes transformations, d�e
rit l'�evolution,en fon
tion du 
hargement, des quantit�es de glissement plastique et des rotations
ristallines asso
i�ees. Ces auteurs proposent tous les �el�ements (physique, m�e
aniqueet num�erique) qui sont �a la base des di��erents mod�eles a
tuels. Toutefois, des am�elio-rations, des adaptations �a des situations plus 
omplexes, et le passage du mono
ristalau poly
ristal ont �et�e propos�es par d'autres auteurs. En parti
ulier, Teodosiu et al.[21℄, puis Tabourot [22℄ ont introduit la loi d'�evolution des densit�es de dislo
ationsde Me
king et al. [9℄, pour mieux d�e
rire le 
omportement du mono
ristal.Ces appro
hes visent �a d�eterminer, pour des agr�egats repr�esentatifs, l'�evolutiondes 
hamps m�e
aniques lo
aux et la texture de d�eformation, en fon
tion de la mi-
rostru
ture initiale (morphologie, texture lo
ale et taille de grain). Il existe desappro
hes ph�enom�enologiques et d'autres plus physiques qui s'appuient sur une des-
ription moyenne des densit�es de dislo
ations et une matri
e d'�e
rouissage donn�eepar la litt�erature ou identi��ee. Toutes les lois propos�ees in
luent des param�etresdont l'identi�
ation s'e�e
tue par des m�ethodes inverses [23℄[24℄ �a partir d'essaism�e
aniques sur des poly
ristaux. �A notre 
onnaissan
e, peu de mod�eles d�e
rivent �a
ette �e
helle le rôle des 
arbures, des pr�e
ipit�es et des solutions solides. Les propri�e-t�es li�ees �a 
es �el�ements d'addition sont in
orpor�ees dans le 
omportement moyen,�a travers les param�etres des mod�eles. La prise en 
ompte de la temp�erature et dela vitesse de d�eformation n'est pas en
ore parfaitement r�esolue. Longtemps limit�ees�a des repr�esentations tr�es simpli��ees des poly
ristaux, 
e sont les m�ethodes de g�e-n�eration al�eatoire de grains et de mi
rostru
tures, puis les progr�es dans l'analyse(EBSD, FIB) permettant de 
onstruire des mi
rostru
tures r�ealistes, qui ont donn�el'essor aux appro
hes 
ristallines. Citons Be
ker [25℄, Bhatta
harya [26℄, Barbe [27℄,Delaire [28℄, Ho
 [29℄, Erieau [30℄ et Libert [11℄.Lois de 
omportement issues de la th�eorie des dislo
ationsLes lois de 
omportement et d'�e
rouissage sont nombreuses, nous n'en 
iterons18 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.3. Pr�esentation des mod�elesi
i que deux assez repr�esentatives.Sur un syst�eme de glissement (s), il y a d�e
len
hement de la plasti
it�e d�es que le
rit�ere de S
hmid est atteint : j� sj = � 
s (1.20)La 
ission 
ritique � 
s peut d�ependre de la nature des syst�emes a
tiv�es et de latemp�erature (mat�eriau de stru
ture CC) et augmente ave
 le taux d'a
tivation de
haque syst�eme au 
ours du trajet de 
hargement.Pour les CC, dans le domaine athermique o�u les intera
tions de type forêt pr�e-dominent, l'�evolution de la vitesse de glissement sur un syst�eme (s) s'�e
rit :_
s = _
0�� s� s
 �m (1.21)o�u m est l'inverse du 
oeÆ
ient de sensibilit�e �a la vitesse.Ce mod�ele, valable pour les CFC et CC au-dessus de la temp�erature de transition,s'appuie sur les 
on
epts introduits par Ko
ks [31℄. La 
ission 
ritique s'�e
rit :_� 
s = �bsXu asu�u (1.22)o�u asu est la matri
e d'intera
tion entre dislo
ations, �u est la densit�e de dis-lo
ations sur les syst�emes a
tiv�es (u). La loi d'�evolution des dislo
ations 
omporte
lassiquement deux termes, l'un de 
r�eation et l'autre d'annihilation, et s'exprimesuivant la formule suivante :_�s = j _
sjb 24qPu6=s �uK � g
�s35 (1.23)o�u K et g
 sont des param�etres du mat�eriau, fon
tion de la temp�erature et dutaux de d�eformation, le premier li�e au libre par
ours moyen et le se
ond �a la distan
ed'annihilation des dislo
ations. Au �nal l'�e
rouissage s'�e
rit :_� s
 =X hsu j _
uj (1.24)o�u hsu est une matri
e fortement non lin�eaire qui �evolue ave
 les densit�es de dislo
a-tions et d�epend de la matri
e d'intera
tion asu. Cette matri
e, �etudi�ee par Fran
iosi[32℄ �a partir d'essais exp�erimentaux, fait a
tuellement l'objet de nombreuses �etudesnotamment pour de tr�es faibles d�eformations par simulation en dynamique des dis-lo
ations. En revan
he pour de moyennes et grandes d�eformations, il 
onvient d'êtreprudent.Dans 
es appro
hes, l'�e
rouissage est anisotrope et traduit bien l'anisotropie li�ee�a la d�eformation. En revan
he, 
omme l'a signal�e Pier
e [20℄, les 
issions sur les sys-t�emes et les amplitudes de glissement �etant en valeurs absolues, l'appro
he ne peutEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 19



1. Bibliographied�e
rire l'�e
rouissage 
in�ematique sous 
ette forme.Lois ph�enom�enologiquesUne loi de 
omportement 
in�ematique non lin�eaire a �et�e introduite de mani�ereph�enom�enologique par Cailletaud [33℄ et Barbe [27℄, en 
onsid�erant la partition :j� s � xsj = rs + ks +K _
sm (1.25)o�u xs est une 
omposante 
in�ematique asso
i�ee �a la pr�esen
e de stru
tures h�et�e-rog�enes de dislo
ations, rs est un �e
rouissage isotrope, li�e aux intera
tions de typeforêt, le dernier terme est une 
ontribution visqueuse. Ce mod�ele est largement uti-lis�e, 
ar parfaitement adapt�e �a la pr�evision du 
omportement 
y
lique. L'�e
rouissageest d�e
rit par les lois : xs = C�s ave
 _�s = �s � d j _
sj�s (1.26)et rs = r0 + qXHsu�1� exp��b Z t0 j _
uj dt�� (1.27)Remarques sur les appro
hesRemarque 1 :La m�ethode des �el�ements �nis prend en 
ompte la g�eom�etrie des interfa
es etleurs orientations par rapport aux deux phases, mais il est en
ore diÆ
ile, pour desprobl�emes de maillage, de donner �a 
es interfa
es une �epaisseur r�ealiste (quelquesangstr�oms) et de lui 
onf�erer des propri�et�es r�esultant de sa 
omposition 
himique.De nouvelles te
hniques 
omme les �el�ements 
oh�esifs devraient permettre d'am�eliorer
es des
riptions.Si l'agr�egat est repr�esentatif d'un mat�eriau r�eel, les orientations 
ristallines desgrains ne sont pas al�eatoires, la g�eom�etrie des interfa
es est bien d�e
rite et les inter-a
tions entre grains sont prises en 
ompte. De tels agr�egats sont en
ore diÆ
iles �aobtenir, mais les m�ethodes d'analyse par Fo
us Ion Beam ou par di�ra
tion 3D desrayons X (syn
hrotron) sont en plein essor.L'interêt des m�ethodes par EF est dans la re
her
he de 
onditions lo
ales d'en-dommagement.Remarque 2 :Si les 
hamps de d�eformation obtenus par 
es simulations peuvent être 
onfron-t�es aux 
hamps exp�erimentaux mesur�es par les m�ethodes de 
orr�elation d'images[34℄[35℄[36℄, il n'en est pas de même pour les 
ontraintes r�esiduelles. De nombreuxtravaux sur l'identi�
ation des 
ontraintes internes d'origine thermique, par di�ra
-tion des rayons X ou des neutrons, ont �et�e r�ealis�es sur des 
omposites [37℄[38℄. Late
hnique, bas�ee sur l'observation de la forme et des positions de pi
s de di�ra
tion,20 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.3. Pr�esentation des mod�elespermet d'�evaluer les variations des param�etres 
ristallins par rapport �a 
eux de r�ef�e-ren
e. Il est don
 possible de remonter aux 
hamps de d�eformation �elastique et parla loi de Hooke aux 
ontraintes internes. Malheureusement �a une �e
helle inf�erieure�a 100 mi
rom�etres, le manque de signal rend les essais diÆ
iles.1.3.4 Appro
hes multi-physiquesPour avoir une bonne des
ription du 
omportement aux �e
helles ma
ros
opique etm�esos
opique, il faut introduire des ph�enom�enes physiques et 
himiques qui rel�eventd'une �e
helle plus �ne (nanom�etrique). Il est don
 n�e
essaire de mettre en pla
edes appro
hes qui �etablissent des relations stru
tures/propri�et�es, en assemblant desmod�eles adapt�es aux �e
helles pertinentes (nano, mi
ro, m�eso, ma
ro) des probl�emes�etudi�es.Des appro
hes ont �et�e d�evelopp�ees �a l'�e
helle des dislo
ations dis
r�etes, 
ommela dynamique mol�e
ulaire et, �a une �e
helle sup�erieure, la Dynamique Des Dislo
a-tions (DDD). L'�el�ement de dis
r�etisation est l'atome en simulation de dynamiquemol�e
ulaire et le segment de dislo
ation en DDD.Con
ernant la DDD, l'obje
tif est d'avoir a

�es �a une des
ription physiquementpertinente de la d�eformation plastique dans un volume repr�esentatif largement su-p�erieur �a 
e que permettent les simulations atomiques. On mod�elise les intera
tionsentre dislo
ations 
ontenues dans une bô�te. Cette bô�te est soumise �a des 
harge-ments monotones ou s�equentiels. Dans tous les 
as, les d�eformations appliqu�ees sontfaibles et de l'ordre de 10�3.Depuis les d�ebuts des simulations de DDD en trois dimensions initi�ees par Canovaet Kubin [39℄, d'autres 
odes de simulation ont vu le jour. A
tuellement il existe deuxfamilles de simulations de DDD, se di��eren
iant l'une de l'autre par le 
hoix de lades
ription topologique des lignes de dislo
ations. Ainsi, on peut 
iter :{ Les simulations sur r�eseau, dans lesquelles l'espa
e et le temps sont dis
r�etis�es,ave
 notamment les mod�eles "Coin-Vis" et "Mixte" d�evelopp�es par Devin
re[40℄ et Made
 et al. [41℄.{ Les simulations nodales dans lesquelles l'espa
e est 
ontinu et o�u l'orientationdes segments varie 
ontinûment, qui ont �et�e d�evelopp�ees par Ghoniem et al.[42℄, Zbib et al. [43℄ et S
hwarz [44℄.Il est important de noter que toutes 
es simulations utilisent l'�elasti
it�e isotrope.De nombreux r�esultats ont �et�e obtenus, en parti
ulier sur les matri
es d'�e
rouissageet les premiers stades de d�eformation [45℄[46℄.Depuis quelques ann�ees, des simulations anisotropes ont 
ommen
�e �a voir le jour.Bien que la majorit�e de 
es derni�eres-n�ees soient en
ore num�eriquement 
oûteuses etlimit�ees �a l'�etude de 
on�gurations �el�ementaires [47℄, elles laissent envisager beau-
oup de d�eveloppements int�eressants. En e�et, une de 
es simulations anisotropes[48℄ a permis de revisiter le probl�eme des intera
tions entre dislo
ations, ave
 no-tamment une appli
ation li�ee au m�e
anisme de destru
tion des jon
tions.
Etude exp�erimentale et num�erique du 
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1. BibliographieA
tuellement, l'int�egration de 
es mod�eles mi
ros
opiques, bas�es sur une ap-pro
he dis
r�ete des ph�enom�enes dans les appro
hes m�esos
opiques d�e
rivant desph�enom�enes 
ontinus, reste �a faire.Con
ernant les m�e
anismes de plasti
it�e, il est toutefois possible de d�e�nir desdensit�es de dislo
ations moyenn�ees sur un �el�ement de volume (�el�ements du maillagepour les m�ethodes par EF) et des lois de 
omportement d�erivant de la th�eorie desdislo
ations moyenn�ees par syst�eme de glissement plastique. Toutefois, il n'en estpas de même pour d'autres ph�enom�enes physiques. En parti
ulier, la di�usion des�el�ements d'addition lors de traitements thermom�e
aniques, la di�usion de la
unes,et
., restent en
ore du domaine de la dynamique mol�e
ulaire.Le re
ours �a 
es di��erents types de mod�eles est frein�e, d'une part, par des pro-bl�emes math�ematiques pour passer du dis
ret au 
ontinu par des moyennes adap-t�ees et, d'autre part, par les dur�ees de 
al
ul qu'ils entrâ�nent. Cela signi�e que desm�ethodes innovantes d'�e
onomie de sto
kage des donn�ees et de dur�ees de 
al
ul,sont n�e
essaires. Les validations des di��erentes appro
hes n�e
essiteront, en plus desmoyens exp�erimentaux 
lassiques (MET, MEB...), des moyens �a l'�e
helle des grandsinstruments.1.4 M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor-�
ageLes in
lusions 
�eramiques des 
omposites 
�eramique-m�etal ont un 
omportementfragile �a basse temp�erature. L'endommagement de 
ette phase 
�eramique se tra-duit par une perte progressive des propri�et�es m�e
aniques du 
omposite. La matri
em�etallique, par ses possibilit�es d'a

ommoder le 
hamp de 
ontrainte lo
al li�e auxdi��eren
es de propri�et�es �elastiques entre matri
e et in
lusion, puis �a la �ssuration,retarde la rupture brutale de l'ensemble. La phase 
�eramique du 
omposite de 
ette�etude pr�esentant de l'endommagement, les 
rit�eres d'amor�
age des mi
ro�ssures, ouplus largement un endommagement, sont bri�evement rappel�es.L'endommagement se manifeste, sous l'e�et d'une solli
itation, par la 
r�eationde nouvelles surfa
es libres. Ce ph�enom�ene qui 
orrespond �a la rupture des liaisonsatomiques survient lorsque les 
ontraintes lo
ales sont �elev�ees et ne peuvent êtrerelax�ees par la d�eformation plastique. Le pro
essus d'endommagement peut êtresubdivis�e en trois �etapes :{ L'amor�
age qui se mat�erialise par la 
r�eation de mi
ro�ssures. Les sites d'amor-�
age sont impossibles �a d�ete
ter ave
 nos moyens exp�erimentaux, seules lespremi�eres mi
ro�ssures les mat�erialisent.{ La 
roissan
e des mi
ro�ssures dans le stade I o�u leur progression d�epend dela mi
rostru
ture.{ Une fois les premi�eres barri�eres mi
rsotru
turales fran
hies, la rupture m�ene �ala ruine de l'�e
hantillon.
22 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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1.4. M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor�
ageSeule l'�etape d'amor�
age sera abord�ee dans 
e paragraphe.L'amor�
age 
orrespond �a la formation, dans la mati�ere, de 
avit�es mi
ros
o-piques tridimensionnelles (trous) ou quasi-planes (�ssures), don
 au passage d'unmilieu 
ontinu �a un milieu dis
ontinu. Il est diÆ
ile de mettre exp�erimentalementen �eviden
e l'amor�
age de l'endommagement et on le 
onfond ave
 le d�ebut de laphase de 
roissan
e des mi
ro-d�efauts. Ainsi, les 
rit�eres de nu
l�eation se r�ef�erent �al'apparition d'un d�efaut observable, qui a don
 d�ej�a subi une 
ertaine 
roissan
e �aune �e
helle atomique.L'amor�
age des �ssures peut o

uper une fra
tion importante de l'histoire du ma-t�eriau. La 
ompr�ehension des m�e
anismes d'amor�
age se situe �a l'�e
helle atomiquemais 
'est �a l'�e
helle mi
ro-m�esos
opique que le ph�enom�ene est le plus fa
ile �a ap-pr�ehender. L'obje
tif �nal est d'agir sur les 
onditions d'amor�
age et de propagationdes mi
ro-�ssures.La premi�ere partie sera 
onsa
r�ee �a la lo
alisation spatiale et temporelle del'amor�
age, ave
 plus parti
uli�erement la 
lassi�
ation des di��erentes formes d'amor-�
age li�ees aux in
lusions plong�ees dans une matri
e. En�n, une liste non exhaustivede di��erentes mod�elisations de l'amor�
age et des 
rit�eres asso
i�es sera pr�esent�ee.1.4.1 M�e
anismes d'amor�
age et lo
alisation des sites d'amor-�
ageL'amor�
age de l'endommagement en un point r�esulte d'une lo
alisation des 
ontraintesou des d�eformations lo
ales en 
e point. Cette lo
alisation mi
ros
opique provientde la pr�esen
e d'h�et�erog�en�eit�es mi
rostru
turales au sein du mat�eriau : porosit�esr�esiduelles, in
lusions, interfa
es (�e
helle du grain).�A l'instar des 
avit�es [49℄[50℄, les in
lusions sont des sites potentiels d'amor�
agede �ssures des mat�eriaux 
omposites. Si l'h�et�erog�en�eit�e est plus rigide que la matri
eenvironnante et que le 
oeÆ
ient de Poisson de la matri
e est suÆsamment �elev�e, le
hargement appliqu�e g�en�ere dans la dire
tion orthogonale, une 
ontrainte de tra
tion�a l'int�erieur et au voisinage de l'in
lusion. Plusieurs m�e
anismes de rupture sont alorssus
eptibles de se produire : la rupture de la matri
e, la d�e
oh�esion de l'interfa
e, larupture simple ou multiple de l'in
lusion (�gure 1.4).
Figure 1.4 { Di��erentes 
on�gurations d'amor�
age de �ssures : (a) rupture de lamatri
e ; (b) d�e
oh�esion de l'interfa
e ; (
) rupture simple de l'in
lusion ; (d) rupturemultiple de l'in
lusion.
Etude exp�erimentale et num�erique du 
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1. Bibliographie1.4.1.1 Cr�eation de �ssures dans l'in
lusionLa �ssuration d'une in
lusion est g�en�eralement g�en�er�ee par le transfert de 
hargede la matri
e vers 
elle-
i. L'in
lusion pr�esente alors une �ssure perpendi
ulaire �al'axe de solli
itation. La multi-�ssuration de l'in
lusion d�epend de sa morphologieet de la nature de la solli
itation appliqu�ee.Les exemples les plus 
ara
t�eristiques sont la rupture :{ des renforts dans les 
omposites ;{ des in
lusions r�esiduelles d'�elaboration dans les a
iers (MnS, 
arbures) ;{ des phases interm�etalliques.En g�en�eral, les 
rit�eres d'amor�
age pr�esentent un 
ara
t�ere mixte. Le 
rit�eremixte est fond�e sur deux 
onditions n�e
essaires, l'une en 
ontrainte et l'autre en�energie [51℄ : � � �
 et G = �ÆWpl = �ÆWp�d � G
 (1.28)o�u � est la 
ontrainte de tra
tion le long d'un trajet pr�esuppos�e de(s) �ssure(s)dans le mat�eriau sain et �
 est la r�esistan
e �a la rupture en tra
tion du mat�eriau.ÆWp est la variation d'�energie potentielle entre un �etat initial avant rupture et un�etat �nal apr�es l'apparition d'une ou plusieurs �ssures (de longueur totale l) dansl'in
lusion. G est le taux de restitution d'�energie in
r�emental du syst�eme et G
 lat�ena
it�e du mat�eriau.Dans l'hypoth�ese o�u 
e 
rit�ere est v�eri��e, l'uniformit�e de la 
ontrainte de tra
tionimplique que la �ssure qui s'amor
e traverse instantan�ement toute l'in
lusion.La multi�ssuration d'une in
lusion peut être due �a un m�e
anisme de rupturessu

essives et de re
hargements ou bien �a des ruptures se produisant simultan�ementsans e�et d'�e
ran (�ssures parall�eles ave
 un faible espa
ement).Le nombre de ruptures potentielles est �etroitement li�e �a un e�et de taille dudiam�etre de l'in
lusion (paragraphe 1.4.1.4).1.4.1.2 Cr�eation de �ssures �a l'interfa
e in
lusion/matri
e - D�e
oh�esionDans les mat�eriaux 
omposites, le pro
essus de d�e
oh�esion n�e
essite la nu
l�eationd'une �ssure et sa propagation le long de l'interfa
e. L'amor�
age intergranulairer�esulte souvent de l'intera
tion entre l'in
lusion et la matri
e �a travers l'interfa
edont l'�energie de 
oh�esion peut favoriser la �ssuration interfa
iale [52℄.Si l'on 
onsid�ere un syt�eme matri
e-in
lusion repr�esent�e par la �gure 1.5, l'�equi-libre des for
es au point triple P montre que :
IM = 
I + 
M
os� (1.29)D'o�u l'�energie de d�e
oh�esion (par unit�e de surfa
e) :!d = 
I + 
M � 
IM = 
M(1� 
os�) (1.30)24 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.4. M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor�
age

Figure 1.5 { D�etermination de l'�energie d'interfa
e in
lusion-matri
eo�u l'indi
e M , l'indi
e I et l'indi
e IM repr�esentent respe
tivement la matri
e, l'in-
lusion et l'interfa
e respe
tivement. Ainsi, plus l'angle � est grand, plus l'�energied'interfa
e est faible et plus l'�energie de d�e
oh�esion est �elev�ee. Les �energies de d�e
o-h�esion ainsi d�etermin�ees sont g�en�eralement de l'ordre de 1 J:m�2.Une autre estimation de l'�energie de d�e
oh�esion peut être faite �a l'aide de larelation �etablie par Ashby [53℄, qui exprime la d�eformation de la matri
e �a l'amor�
agesous la forme : �"a1 = a�bR!d (1.31)o�u R et a d�esignent respe
tivement le rayon moyen des in
lusions et la distan
emoyenne entre 
elles-
i, b le ve
teur de Burgers des dislo
ations et � le module de
isaillement de la matri
e.Les observations de divers auteurs [54℄[55℄ montrent que l'�energie de d�e
oh�esionin
lusion-matri
e et l'�energie de rupture des in
lusions sont voisines. Il est n�eanmoinsfr�equent d'observer des �ssures interfa
iales se propageant alternativement d'un 
ôt�eet de l'autre de l'interfa
e.D'autre part, les travaux de Leroy [55℄ ont permis de distinguer deux types ded�e
oh�esions, qui peuvent �eventuellement se 
ombiner :{ par s�eparation des deux fa
es sous l'a
tion d'une 
ontrainte de tra
tion normale�a l'interfa
e ;{ par glissement relatif des deux fa
es l'une sur l'autre sans ouverture de 
avit�e,sous l'a
tion d'une 
ission parall�ele �a l'interfa
e.Cependant, les �ssures ainsi 
r�e�ees �a l'interfa
e in
lusion-matri
e sont g�en�erale-ment arrêt�ees au 
ours de leur propagation le long de l'in
lusion et la d�e
oh�esion
ompl�ete autour de 
elle-
i a rarement �et�e observ�ee. Ces travaux ont �et�e 
onfort�espar 
eux de Whitehouse et Clyne 1993, qui montrent que l'apparition de �ssures estfavoris�ee sur des in
lusions pr�esentant des surfa
es plates orient�ees perpendi
ulaire-ment �a l'axe de solli
itation.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 25



1. Bibliographie1.4.1.3 Amor�
age de �ssures dans la matri
eBien que les in
lusions et pr�e
ipit�es soient des sites pr�ef�erentiels d'amor�
age del'endommagement, plusieurs travaux prennent en 
onsid�eration l'amor�
age dans unmat�eriau initialement homog�ene ou au moins d�epourvu d'in
lusions.Dans les m�etaux 
ubiques 
entr�es �a faible �energie de d�efaut d'empilement, leglissement multiple 
onduit �a la formation de barri�eres de Lomer-Cottrell par desr�ea
tions entre dislo
ations partielles. Les dislo
ations de Lomer-Cottrell ainsi for-m�ees sont sessiles et 
onstituent un obsta
le au passage de dislo
ations dans lesplans de glissement (111). L'empilement ainsi produit est sus
eptible de 
onduire �al'apparition d'une mi
ro�ssure par 
oales
en
e des dislo
ations de tête.De même, en 
hargement olygo
y
lique (tra
tion-
ompression par exemple), o�u lemat�eriau est globalement soumis �a une 
ontrainte inf�erieure �a sa limite d'�elasti
it�e),il y a formation de bandes de glissement persistantes dans 
ertains grains. Ces bandesde glissement peuvent donner lieu �a des mi
ro�ssures par formation d'intrusions etd'extrusions [56℄, ou par r�eunion entre elles [57℄.Les in
lusions en surfa
e peuvent aussi être des sites pr�ef�erentiels pour l'amor-�
age des �ssures de fatigue.Dans une matri
e d�eform�ee plastiquement, la �ssure peut apparâ�tre en relationave
 des bandes de glissement qui naissent en raison de 
on
entrations de 
ontraintesautour d'une in
lusion. Ce mode d'amor�
age est plutôt observ�e en fatigue et plusparti
uli�erement autour des in
lusions r�esiduelles dans l'a
ier [58℄.Ce type d'amor�
age a aussi �et�e identi��e en fatigue aux alentours d'une porosit�eet dans le 
as de 
omposites �a forte 
on
entration d'in
lusions (> 40 %) [59℄, quandles distan
es entre in
lusions deviennent faibles [60℄.1.4.1.4 Fa
teurs d�eterminant le type d'amor�
ageTaille des in
lusionsDi��erents travaux [61℄[62℄ ont �etudi�e l'e�et de taille des in
lusions sur le m�e-
anisme de nu
l�eation dans des mat�eriaux 
omposites. Pour les 
omposites m�etal-
�eramique renfor
�es �a hauteur de 20 %, Downes et al. [63℄ ont montr�e que le m�e-
anisme de d�e
oh�esion �etait pr�edominant pour des tailles moyennes d'in
lusionsinf�erieures �a 6 �m. En revan
he, Pour des tailles sup�erieures �a 20 �m, il y a rupturedes in
lusions.Temp�eratureLe passage du mode de rupture de l'in
lusion �a 
elui de la d�e
oh�esion au niveaude l'interfa
e d�epend de la temp�erature [64℄[65℄. �A temp�erature ambiante, l'amor�
agepar rupture d'in
lusion est privil�egi�e. Lorsque la temp�erature augmente le m�e
anismede d�e
oh�esion devient pr�epond�erant. Ce 
hangement de m�e
anisme s'explique parl'adou
issement de la matri
e �a haute temp�erature d'o�u une diminution des 
hampsde 
ontraintes dans les in
lusions et aux interfa
es in
lusion-matri
e. Cependant, �a26 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.4. M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor�
agehaute temp�erature, la r�esistan
e de l'interfa
e �evolue et peut devenir fragile �a 
ausede la formation de 
ompos�es fragilisants et de pr�e
ipit�es. Cette fragilisation favorisele ph�enom�ene de d�e
oh�esion.1.4.1.5 Croissan
e de l'endommagementLa propagation des mi
ro�ssures dans le stade I, o�u elles sont sensibles auxbarri�eres mi
rostru
turales, s'a

ompagne de la multipli
ation des sites d'amor�
age[66℄. Cela ne 
on
erne pas les mat�eriaux fragiles qui pr�esentent une propagationbrutale d'une des �ssures.Dans les mat�eriaux 
ontenant une forte fra
tion volumique d'in
lusions, un nombre
ritique de sites d'amor�
age 
onduit dire
tement �a une 
oales
en
e spontan�ee des�ssures menant �a la rupture �nale [67℄[68℄. En e�et, lors de 
hargements monotones,l'endommagement est g�en�eralement di�us, et la rupture apparâ�t par per
olation (ou
oales
en
e) entre mi
ro�ssures ou entre 
avit�es. Exp�erimentalement, il semble quela jon
tion entre mi
ro�ssures ou 
avit�es apparâ�t tr�es rapidement au-dessus d'unevaleur seuil de la fra
tion volumique d'in
lusions, de la taille ou de la distan
e entreles d�efauts r�esultant de l'amor�
age. N�eanmoins, la d�etermination exp�erimentale duseuil de per
olation reste diÆ
ile �a obtenir, même si les progr�es r�ealis�es 
es derni�eresann�ees �a travers la tomographie X [69℄ apportent des r�eponses pour des mat�eriauxmod�eles.N�eanmoins, l'extension de l'endommagement reste d�ependant du type d'amor-�
age :{ Lorsque qu'une �ssure se 
r�ee dans une in
lusion fragile, elle se propage instan-tan�ement mais est bloqu�ee par la matri
e du
tile au niveau de l'interfa
e. La�ssure est en g�en�eral normale �a la solli
itation prin
ipale. Si la t�ena
it�e de lamatri
e n'est pas suÆsante pour arrêter la �ssure, la propagation se poursuitau sein de la matri
e selon un 
heminement en
ore mal mâ�tris�e (propagationinter- ou intragranulaire). Il s'agit le plus souvent de rupture brutale (quasi-instantan�ee) et totale.{ Dans le 
as d'une d�e
oh�esion, la �ssure produit une 
on
entration de 
ontrainteet de d�eformation lo
ale dans la matri
e. En augmentant la d�eformation dela matri
e, la �ssure va subir une 
roissan
e de volume essentiellement dirig�eeselon l'axe de solli
itation. Contrairement �a la rupture in
lusionnaire, la d�e
o-h�esion est progressive et reste en g�en�eral partielle pendant un stade d'�evolutionqui peut être signi�
atif.1.4.2 Mod�elisation de l'amor�
age et de la nu
l�eationDe nombreux 
rit�eres ont �et�e d�evelopp�es pour pr�edire l'amor�
age sous 
harge-ments monotones dans des MMC �a in
lusions 
�eramiques. Ces 
rit�eres portent surla rupture de l'in
lusion ou la d�e
oh�esion de l'interfa
e. Ces modes d�ependent de latemp�erature et de la taille de l'in
lusion [63℄[61℄.Etude exp�erimentale et num�erique du 
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1. BibliographieDe plus, l'analyse de l'in
uen
e de la temp�erature sur le mode d'amor�
age a misen �eviden
e la tendan
e �a passer d'un mode par rupture de l'in
lusion �a un modepar d�e
oh�esion lorsque la temp�erature augmente [70℄. Ce ph�enom�ene s'explique parun adou
issement de la matri
e m�etallique �a haute temp�erature, att�enuant ainsi les
hamps de 
ontraintes dans les in
lusions et aux interfa
es matri
e-in
lusion. Lar�esistan
e des in
lusions �etant athermique, l'a

ommodation par une plus granded�eformation plastique de la matri
e va entrâ�ner un amor�
age de l'endommagementpar �ssuration �a l'interfa
e.Les 
rit�eres reposent sur l'une ou l'autre des 
onditions suivantes :{ Condition �energ�etique : il y a amor�
age si l'apparition de la �ssure lib�ere as-sez d'�energie pour 
r�eer de nouvelles surfa
es libres [71℄. Cette 
ondition estn�e
essaire pour la nu
l�eation de mi
rovides par d�e
oh�esion �a l'interfa
e, maiselle n'apparâ�t suÆsante qu'au tout d�ebut de la d�eformation plastique de lamatri
e pour des in
lusions inf�erieures �a 100 nm de diam�etre [72℄.{ Dans le 
as d'in
lusion de taille plus �elev�ee, la 
ondition �energ�etique �etanttoujours v�eri��ee, la 
ondition suÆsante pour l'amor�
age fait intervenir une
ontrainte 
ritique [73℄. Il y a amor�
age si la 
ontrainte dans l'in
lusion ou �al'interfa
e d�epasse un seuil tel qu'une nu
l�eation se produise. La fragmentationde l'in
lusion peut être pilot�ee par la 
ontrainte normale ou par 
isaillement.{ En�n, et plus parti
uli�erement dans l'amor�
age par d�e
oh�esion �a l'interfa
e,la 
ondition suÆsante s'exprime en d�eformation : il y a amor�
age si une d�e-formation 
ritique est atteinte �a l'interfa
e. M
 Clinto
k [74℄ a sugg�er�e quela formation de 
avit�es �a l'interfa
e doit ob�eir �a un 
rit�ere de d�eformationlo
ale 
ritique, ou �a un 
rit�ere qui serait un 
ombinaison entre une d�eforma-tion interfa
iale 
ritique par 
isaillement et une 
ontrainte interfa
iale normale.Dans un MMC pr�esentant des in
lusions de tailles h�et�erog�enes, la diÆ
ult�e estde trouver l'appro
he la plus 
oh�erente. En e�et, l'�e
helle d�eterminante pour desparti
ules de petite taille est 
elle des dislo
ations. Pour des parti
ules plus impor-tantes, l'appro
he sera bas�ee sur la solution du probl�eme d'Eshelby. Dans 
e 
as, les
hamps de 
ontrainte et de d�eformation dans l'in
lusion sont uniformes.1.4.2.1 Appro
he par m�etallurgie physiqueAnalyse de Yeh et Liu [75℄Selon 
es auteurs, un empilement de dislo
ations est sus
eptible d'amor
er une�ssure dans une in
lusion si la 
ontrainte e�e
tive en tête d'empilement est sup�e-rieure �a la 
ontrainte de 
livage de l'in
lusion. La 
ontrainte e�e
tive �eff est r�egiepar l'�equation : �eff = 2(1� �)�M2mL�Gb (1.32)28 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.4. M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor�
ageo�u � et G sont respe
tivement le 
oeÆ
ient de Poisson et le module de 
isaillementde la matri
e, m et L �etant la densit�e et la longueur de dislo
ations dans une lignede glissement, b le ve
teur de Burgers, M le fa
teur de Taylor et � la 
ontraintema
ros
opique.La 
ontrainte th�eorique de 
livage, dans le 
as d'un mat�eriau fragile sans plasti-
it�e, est donn�ee par : �
 =rE
sd (1.33)o�u E est le module d'Young des in
lusions, 
s l'�energie de surfa
e du plan de
livage et d la distan
e interatomique.En 
onsid�erant que �
 est pro
he de E=� et que l'amor�
age apparâ�t quand �eff =�
, les auteurs expriment une 
ontrainte 
ritique appliqu�ee donn�ee par l'expressionsuivante : � � � EGb2(1� �)�2M2mL�1=2 (1.34)La probabilit�e de rupture des in
lusions d�epend de la probabilit�e qu'une bande deglissement ren
ontre une in
lusion (P1 / DM� o�u D est le diam�etre d'une in
lusion)et de la probabilit�e que 
ette bande amor
e un 
livage (P2 / �2eff ).Ce mod�ele simple est bas�e sur des observations en deux dimensions. Dans 
e 
as,la normale au plan de glissement et la dire
tion des glissements sont 
oplanaires ave
l'axe de solli
itation et respe
tivement orient�ees d'un angle � et 90� � par rapport�a l'axe de 
hargement. Cependant, 
ette analyse 2D suppose que les in
lusions sontdes 
ylindres dont l'axe 
entral est perpendi
ulaire �a la dire
tion de solli
itation.L'interfa
e in
lusion/matri
e est suppos�ee parfaite. Ce 
rit�ere de rupture est aussiind�ependant de la taille des in
lusions. �A trois dimensions les 
al
uls sont 
omplexes.Analyse de Goods et Brown [76℄Ces auteurs proposent un mod�ele 
apable de pr�evoir quantitativement la d�efor-mation plastique 
ritique, n�e
essaire �a la germination d'une 
avit�e dans les syst�emesFe�Fe3C et Cu�SiO2. En e�et, pour les tailles de parti
ules 
onsid�er�ees (� 1 �m),la 
ondition �energ�etique est n�e
essaire mais pas suÆsante pour amor
er la nu
l�eation�a l'interfa
e (ou la fra
ture de la parti
ule elle-même). Il faut que la 
ontrainte lo-
ale �a l'interfa
e atteigne une 
ontrainte 
ritique �
 pour amor
er l'endommagement.La 
ontrainte lo
ale au voisinage de l'in
lusion, dans la matri
e suppos�ee d�eform�eeplastiquement, peut s'�e
rire : �l = ��b (�l)1=2 (1.35)o�u � est le module de 
isaillement de la matri
e, b le ve
teur de Burgers, �l ladensit�e lo
ale de dislo
ations et � une 
onstante 
omprise entre 1=3 et 1=7. La
ontrainte lo
ale �l dans la matri
e au voisinage de l'in
lusion (de rayon r) est plusfaible que la 
ontrainte �a l'interfa
e �int. Les auteurs montrent que �int � 4; 2�l. En
onsid�erant la densit�e lo
ale de dislo
ations 
omme une fon
tion de la d�eformation(�l � 1; 7 ("p=rb)), la d�eformation 
ritique de d�e
oh�esion s'exprime suivant :Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 29



1. Bibliographie
"
 = 130 � �
���2 rb (1.36)Cependant, 
ette expression n'est valable que pour des taux de renforts faibleset sous une solli
itation en tra
tion uniaxiale.Brown et Stobbs [73℄ proposent une g�en�eralisation de 
e 
rit�ere, valable pour lesfortes fra
tions volumiques d'in
lusions. Pour des �eprouvettes dans le domaine de lastri
tion, avant la rupture du
tile, ils prennent en 
ompte la pression hydrostatique�H (solli
itation triaxiale appliqu�ee) :�
 = �I + �f + �H (1.37)o�u �f est la 
ontrainte d'�e
oulement du mat�eriau lorsque la deformation plastiqueest �egale �a la d�eformation 
ritique, qui tend �a ouvrir la 
avit�e parall�element �a l'axe desolli
itation. Cette 
ontrainte est la somme de trois termes : la 
ontrainte d'Orowan,le dur
issement dû aux intera
tions de dislo
ations de type forêt et la 
ontrainteinterne moyenne dans la matri
e d�eform�ee plastiquement. �I est la 
ontrainte dansl'in
lusion.En analysant les di��erentes 
ontributions de la mi
rostru
ture (fra
tion volu-mique fv, rayon des in
lusions, module de 
isaillement de la matri
e ...) sur la
ontrainte d'�e
oulement du 
omposite, Brown et Stobbs ont propos�e une expressionde la d�eformation plastique 
ritique, en tenant 
ompte de 
ha
une des 
ontributions :"
 � 1; 7rb ��int � �H � 3�0� �2 1 + 3fv + f 1=2v1; 8!�2 (1.38)La d�eformation plastique 
ritique pour amor
er une d�e
oh�esion est don
 unefon
tion lin�eaire du rayon moyen des in
lusions.En�n, �a basse temp�erature, la 
r�eation de 
avit�es autour de parti
ules �elas-tiques (� 1 �m) est 
ontrôl�ee par la formation de 
ontraintes internes r�esultantd'un �e
rouissage lo
al autour de 
es parti
ules. Ce mod�ele permet une pr�edi
tionquantitative de 
es d�e
oh�esions �a basse temp�erature, mais ne tient pas 
ompte desph�enom�enes haute temp�erature ou des e�ets 
omme la s�egr�egation aux interfa
es.1.4.2.2 Appro
hes ma
ros
opiquesAnalyse de Argon et al. [77℄Il a �et�e observ�e que les in
lusions �equiaxes g�en�erent presque toujours un endom-magement par d�e
oh�esion aux interfa
es, alors que les in
lusions de forme 
omplexesubissent de multiples fra
turations internes. Pour d�eterminer les �etats de 
ontrainteau voisinage de l'interfa
e d'in
lusions sph�eriques non d�eformables au sein d'unematri
e �elastique-plastique parfaite, Argon et al. s
h�ematisent l'in
lusion 
omme un
ylindre dans un milieu repr�esentant la matri
e. Cette hypoth�ese simpli�e les 
al
ulset leur permet d'appliquer une appro
he par la m�ethode des �el�ements �nis.30 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.4. M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor�
ageRhee et M
 Clinto
k [78℄ et Argon et al. ont �etudi�e deux 
as limites 
on
ernant le
omportement plastique de la matri
e : plasti
it�e parfaite et dur
issement lin�eaire.Ils montrent que, si l'ensemble est soumis �a un 
hamp de d�epla
ement �a l'in�ni~u(u1;�u1; 0), la 
ontrainte normale maximale �a l'interfa
e est 
omprise entre deuxbornes, 
orrespondant aux deux hypoth�eses sur le 
omportement de la matri
e.Dans le 
as o�u, �a grande distan
e de l'in
lusion, le 
hamp de d�eformation n'estpas un pur 
isaillement, il faut retran
her �a la 
ontrainte normale �a l'interfa
e �rrla pression n�egative �T : 32k � �rr � �T � 2k (1.39)o�u k est la 
ontrainte d'�e
oulement en 
isaillement pur de la matri
e et �m estla 
ontrainte hydrostatique (ou 
ontrainte moyenne). La pression hydrostatique �T�etant nulle lors d'un 
isaillement pur, les auteurs d�e�nissent une proportionnalit�eentre la 
ontrainte d'�e
oulement �equivalente de von Mises et la 
ontrainte d'�e
oule-ment en tra
tion (
isaillement) loin de l'in
lusion. La 
ontrainte normale maximale�maxint �a l'interfa
e in
lusion/matri
e lors d'un 
isaillement pur peut être exprim�eepar : �maxint = �eq = Y ("peq) (1.40)ave
 Y la limite d'�e
oulement en tra
tion.Dans le 
as d'un 
hargement plus g�en�eral, la 
ondition 
ritique de l'amor�
agede la d�e
oh�esion �a l'interfa
e in
lusion-matri
e (ayant lieu lorsque �maxint = �
) estdonn�ee par : �
 = �eq + �T (1.41)N�eanmoins, 
e 
rit�ere, d�etermin�e par une appro
he de m�e
anique des milieux
ontinus pour une in
lusion isol�ee, n'est valable que tant que les intera
tions entrein
lusions sont n�egligeables et ne prend pas en 
ompte la taille de l'in
lusion. Le 
ri-t�ere en 
ontrainte peut être exprim�e en 
rit�ere de d�eformation, "rr, via les relationsliants les di��erents 
hamps.Analyse de Beremin [79℄L'appro
he de Beremin a �et�e appliqu�ee au 
as de l'a
ier de type A508, 
onte-nant des in
lusions intrins�eques de MnS. L'�etude porte sur la zone lo
alis�ee d'une�eprouvette entaill�ee (not
hed spe
imen) en tra
tion d'o�u des �etats de d�eformation etde 
ontrainte non homog�enes. Ces in
lusions sont des sour
es de 
avit�es, lesquellesgrossissent au 
ours de la d�eformation plastique et 
onduisent �a la rupture 
ompl�etedu mat�eriau. Beremin 
onsid�ere que la formation de 
avit�es �a l'interfa
e, en un pointdonn�e de la zone endommageable, se produit pour une 
ontrainte lo
ale 
ritique �
.Celle-
i r�esulte de deux 
omposantes :{ la 
ontrainte dans la matri
e (�m) ;Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 31



1. Bibliographie{ la 
ontrainte 
r�e�ee par l'h�et�erog�en�eit�e de d�eformation entre les in
lusions et lamatri
e (�inh). �
 = �1 + �inh ave
 �inh = �:Ep:"eq (1.42)o�u �1 est la 
ontrainte de tra
tion appliqu�ee �a l'�eprouvette, � est un fa
teurd�ependant de la forme de l'in
lusion (�=1 pour des in
lusions sph�eriques). Ep peutêtre 
onsid�er�e 
omme le module de Young tangent ou le module de Young s�e
ant�equivalent de la matri
e (Ep = �eq="eq).Dans le 
as du module s�e
ant, l'expression du 
rit�ere est similaire �a 
elle propos�eepar Argon et s'�e
rit : �
 = �m + (23 + �)�eq (1.43)Remarque : Pour 
e type de 
omposite ave
 des in
lusions de tailles importantes(� 10 �m) espa
�ees de 60 �m, la deuxi�eme 
omposante (�inh) est 
al
ul�ee �a partirde la solution d'Eshelby [1℄, �etendue au domaine plastique par Berveiller et Zaoui[80℄. Ceux-
i ont rempla
�e le module de Young par un module de Young �equivalents�e
ant Ep, ainsi qu'un 
oeÆ
ient �p d�ependant de la d�eformation appliqu�ee.La 
ontrainte maximale dans l'in
lusion pouvant être 
al
ul�ee, le 
rit�ere de rup-ture s'exprime sous la forme :�
 = �maxI = �m + 23�eq + �inh ave
 �inh = �:Ep:"eq (1.44)La 
omparaison de 
e mod�ele ave
 les r�esultats exp�erimentaux montrent que
e 
hoix n'est pas adapt�e. Notamment, l'expression du 
rit�ere implique une d�e-pendan
e de �
 ave
 la temp�erature d'essai, qui provient de l'�evolution en temp�e-rature de la limite d'�elasti
it�e �0. Selon les di��erents auteurs, le module tangent(Ep = (�eq � �0)=�"eq) semblerait don
 plus adapt�e 
ar il permet, dans le 
as d'un�e
rouissage lin�eaire, de tenir 
ompte de la limite d'�elasti
it�e de la matri
e (�0) etdon
 de s'a�ran
hir de l'e�et de temp�erature. � est un param�etre ajustable (�>1),qui permet de r�eduire le module tangent �equivalent si l'�e
rouissage de la matri
e estnon lin�eaire.Le 
rit�ere s'exprime alors :�
 = �maxI = �m + 23�eq + �� (�eq � �0) (1.45)Ce 
rit�ere, 
omme le pr�e
�edent, ne prend pas en 
ompte la taille des in
lusions,mais fait intervenir un fa
teur d�ependant de la forme. Plusieurs valeurs de � sontpropos�ees pour di��erentes formes d'in
lusions.En 
on
lusion :{ Dans tous les mod�eles pr�esent�es, l'interfa
e in
lusion-matri
e est suppos�ee par-faite.{ L'amor�
age est r�egi par la d�eformation plastique de la matri
e.32 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



1.4. M�e
anismes d'endommagement - Phase d'amor�
age{ Le 
ontraste entre les propri�et�es �elastiques des di��erentes phases n'est pas prisen 
ompte mais pourrait l'être.{ Ces mod�eles sont restreints aux mat�eriaux 
ontenant une faible fra
tion volu-mique d'in
lusions, de taille variable puisque seule la morphologie de l'in
lusionintervient.{ D'apr�es Beremin qui s'appuie sur des r�esultats exp�erimentaux, la 
ontraintede d�e
oh�esion est ind�ependante de la temp�erature.Cette pr�esentation des 
rit�eres d'amor�
age dans des mat�eriaux 
ontenant desin
lusions n'est pas exhaustive. En e�et, notre obje
tif �etait de montrer quellesappro
hes ont �et�e adopt�ees pour r�esoudre 
e probl�eme, et surtout les approxima-tions/hypoth�eses r�ealis�ees pour simpli�er les 
al
uls. Si les m�ethodes par �el�ements�nis permettent a
tuellement d'�etudier des 
as plus 
omplexes, la prise en 
omptede la nature de l'interfa
e (souvent 
onsid�er�ee 
omme parfaite) reste un probl�emenon r�esolu.Si les 
rit�eres d'amor�
age sont nombreux et vari�es, il existe peu d'appro
hespermettant de pr�edire le type d'amor�
age : rupture dans l'in
lusion, d�e
oh�esion �al'interfa
e ou �ssuration dans la matri
e. Les 
rit�eres les plus physiquement fond�espermettent de rendre 
ompte d'une distribution de seuils d'amor�
age ou nu
l�eation,en supposant, non pas une dispersion du 
hargement, mais une distribution de lar�esistan
e du site �a la rupture. Ce
i se traduit par une loi de Weibull en 
ontraintepour les ruptures d'in
lusions [81℄ soit par une loi normale en d�eformation pour lesd�e
oh�esions [82℄.En�n, il 
onvient de rappeler la diÆ
ult�e d'obtenir une validation exp�erimentalede 
es 
rit�eres. En e�et, les �etudes exp�erimentales, g�en�eralement r�ealis�ees en surfa
e,ne sont pas for
�ement en ad�equation ave
 les mod�eles qui �etablissent, pour la plu-part, des 
rit�eres en 3D. N�eanmoins, l'observation de l'endommagement en 3D desmat�eriaux �a in
lusions a fait un grand pas te
hnologique ave
 la r�ealisation d'essaism�e
aniques 
oupl�es �a la tomographie X [83℄.
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1. BibliographieCon
lusionDans 
e 
hapitre, nous avons montr�e que les mat�eriaux h�et�erog�enes, et plusparti
uli�erement les 
omposites qui font l'objet de 
e m�emoire, peuvent êtremod�elis�es par di��erentes appro
hes. Nous avons 
hoisi l'appro
he 
ristallinepar �el�ements �nis.Ces appro
hes ont pour obje
tifs de d�eterminer le 
omportement ma
ros
o-pique, mais surtout de d�eterminer les 
hamps m�e
aniques lo
aux qui sont�a l'origine des trois sites possibles d'endommagement : matri
e, in
lusion,interfa
e in
lusion/matri
e.Cet endommagement doit être pris en 
ompte dans le 
omportement. Lesin
lusions fragiles dans une matri
e du
tile sont des sour
es de fortes
on
entrations de 
ontraintes. D�es que l'ensemble est soumis �a une solli
i-tation thermom�e
anique, l'endommagement va 
r�eer au sein du mat�eriaudes mi
ro�ssures, �a l'int�erieur ou au voisinage des in
lusions. Le moded'endommagement �etant tr�es in
uen
�e par les 
ara
t�eristiques m�e
aniquesde la matri
e, il devrait dans notre 
as d�ependre de la temp�erature.Dans 
e 
hapitre, nous avons montr�e que plusieurs probl�emes freinent la
ompr�ehension des pro
essus physiques li�es �a l'endommagement :{ la 
omplexit�e de la mi
rostru
ture ne permet pas d'appr�ehender de ma-ni�ere simple le stade d'amor�
age ;{ les propri�et�es r�eelles de l'interfa
e et sa mod�elisation sont en
ore despoints �a am�eliorer ;{ les m�ethodes de 
ara
t�erisation de l'endommagement en 3D sont en
orerestreintes mais n�e
essaires, sans quoi une in
oh�eren
e (observationsmi
rostru
turales en 2D et 
al
uls de 
hamps lo
aux en 3D) est possible.
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2. Cara
t�erisation du mat�eriauCe 
hapitre 
on
erne l'analyse de la mi
rostru
ture du 
omposite Mo-TiC puis
elle du 
omportement m�e
anique de 
elui-
i. Di��erentes te
hniques �a di��erentes�e
helles ont �et�e utilis�ees pour d�eterminer :{ la morphologie des phases ;{ la proportion des phases ;{ la per
olation ;{ la 
omposition 
himique d'une troisi�eme phase nomm�ee phase 
arbure mixte.L'�etude de la mi
rostru
ture et plus parti
uli�erement de la phase 
arbure mixteapporte des �el�ements sur l'in
uen
e du mode d'�elaboration sur les m�e
anismes dedensi�
ation.La deuxi�eme partie 
on
erne l'�evolution en temp�erature du 
omportement m�e
a-nique et de l'endommagement du 
omposite et de la phase majoritaire, le molybd�ene.Ce 
hapitre va �egalement permettre de d�eterminer des param�etres 
ara
t�eris-tiques des mat�eriaux pour alimenter la mod�elisation.2.1 Cara
t�erisation mi
rostru
turale2.1.1 Cara
t�eristiques des 
arbures de titane et du molyb-d�eneLe 
ompos�e TiC est de stru
ture 
ubique fa
e 
entr�ee (�gure 2.1), 
onstitu�ee dedeux sous-r�eseaux imbriqu�es, 
ha
un de stru
ture CFC : r�eseau des ions m�etalliqueset r�eseau des atomes de 
arbone [84℄.

Figure 2.1 { Stru
ture des 
arbures 
ubiques. Les ions m�etalliques (titane), et lesatomes de 
arbone forment 
ha
un un sous-r�eseau de stru
ture CFC. Les atomes de
arbone o

upent les sites o
ta�edriques du r�eseau des atomes m�etalliques.Par opposition au 
arbure de tungst�ene, les 
omposants de TiC, TiN ou TiCN36 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turaleont la parti
ularit�e de toujours pr�esenter un d�e�
it en 
arbone ou en azote parrapport �a la 
omposition stoe
hiom�etrique [85℄. Le r�eseau a

epte en nombre �elev�e lesd�efauts la
unaires, sans perte de l'ordre �a longue distan
e. En e�et, la grande stabilit�edes oxydes T iO2 pr�esents rend diÆ
ile la 
arburation (ou nitruration) 
ompl�ete dutitane. De par 
ette 
ara
t�eristique stru
turelle, l'ordre atomique de tels 
ompos�esnon-stoe
hiom�etriques est guid�e par la mobilit�e des atomes interstitiels.Le r�eseau a

eptant des �e
arts �a la stoe
hiom�etrie, des substitutions par desatomes �etrangers sont tol�er�ees dans l'un ou l'autre des deux sous-r�eseaux sans pertede l'ordre �a longue distan
e. La substitution des atomes de 
arbone par 
eux d'azotepermet de former des 
abonitrures de titane T i(Cx; N1�x), en toutes proportions deTiC jusqu'�a TiN. La formation de 
es nitrures a une in
uen
e sur la solubilit�e deMo dans TiC.Du fait de la faible stabilit�e des liaisons Mo-N, la solubilit�e des atomes de Modans le r�eseau des atomes de Ti est plus faible en pr�esen
e d'atomes d'azote dans ler�eseau des �el�ements l�egers. Les �etudes sur le syst�eme Ti-Mo-N men�ees par Lengaueret Ettmayer [86℄ montrent bien, qu'en pr�esen
e d'azote, il s'op�ere une s�eparationpresque totale entre les nitrures TiN ou TiCN et le Mo qui reste sous forme m�e-tallique. Le titane forme ave
 l'azote des nitrures tr�es stables TiN ou 
arbonitruresTiCN ; 
ette forme est �energ�etiquement beau
oup plus favorable qu'une solution so-lide du titane sous forme m�etallique. Le diagramme de la �gure 2.2 [87℄ montre quedes phases de nitrures de molybd�ene existent �a 1473 K, mais la �gure 2.3 [86℄ montreaussi que 
ette forme de nitrure n'est plus stable lorsque du titane est pr�esent dansle syst�eme.2.1.2 Mise en forme du 
ompositeLes 
omposites Mo-TiC ont �et�e �elabor�es par la te
hnique de Compression Iso-statique �a Chaud, 
onnue sous la d�enomination anglophone Hot Isostati
 Pressing(HIP). Les 
onstituants de base sont introduits sous forme de �nes poudres 
ommer-
iales (H.C.Star
k) : la poudre de 
arbure de titane, dont la 
omposition est indiqu�eedans le tableau 2.1, pr�esente une taille de grain �ne (2-3 �m), mais 
ontient de mul-tiples impuret�es.Tableau 2.1 { Composition des poudres de TiC de d�epart (% massique)Ctotal O N Ca Co W Ni Al Fe S19,23 0,6126 0,0279 0,002 0,032 0,39 <4E-4 0,0014 0,0061 0,0019Le molybd�ene se trouve sous forme de poudre mi
rom�etrique (5 �m) ave
 unepuret�e annon
�ee de 99,98 %, dont la 
omposition est donn�ee dans le tableau 2.2.Tableau 2.2 { Composition des poudres de Mo de d�epart (% massique)Mo O Fe K99,98 0,0620 9ppm 29ppm
Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 37



2. Cara
t�erisation du mat�eriau

Figure 2.2 { Le diagramme de phase ternaire Mo-C-N �a 1473 K montre que lesnitrures de molybd�ene se forment 
omme les 
arbures, tant qu'au
un autre �el�ementn'est pr�esent.

Figure 2.3 { Le diagramme de phase ternaire Ti-Mo-N �a 1420 K montre que lesnitrures de molybd�ene en sont absents, au pro�t des nitrures de titane tr�es stables
38 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turaleLes poudres sont tout d'abord m�elang�ees �a se
 puis broy�ees en milieu al
ooliquedans des jarres 
ontenant des billes de zir
one. Apr�es le broyage, la poudre estpla
�ee en �etuve pour l'�evaporation. Une fois s�e
h�ee, la poudre est introduite dansune gaine de latex a�n de pro
�eder �a une 
ompression isostatique �a froid sous 2500bars pendant 1 minute. L'�e
hantillon 
ompa
t�e est alors usin�e a�n d'atteindre lesdimensions souhait�ees. L'�e
hantillon �a fritter est ensuite pla
�e dans une gaine entitane (�gure 2.4) avant d'être d�epos�e dans l'en
einte sous pression.

Figure 2.4 { Matri
es utilis�ees dans la ma
hine HIP et prin
ipe de fon
tionnementdu HIP.Lors de l'�etape de densi�
ation, on pro
�ede �a une mise sous vide se
ondairependant 12 heures �a une temp�erature de 600 ÆC. En�n, le palier de frittage estr�ealis�e par 
ompression isostatique �a 
haud ou HIP (1630 ÆC) sous une pressionde 1610 bars durant 2 heures [88℄. Apr�es frittage, les �e
hantillons pr�esentent unedensit�e �egale �a 8,52 ave
 un taux de porosit�e totale de 1,24 % (porosit�e ouverte=0,10 %, porosit�e ferm�ee de 1,13 %). Plusieurs nuan
es de 
omposite ont �et�e mises enforme par 
e pro
�ed�e :MoTiC12;5%vol:,MoTiC25%vol:,MoTiC30%vol:,MoTiC37;5%vol:,MoTiC50%vol: et MoTiC75%vol:.2.1.3 Mi
rostru
ture du 
ompositeParmi les nuan
es �elabor�ees par le CEA, nous avons parti
uli�erement �etudi�e leMoTiC30% et les r�esultats ont �et�e 
ompar�es �a 
eux d'autres nuan
es. La mi
rographie(�gure 2.5), obtenue en �ele
trons r�etrodi�us�es (mi
ros
ope �ele
tronique �a balayageG�emini L�eo 1530), rend 
ompte de la stru
ture dite de 
�ur-
oquille (triphas�ee). Lemat�eriau pr�esente une mi
rostru
ture 
oh�esive pr�esentant les trois 
ontrastes li�es �a
es phases.En e�et, les 
�urs, ayant la densit�e �ele
tronique la plus faible, apparaissent plusfon
�es que les 
oquilles (grises). Sur la �gure 2.5, la phase noire est le TiC, la blan
heest le Mo et la phase grise est une phase 
arbure mixte pour laquelle une �etude pluspr�e
ise sera men�ee ult�erieurement.Les observations MET (�gure 2.6) ont permis d'identi�er la taille moyenne degrains de 
haque phase. Ainsi, la taille moyenne des grains de TiC est de l'ordrede un ou deux mi
rons alors que la taille de grains du molybd�ene est l�eg�erementEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 39



2. Cara
t�erisation du mat�eriau

Figure 2.5 { Mi
rostru
ture du 
omposite MoTiC30%.sup�erieure (2-3 �m). Il est int�eressant de noter que la phase 
arbure mixte pr�esenteune taille de grains submi
ronique.

Figure 2.6 { Cli
h�e MET d'un grain de TiC et d'un grain de Mo.La mi
rostru
ture obtenue par le pro
�ed�e HIP est toutefois tr�es di��erente de 
elleobtenue par des �elaborations par fusion �a l'ar
 rapport�ees dans les travaux de Suzukiet al. [89℄, Nomura et al. [90℄ ou en
ore Tan et al. [91℄. Dans 
es travaux, l'�equilibres'�etablit �a partir de la phase liquide et la mi
rostru
ture, signant l'eute
tique, est en40 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turalea

ord ave
 le diagramme de phase.Dans 
ette pr�esente �etude, la re
her
he de l'�equilibre s'e�e
tue depuis la formesolide, �a relativement basse temp�erature o�u les pro
essus de di�usion des esp�e
essont peu a
tiv�es. Ainsi, malgr�e le fait que le diagramme de phases pseudo-binaireMo-TiC (�gure 2.7) [92℄ propose un large domaine de 
ompositions permettant destabiliser une stru
ture biphas�ee 
ompos�ee d'une phase ri
he en Mo (Mo�T iC5%vol)et d'une phase 
�eramique ri
he en TiC (Mo�T iC89%vol), tous les 
omposites �elabor�essont triphas�es.

Figure 2.7 { Diagramme de phase binaire Mo-TiC.Proportions des phasesLes proportions de 
es trois phases, qui �evoluent ave
 la 
omposition initiale, ont�et�e quanti��ees par analyse d'images. En e�et, en 
onsid�erant la dispersion de 
haquephase homog�ene en volume, 
e qui est une des 
ara
t�eristique du frittage par HIP,il est possible de 
orr�eler le pour
entage surfa
ique et le pour
entage volumique.Ces analyses ont �et�e r�ealis�ees sur plusieurs nuan
es de 
omposites (�gure 2.8) 
e quipermet d'�etudier l'�evolution de la r�epartition des phases en fon
tion des proportionsinitialement introduites.Une analyse d'image bas�ee sur les di��eren
es de niveaux de gris a �et�e e�e
tu�ee�a partir des 
li
h�es des mi
rostru
tures des 
omposites obtenues en �ele
trons r�etro-di�us�es au mi
ros
ope �a balayage. Un seuillage va permettre de distinguer les troisphases (�gure 2.9).Les proportions surfa
iques de 
haque phase sont 
al
ul�ees (tableau 2.3) 
e quiEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 41



2. Cara
t�erisation du mat�eriau

(a) MoTiC12;5% (b) MoTiC25%

(
) MoTiC30% (d) MoTiC37;5%

(e) MoTiC50% (f) MoTiC75%Figure 2.8 { Cli
h�es MEB des mi
rostru
tures des di��erentes nuan
es de 
omposites.
42 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turale

(a) image initiale (b) Phase Mo

(
) Phase TiC (d) Phase (Mo,Ti)CFigure 2.9 { Traitement des images pour obtenir les proportions surfa
iques pour le
omposite MoTiC30%.
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2. Cara
t�erisation du mat�eriaupermet de rendre 
ompte de la formation de la troisi�eme phase.Tableau 2.3 { Proportions volumiques des di��erentes phases d�etermin�ees par analysed'image. Proportion initiale (%volumique) Proportion �nale (%volumique)Phase m�etallique Phase 
arbure Phase m�etallique Phase 
arbureMo TiC Mo (Mo,Ti)C TiCMo-TiC12;5% 87,5 12,5 82 8 10Mo-TiC25% 75 25 74 15 11Mo-TiC30% 70 30 67 19 14Mo-TiC37;5% 62,5 37,5 59 19 22Mo-TiC50% 50 50 50 21 29Mo-TiC75% 25 75 18 29 53La proportion de la phase TiC, initialement introduite, semble être la plus sen-sible �a la formation de la phase 
arbure mixte.Per
olation des phasesPour les mi
rostru
tures 
omportant du TiC au moins �a hauteur de 30 % vo-lumique, la phase 
arbure (TiC + (Mo,Ti)C) semble per
oler. En e�et, d'apr�es lestravaux r�ealis�es sur les di��erentes nuan
es par Le Flem et al. [93℄, la 
ondu
tivit�ethermique des 
omposites marque un 
hangement �a partir du 
ompositeMoTiC30%,
e qui a �et�e attribu�e �a une 
ontigu��t�e des grains de 
arbure a

rue.Une �etude en tomographie X 3D a �et�e e�e
tu�ee, a�n d'obtenir la mi
rostru
tureen trois dimensions et la r�epartition des phases au sein d'un �e
hantillon. Le prin
ipede 
ette appro
he est d�evelopp�e en Annexe A.2.La g�en�eration d'un 
ontraste de phase est utile dans notre 
as 
ar les 
oeÆ
ientsd'att�enuation des mat�eriaux 
onstituant le 
omposite sont assez pro
hes. Il a ainsi�et�e possible de di��eren
ier la phase molybd�ene du squelette 
arbure. En revan
he, les
oeÆ
ients d'att�enuation du TiC et du 
arbure mixte (Mo,Ti)C �etant trop similaires,
es phases n'ont pas pu être s�epar�ees.Ainsi, la �gure 2.10 pr�esente la r�epartition de la phase m�etallique et 
elle de laphase 
arbure au sein d'un 
ube de dimension 35� 35� 35 �m3.L'�etude en tomographie X haute r�esolution a permis de montrer que le syst�emeMoTiC30% �etait 
ompos�e de deux squelettes 
ontinus imbriqu�es l'un dans l'autre.Le squelette 
arbure pr�esente une stru
ture double, 
ompos�ee �a la fois d'un noyaude TiC et d'une 
ouronne de 
arbure mixte (Mo,Ti)C.2.1.4 �Etude de la phase 
arbure mixteM�e
anismes de formation de la phase 
arbure mixte
44 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turale

(a) E
hantillon 
omplet (b) Phase Mo (
) Phase CarbureFigure 2.10 { Mi
rostru
ture du 
ompositeMoTiC30% re
onstruite par TomographieX 3DLe diagramme de phase binaire Mo/TiC ne pr�evoit pas la pr�esen
e de la phase
arbure mixte lors de l'�elaboration par voie solide. D�es lors, l'hypoth�ese la plussimple est que la formation de 
ette phase s'explique par les divers m�e
anismesphysiques dus au mode d'�elaboration par HIP. Une premi�ere �etude porte don
 sur lesph�enom�enes et les 
onditions thermo-m�e
aniques intrins�eques �a 
e type de pro
essusd'�elaboration.Les premi�eres �etapes d'agglom�eration 
onduisent s
h�ematiquement �a la 
r�eationde ponts entre les grains au niveau du point de 
onta
t (�gure 2.11). Puis, le trans-port, essentiellement de type di�usion, va engendrer au 
ours du frittage la 
roissan
edes ponts entre les parti
ules de poudre [94℄.Dans le syst�eme 
onsid�er�e, 
es ph�enom�enes sont d'autant plus importants queles surfa
es sp�e
i�ques des grains sont importantes. En e�et, le TiC pr�esente unesurfa
e sp�e
i�que de 300 m2:kg�1 alors que 
elle du Mo est plus faible (97 m2:kg�1).Cependant, la 
roissan
e de 
es ponts (des r�egions 
on
aves) r�eduit l'�energiesuper�
ielle, et fait ainsi de 
es r�egions des sour
es de sites va
ants. La r�epartitiondes 
ontraintes et la di��eren
e de 
on
entration de sites va
ants rendent le transfertplus fa
ile par des ph�enom�enes de di�usion le long de la surfa
e, aux fronti�eres degrains ou même par de la di�usion en volume.Les �e
hanges ont d'abord lieu par di�usion en phase solide et permettent la for-mation d'enveloppes mixtes plus stables de type (Ti,Mo)C autour de grains initiauxTiC. En e�et, en pr�esen
e de titane, le molybd�ene pr�esente une tr�es faible aÆnit�eave
 l'azote, les nitrures de molybd�ene sont instables. Les atomes de Mo pr�e
ipitentave
 
eux de Ti dans les enveloppes 
ristallis�ees (Ti,Mo)C. Ainsi se d�eveloppe, toutau long du frittage, la stru
ture double, form�ee de 
oquilles de 
arbures (Ti,Mo)Cenveloppant les noyaux de TiC.Des travaux sur les m�e
anismes intervenant au 
ours du frittage [95℄[96℄ ontr�ev�el�e que la mise en solution d'atomes de Mo avaient lieu en dessous de 1100 ÆC.L'apparition de 
e ph�enom�ene a

�el�ere 
es �e
hanges et permet d'�etablir un �equilibreEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 45
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t�erisation du mat�eriau

Figure 2.11 { Formation de ponts entre deux sph�eres mat�erialisant des grains lorsde l'�etape de frittage.entre di��erentes phases en pr�esen
e :{ phase 
�eramique : 
arbures de titane TiC ;{ phase 
arbure mixte : (Ti,Mo)C ;{ phase m�etallique : Mo.L'�equilibre entre les phases 
it�ees est don
 
ontrôl�e par plusieurs grandeurs etnotamment par le rapport initial �a la stoe
hiom�etrie :{ le rapport (C+N)=(T i+Mo) qui in
ue sur la quantit�e, la nature des �el�ementsdissous, la stru
ture et la 
ontigu��t�e des grains de TiC et de leur enveloppe(Ti,Mo)C ;{ la teneur initiale en 
arbure de titane (%TiC) qui 
ontrôle la taille des enve-loppes (Ti,Mo)CSelon le diagramme de phase du syst�eme ternaire Mo-Ti-C (�gure 2.12), la solubi-lit�e du molybd�ene dans le TiC pourrait atteindre 25 %at. �a l'eute
tique (MoTiC35%at:�a 2175 ÆC) et a �et�e rapport�e �a 15 %at. dans les 
onditions de frittage appliqu�eesau 
omposite Mo-TiC �etudi�e. Les 
arbures mixtes (Ti,Mo)C existent sur un largedomaine Mo/Ti. La teneur en 
arbone �xe la r�epartition de Mo et Ti entre l'�etat
arbure et m�etallique [97℄.La stru
ture �nale des 
omposites Mo-TiC r�esulte d'une r�eorganisation profondedes phases 
arbure et m�etallique au 
ours du frittage ; 
ette r�eorganisation �etant
ontrôl�ee par la mise en �equilibre des �el�ements en pr�esen
e.Des observations au MET, r�ealis�ees dans le but de d�eterminer la densit�e de dis-46 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turale

Figure 2.12 { Diagramme de phase ternaire Mo-Ti-C.lo
ations dans 
haque phase, ont montr�e que le molybd�ene subissait une �etape dere
ristallisation lors de la mise en forme, alors que la phase TiC pr�esente des tra
es der�earrangement de dislo
ations (polygonisation). Ce
i se 
ara
t�erise par une densit�ede dislo
ations tr�es faible dans le molybd�ene (� = 1012 m�2) et des 
on�gurations debasse �energie (hexagonale pour un CFC) dans le 
arbure de titane (�gure 2.13-b).La densit�e de dislo
ations mesur�ee dans la phase TiC est de l'ordre de � = 1013 m�2.Stru
ture et 
omposition de la phase 
arbure mixteLa 
ara
t�erisation de la phase (Mo,Ti)C des �e
hantillons fritt�es a fait l'objetd'une �etude plus pr�e
ise. Les �etudes ont port�e sur la 
omposition et la mi
rostru
-ture de 
ette phase.Le diagramme de di�ra
tion des rayons X montre qu'aux angles des pi
s 
ara
t�e-ristiques du TiC, un se
ond 
ompos�e est pr�esent (�gure 2.14). La raie [220℄ du TiCpr�esente deux pi
s de di�ra
tion, 
e qui montre que la phase (Mo,Ti)C a la mêmestru
ture 
ristalline et un param�etre de maille tr�es pro
he de la phase TiC.A�n de mieux 
omprendre la 
omposition de la phase interm�ediaire, des ana-lyses X, 
oupl�ees �a la mi
ros
opie optique, ont �et�e men�ees sur des �e
hantillons de
ompositionsMoTiC30vol:%. Une premi�ere analyse, r�ealis�ee �a partir d'une sonde RX
oupl�ee au mi
ros
ope �a balayage, a �et�e e�e
tu�ee le long des lignes blan
hes visiblessur la �gure 2.15.Ainsi, il a �et�e possible d'analyser une zone pr�esentant les trois 
ontrastes 
ara
t�e-ristiques des phases du mat�eriau. Les paliers observ�es sur les �gures 2.16-a et 2.16-b
ara
t�erisent la phase interm�ediaire, 
e qui 
onforte l'hypoth�ese de phase d�e�nie etpermet d'�e
arter le pro�l de di�usion.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 47



2. Cara
t�erisation du mat�eriau

(a) Faible densit�e de dislo
ationsdans un grain de molybd�ene re
ris-tallis�e. (b) Sous-joint de polygonisation dans un grain deTiC.Figure 2.13 { Cli
h�es MET du molybd�ene et du 
arbure de titane dans le 
ompositeapr�es mise en forme.

Figure 2.14 { Diagramme de di�ra
tion r�ealis�e sur le 
omposite.La pr�e
ision de 
es r�esultats d�epend de l'erreur que peut engendrer la "poired'intera
tion". En e�et, du fait de la mi
rostru
ture �ne du mat�eriau, il est possibleque l'analyse X se fasse sur une profondeur telle que les grains sous-ja
ents soient48 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turale

Figure 2.15 { Image MEB de la mi
rostru
ture sur laquelle les analyses X ont �et�ee�e
tu�ees.
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2. Cara
t�erisation du mat�eriauaussi analys�es.A�n de v�eri�er 
es r�esultats, l'analyse X, 
oupl�ee au mi
ros
ope en transmission,est une m�ethode appropri�ee 
ar elle est r�ealis�ee sur une zone min
e de la lame. Lesanalyses 
himiques par �el�ement de Ti et Mo sur les mat�eriaux fritt�es ont �et�e r�ealis�eesdans un mi
ros
ope (MET) Philips Te
na�� (200KV), �equip�e d'un spe
trom�etre �arayons X de type EDS (Energy Dispersive Spe
trometer). Ces exp�erien
es ont �et�emen�ees au sein du Centre d' �Etudes de Chimie M�etallurgique (UPR 2801).Les analyses suivant la ligne sp�e
i��ee en rouge sur la �gure 2.17 qui traverse unezone pr�esentant les trois phases pr�esentent bien un palier de 
omposition en pr�esen
ede 
ette phase interm�ediaire.

Figure 2.17 { Analyses EDS e�e
tu�ees suivant un pro�l au travers de la phase 
arburemixte.Lorsque l'analyse est men�ee sur une zone o�u le joint de grains est exempt detroisi�eme phase (�gure 2.18), l'analyse X ne pro
ure qu'un pro�l de di�usion. Il est
ependant important de noter que le molybd�ene est pr�esent dans le TiC alors quela phase molybd�ene reste pure, 
e qui avait aussi �et�e observ�e par Craig et al. [85℄.Cela vient 
onforter l'hypoth�ese de di�usion du molybd�ene vers la phase 
arbure.

Figure 2.18 { Analyses EDS e�e
tu�ees suivant un pro�l �a travers un joint de grains.50 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.1. Cara
t�erisation mi
rostru
turaleUne 
artographie X a �et�e r�ealis�ee sur une autre zone pr�esentant les trois phases(�gure 2.19). �A 
haque �el�ement est attribu�ee une 
ouleur et son intensit�e est pro-portionnelle au taux de 
et �el�ement dans la phase �etudi�ee. Ainsi, la zone �etudi�eepr�esente 
lairement un grain de TiC et un grain de molybd�ene. Au niveau du jointde grains, un grain de la phase interm�ediaire (Mo,Ti)C est pr�esent. La pr�esen
ed'une phase (Mo,Ti)C d�e�nie entre les grains de Mo et TiC 
on�rme l'hypoth�esed'une r�ea
tion lors du frittage et non pas uniquement d'un ph�enom�ene de di�usion.

Figure 2.19 { Cartographie EDX et 
li
h�es MET de la zone analys�ee.Cette analyse a aussi permis de 
ara
t�eriser les �el�ements pr�esents dans les pr�e
i-pit�es. En e�et, les impuret�es des poudres de d�epart (Fe, Cu . . .) se retrouvent don
sous forme de pr�e
ipit�es dans le mat�eriau fritt�e.Pour pr�e
iser la 
omposition de 
haque phase, des dosages pon
tuels par WDS(Wavelength Dispersive Spe
trometer) �a la mi
rosonde de Castaing ont �et�e r�ealis�esdans 
haque phase (tableau 2.4). Ainsi, la 
omposition de la phase (Mo,Ti)C est :T iCMo10�15at:% [98℄.La faible mis
ibilit�e entre les phases 
arbures TiC formant le 
�ur des grains etles phases 
arbures (Ti,Mo)C qui les enveloppent, apporte une stabilit�e thermiqueint�eressante. En e�et, une �etude visant �a �evaluer l'impa
t d'un maintien �a hautetemp�erature (1000 ÆC, 1600 ÆC et 1800 ÆC) sur la stabilit�e mi
rostru
turale, a montr�eque le 
omposite MoTiC30%vol: �etait stable jusqu'�a 1000 ÆC, aussi bien en termes demi
rostru
ture (pas d'�evolution de la proportion des phases, ni de leur 
omposition)Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 51



2. Cara
t�erisation du mat�eriau
Tableau 2.4 { Composition de la phase 
arbure mixte%at Mo %at Ti %at CPhase Mo 88,23 � 2 8,2 � 0,2 2,71 � 1,57Phase (Ti,Mo)C 11,36 � 0,7 45,76 � 0,52 40,42 � 0,29Phase TiC 1,3 � 0,3 55,32 � 0,3 37,89 � 0,46qu'en termes de propri�et�es thermiques 
omme la 
haleur sp�e
i�que ou la 
ondu
tivit�ethermique [99℄.Ces r�esultats permettent de d�e�nir les plages de temp�erature des essais m�e
a-niques dans lesquels la mi
rostru
ture peut être 
onsid�er�ee 
omme stable.2.2 Cara
t�erisation m�e
aniqueLe mat�eriau fourni par le CEA se pr�esentant sous forme de lopin de faibles dimen-sions (�=40mm, H=60mm), la 
ara
t�erisation m�e
anique du 
omposite en fon
tionde la temp�erature (module d'Young, pente d'�e
rouissage, 
ontrainte - d�eformation �ala rupture) s'est limit�ee �a des essais de mi
roduret�e et de 
ompression.2.2.1 Mesure de module de Young2.2.1.1 Essais de mi
roduret�eDes essais de mi
roduret�e Vi
kers (�gure 2.20) ont �et�e r�ealis�es sur les di��erentesnuan
es �elabor�ees. Ces mesures sont e�e
tu�ees sous une 
harge de 100 g.Les r�esultats montrent que la duret�e du 
omposite suit une loi exponentielle (y =261; 84� e0;0257x) en fon
tion de la proportion de TiC. Les mesures de mi
roduret�ejusti�ent le 
hoix des nuan
es retenues pour la mise en forme par �lage.2.2.1.2 Essais de nanoduret�eLa plupart des mod�eles de 
omportement permettent de pr�edire les propri�et�es desm�elanges matri
e/parti
ules �a partir des propri�et�es des deux 
onstituants. Un pro-bl�eme se pose quant au 
hoix des 
onstantes d'�elasti
it�e du renfort. Si les 
onstantesd'�elasti
it�e du molybd�ene sont bien 
onnues, il n'en est pas de même pour le 
arburede titane, 
ar il a �et�e montr�e que le niveau de sous-stoe
hiom�etrie avait une in
uen
esur les 
onstantes �elastiques [100℄[101℄.Pour 
onnâ�tre 
es valeurs, la m�ethode par nanoindentation a �et�e 
hoisie, 
elle-
i permettant de d�eterminer la valeur r�eelle du module des 
onstituants �a partirdes mesures in situ dans le 
omposite (Annexe A.1). Il s'agit de r�ealiser un testde nanoduret�e lo
al sur 
ha
une des phases en pr�esen
e, et de d�eduire de la 
ourbe
harge-d�e
harge en fon
tion du d�epla
ement, le module de la phase �etudi�ee [102℄[103℄.Plusieurs 
ampagnes de nanoindentation ont �et�e r�ealis�ees a�n d'identi�er la pro-fondeur d'indentation optimale permettant d'obtenir les 
ara
t�eristiques d'une phase52 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.2. Cara
t�erisation m�e
anique
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Figure 2.20 { Mesure de mi
roduret�e en fon
tion du taux de TiC pr�esent dans le
omposite.ind�ependamment de l'autre. Ainsi, il s'est av�er�e que les donn�ees peuvent être ana-lys�ees jusqu'�a une profondeur d'environ 100 nm. Pour une valeur sup�erieure, lesr�esultats d�ependent de l'intera
tion entre phases :{ �e
rouissage de la phase molybd�ene sous-ja
ente d'un grain de 
arbure sur lequelse fait l'indentation ;{ 
onta
t ave
 un 
arbure apr�es avoir fait l'indentation sur un grain de molyb-d�ene.Ainsi, les 
harges appliqu�ees ont �et�e 
al
ul�ees pour que la p�en�etration de la pointesoit d'environ 200 nm (�gure 2.21).Les r�esultats pr�esent�es sur le graphique 2.22, 
onstitu�es de 100 mesures, sont
ara
t�eristiques d'un mat�eriau biphas�e m�etal-
�eramique.En e�et, on peut di��eren
ier deux domaines :{ Pour les mesures de duret�e inf�erieures �a 10 GPa, on observe que, de fa�
on
on
omitante, le module de Young se trouve inf�erieur �a 400 GPa. On retrouveen moyenne, pour 
e domaine, une duret�e de 7 GPa et un module d'Young de333 GPa, 
e qui est en a

ord ave
 les donn�ees de litt�erature du molybd�ene(E= 329 GPa, H= 5 GPa).{ Pour des duret�es sup�erieures �a 10 GPa, les valeurs de module de Young sontsup�erieures �a 400 GPa. Les valeurs moyennes de 
ette phase sont de 30,5 GPade duret�e, 
e qui 
orrespond �a un module de Young de 447 GPa. Ces valeursse rappro
hent des 
ara
t�eristiques du TiC (E= 440 GPa, H= 30 GPa).N�eanmoins, 
es mesures ont �et�e e�e
tu�ees sur un mat�eriau triphas�e 
e qui signi�eque les mesures sont obtenues �a la fois sur les 
arbures T iC et T iC �Mo10�15%.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 53



2. Cara
t�erisation du mat�eriau

(a) Image en �ele
trons se
on-daires du Molybd�ene. (b) Image en �ele
trons retrodif-fus�es du TiC.Figure 2.21 { Cli
h�es MEB de nanoindentations r�ealis�ees sur MoTiC30% triphas�e.
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Figure 2.22 { Valeurs obtenues par nanoindentation sur MoTiC30% triphas�e.
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2.2. Cara
t�erisation m�e
anique
Pour s'a�ran
hir de 
e probl�eme, des tests de nanoindentation (50 mesures) ont�et�e r�ealis�es sur un �e
hantillon re
uit pendant 20 h �a 1800 ÆC. Ce traitement ther-mique ayant permis la r�ea
tion et la 
onsommation de toute la phase TiC, la mi
ro-stru
ture r�esultante est biphas�ee (Mo, T iC �Mo10�15%) 
omme le montre la �gure2.23.

Figure 2.23 { Cli
h�es MEB en �ele
trons retrodi�us�es de la mi
rostru
ture biphas�eede Mo� T iC30% re
uit, pendant 20 h �a 1800 ÆC.Les essais de nanoduret�e r�ealis�es sur 
e 
omposite (�gure 2.24) pr�esentent aussiun 
omportement bipolaire ave
 d'un 
ôt�e des mesures 
orrespondantes �a la phasemolybd�ene (E= 329 GPa, H= 7,5 GPa) et de l'autres des valeurs tr�es pro
hes desgrandeurs obtenues pr�e
�ed�ement pour la phase 
arbure (E= 444 GPa, H= 31 GPa).
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Figure 2.24 { Valeurs obtenues par nanoindentation sur un �e
hantillon biphas�e deMo� T iC30%.De 
es r�esultats, il est possible de 
onsid�erer que les deux phases 
arbures (TiCet phase 
arbure mixte) ont sensiblement le même 
omportement �elastique.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 55



2. Cara
t�erisation du mat�eriau2.2.1.3 Cal
ul du module de Young du 
omposite - Bornes de Voigt etReussLe mod�ele le plus simple pour 
al
uler le module d'un 
omposite est de 
onsid�ererun mat�eriau 
ompos�e de �bres longues (ave
 une fra
tion volumique f) dans unematri
e in�nie, l'ensemble �etant solli
it�e dans le sens longitudinal puis transversal.Dans le sens logitudinal : "1C = "1I = �1IEI = "1M = �1MEMo�u C se r�ef�ere au 
omposite, I �a l'in
lusion et M �a la matri
e. La 
ontrainte du
omposite (suivant la dire
tion 1) peut être exprim�ee en fon
tion de la 
ontributionde 
haque phase par une loi des m�elanges :�1C = (1� f)�1M + f�1ILe module de Young du 
omposite peut alors être �e
rit :E1C = (1� f)EM + fEI (2.1)Cette "loi des m�elanges" indique que la rigidit�e du 
omposite est simplement unemoyenne pond�er�ee entre le module des deux 
omposants, variant selon la fra
tionvolumique du renfort. Ce mod�ele 
orrespond au "mod�ele de Voigt".Si le 
omposite est solli
it�e dans la dire
tion transversale, et en 
onsid�erant que�1 = �2 : �2C = �2I = "2IEI = �2M = "2MEMLes d�eformations des phases peuvent être exprim�ees en fon
tion de la 
ontrainteappliqu�ee. La d�eformation du 
omposite 
omplet s'�e
rit alors :"2C = (1� f)"2M + f"2ILe Module de Young du 
omposite s'exprime suivant 2.2 :E2C = � fEI + (1� f)EM ��1 (2.2)Ce 
al
ul 
orrespond au "mod�ele de Reuss".Les bornes de Voigt et Reuss 
orrespondent aux hypoth�eses suivantes :{ la d�eformation ma
ros
opique est la somme des d�eformations dans les phases ;{ la 
ontrainte ma
ros
opique est la somme des 
ontraintes dans les phases.Dans tous les 
as, les 
ontraintes ou les d�eformations lo
ales sont homog�enespar phase. Il est 
onnu que la r�ealit�e se trouve entre 
es bornes. Les appro
hesph�enom�enologiques tentent de prendre en 
ompte 
e
i par 
ombinaison des mod�elesde base de Voigt et Reuss.56 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.2. Cara
t�erisation m�e
aniquePlusieurs expressions empiriques et semi-empiriques ont �et�e sugg�er�ees, dont 
ellede Halpin et Tsai [104℄. Leur analyse permet de pr�edire le module longitudinal d'un
omposite renfor
�e par des �bres 
ourtes align�ees. Dans 
e 
as, la rigidit�e s'exprimeainsi : E2C = EM (1 + ��f)(1� �f) ave
 � = � EIEM � 1�� EIEM + �� (2.3)� est un param�etre ajustable, mais sa valeur est g�en�eralement de l'ordre de 1.La 
omparaison de 
es di��erents mod�eles appliqu�es au 
omposite pour pr�edire lemodule de Young est pr�esent�ee sur la �gure 2.25.
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Figure 2.25 { Pr�edi
tion de l'�evolution du module de Young du 
omposite en fon
tionde la fra
tion volumique de TiC.2.2.2 Comportement du mat�eriau en 
ompression2.2.2.1 �Eprouvettes et 
onditions exp�erimentalesLes �eprouvettes utilis�ees sont de g�eom�etrie 
ylindrique (�0 = 12 mm) et dehauteur L0 = 18 mm. Les essais de 
ompression ont �et�e r�ealis�es sur une ma
hinede type MTS, dont la 
ellule d'e�ort a une 
apa
it�e de 500 kN. La d�eformation del'�eprouvette a �et�e mesur�ee �a partir du d�epla
ement de la traverse de la ma
hine.Les essais ont �et�e pilot�es en d�epla
ement de traverse, �a une vitesse de d�eformationd'environ 5:10�4s�1. Un large domaine de temp�erature a �et�e explor�e : 25, 150, 300,500 et 700 ÆC. Tous 
es essais sont r�ealis�es sur les deux mat�eriaux : molybd�ene et
omposite Mo-TiC.A�n de mieux 
omprendre l'intera
tion entre les phases sur les m�e
anismes ded�eformation, le 
omportement en 
ompression de la phase molybd�ene a �et�e �etudi�eEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 57



2. Cara
t�erisation du mat�eriauen fon
tion de la temp�erature. Les essais men�es sur le molybd�ene ont �et�e r�ealis�essur des �e
hantillons provenant d'une barre 
ommer
iale (Goodfellow). Nous avonsv�eri��e par di�ra
tion des neutrons que sa texture �etait faible (�gure 2.26) don
pro
he de 
elle du molybd�ene utilis�e pour l'�elaboration du 
omposite. Cette �etude a�et�e 
onduite au laboratoire L�eon Brillouin sur un di�ra
tom�etre �a 
ux de neutrons(6T1).
Figure 2.26 { Texture du molybd�ene 
ommer
ial (Goodfellow) obtenue par di�ra
-tion des neutronsNe disposant pas de TiC pur, nous avons �etudi�e les 
omposites pr�esentant di��e-rentes proportions de phases. N�eanmoins, les essais de 
exion 4 points e�e
tu�es parle CEA sur le TiC ont �et�e report�es dans 
ette partie.2.2.2.2 R�esultats et dis
ussions des essais de 
ompressionLes 
ourbes rationelles obtenues lors d'essais de 
ompression sur le molybd�ene �adi��erentes temp�eratures sont pr�esent�ees sur la �gure 2.27.

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12 0.14 0.16 0.18 0.2
0

100

200

300

400

500

600

700

Epsilon

S
ig

m
a
 [
M

P
a
]

25°C

150°C

300°C

500°C

700°CFigure 2.27 { Courbes de 
ompression du molybd�ene �a 25, 150, 300, 500 et 700 ÆC58 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



2.2. Cara
t�erisation m�e
aniqueCes 
ourbes de 
ompression montrent l'absen
e d'�evolution du module d'�e
rouis-sage du molybd�ene en fon
tion de la temp�erature. On 
onstate l'apparition d'unpi
 suivi d'un palier en d�ebut de 
ourbe, d'autant plus marqu�e que la temp�era-ture est faible. Il s'agit de paliers de L�uders 
orrespondant �a un ph�enom�ene d'an-
rage/d�esan
rage des dislo
ations en d�ebut de plasti
it�e.La �gure 2.28 pr�esente les essais de 
ompression r�ealis�es �a 25 ÆC sur trois desnuan
es du 
omposite et sur un �e
hantillon de molybd�ene pur.
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30% de TiCFigure 2.28 { Courbes de 
ompression obtenues pour di��erentes nuan
es de 
ompo-site (0 %, 12,5 %, 25 %, et 30 % de TiC) �a T=25 ÆCCes mesures montrent que l'augmentation du taux de TiC au sein du mat�eriauprovoque l'augmentation de la 
ontrainte maximale ainsi qu'une diminution de lad�eformation �a rupture. Le palier de L�uders pr�esent sur la 
ourbe de 
ompression dumolybd�ene disparâ�t 
ompl�etement sur la 
ourbe du MoTiC30%.Les 
ourbes rationelles du 
ompositeMoTiC30%, solli
it�e en 
ompression et men�ejusqu'�a rupture, sont donn�ees sur la �gure 2.29 pour di��erentes temp�eratures.Les 
ourbes pr�esentent trois domaines de d�eformation :{ un domaine �elastique ;{ un domaine de mi
ro-plasti
it�e ("<0,05) o�u l'on observe un �e
rouissage lin�eairefort ;{ un domaine o�u l'�e
rouissage redevient parabolique suivi d'un plateau.Les tailles de 
es domaines d�ependent de la temp�erature. La 
omparaison des
ourbes de 
ompression du molybd�ene et du 
omposite, sugg�ere plusieurs hypo-th�eses :Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 59



2. Cara
t�erisation du mat�eriau
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700°CFigure 2.29 { Courbes de 
ompression du 
omposite MoTiC30% �a 25, 150, 300, 500et 700 ÆC{ L'entr�ee en plasti
it�e du 
omposite 
orrespond �a la rupture des ponts du sque-lette de 
arbure. Il n'y a plus per
olation : le 
omposite se 
omporte 
ommeune matri
e m�etallique ave
 des in
lusions et les 
ontraintes internes sont, eng�en�eral, tr�es importantes (
es 
ontraintes seront 
al
ul�ees dans le 
hapitre 5).L'�e
rouissage lin�eaire observ�e pour des d�eformations inf�erieures �a 0,05 sug-g�ere que l'�e
rouissage 
in�ematique est dominant par rapport �a l'�e
rouissageisotrope. La variable d'�e
rouissage est donn�ee par :dX11 = Cd"p11La pente d'�e
rouissage, don
 la valeur de C, d�eduite des 
ourbes de 
ompressionvarie faiblement ave
 la temp�erature et disparâ�t pour T>500 ÆC. On obtient :pour T=25ÆC, C= 17 369MPapour T=150ÆC, C= 20 574MPapour T=300ÆC, C= 19 020MPaEn fait, le probl�eme semble plus 
omplexe 
ar les in
lusions 
ommen
ent pro-bablement �a s'endommager.{ Apr�es un 
ourt stade parabolique, la pente d'�e
rouissage diminue, la ruptureintervient avant la saturation. La valeur faible de la pente traduit un fort en-dommagement, 
e qui signi�e que la di��eren
e entre 
ontraintes internes dansles phases �phase11 et la 
ontrainte appliqu�ee �11 diminue.A�n de quanti�er l'e�et de la temp�erature sur l'�e
rouissage, �a vitesse de d�eforma-60 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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2.2. Cara
t�erisation m�e
aniquetion 
onstante, une loi de 
omportement plastique ma
ros
opique de type Hollomona �et�e identi��ee �a partir des 
ourbes de 
ompression :�ma
romises = K("p ma
roeq )nLes param�etres K et n ont �et�e identi��es pour le molybd�ene et le MoTiC30%(�gures 2.30 et 2.31). Les paliers de L�uders ne sont pas 
onsid�er�es.
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T=25ÆCT=150ÆCT=300ÆCT=500ÆCT=700ÆCFigure 2.30 { Identi�
ation des param�etres K et n de la loi Hollomon �a partir des
ourbes de 
ompression pour le molybd�ene.Le tableau 2.5 r�e
apitule l'�evolution des valeurs de K et n en fon
tion de la tem-p�erature pour le molybd�ene et le 
omposite.Tableau 2.5 { �Evolution du 
oeÆ
ient d'�e
rouissage n en fon
tion de la temp�erature(molybd�ene et 
omposite MoTiC30%).Temp�erature Param�etre K Exposant n(ÆC) Molybd�ene MoTiC30% Molybd�ene MoTiC30%25 700 1592 0,0677 0,0688150 560 1447 0,1049 0,0466300 423 1255 0,109 0,0458500 375 1121 0,1082 0,0393700 341 1010 0,1046 0,0478Si le param�etre K n'a pas de signi�
ation physique parti
uli�ere, l'exposant n
ara
t�erise la d�eformation plastique �a stri
tion en tra
tion. Cet exposant est enmoyenne plus �elev�e poure molybd�ene que pour le 
omposite, sauf �a 25 ÆC.
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ation des param�etres K et n de la loi Hollomon �a partir des
ourbes de 
ompression sur le 
omposite MoTiC30%L'�evolution du module d'�e
rouissage �, pour un niveau de d�eformation ma
ro-s
opique "eq donn�e, se d�eduit des valeurs de K et n par la relation :� = Kn("peq)n�1Dans le molybd�ene et dans le 
omposite, on 
onstate que le module d'�e
rouissage� diminue lorsque "eq augmente (tableau 2.6). De plus, les valeurs de � sont d'autantplus faibles que la temp�erature est �elev�ee et 
ela dans les deux mat�eriaux �etudi�es.Dans l'ensemble, les valeurs d'�e
rouissage du 
omposite sont sup�erieures �a 
elles dumolybd�ene.Tableau 2.6 { �Evolution du module d'�e
rouissage 
al
ul�e �a partir de K et n enfon
tion de T et "eq dans le molybd�ene et le 
omposite MoTiC30%Temp�erature Molybd�ene MoTiC30%(ÆC) "eq = 5% "eq = 10% "eq = 5% "eq = 10%25 773 405 1782 934150 858 461 1172 605300 666 359 1002 527500 587 316 783 402700 522 280 836 432Ces r�esultats sont en a

ord ave
 l'hypoth�ese que le TiC garde un 
omportementquasi-�elastique jusqu'�a 700 ÆC, l'a

ommodation plastique du 
omposite s'e�e
tuantdans la matri
e molybd�ene qui dur
it fortement du fait des intera
tions entre sys-t�emes de glissement.62 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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2.2. Cara
t�erisation m�e
aniqueSi, pour T<300 ÆC, la limite d'�elasti
it�e et le module d'�e
rouissage sont fortementd�ependants de la temp�erature, 
es valeurs restent assez pro
hes �a 300, 500 et 700ÆC. Ce ph�enom�ene peut traduire dans le molybd�ene une transition de 
omportement'basse'/'haute' temp�erature. Celle-
i sera trait�ee dans le 
hapitre 3.2.2.3 Comportement m�e
anique du TiCNous r�esumons, dans 
e paragraphe, les essais e�e
tu�es au laboratoire SRMAdu CEA Sa
lay par Le Flem et al. [105℄, sur le 
omportement et la rupture duTiC. Ce mat�eriau est identique �a 
elui entrant dans la 
omposition des 
omposites�etudi�es. Trente �eprouvettes ont �et�e test�ees, a�n d'obtenir une analyse statistiquesatisfaisante. Le dispositif d'essai de 
exion 4 points est d�e
rit en annexe A.1. Lesessais sont normalis�es [106℄.Les mesures donnent une 
ontrainte �a rupture de 530,2 MPa ave
 un �e
art-typede 30,5 MPa.Pour 
haque essai, les r�esultats font l'objet d'une analyse statistique selon unefon
tion de r�epartition de type "Weibull �a deux param�etres" :Pf = 1� exp ����f�u�m� (2.4)o�u Pf est la probabilit�e de rupture, �f la 
ontrainte de rupture exp�erimentale,et �u et m sont deux param�etres �a identi�er. L'ajustement de la fon
tion de type"Weibull �a deux param�etres" donne les valeurs du 
ouple (m, �u). Ils 
orrespondentrespe
tivement �a la mesure de la dispersion et de la 
ontrainte moyenne �a rupture.L'ajustement de la fon
tion de r�epartition de Weibull suivant la m�ethode du maxi-mum de vraisemblan
e donne les valeurs de (m, �u) respe
tivement �egales �a 19,5 et �a544 MPa pour la 
ontrainte moyenne �a rupture. La �gure 2.32 pr�esente l'ajustementde la fon
tion de r�epartition de Weibull.La �gure 2.33 montre un ex
ellent a

ord entre la 
ourbe de Weibull et la r�epar-tition des points exp�erimentaux. En e�et, la quasi-totalit�e des points se situent dansl'intervalle de 
on�an
e �a 95 %.Les observations au MEB, r�ealis�ees au CEA et men�ees post-mortem sur les fa
i�esde rupture de quelques �eprouvettes, sont donn�ees �gure 2.34. Le TiC pr�esente unmode de rupture mixte.D'une part, le 
livage met �a nu la porosit�e intragranulaire sph�erique et fait ap-parâ�tre des rivi�eres �a l'int�erieur des grains et, d'autre part, la d�e
oh�esion intragra-nulaire r�ev�ele des zones �a grains fa
ett�es. Une analyse d'image en plusieurs endroitsdu fa
i�es de rupture, a permis d'estimer la proportion de rupture intra- et inter-granulaire �a 40/60, 
e qui sugg�ere qu'il n'y a pas de mode de rupture privil�egi�e.Il apparâ�t, dans 
es 
onditions, impossible de 
on
lure sur un mode de rup-ture par 
livage suivant un plan privil�egi�e. Ce r�esultat sera important pour nosEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 63
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Figure 2.32 { Ajustement de la fon
tion de r�epartition de Weibull �a 2 param�etrespour le TiC seul.

Figure 2.33 { Diagramme de Weibull pour le TiC seul.
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2.2. Cara
t�erisation m�e
anique

Figure 2.34 { Fa
i�es de rupture du TiC apr�es essais de 
exion 4 points.simulations du 
omportement m�e
anique et notamment lors du 
hoix du 
rit�ered'endommagement.
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2. Cara
t�erisation du mat�eriauCon
lusionLe mat�eriau �etudi�e, le 
omposite MoTiC30%vol:, poss�ede une mi
rostru
turede type 
�ur-
oquille �a trois phases, 
ompos�ee majoritairement d'unematri
e de molybd�ene, renfor
�ee de 
arbures de titane et d'une phaseadditionnelle.Les di��erentes analyses ont permis de 
omprendre le m�e
anisme de for-mation de la phase additionnelle et d'a

�eder �a sa 
omposition 
himiqueT iC � Mo10�15%at:. Les observations exp�erimentales 
ompl�ementairesmettent en avant un ph�enom�ene de re
ristallisation du molybd�ene et der�earrangement du TiC lors de l'�etape de mise en forme. En�n, la 
ara
t�eri-sation e�e
tu�ee sur 
ette phase permet d'e�e
tuer un rappro
hement entreson 
omportement m�e
anique et 
elui du TiC : même stru
ture 
ristalline(
f
), duret�e semblable.Une repr�esentation en 3 dimensions du mat�eriau, par tomographie X, ar�ev�el�e que la r�epartition des 
arbures pr�esentait une per
olation au sein dela stru
ture ; 
elle-
i pouvant, d�es lors, être s
h�ematis�ee par une mousse de
arbures dans une matri
e de molybd�ene. Ce
i vient expliquer le fait que letaux de 
arbure de titane joue un rôle tr�es important dans le 
omportementdu 
omposite, notamment ave
 un 
hangement m�e
anique 
ara
t�eristiquepour 30 % volumique.Les essais de 
ompression montrent un fort e�et de la temp�erature sur lalimite d'�elasti
it�e du molybd�ene. Les deux 
onstituants prin
ipaux, molyb-d�ene et 
arbure de titane, poss�edent des 
omportements m�e
aniques tr�esdi��erents. Alors, que la 
�eramique reste �elastique dans la gamme de temp�e-rature �etudi�ee, le molybd�ene pr�esente une d�eformation plastique importante.Le 
omposite pr�esente deux stades de plasti
it�e :{ un �e
rouissage 
in�ematique lin�eaire, qui se manifeste apr�es la rupturedes ponts du squelette de TiC et 
orrespond �a une matri
e molybd�ene
ontenant des in
lusions ;{ un �e
rouissage, qui d�epend �a la fois de l'endommagement des in
lusions,de la d�eformation plastique de la matri
e molybd�ene et de la temp�erature.
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3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�eLes essais de 
ompression sur le 
omposite MoTiC30% ont mis en �eviden
e un
hangement de 
omportement vers Ta=300 ÆC. En dessous de 
ette temp�erature,le 
omportement du 
omposite d�epend fortement de la temp�erature, alors qu'au-dessus, 
ette d�ependan
e est plus faible. Ce ph�enom�ene est tr�es pro
he, bien quemoins marqu�e, de 
elui observ�e sur les 
ourbes de 
ompression du molybd�ene. Nousen avons don
 
on
lu que le molybd�ene, qui est la phase majoritaire du 
omposite,pr�esentait un 
omportement a
tiv�e thermiquement.L'obje
tif de 
e 
hapitre est de 
ara
t�eriser les 
omportements thermiquementa
tiv�es du molybd�ene et du 
omposite.Les 
hangements de m�e
anismes se manifestant en surfa
e des �eprouvettes pardes lignes de glissement, des d�e
oh�esions, et
., des essais de tra
tion jusqu'�a rupturesur le molybd�ene et le 
omposite ont �et�e e�e
tu�es sur une mini-ma
hine de tra
tion.En e�et, la 
ompression ne permet pas d'observer les surfa
es des �e
hantillons.Dans un deuxi�eme temps, des essais de sauts de vitesse et de sauts de temp�eratureen 
ompression nous ont permis de d�eterminer les �energies d'a
tivation. En�n, lesm�e
anismes de d�eformation du molybd�ene ont �et�e mis en �eviden
e par mi
ros
opie�ele
tronique �a transmission.3.1 Cara
t�erisation du 
omportement en tra
tionet des fa
i�es de ruptureLa mesure de 
e 
omportement a �et�e r�ealis�ee sur une mi
ro-ma
hine de tra
-tion/
ompression de type Fondis. Compte tenu du peu de mat�eriau �a notre disposi-tion des mi
ro-�eprouvettes ont �et�e r�ealis�ees. La m�ethode exp�erimentale est d�e
rite enannexe, rappelons que les dimensions utiles des �eprouvettes sont L=8mm, l= 3mmet e=1,5mm. Le dimensionnement de la zone utile, 
ompte tenu des 
ontraintes �arupture des 
omposites et de la matri
e non renfor
�ee, a �et�e 
al
ul�e pour obtenir larupture de l'�e
hantillon.Dans le domaine de transition des m�etaux 
ubiques 
entr�es, la rupture �nale des�eprouvettes va passer du mode fragile �a du
tile en fon
tion de la temp�erature d'essai.L'�etude fra
tographique men�ee sur 
es �eprouvettes de tra
tion vise �a identi�er lessites d'amor�
age et d'�etablir les m�e
anismes �a l'origine de la rupture a�n d'estimerplus pr�e
is�ement la temp�erature de transition (Ta).3.1.1 Comportement du molybd�ene en tra
tionLes �eprouvettes de tra
tion ont �et�e usin�ees dans un lopin de molybd�ene fournipar le CEA Sa
lay. Ce lopin a �et�e mis en forme par HIP �a partir des mêmes poudres
ommer
iales que le 
omposite.� L'�eprouvette d�eform�ee �a 25 ÆC se rompt de mani�ere brutale avant stri
tion etpr�esente un fa
i�es de nature ex
lusivement fragile. Des observations au mi
ros
ope68 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



3.1. Cara
t�erisation du 
omportement en tra
tion et des fa
i�es de ruptureoptique montrent la pr�esen
e de d�e
oh�esions aux joints de grains sur la surfa
e del'�e
hantillon (�gure 3.1).

Figure 3.1 { Image au mi
ros
ope optique de la d�e
oh�esion aux joints de grains dumolybd�ene �a 25 ÆC.Cette rupture intergranulaire est observ�ee sur la quasi-totalit�e du fa
i�es de rup-ture par mi
ros
opie �a balayage. N�eanmoins, quelques tra
es de 
livage sont obser-v�ees sur 
ertains grains (�gure 3.2).

Figure 3.2 { Cli
h�e MEB du fa
i�es de rupture de l'�eprouvette de tra
tion du molyb-d�ene �a 25 ÆC.Ce 
omportement �a temp�erature ambiante est en a

ord ave
 les travaux d'Ari-tomi [107℄ . L'origine de 
es ruptures intergranulaires est asso
i�ee �a un m�e
anisme des�egr�egation aux joints d'impuret�es telles que le 
arbone, l'oxyg�ene ou en
ore l'azote.� L'�eprouvette d�eform�ee �a 200 ÆC pr�esente en surfa
e des bandes de glissement,ainsi que des d�e
oh�esions aux joints de grains (�gure 3.3). Il 
onvient de remarquerque les bandes de glissement sont re
tilignes.Etude exp�erimentale et num�erique du 
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3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�e

(a) Image au mi
ros
ope optique de la surfa
ed'une partie de la zone utile de l'�eprouvette. (b) Image au mi
ros
ope optiquedes d�e
oh�esion aux joints de grainset du glissement dans les grains.Figure 3.3 { Images au mi
ros
ope optique des modes de d�eformation du molybd�ene�a 200 ÆCL'�etude du fa
i�es de rupture r�ev�ele un mode de rupture intergranulaire, 
ara
t�e-ristique d'une rupture fragile (�gure 3.4).

Figure 3.4 { Cli
h�e MEB du fa
i�es de rupture de l'�eprouvette en tra
tion du molyb-d�ene �a 200 ÆC.Ces observations sont 
ara
t�eristiques d'une transition de 
omportement du ma-t�eriau puisque les premiers signes de d�eformation plastique apparaissent. Cette d�e-formation plastique n'est pas suÆsante pour a

ommoder les 
ontraintes internes etdes d�e
oh�esions sont en
ore visibles.� L'�eprouvette d�eform�ee �a 300 ÆC se rompt apr�es stri
tion et pr�esente des bandes70 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



3.1. Cara
t�erisation du 
omportement en tra
tion et des fa
i�es de rupturede glissement sinueuses (�gure 3.5), 
ara
t�eristiques des mat�eriaux de stru
ture CCau dessus de la temp�erature de transition.

Figure 3.5 { Image au mi
ros
ope optique du glissement dans les grains de molybd�ene�a 300ÆC.Le fa
i�es de rupture est ex
lusivement 
onstitu�e de 
upules, 
ara
t�eristiques d'unerupture du
tile (�gure 3.6).

Figure 3.6 { Cli
h�e MEB du fa
i�es de rupture de l'�eprouvette en tra
tion du molyb-d�ene �a 300 ÆC.Il apparâ�t don
, qu'�a 300 ÆC, les 
ontraintes n�e
essaires �a l'a
tivation des sys-t�emes de glissement sont plus faibles que 
elles n�e
essaires �a la d�e
oh�esion intergra-nulaire. Le molybd�ene pr�esente un 
omportement du
tile au del�a de 300 ÆC.Nous pouvons 
on
lure que la temp�erature de transition de 
omportement dumolybd�ene est 
omprise entre 200 et 300 ÆC.3.1.2 Comportement du 
omposite MoTiC30% en tra
tionLes �eprouvettes observ�ees lors d'essais �a 25 et 300 ÆC se rompent de mani�erebrutale sans stri
tion. Le fa
i�es de rupture est de nature presque ex
lusivement fra-Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 71



3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�egile et les surfa
es ne pr�esentent pas de ligne de glissement ni de d�e
oh�esion.� Pour l'�eprouvette d�eform�ee �a 25 ÆC, l'origine de la rupture a �et�e identi��ee.Le site d'amor�
age, analys�e en EDX, est 
onstitu�e par un amas (100� 30� m2) departi
ules de TiC d'environ 2 �m de diam�etre (�gure 3.7). De nombreuses fa
ettes
ara
t�eristiques du 
livage ont pu être observ�ees, mais la nature des plans de 
livagen'a pu être identi��ee.

(a) Site d'amor�
age de la rupture (b) Fa
ettes de 
livageFigure 3.7 { Cli
h�es MEB du fa
i�es de rupture de l'�eprouvette de MoTiC30% �a 25ÆC.� �A 300 ÆC, le fa
i�es de rupture est 
omplexe : le TiC pr�esente une rupture fragilealors que le molybd�ene pr�esente une rupture mixte (intergranulaire et du
tile ave
pr�esen
e de 
upules) (�gure 3.8). Les sites d'amor�
age n'ont pas pu être identi��es.

Figure 3.8 { Cli
h�es MEB du fa
i�es de rupture de l'�eprouvette de MoTiC30% �a 300ÆC.Cette �etude a mis en �eviden
e une transition de 
omportement du molybd�eneentre 200 et 300 ÆC. La d�e
oh�esion intergranulaire disparâ�t et le glissement plastique72 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



3.2. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�edans les grains devient pr�epond�erant. Dans le 
omposite, le TiC reste fragile quelleque soit la temp�erature, tandis que le molybd�ene est du
tile.3.2 Cara
t�erisation du 
omportement thermique-ment a
tiv�e3.2.1 Essais de sauts de vitesse en 
ompressionL'obje
tif de 
ette partie 
onsiste �a mesurer l'e�et de la vitesse de d�eformationsur la 
ontrainte d'�e
oulement du mat�eriau, et 
ela �a di��erentes temp�eratures. Lamesure du volume d'a
tivation, not�e V �, permet de quanti�er 
et e�et.3.2.1.1 Courbes de sauts de vitesseLes 
ourbes 
ontrainte vs d�eformation rationnelles obtenues sur le molybd�ene(�gure 3.9) montrent que l'amplitude des sauts de 
ontrainte �� est d'autant plusgrande que la temp�erature est faible.
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3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�e
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tion de T3.2.1.2 Mesure du volume d'a
tivation V �Si l'on 
onsid�ere que la th�eorie de l'a
tivation thermique s'applique �a l'�e
hellema
ros
opique [108℄, il est possible de relier le volume d'a
tivation V � �a l'amplitudedes sauts ��. Si l'on 
onsid�ere une loi vis
oplastique reliant la vitesse de d�eformationplastique _"p �a la 
ontrainte e�e
tive �eff :_" = _"0exp ���G(�eff )kBT � ave
 �eff = � � �iave
 _"0 la vitesse de r�ef�eren
e, �G l'�energie libre d'a
tivation asso
i�ee au m�e
anismed'a
tivation thermique 
onsid�er�e, kB la 
onstante de Boltzmann et T la temp�erature.� est la 
ontrainte d'�e
oulement et �i repr�esente la 
ontrainte engendr�ee par lesintera
tions �a longues distan
es dues aux dislo
ations de type forêt et aux pr�e
ipit�es.Le volume d'a
tivation se d�e�nit 
omme la d�eriv�ee partielle de �G par rapport �a�eff : �G = �G0 � V ��effL'expression de la loi d'�e
oulement pour deux vitesses de d�eformation plastique _"p1et _"p2 (ave
 _"p1 > _"p2 ) 
onduit �a une relation faisant intervenir le saut de 
ontraintes�� = �1eff � �2eff : _"p1_"p2 = exp �V �(�1eff � �2eff)kBT �On en d�eduit l'expression du volume d'a
tivation en fon
tion de �� :V � = kBT�� �ln _"Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 75



3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�eLes valeurs de V � 
al
ul�ees par 
ette relation sont donn�ees dans le tableau 3.1.Tableau 3.1 { Comparaison des valeurs de V � obtenues �a di��erentes temp�eraturespour le molybd�ene et MoTiC30%.Temp�erature V �(b3)(ÆC) Molybd�ene MoTiC30%25 6,45 6,87150 17,5 15,6300 70,5 38,5500 173 75Les valeurs de V � mesur�ees �a 25 ÆC et 150 ÆC sont peu di��erentes entre les deuxmi
rostru
tures. La valeur de V � pour le molybd�ene �a 300 ÆC est pro
he de 
elle du
omposite �a 500 ÆC. Ces r�esultats sugg�erent que, dans le 
omposite, les m�e
anismesa
tiv�es thermiquement proviennent essentiellement de la phase molybd�ene. Ce
i esten a

ord ave
 la 
onstatation que la phase TiC reste �elastique jusqu'�a 500 ÆC.Cependant, il 
onvient de garder une 
ertaine pruden
e lors de la transpositionde l'interpr�etation des r�esultats exp�erimentaux ma
ros
opiques �a des m�e
anismesd'a
tivation thermique agissant �a l'�e
helle d'une dislo
ation. Il est admis [108℄ queles valeurs de V � obtenues exp�erimentalement sont du même ordre de grandeur que
elles reli�ees aux m�e
anismes 
onsid�er�es �a l'�e
helle mi
ros
opique. Le 
hangementd'�e
helle propos�e [109℄[110℄[111℄ 
onsiste �a prendre pour valeur de 
ission e�e
tive�eff = �eff2 , 
e qui am�ene �a une relation entre le volume d'a
tivation apparent V �et le volume d'a
tivation mi
ros
opique V �� :V �� = � ��G��eff ����T;" � �2 ��G��eff ����T;" � 2V �En outre, l'amplitude des sauts de 
ontrainte �� n'�evoluant pas en 
ours d'essai lesvaleurs du V � sont tr�es peu sensibles �a l'�evolution de la d�eformation.3.2.2 Essais de sauts de temp�eratureLes essais de sauts de temp�erature ont pour obje
tif d'appr�ehender l'e�et dutaux de d�eformation sur l'amplitude des sauts de 
ontrainte ainsi que l'�evolutionde l'�e
rouissage �a une temp�erature donn�ee. Les r�esultats de 
es essais, 
oupl�es auxdonn�ees obtenues gra
e aux essais de sauts de vitesse, permettent d'a

�eder au 
al
ulde l'�energie libre d'a
tivation �G pour une temp�erature �x�ee.3.2.2.1 Courbes de sauts de temp�eratureLes sauts de temp�erature sont r�ealis�es sur les deux mat�eriaux tous les 3 % pourles �e
arts suivants : 35-150 ÆC, 150-300 ÆC, 300-500 ÆC et 500-700 ÆC. Le fait d'avoir
hoisi 35 ÆC au lieu de 25 ÆC est guid�e par un sou
i d'uniformiser la temp�erature au76 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



3.2. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�esein de l'�e
hantillon. En e�et, il est diÆ
ile d'obtenir un �e
hantillon �a 25 ÆC apr�esl'avoir 
hau��e �a 150 ÆC.A�n d'�eviter toute d�eformation plastique due aux ph�enom�enes de dilatation-
ontra
tion lors des transitions entre deux temp�eratures, l'�eprouvette a �et�e d�e
harg�eeapr�es 
haque saut.Les 
ourbes 
ontrainte vs d�eformation sont donn�ees �a toutes les gammes de tem-p�eratures pour le molybd�ene (�gures 3.13, 3.14) et le 
omposite MoTiC30% (�gures3.15, 3.16). �A titre de 
omparaison, les 
ourbes de 
ompression monotone sont aussireport�ees sur 
es �gures.
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L'amplitude des sauts de 
ontrainte est ind�ependante du niveau de d�eformation.L'�e
art entre les valeurs de 
ontrainte obtenues sur les essais de temp�erature etles essais monotones reste assez faible (inf�erieur �a 10MPa) sauf pour les hautesd�eformations o�u il atteint 20 �a 30 MPa.
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ompression monotone �a 25, 150 et 300 ÆC.3.2.2.2 Mesure de l'�energie d'a
tivation apparente �GLors d'un essai de sauts de temp�erature r�ealis�e entre T1 et T2 (T2<T1), la loid'�e
oulement a
tiv�ee thermiquement s'�e
rit respe
tivement, pour T1 et T2 :_"1 = _"0exp ���G(�eff (T1))kBT1 � et _"2 = _"0exp ���G(�eff (T2))kBT2 �
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Figure 3.16 { Composite : Courbes de sauts de temp�erature � vs " superpos�ees aux
ourbes de 
ompression monotone �a 300 et 500 ÆC.Lors du saut de temp�erature, la vitesse de d�eformation reste 
onstante, 
e qui permetd'�e
rire _"1 = _"2 : �G(�eff (T1))T1 = �G(�eff (T2))T2En r�einje
tant l'expression de V �(T1) d�eduite des sauts de vitesse, on obtient :�G = KT 21 ��ln _"�� �����T ����T ����� _"Tableau 3.2 { Comparaison des valeurs de �G obtenues �a di��erentes temp�eraturesdans le molybd�ene et dans le MoTiC30%.Temp�erature �G(eV )(ÆC) Molybd�ene MoTiC30%25 0,35 0,39150 0,5 0,75300 0,97 1,35500 1,18Les �energies d'a
tivation obtenues, pour le molybd�ene et le 
omposite, sont tr�es
omparables, 
e qui sugg�ere l�a en
ore que les m�e
anismes d'a
tivation thermiquesont assez peu a�e
t�es par la phase TiC.Le formalisme de la loi d'�e
oulement a
tiv�ee thermiquement implique que, si l'on�xe la vitesse de d�eformation, la d�ependan
e de �G en fon
tion de la temp�eratureest lin�eaire :Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 79
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tiv�e
�G = CkBT ave
 C = ln� _"0_" �L'allure des 
ourbes �G en fon
tion de la temp�erature nous permet de v�eri�er lavalidit�e de 
ette d�ependan
e lin�eaire, et 
ela, dans les deux mat�eriaux (�gure 3.17).
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Figure 3.17 { �Evolution de �G en fon
tion de T - Comparaison ave
 la loi �G =CkBT .En�n, la valeur de �G �a T = Ta doit, par d�e�nition, 
orrespondre �a �G0, puis-qu'�a 
ette temp�erature le fran
hissement des obsta
les se fait �a 
ontrainte e�e
tivenulle. Si l'on admet que la temp�erature de Ta est de l'ordre de 300 ÆC, alors la valeurde �G0 est d'environ 1eV pour les deux mat�eriaux. Ces valeurs sont en a

ord ave

elles admises dans la litt�erature [112℄[113℄.
3.3 Analyse des modes de d�eformationA�n de pr�e
iser les m�e
anismes de d�eformation plastique du molybd�ene en fon
-tion de la temp�erature, les stru
tures de dislo
ations obtenues pour di��erentes d�e-formations et temp�eratures ont �et�e �etudi�ees par mi
ros
opie �ele
tronique �a trans-mission. Auparavant, nous rappellerons les m�e
anismes de d�eformation dans les ma-t�eriaux de stru
ture 
ubique 
entr�ee.80 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



3.3. Analyse des modes de d�eformation3.3.1 Rappel bibliographique sur les m�e
anismes �el�emen-taires de d�eformation des mono
ristaux de stru
ture
ubique 
entr�ee3.3.1.1 Comportement m�e
anique des m�etaux 
ubiques 
entr�esIn
uen
e de la temp�eratureLes m�etaux CC pr�esentent un 
omportement m�e
anique analogue pour les bassestemp�eratures (T<0,10 T=TFusion). Les m�e
anismes intrins�eques li�es �a la stru
ture
ristalline d�ependant de la temp�erature et les m�e
anismes extrins�eques li�es aux im-puret�es sont en
ore sujets �a 
ontroverse, 
ompte tenu des nouveaux travaux en dy-namique des dislo
ations.Dans les mono
ristaux (�gure 3.18), �a basse temp�erature, un stade pr�eplastique�a fort dur
issement (stade 0) pr�e
�ede la limite "ma
ro�elastique". �A plus forte d�efor-mation apparâ�t un stade unique �a dur
issement faible ou nul. Il a �et�e montr�e quela limite ma
ro�elastique d�e
rô�t tr�es rapidement lorsque la temp�erature s'�el�eve etest tr�es sensible �a l'orientation de l'axe des 
ontraintes par rapport �a la maille 
ris-talline, ainsi qu'aux impuret�es [114℄. En parti
ulier, l'addition d'interstitiels ou desubstitutionnels peut, dans 
ertains 
as, abaisser notablement la limite d'�elasti
it�e(adou
issement) alors que, dans d'autres 
as, elle est �a l'origine d'un dur
issement.Ces ph�enom�enes seront abord�es ult�erieurement.Au-dessus de la temp�erature de transition T
 (temp�eratures interm�ediaires), lestade 0 disparâ�t et la limite d'�elasti
it�e est d'un ordre de grandeur plus faible qu'�a0 K. De plus, la sensibilit�e �a la temp�erature diminue. On retrouve alors, pour desmono
ristaux orient�es en glissement simple et d�eform�es en tra
tion simple, les troisstades usuels de 
omportement plastique tout �a fait typiques des m�etaux CFC (�gure3.18) :{ Le glissement est a
tiv�e sur le syst�eme soumis �a la plus grande 
ission r�esolue.Alors que les dire
tions de glissement dans les CC ont 
lairement �et�e iden-ti��ees de type <111> (dire
tions denses de la maille), plusieurs hypoth�esesont �et�e �emises sur les plans de glissement. N�eanmoins, les 
on
lusions de 
esdivers travaux [115℄ [116℄ [32℄ 
onvergent vers l'a
tivation de glissement surles plans f110g,f112g voire f123g, même si 
ertains auteurs 
onsid�erent 
edernier 
omme une 
ombinaison des deux autres familles de plans. Le glisse-ment 
oplanaire ne ren
ontrant que peu d'obsta
les, le taux d'�e
rouissage resterelativement faible (stade I). La d�eformation plastique s'a

ompagne d'une ro-tation de r�eseau 
ristallin et un se
ond syst�eme 
ommen
e �a s'a
tiver.{ Les intera
tions �elastiques entre les r�eseaux de dislo
ations du syst�eme primaireet du syst�eme se
ondaire engendrent une augmentation du taux d'�e
rouissage(stade II).{ L'annihilation des dislo
ations de signes oppos�es et l'apparition du glissementd�evi�e 
onduisent �a une diminution du taux d'�e
rouissage, typiques du stade III.Plus la temp�erature augmente et plus la d�eformation pour laquelle le troisi�emeEtude exp�erimentale et num�erique du 
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3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�estade apparâ�t est faible.

(a) Courbe de tra
tion th�eorique d'unmono
ristal de stru
ture 
ubique 
en-tr�ee �a haute temp�erature. (b) Courbe de tra
tion d'un mono
ristalde Molybd�ene �a deux temp�eratures.Figure 3.18 { Des
ription des stades sur les 
ourbes de tra
tion d'un mono
ristal destru
ture 
ubique 
entr�ee et du molybd�ene.Dans les poly
ristaux, le premier stade n'est jamais observ�e du fait des in
om-patibilit�es de d�eformation qui 
onduisent g�en�eralement �a l'a
tivation de plusieurssyst�emes de glissement.En�n, au-del�a d'une temp�erature Ta (dite de temp�erature athermique), la limited'�elasti
it�e devient ind�ependante de la temp�erature.Les valeurs de T
 trouv�ees dans la litt�erature [117℄[118℄[119℄[114℄ ont �et�e identi-��ees sur des mono
ristaux de molybd�ene (3.3).Tableau 3.3 { Valeurs de T
 obtenues par di��erents auteurs pour des mono
ristauxde molybd�ene. Dorn 1964 Guiu 1967 Ri
hter 1969 Lou
het 1979T
 (K) 400 300-350 293-493 350-400Les 
ara
t�erisations de l'a
tivation thermique e�e
tu�ees par de nombreux auteursont montr�e que les volumes d'a
tivation varient de quelques b3 aux tr�es basses tem-p�eratures, atteignant 10 �a 15 b3 autour de T
=2, puis augmentent tr�es rapidemententre T
 et Ta. Con
ernant l'�energie d'a
tivation, les ordres de grandeurs pour desvitesses de d�eformation _" � 10�4s�1, sont d'environ 0,72 eV pour Nb, 0,67 eV pourle Fe et 1,0 eV pour Mo. Ce
i est en a

ord ave
 les valeurs obtenues par les essais82 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



3.3. Analyse des modes de d�eformationpr�esent�es dans le partie 3.2.2.2.E�et d'adou
issement/dur
issementDe même que la temp�erature est �a l'origine de la transition de 
omportement
omme expos�e pr�e
�edement, les impuret�es r�esiduelles ou les �el�ements dopants peuvent
r�eer des ph�enom�enes d'adou
issement ou de dur
issement du mat�eriau.Deux types d'adou
issements ont �et�e mis en �eviden
e : l'Adou
issement Inter-stitiel (AI) et l'Adou
issement Substitutionnel (AS) [120℄. Ces ph�enom�enes intrin-s�eques sont li�es aux propri�et�es du 
�ur des dislo
ations vis. La teneur en impuret�esdu mat�eriau de d�epart s'�el�eve en g�en�eral �a environ 5 ppm (at.). Dans de tels 
as,l'adou
issement ne peut être attribu�e �a l'�elimination des impuret�es r�esiduelles parle ph�enom�ene de "s
avenging". Ainsi, les atomes en solution induisent un dur
isse-ment pour la gamme des hautes temp�eratures (exemple Fe � � 150-300 K) ou desbasses temp�eratures (Fe�� en dessous de 50-100 K). Entre 
es deux domaines, unadou
issement est observ�e.Les deux ph�enom�enes sont pr�edominants pour des 
on
entrations en impuret�esdi��erentes : ainsi, la 
on
entration optimale pour l'AI est de l'ordre de quelques
entaines de ppm (at.) alors que pour l'AS elle est de l'ordre du % (at.). Pour des
on
entrations plus importantes, le ph�enom�ene de dur
issement devient pr�edomi-nant.De tels 
omportements s'expliquent par la 
omp�etition entre deux e�ets oppo-s�es : l'intera
tion des atomes en solution ave
 le 
�ur des dislo
ations vis fa
ilitela 
r�eation du double d�e
ro
hement (germination), alors que la propagation lat�eraledes d�e
ro
hements (
roissan
e) est gên�ee par 
es mêmes obsta
les.Ainsi, l'adou
issement ou le dur
issement d�ependent de la 
on
entration en im-puret�es, de l'arrangement dans le 
ristal des atomes en solution et de la temp�erature.Les ph�enom�enes de dur
issement et d'adou
issement ne peuvent pas être trait�es in-d�ependamment, 
ar ils 
onstituent deux aspe
ts li�es au même pro
essus.Dans le 
as des mat�eriaux du groupe Va et VIa dont font partie le molybd�ene etle fer-alpha, la situation semble quelque peu 
onfuse. Les e�ets de "s
avenging" (i.e.l'AS r�esultant de l'intera
tion entre les �el�ements dopants et les impuret�es r�esiduelles)ont �et�e �etudi�es par Arsenault [121℄. Pour les alliages binaires de m�etaux appartenant�a 
es deux groupes, il n'a �et�e observ�e que du dur
issement ou de l'adou
issementextrins�eques. Or le fer-alpha pr�esente un dur
issement intrins�eque. L'hypoth�ese ad-mise est que les 
onditions optimales de puret�e et/ou d'orientation 
ristalline de 
es
ristaux ne sont pas r�eunies pour observer un dur
issement intrins�eque. Cependantl'adou
issement intrins�eque existe mais semble restreint �a quelques orientations.Compte tenu de 
ette 
ontroverse [122℄[123℄ 
on
ernant le m�e
anisme de "s
a-venging", nous n'avons pas abord�e 
e probl�eme dans la suite de nos travaux.En�n, les ph�enom�enes d'adou
issement dans le molybd�ene ont �et�e �etudi�es sousirradiation [124℄ et, plus r�e
emment, lors d'addition d'�el�ements tels que le platineou le rh�enium [125℄.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 83



3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�e3.3.1.2 For
es de fri
tion de r�eseau et m�e
anismes de double d�e
ro
he-mentLe 
omportement plastique du molybd�ene, 
omme 
elui de beau
oup de mat�e-riaux CC, est pilot�e �a basse temp�erature par les m�e
anismes de d�epla
ement desdislo
ations vis, 
elles-
i �etant beau
oup moins mobiles que les dislo
ations 
oins.Hypoth�ese de Hirs
hPour expliquer la faible mobilit�e des dislo
ations vis, la th�eorie de la disso
iationde 
�ur des dislo
ations vis a �et�e introduite par Hirs
h [126℄.Lors des 
al
uls envisag�es par Hirs
h et repris par Kubin [112℄, une dislo
ation visest introduite dans un 
ristal mod�ele. Des potentiels semi-empiriques d'intera
tionentre atomes [127℄ sont introduits dans le mod�ele, les 
onditions aux limites utilis�eesimposent une taille �nie au 
ristal, et permettent ainsi de r�eduire la 
omplexit�e du
al
ul.La 
on�guration du 
�ur est d�etermin�ee en laissant relaxer les atomes vers uneposition qui minimise l'�energie totale ave
 ou sans 
ontrainte appliqu�ee. Ces premiers
al
uls ont permis d'obtenir une g�eom�etrie 
ara
t�eristique du 
�ur �etir�e suivant lestrois plans f110g de la zone <111>, ave
 une l�eg�ere d�eviation vers les plans f112g(�-gure 3.19), 
e qui 
orrespondait �a une 
on�guration sessile relativement pro
he dela disso
iation.

(a) Disso
iation de 
oeur (b) Re
ombinaison de 
oeurFigure 3.19 { Modes de disso
iation de 
�ur et de re
ombinaison possible pour unedislo
ations vis b = a2 < 111 >On 
onsid�ere, qu'�a l'�etat d'�equilibre, une dislo
ation vis se disso
ie et 
ette dis-84 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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3.3. Analyse des modes de d�eformationso
iation est repr�esent�ee 
omme un �etalement du 
�ur sur seulement quelques dis-tan
es interatomiques. Kubin [112℄ a �etabli que le molybd�ene ne pr�esentait qu'unetr�es faible disso
iation de 
�ur.Si 
ette disso
iation permet de minimiser l'�energie de ligne, elle rend les dislo-
ations vis sessiles. Pour permettre le glissement, la dislo
ation doit se re
ombinerdans un seul plan. Cette re
ombinaison est un ph�enom�ene thermiquement a
tiv�e, 
equi signi�e qu'elle est rendue d'autant plus diÆ
ile que la temp�erature diminue.Remise en 
ause du mod�ele de disso
iationDes travaux r�e
ents, bas�es sur des 
al
uls ab initio et de dynamique mol�e
ulaire[128℄[129℄, ont montr�e que la disso
iation de 
�ur des dislo
ations vis dans beau
oupde m�etaux 
ubique 
entr�es (Fe, W, Mo ...) n'�etait pas possible au sens de Hirs
h.Les r�esultats de 
es 
al
uls 
onduisent �a une 
on�guration du 
�ur sans �etalement.N�eanmoins, si l'hypoth�ese de Hirs
h est remise en 
ause, au
un m�e
anisme n'est�a l'heure a
tuelle propos�e pour expliquer l'absen
e de mobilit�e des dislo
ations visdans les mat�eriaux CC. La d�etermination de la nature de la sym�etrie du 
�ur et deson extension n�e
essite des �etudes 
ompl�ementaires [130℄.Mod�eles de double-d�e
ro
hementDe par l'arrangement des atomes du r�eseau, les dislo
ations sont soumises �a unph�enom�ene de fri
tion de r�eseau, engendr�e par des for
es �a 
ourte distan
e s'oppo-sant au mouvement des dislo
ations. A�n de minimiser leur �energie de 
�ur, lesdislo
ations se situent suivant des rang�ees d'atomes du r�eseau 
ritallin privil�egi�ees,appel�ees vall�ees de Peierls. Les di��erentes vall�ees de Peierls sont s�epar�ees par de fortspotentiels energ�etiques. Les dislo
ations vis doivent don
 fran
hir 
ette barri�ere �ener-g�etique pour passer d'une vall�ee �a l'autre. Dans les mat�eriaux CC, 
e ph�enom�eneest rendu plus diÆ
ile par l'arrangement des atomes.Hirs
h, en a

ord ave
 les sym�etries de r�eseau CC, suppose que les dislo
ationsvis sont faiblement disso
i�ees de mani�ere non plane et par 
ons�equent sessiles. Ellesne peuvent alors se d�epla
er que par une s�erie de transitions (lo
ales) sessile-glissile-sessile, 
ha
une de 
es transitions 
orrespondant au fran
hissement d'une rang�ee<111> : 
'est le m�e
anisme de double d�e
ro
hement. Ce m�e
anisme de double d�e-
ro
hement a �et�e v�eri��e et 
on�rm�e par de r�e
ents travaux [131℄.Aussi, le fran
hissement des pi
s �energ�etique de Peierls sous l'e�et d'une 
ontraintese fait par 
e m�e
anisme de double d�e
ro
hements. Dans 
e 
as, une dislo
ation visfran
hit la barri�ere entre deux vall�ees en formant deux d�e
ro
hements �a 
ara
t�ere
oin qui, s'ils tendent �a s'annihiler mutuellement �a l'�equilibre, vont par 
ontre ses�eparer fa
ilement sous l'a
tion d'une 
ontrainte appliqu�ee. Il en r�esulte un passageprogressif de la dislo
ation vis d'une vall�ee de Peierls �a la suivante (�gure 3.20).Ce m�e
anisme de fran
hissement des vall�ees de Peierls par double d�e
ro
hementEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 85



3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�e
(a) Dislo
ation en positionstable. (b) Formation d'undouble d�e
ro
hement. (
) Propagation lat�eraledes deux d�e
ro
hements.Figure 3.20 { Fran
hissement des vall�ees de Peierls par double d�e
ro
hement.est a
tiv�e thermiquement. Ainsi, la transition de 
omportement ave
 la temp�eraturese traduira par deux �etats :{ �A basse temp�erature, l'agitation thermique repr�esente un tr�es faible apport�energ�etique : la fri
tion de r�eseau va gouverner le mouvement des dislo
ations.Dans 
es 
onditions, le rôle des obsta
les �a plus longue distan
e (tels que lespr�e
ipit�es) est n�egligeable.{ �A haute temp�erature (T>Ta), l'agitation thermique est suÆsante pour fa
iliterle fran
hissement d'obsta
les �a 
ourte distan
e et, en l'absen
e de pr�e
ipit�es,les obsta
les de type dislo
ations gouvernent la plasti
it�e. Le mouvement desdislo
ations se fait alors par a
tivation de sour
es de Frank-Read au-dessusd'une 
ontrainte 
ritique li�ee aux obsta
les tels que les arbres de la forêt [132℄.3.3.2 �Etude des stru
tures de dislo
ations du molybd�ene -Mise en �eviden
e de la transition de 
omportement3.3.2.1 Stru
tures de dislo
ationsDes observations en mi
ros
opie en transmission ont �et�e r�ealis�ees sur des �e
han-tillons de molybd�ene pr�ealablement d�eform�es en 
ompression �a 8 % �a di��erentestemp�eratures (25, 150, 300, 500 et 700 ÆC). Pour un �etat plus d�eform�e (" = 20 %),seules deux temp�eratures (25 et 300 ÆC) ont �et�e analys�ees.Pour l'�e
hantillon d�eform�e �a 8 %, de nombreuses dislo
ations vis sont observ�eesave
 une forme allong�ee 
ara
t�eristique (�gure 3.21).Sur la mi
rographie de la �gure 3.22, on retrouve 
es dislo
ations vis de formere
tiligne, malgr�e le taux de d�eformation beau
oup plus important (" = 20 %). Celare
�ete la diÆ
ult�e pour 
es dislo
ations de se mouvoir. Les dislo
ations vis se d�e-pla
ent �a vitesse 
onstante plus faible que les dislo
ations mixtes. Le rapport desvitesses mixtes/vis, tr�es grand �a basse temp�erature, tend rapidement vers 1 entre T
et Ta.
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3.3. Analyse des modes de d�eformation

(a) Cli
h�e MET. (b) Proje
tion st�er�eographique du 
ris-tal.Figure 3.21 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 8 % �a T=25 ÆC. Ladislo
ation 1 est vis (~b=-111).

Figure 3.22 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 20 % �a T=25 ÆC.
Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 87



3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�ePour une d�eformation " = 8 % �a 150 ÆC (�gure 3.23), on observe la pr�esen
ed'amas de dislo
ations et de petits fragments de dislo
ations. Les dislo
ations pr�e-sentent des 
ourbures plus a

entu�ees qu'�a 25 ÆC, r�ev�elant une augmentation sensiblede leur mobilit�e �a 150 ÆC.

(a) Cli
h�e MET. (b) Proje
tion st�er�eographique du 
ris-tal.Figure 3.23 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 8 % �a T=150 ÆC. Ladislo
ation 2 est vis (~b=-111).
Pour une d�eformation " = 8 % �a 300 ÆC (�gure 3.24), les observations montrentla pr�esen
e de d�ebris de dislo
ations, ainsi que des bou
les. De nombreuses dislo
a-tions ont �et�e identi��ees 
omme ayant un 
ara
t�ere 
oin. Ce 
hangement de type destru
ture de dislo
ation provient du fait que la temp�erature Ta a �et�e atteinte.Le rapport des densit�es de dislo
ations mixtes/vis, tr�es petit �a basse temp�era-ture, augmente rapidement entre T
 et Ta. Cela 
onduit, �a basse temp�erature, �a uneg�eom�etrie 
ara
t�eristique des bou
les de dislo
ation, allong�ees dans la dire
tion duve
teur de Burgers, alors qu'entre T
 et Ta les bou
les de dislo
ation deviennent deplus en plus 
ir
ulaires, se rappro
hant ainsi de stru
tures habituellement observ�eesdans les m�etaux CFC.Pour un plus fort taux de d�eformation (" = 20 %), des stru
tures en 
ellules seforment (�gure 3.25).
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3.3. Analyse des modes de d�eformation

(a) Cli
h�e MET. (b) Proje
tion st�er�eographique du 
ris-tal.Figure 3.24 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 8 % �a T=300 ÆC. Ladislo
ation 3 est vis (~b=-111).

Figure 3.25 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 20 % �a T=300 ÆCEn�n, pour des temp�eratures sup�erieures (�gures 3.26 et 3.27), la pr�esen
e dedislo
ations de 
ara
t�ere mixte ou 
oin 
on�rment la transition de 
omportement(T>Ta).Ainsi, les stru
tures de dislo
ations observ�ees apr�es d�eformation sont bien 
ara
-t�eristiques de la transition des m�e
anismes de plasti
it�e. En dessous de T
, on observeune r�epartition homog�ene de dislo
ations vis, extrêmement re
tilignes, alors que laEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 89



3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�e

(a) Cli
h�e MET. (b) Proje
tion st�er�eographique du 
ris-tal.Figure 3.26 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 8 % �a T=500 ÆC. Ladislo
ation 4 est 
oin (~b=-111).

(a) Cli
h�e MET. (b) Proje
tion st�er�eographique du 
ris-tal.Figure 3.27 { �Etude en MET sur le molybd�ene d�eform�e �a " = 8 % �a T=700 ÆC.stru
ture 
ellulaire n'apparâ�t qu'�a forte d�eformation et, de pr�ef�eren
e, au-dessusde T
. Ces observations MET viennent 
onforter l'hypoth�ese d'une temp�erature Ta
omprise entre 150 ÆC et 300 ÆC, en parfait a

ord ave
 les valeurs de volumesd'a
tivation pr�esent�es au 
hapitre 3.2.1.2.90 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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3.3. Analyse des modes de d�eformationCon
lusionDes essais de tra
tion sur mi
ro-�eprouvettes de molybd�ene ont mis en �evi-den
e un 
omportement a
tiv�e thermiquement. La temp�erature de transitionde 
omportement a �et�e identi��ee dans l'intervalle entre 200 et 300 ÆC.Les analyses des fa
i�es de rupture, 
omme les observations au MET,montrent qu'�a basse temp�erature le m�e
anisme de d�eformation est unm�e
anisme de double d�e
ro
hement, 
e qui explique la faible mobilit�edes dislo
ations vis. Au-dessus de 
ette temp�erature, le m�e
anisme ded�eformation 
orrespond �a un �e
rouissage de type forêt.Le 
omposite pr�esente de fortes similarit�es de 
omportement ave
 le molyb-d�ene qui en 
onstitue la phase majoritaire. Les volumes d'a
tivation V � etles �energies d'a
tivation du molybd�ene et du 
omposite ont �et�e �evalu�es pardes essais de sauts de vitesse et de temp�erature.Les valeurs obtenues pour le molybd�ene et le 
omposite peuvent être
onsid�er�ees du même ordre de grandeur, aux erreurs exp�erimentales pr�es.Le TiC restant �elastique jusqu'�a 700 ÆC, on peut 
on
lure qu'il n'y a pasd'e�et signi�
atif de la pr�esen
e de 
arbure de titane sur le 
omportementthermiquement a
tiv�e du 
omposite, qui est dire
tement li�e aux m�e
anismesde d�eformation du molybd�ene.
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3. Cara
t�erisation du 
omportement thermiquement a
tiv�e
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4. Etude Num�erique4.1 Pr�esentation g�en�erale du m�esos
opeLes appro
hes 
ristallines ont pour obje
tif de d�e
rire, en fon
tion de la d�eforma-tion appliqu�ee, l'�evolution des 
hamps m�e
aniques et de l'orientation dans les grainsdes di��erentes phases.Il est possible d'a

�eder �a des grandeurs diÆ
ile �a mesurer, 
omme l'a
tivation etla d�esa
tivation des syst�emes de glissement, l'�evolution des densit�es de dislo
ations,la formation de sous-joints et de joints de grains. Ces grandeurs permettent demieux 
erner les m�e
anismes a
tifs. Le mod�ele 
ristallin pr�esent�e i
i d�erive du mod�elede Pier
e et al. [20℄, portant sur le 
al
ul des amplitudes de glissement dans unmono
ristal. Ce mod�ele se pla
e dans le 
adre des grandes d�eformations et a �et�eimpl�ement�e dans un 
ode de 
al
ul par �el�ements �nis ABAQUSTM par Ho
 [133℄[29℄selon les travaux de Smelser et al. [134℄.Repris et am�elior�e par Teodosiu et al. [21℄, puis par Tabourot qui introduit dansle mod�ele la loi d'�evolution des densit�es de dislo
ations [9℄, le mod�ele de Pier
e est�elargi aux poly
ristaux par Asaro [20℄, Be
ker [25℄, Delaire [28℄, Arizmendi [135℄,Ho
 [29℄ et Erieau [30℄. Pour 
es auteurs, l'�e
rouissage est du type forêt, permettantainsi de d�e
rire le 
omportement en plasti
it�e des mat�eriaux CC et CFC dans ledomaine athermique.N�eanmoins, la loi vis
oplastique ainsi utilis�ee ne 
onstitue don
 qu'un 
as parti-
ulier des lois bas�ees sur le mouvement thermiquement a
tiv�e des dislo
ations. Or,dans les m�etaux de stru
ture 
ubique 
entr�ee �etudi�es �a des temp�eratures inf�erieures�a la temp�erature de transition, la plasti
it�e est gouvern�ee par le fran
hissement desvall�ees de Peierls via le m�e
anisme de double d�e
ro
hement, lui-même thermique-ment a
tiv�e. Aussi, Libert [11℄ introduit l'a
tivation thermique et un �e
rouissageprenant en 
ompte la fri
tion du r�eseau 
ristallin et le glissement des dislo
ationsvis par double d�e
ro
hement. Il parvient, en introduisant une d�ependan
e en temp�e-rature de la loi d'�evolution des densit�es de dislo
ations et en utilisant, pour d�e
rirel'�evolution des 
issions 
ritiques �a basse temp�erature, les lois donn�ees par Rau
h, �amod�eliser le 
omportement des CC dans une large gamme de temp�erature autourde la transition fragile/du
tile dans les a
iers bainitiques.Pour appliquer le mod�ele de Libert aux 
omposites, nous avons dû 
onstruireun mod�ele biphas�e Molybd�ene (CC) - Carbure de titane (CFC), dans lequel unendommagement a �et�e introduit pour d�e
rire la phase fragile.4.2 Mod�ele de 
omportement du molybd�ene4.2.1 Loi d'�e
oulementL'impl�ementation de l'a
tivation thermique dans la loi d'�e
oulement est bas�eesur le mod�ele de Lou
het et al. [136℄. Cette loi d'�e
oulement s'atta
he �a d�e
rire lemouvement thermiquement a
tiv�e des dislo
ations vis et, plus parti
uli�erement, �ad�e
rire le ph�enom�ene de double d�e
ro
hement. Ainsi, la fr�equen
e � de formationd'un double d�e
ro
hement de longueur 
ara
t�eristique l
 le long d'un segment vis de94 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.2. Mod�ele de 
omportement du molybd�enelongueur L (�gure 4.1) est donn�ee par la th�eorie de l'a
tivation thermique propos�eepar Kroupa et al. [137℄ : �s = �D bl
 Ll
 exp ���G(�eff )kT � (4.1)

Figure 4.1 { S
h�ema de double d�e
ro
hement : an
rage d'une dislo
ation sur desobsta
les (T<Ta).Le terme �G(�eff ) d�esigne l'�energie d'a
tivation, qui 
orrespond �a la hauteurde la barri�ere �energ�etique 
onstitu�ee par les vall�ees de Peierls. Cette �energie d�ependde la 
ission e�e
tive �eff d�e�nie 
omme �etant la 
ission appliqu�ee � , �a laquelle onretran
he sa 
omposante athermique �� :�eff = � � �� (4.2)La nu
l�eation d'un double d�e
ro
hement est suivie d'une propagation quasi-instantan�ee de 
elui-
i le long du segment vis par un e�et de tension de ligne.Par 
ons�equent, d�es lors qu'un double d�e
ro
hement a �et�e g�en�er�e, il y a avan
�eede l'ensemble du segment vis et la vitesse vs de 
e dernier est donn�ee par :vs = �sb 
'est-�a-dire vs = �D b2Ll2
 exp ���G(�eff )kT � (4.3)Lou
het a montr�e que la vitesse moyenne des segments mixtes _
mixte est du mêmeordre de grandeur que la vitesse _
s des segments vis, �a 
ondition que leur densit�e soitfaible. Cette propri�et�e tient au fait que le glissement plastique est 
ommand�e par lanu
l�eation de doubles d�e
ro
hements de nature mixte, 
e qui implique l'�egalit�e desvitesses des segments vis et mixtes :_
 = _
s + _
mixte � 2�mb�s (4.4)La th�eorie du mouvement thermiquement a
tiv�e des segments vis, dis
r�etis�e sur
ha
un des 24 syst�emes de glissement s 
onduit ainsi �a une expression du type :_
 = _
0exp ���G(� seff )kBT � signe(� s) ave
 _
0 = 2�m�Db3L2l2
 (4.5)Le terme pr�e-exponentiel _
0 est suppos�e 
onstant en premi�ere approximation,même s'il d�epend de la longueur L du segment vis. L'�energie d'a
tivation �G(� seff )Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4. Etude Num�eriqueest dire
tement reli�ee �a la 
ission e�e
tive � seff s'exer�
ant sur le syst�eme s. Cette
ission est �egale �a la 
ission appliqu�ee � s, retran
h�ee d'une 
ontribution 'athermique'� s� due aux obsta
les identi��es 
omme pouvant être des dislo
ations de type forêt oudes pr�e
ipit�es. � seff = � s � � s� (4.6)Comme il sera pr�esent�e plus loin, 
ertains param�etres de la loi d'�evolution desdensit�es de dislo
ations sont d�ependants de la temp�erature, 
e qui rend le termede 
ontrainte 'athermique' peu appropri�e. Cependant, il 
onvient de distinguer la
ontribution asso
i�ee au m�e
anisme �el�ementaire de double d�e
ro
hement et 
elle li�eeaux intera
tions ave
 les obsta
les per�
ant le plan de glissement s. �G(� seff ) peuts'exprimer en fon
tion du volume d'a
tivation V �, qui est lui-même d�e�ni 
omme lad�eriv�ee partielle de �G par rapport �a � seff �a _" et T �x�ees :V � = ���G�� seff ����� _";T d'o�u �G(� seff ) = �G0 � V �� seff (4.7)Le volume d'a
tivation ainsi d�e�ni peut d�ependre de la temp�erature et de la
ontrainte e�e
tive. Plusieurs travaux ont propos�e des expressions plus expli
ites de�G en fon
tion de T . Ainsi, si l'on 
onsid�ere un segment vis soumis �a une 
issione�e
tive �eff , l'�energie de formation s'�e
rit [138℄ :�G � �G0 � �effbl
lp (4.8)o�u lp est la distan
e s�eparant deux vall�ees de Peierls.L'�energie libre d'a
tivation �G0 
orrespond �a l'�energie d'a
tivation �G pourle r�egime athermique, 
'est-�a-dire lorsque l'agitation thermique suÆt �a assurer lefran
hissement de la barri�ere d'�energie et que l'apport de la 
ontrainte e�e
tive n'estplus n�e
essaire (� seff = 0). De plus, V � d�epend de la 
ontrainte e�e
tive mais ausside la temp�erature 
omme 
ela a �et�e montr�e lors des essais de sauts de vitesse. Ainsi,Ko
ks et al. [31℄ ont propos�e une des
ription plus ph�enom�enologique de l'�evolutionde �G en fon
tion de �eff .�G(� seff ) = �G0 1� ��� seff ���R !p!q (4.9)les param�etres p et q traduisent l'allure du potentiel d'�energie asso
i�e �a l'obsta
le(i
i les barri�eres de Peierls), alors que �R est une 
onstante qui d�esigne la 
ontraintee�e
tive �a fournir pour 
r�eer un double d�e
ro
hement �a T = 0 K.4.2.2 Loi d'�e
rouissageRappelons qu'il y a glissement plastique ( _
s 6= 0) si la 
ission r�equite �s v�eri�e :j� sj � � s
 (4.10)96 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.2. Mod�ele de 
omportement du molybd�eneLa loi d'�e
rouissage doit tenir 
ompte des di��erents types d'intera
tions quientrent en 
omp�etition lors de la d�eformation du mat�eriau. Ainsi, le terme de la
ontrainte e�e
tive � seff repr�esente les intera
tions �a 
ourte distan
e du type fri
tionde r�eseau. Les intera
tions �a longues distan
es dues aux dislo
ations de type "forêt"et aux pr�e
ipit�es g�en�erent respe
tivement la 
ontrainte � si et �0. La 
ontrainte in-terne � si repr�esente la 
ontrainte qu'il faut fournir pour vain
re les arbres de la forêt,tandis que �0 permet de fran
hir les pr�e
ipit�es.Si 
e 
rit�ere est v�eri��e, la 
ission r�esolue j� sj requise pour l'a
tivation du glisse-ment plastique s'exprime 
omme la somme des 
es trois 
ontributions :j� sj = �0 + � seff + � si (4.11)Si l'on 
onsid�ere le 
as d'un brin de dislo
ation �epingl�e sur deux obsta
les etpr�esentant une partie vis soumise �a la fri
tion de r�eseau, ainsi qu'une partie mixte,alors l'expression de � si s'�e
rit : � si = (��b)2�j� sj (4.12)Le terme � d�esignant la densit�e totale de dislo
ations per�
ant le plan s. Si l'ondis
r�etise 
ette expression sur les 24 syt�emes, 
'est-�a-dire si l'on �etudie l'intera
tionde 
haque syst�eme s ave
 
ha
un des 23 syst�emes u latents, le terme �2� est substitu�epar Pu asu�u. En�n, Rau
h propose de tenir 
ompte de l'e�et des pr�e
ipit�es dansle mod�ele et le traduit en retran
hant �0 �a j� sj au d�enominateur. L'expression de la
ontrainte interne devient alors :� si = (�b)2Pu asu�uj� sj � �0 (4.13)o�u asu est la matri
e d'intera
tion entre les syst�emes. En 
ombinant les �equations4.11 et 4.13, la 
ission 
ritique r�esolue peut alors s'�e
rire :� s
 = �0 + � seff2 + 12s� seff 2 + 4(�b)2Xu asu�u (4.14)� s
 est fon
tion de la 
ission e�e
tive et des densit�es de dislo
ations sur tous lessyst�emes. Elle va don
 d�ependre de T et _", ainsi que de la d�eformation lo
ale.Il est int�eressant de noter qu'�a partir de la loi d'�e
rouissage (�equation 4.14), lesdeux r�egimes "basse" et "haute" temp�eratures sont d�e
rits.- Dans le r�egime 'haute' temp�erature, on retrouve la loi d'�e
rouissage d�eriv�ee dumod�ele de Tabourot 
ar � seff devient n�egligeable :� s
 = �0 + (�b)Xu asu�u (4.15)- Dans le 
as du 
omportement 'basse' temp�erature, le terme � seff , 
ara
t�erisantle m�e
anisme de double d�e
ro
hement, devient pr�epond�erant devant le terme deEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 97



4. Etude Num�erique
ontrainte interne. Ainsi en n�egligeant � si , on obtient pour l'�equation 4.11 :� s
 = �0 + � seff don
 � s
 = �0 + � seff + (�b)2Pu asu�u� seff (4.16)Ainsi, on s'aper�
oit que la loi d'�e
rouissage 
hoisie (4.14) assure de fa�
on 
ontinuela transition de 
omportement.4.2.3 Loi d'�evolution des densit�es de dislo
ationsLa loi d'�evolution des densit�es de dislo
ations est 
elle du mod�ele de plasti
it�e
ristalline de Me
king. Cette loi d�e
rit l'�e
rouissage des mat�eriaux de stru
ture 
u-bique 
entr�ee dans le r�egime athermique mais n'est pas adapt�ee pour rendre 
omptede la transition de 
omportement [139℄[9℄[10℄. Ainsi, Libert [11℄ propose des modi�-
ations permettant de d�e
rire l'�evolution des m�e
anismes �el�ementaires de plasti
it�edans le domaine 'basse' temp�erature.La loi d'�evolution des dislo
ations fait intervenir un terme de sour
e et un termed'annihilation des dislo
ations de signes oppos�es :_�s = j _
sjb � 1�s(T ) � g
(T )�s� (4.17)1�s(T ) = 1Dgrain + qPu6=s �uK(T ) (4.18)On 
onsid�ere que le terme de multipli
ation des dislo
ations est essentiellement dû�a des sour
es de Frank Read lorsque l'on se trouve dans le r�egime athermique. Dansl'expression du libre par
ours moyen �s, les obsta
les sont 
onstitu�es par les dislo
a-tions per�
ant le plan de glissement du syst�eme s. Le param�etre K est intimement li�e�a l'eÆ
a
it�e du m�e
anisme de multipli
ation des dislo
ations : ainsi plus la valeur deK est grande et moins les sour
es de dislo
ations sont eÆ
a
es. De plus, les m�e
a-nismes de multipli
ation sont a�e
t�es par la transition de 
omportement plastique.Libert a fait l'hypoth�ese que le param�etre K est d�ependant de la temp�erature.N�eanmoins les m�e
anismes li�es �a la 
r�eation de dislo
ations dans le domaine 'bas-se' temp�erature restent m�e
onnus �a l'�e
helle de la plasti
it�e 
ristalline. La d�emar
he
onsistera don
 �a s'a�ran
hir de 
es probl�emes en d�egageant une loi 'empirique'K(T ) identi��ee pour 
haque temp�erature sur des essais monotones de 
ompression.D'autre part, le pro
essus d'annihilation est reli�e au m�e
anisme de glissementd�evi�e qui permet �a des dislo
ations de signe oppos�e de s'annihiler. Or, le m�e
anismede glissement d�evi�e est a
tiv�e thermiquement. En toute rigueur, l'�energie d'a
tiva-tion asso
i�ee �a 
e m�e
anisme devrait d�ependre de la 
ission e�e
tive sur le plan deglissement d�evi�e. N�eanmoins, dans un sou
i de simpli
it�e, Libert a d�e
rit l'�evolutionde la distan
e 
ritique d'annihilation g
 suivant une loi de type Arrh�enius :g
(T ) = g
0exp �� Eg
kBT � (4.19)o�u l'�energie d'a
tivationEg
 et le terme pr�e-exponentiel g
0 seront 
onsid�er�es 
onstants.98 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.3. Impl�ementation num�erique des �equations du mod�ele4.3 Impl�ementation num�erique des �equations dumod�ele4.3.1 Des
ription du formalisme en grandes transformationsLe mod�ele propos�e est �e
rit dans le 
adre des grandes transformations (petitesd�eformations �elastiques et grandes rotations) et pr�esente une m�ethode d'int�egrationnum�erique de type "forward gradient"que l'on s'atta
hera �a pr�esenter dans le se
ondsous-
hapitre, apr�es avoir fait un rappel de 
in�ematique. L'ensemble des lois de
omportement du mod�ele, ainsi que la m�ethode d'int�egration, sont �e
rites dans uneroutine utilisateur de type UMAT, qui permet d'utiliser 
omme 
ode de 
al
ul le
ode �el�ements �nis ABAQUSTM .4.3.1.1 Cin�ematique des milieux 
ontinusConsid�erons un �el�ement de volume 
(t0) dans la 
on�guration initiale C0 qui de-vient, apr�es transformation, �a l'instant t 
(t) dans la 
on�guration a
tuelle Ct. Soit�X et �x les ve
teurs positions d'un point mat�eriel M, respe
tivement dans la 
on�-guration initiale C0 et dans la 
on�guration 
ourante Ct. Les ve
teurs de position �x,de vitesse �_x et d'a

�el�eration ��x sont d�e�nis par les relations suivantes :�x = �x( �X; t), �_x = ��x( �X; t)�t , ��x = �2�x( �X; t)�t2 (4.20)On suppose que 
et ensemble de parti
ules subit une transformation �nie entrel'instant t0 et l'instant t. Le tenseur gradient de la transformation ��F et le tenseurgradient vitesse de la transformation ��L sont d�e�nis �a l'instant t par les relationssuivantes : ��F ( �X; t) = [ ��grad(�x( �X; t))℄ �X = ��x( �X; t)� �X (4.21)��L( �X; t) = [ ��grad(�v( �X; t))℄�x = ��v( �X; t)��x (4.22)En 
ombinant les �equations 4.20, 4.21 et 4.22, le tenseur gradient de vitesse dela transformation ��L est d�e�ni par :��L = ��grad�v = ��v��x = ��v� �X � �X��x = ��t � ��x� �X�� ��x� �X��1 = ��_F ��F�1 (4.23)o�u ��_F est la d�eriv�ee partielle par rapport au temps du tenseur gradient de la trans-formation ��F . La d�e
omposition du tenseur gradient de vitesse de la transformation��L en une partie sym�etrique et une partie asym�etrique permet de d�e�nir le tenseurgradient de vitesse de d�eformation ��D et le tenseur gradient vitesse de rotation ��W :��L = ��D + ��W , ��D = 12(��L + ��LT ) , ��W = 12(��L� ��LT ) (4.24)Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4. Etude Num�eriqueLe tenseur des d�eformations de Green-Lagrange ��E est d�e�ni par :��E = 12( ��F T ��F � ��I) (4.25)4.3.1.2 Cin�ematique des grandes transformations �elastoplastiquesLa des
ription 
in�ematique de la plasti
it�e 
ristalline en grandes transformations,utilis�ee et pr�esent�ee dans 
ette partie, est bas�ee sur la d�e
omposition du tenseurgradient de transformation ��F en une 
ontribution �elastique ��F e et une plastique ��F p[140℄ : ��F = ��F e ��F p ave
 det( ��F p) = 1 (4.26)Le 
ristal 
onsid�er�e �a l'instant t0, o

upant le domaine 
(t0), est libre de toutesfor
es de surfa
e ou de for
es de volume, 
e qui 
onstitue la 
on�guration initiale C0ou 
on�guration de r�ef�eren
e. Cependant, 
ette 
on�guration n'est qu'hypoth�etique
ar, en toute rigueur, le 
ristal 
onsid�er�e n'est pas aussi libre de toutes 
ontraintes. Ene�et, en r�ealit�e, les dislo
ations, fruit de l'histoire du mat�eriau (�elaboration ...), en-gendrent des 
ontraintes internes. Il faudrait don
 faire intervenir une 
on�gurationsuppl�ementaire, dont on va s'a�ran
hir en supposant le mat�eriau sans 
ontraintesr�esiduelles.Ainsi, on passe de la 
on�guration initiale C0 �a la 
on�guration a
tuelle Ct viaune 
on�guration interm�ediaire Ct. La 
on�guration interm�ediaire Ct se d�eduit alorsde la 
on�guration de r�ef�eren
e par la transformation plastique dont le tenseur gra-dient de la transformation est ��F p, repr�esentant le glissement plastique entre plans.De même, la 
on�guration a
tuelle Ct se d�eduit de la 
on�guration interm�ediairepar la transformation �elastique, dont le tenseur gradient de transformation est ��F e,traduisant les rotations de r�eseaux et les dilatations �elastiques. La 
on�guration a
-tuelle Ct �a l'instant t se d�eduit de la 
on�guration initiale C0 par la transformation�elastoplastique dont le tenseur gradient de la transformation est ��F (�gure 4.2).Suite �a 
ette d�e
omposition, le tenseur gradient de vitesse de transformation ��Ls'�e
rit alors : ��L = ��_F ��F�1 = ��_F e ��F e�1 + ��F e ��_F p � ��F p��1 � ��F e��1 (4.27)Le tenseur gradient de vitesse ��L s'exprime 
omme l'addition d'une 
omposante�elastique ��Le et d'une 
omposante plastique ��Lp d�e�nie dans la 
on�guration interm�e-diaire Ct transport�ee dans la 
on�guration a
tuelle Ct :��L = ��Le + ��Lp = ��Le + ��F e ��Lp � ��F e��1 (4.28)Supposons maintenant que 
haque grain poss�ede un 
ertain nombre de syst�emesde glissement potentiels et que l'on note par �ms et �ns les ve
teurs unitaires d�e�nis-sant, respe
tivement, la dire
tion de glissement et la normale au plan de glissement(s) dans les 
on�gurations C0 et Ct. Ainsi, la partie plastique du tenseur gradient devitesse ��Lp peut être exprim�ee en fon
tion du taux de glissement _
s par la relation :100 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.3. Impl�ementation num�erique des �equations du mod�ele

Figure 4.2 { Prin
ipe de la d�e
omposition ��F = ��F e ��F p en grandes d�eformations dutenseur gradient ��F en 
ontributions �elastique ��F e et plastique ��F p.��Lp =Xs _
s ��Ls ave
 ��Ls = �ms 
 �ns (4.29)o�u ��Ls est le tenseur de S
hmid du syst�eme (s) d�e�ni dans la 
on�guration inter-m�ediaire. La d�e
omposition en une partie sym�etrique et une partie antisym�etriquedu tenseur de vitesse ��L, en somme d'une 
omposante �elastique ��Le et d'une 
om-posante plastique ��Lp, fait apparâ�tre le tenseur gradient de vitesse de d�eformation�elastique ��De, le tenseur gradient de vitesse de rotation du r�eseau ��W e, le tenseurgradient de vitesse de d�eformation plastique ��Dp et le tenseur gradient de vitesse derotation plastique ��W p.��L = ��D + ��W ave
 ��D = ��De + ��Dp et ��W = ��W e + ��W p (4.30)La partie plastique du gradient de vitesse peut �egalement se d�e
omposer en deux
ontributions sym�etrique ��Dp et antisym�etrique ��W p, d�e�nies �a partir des tenseurs��D(s) et ��W (s) : ��Dp =Xs _
s ��Ds ave
 ��Ds = �ms 
S �ns (4.31)��W p =Xs _
s ��W s ave
 ��W s = �ms 
A �ns (4.32)ave
 �ms = ��F e �ms et �ns = � ��F e��1 �ns (4.33)Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4. Etude Num�erique
o�u ��D(s) et ��W (s) repr�esentent, respe
tivement, la partie sym�etrique et la partieantisym�etrique du tenseur de S
hmid ��Ls dans la 
on�guration a
tuelle.Dans le 
adre de notre mod�ele, nous supposons de petites d�eformations �elastiques,mais de grandes rotations du r�eseau 
ristallin. Cette hypoth�ese peut se traduire parla d�e
omposition polaire du tenseur ��F e :��F e = ��V ��R (4.34)o�u la 
ontribution ��V est une dilatation pure et ��R une rotation pure. L'hypoth�esedes petites d�eformations �elastiques nous permet d'�e
rire ��V sous la forme :��V = ��I + ��" ave
 ��" << 1 (4.35)Cette forme parti
uli�ere du tenseur ��V nous permet de simpli�er la loi de 
om-portement hypo�elastique, qui lie la d�eriv�ee obje
tive du tenseur des 
ontraintes deKir
hho� au tenseur taux de d�eformation �elastique ��De :�̂�� = �����e : ��De (4.36)Le tenseur de Kir
hho� est reli�e au tenseur de Cau
hy par la relation :��� = �det ��F� ��� (4.37)o�u ��� est le tenseur de Cau
hy.On utilise la d�eriv�ee obje
tive de Jaumann. L'utilisation des d�eriv�ees obje
tivespermet de v�eri�er l'ind�ependan
e de la loi de 
omportement par rapport au r�ef�eren-tiel [141℄ : �̂�� = _��� + ��� ��W e � ��W e��� (4.38)Dans le 
as le plus g�en�eral, le tenseur �����e est d�e�ni �a partir de la densit�e d'�energiepar unit�e de volume non d�eform�e w( ��Ee) :�����e = �det�� ��F e��1�� ��F e " ��F e�2w( ��Ee)� ��Ee� ��Ee # (4.39)L'�equation 4.35 permet de simpli�er l'expression de �����e en r�ealisant un d�evelop-pement de Taylor de w( ��Ee). On montre alors que j��"j tend vers 0 [20℄[21℄.�����e = ����Ce ave
 Ceijkl = RipRjqRkmRln �Cepqmn (4.40)
omme �̂�� = ����Ce : ��De (4.41)alors, on a : _��� = ����Ce : ��De + ��W e��� � ��� ��W e (4.42)102 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.3. Impl�ementation num�erique des �equations du mod�eleIl est aussi possible d'exprimer _��� en fon
tion du tenseur gradient de vitesse ded�eformation plastique ��Dp et du tenseur gradient de vitesse de rotation plastique ��W p._��� = ����Ce : ��D + ��W ��� � ��� ��W �Xs _
s ��Rs (4.43)Le tenseur de rotation s'exprime suivant l'�equation suivante :��Rs = ����Ce : ��Ds + ��W s��� � ��� ��W s (4.44)L'hypoth�ese des petites d�eformations �elastiques nous permet aussi de 
al
uler l'�evo-lution de la rotation du r�eseau 
ristallin :_��R = ��R ��W �Xs _
s �ms 
A �ns! (4.45)4.3.1.3 S
h�ema d'int�egration num�eriqueLes �equations de la loi de 
omportement 
onstituent un syst�eme di��erentiel �aint�egrer. Pour 
haque in
r�ement de temps �t le gradient de transformation ��F est
onnu en d�ebut et en �n de pas de temps. Il faut alors 
al
uler les valeurs de 
ertainesvariables internes 
s; �s et ��R , ainsi que l'�evolution de la 
ontrainte de Cau
hy ���.La m�ethode d'int�egration utilis�ee pour nos lois de 
omportement est bas�ee sur 
ellepr�esent�ee par Teodosiu et al. [21℄4.3.1.4 Expression de l'in
r�ement de glissement �
sLe s
h�ema d'int�egration utilis�e est du type 'forward gradient', dans lequel lesin
r�ements de glissements sont 
al
ul�es de fa�
on impli
ite. Ce s
h�ema d'int�egrationest n�eanmoins semi-impli
ite 
ar les autres grandeurs sont lin�earis�ees et 
al
ul�eesexpli
itement �a 
haque pas de temps. L'in
r�ement de glissement est d�e�ni suivantl'appli
ation du th�eor�eme des a

roissements �nis �a la fon
tion 
s(t) sur l'intervalle�t : �
s = _
s(t+ ��t)�t (4.46)En faisant une approximation lin�eaire de _
s dans l'intervalle �t, 
ela permetd'�e
rire : �
s = j(1� �) _
s(t) + � _
s(t +�t)j�t (4.47)�A l'instant t, _
s(t) est donn�e par la loi d'�e
oulement. Le terme _
s(t + �t) estexprim�e �a l'aide d'un d�eveloppement de Taylor, suivant la 
ission d'�e
oulement � set la 
ission 
ritique d'�e
oulement � s
 . Ce d�eveloppement suivant 
es deux variablesest propre au s
h�ema 'forward gradient'.Nous avons 
hoisi � = 0; 5 
ar 
e param�etre doit être 
ompris entre 0 et 1, 
equi apporte la plus grande stabilit�e num�erique. Notre 
hoix nous 
ontraint don
 �aEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 103



4. Etude Num�eriquer�eduire le pas de temps de 
al
ul mais 
onstitue aussi le meilleur 
ompromis entrestabilit�e num�erique et erreur minimale._
s(t +�t) = _
s(t) + � _
s�� s ����t�� s + � _
s�� s
 ����t�� s
 (4.48)Pour expli
iter l'in
r�ement de glissement �
s, il 
onvient en toute rigueur d'ex-primer, dans un premier temps, la loi d'�e
oulement.En introduisant l'expression de la 
ontrainte interne (4.13) dans l'�equation 4.11,l'expression de la 
ission d'�e
oulement s'�e
rit alors :� s
 = �0 + (�b)2Pu asu�u� s
 � �0 + � seff (4.49)o�u � seff est la 
ission e�e
tive. Il 
onvient de rappeler que, par d�e�nition, la
ission 
ritique d'�e
oulement � s
 est d�e�nie par la valeur de j� sj requise pour a
tiverle glissement sans apport de l'a
tivation thermique, 
e qui 
orrespond au 
as o�u la
ontrainte e�e
tive est nulle. Ainsi, en rempla�
ant � seff par 0, on obtient l'�equation :� s
 = �0 + (�b)sXu asu�u (4.50)En 
ombinant les �equations 4.49 et 4.50, il est ainsi possible d'�e
rire ��� seff �� 
ommeune fon
tion de � s
 : ��� seff �� = j� s � �0j ave
 � s
 = j� sj (4.51)On peut exprimer la loi d'�e
oulement en fon
tion de ��� seff ��, en utilisant les �equa-tions et 4.5 et 4.9 :_
s = _
0exp ���G0kBT �1� � j�eff j�R �p�q� signe(� s) (4.52)Si l'on introduit l'expression de ��� seff �� �e
rite dans l'�equation 4.51, dans la relation�etablie en 4.52, la loi d'�e
oulement peut �nalement s'�e
rire en fon
tion des variables� s et � s
 :_
s = _
0exp ��G0kBT "1� 1�R "j� sj � �0 � (� s
 � �0)2j� sj � �0 #!p#q! (4.53)Cette derni�ere expression permet de 
al
uler les d�eriv�es respe
tives de _
s(t) parrapport �a � s et � s
 :� _
s�� s ����t = _
s�G0pq�RkBT  ��� seff ���R !p�1 "1� ��� seff ���R !p#q�1 "1 + � � s
 � �0j� sj � �0�2# signe(� s)(4.54)104 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.3. Impl�ementation num�erique des �equations du mod�ele
� _
s�� s
 ����t = _
s�G0pq�RkBT  ��� seff ���R !p�1 "1� ��� seff ���R !p#q�1 2� s
j� sj � �0 (4.55)L'in
r�ement de glissement s'�e
rit alors :�
s = � _
s(t) + �� � _
s�� s ����t�� s + � _
s�� s
 ����t�� s
���t (4.56)4.3.1.5 Cal
ul de �
s par r�esolution du syst�eme forward gradientLa m�ethode de r�esolution 
onsiste �a expli
iter les termes �� s et �� s
 en fon
tionde �
s, dans le but de faire apparâ�tre un syst�eme lin�eaire de la forme [20℄ :Xu N su�
u = h _
s(t) + ��Qs : ��Li�t (4.57)Il sera alors possible de r�esoudre le syt�eme en exprimant N su et ��Qs �a partir de�� s et �� s
 .{ Cal
ul de �� s :D'apr�es les relations �etablies dans le formalisme des grandes transformations(Chapitre 4.3.1), la d�eriv�ee temporelle de la 
ission r�esolue _� s peut se mettre sousla forme : _� s = ��Rs : ��De (4.58)Par lin�earisation de l'�equation 4.57 dans l'intervalle �t, on en d�eduit l'expressionde �� s : �� s = ��Rs :  ��D�t�Xu �
u ��Du! (4.59){ Cal
ul de �� s
 :L'�evolution de la 
ission 
ritique s'exer�
ant sur 
ha
un des syst�emes est reli�ee auxglissements sur l'ensemble des syst�emes, par l'interm�ediaire de la matri
e d'�e
rouis-sage not�ee hsu, et s'exprime : _� s
 =Xu hsu j _
uj (4.60)En 
ombinant les �equations 4.17, 4.18 et 4.50, la matri
e hsu s'exprime de fa�
onidentique �a 
elle obtenue par le mod�ele de 
omportement de Tabourot et al. [22℄hsu = �asu2 1pPt ast�t 0� 1Dgrain + qPt6=s �tK � g
b �u1A (4.61)
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4. Etude Num�eriqueLa lin�earisation de l'�equation 4.60 dans l'intervalle �t permet d'�e
rire l'expressionde �� s
 tel que : �� s
 =Xu hsu�
usigne( _
u) (4.62)Or, d'apr�es la relation 4.5, signe( _
u) = signe(�u) d'o�u :�� s
 =Xu hsu�
usigne(�u) (4.63){ Cal
ul de N su et ��Qs :Pour obtenir la formulation du syst�eme forward gradient, exprim�ee suivant laforme 4.57, il est n�e
essaire d'introduire les expressions de �� s et �� s
 dans l'�equation4.56 :�
s+��t" � _
s�� s ����tXu �
u ��Rs : ��Du � � _
s�� s
 ����tXu hsu�
usigne(�u)# = � _
s(t) + � � _
s�� s ����t ��Rs : ��D��t(4.64)En 
onsid�erant les notations suivantes :N su = Æsu + ��t � � _
s�� s ����t ��Rs : ��Du � � _
s�� s
 ����t hsusigne(�u)� (4.65)��Qs = � � _
s�� s ����t ��Rs (4.66)La r�esolution du syst�eme di��erentiel de l'�equation 4.57 nous permet de 
al
ulernum�eriquement �
s : �
s = ���f s + ��F s : ��L����t (4.67)ave
 f s et ��F s les solutions de deux syst�emes lin�eaires :Xu N sufu = _
s(t) (4.68)Xu N su ��F u = ��Qs (4.69)4.3.1.6 Cal
ul des in
r�ements de 
ontrainte ��, des densit�es de dislo
a-tions ��s�A l'instant t, lorsque que l'in
r�ement de glissement a �et�e 
al
ul�e sur 
haquesyst�eme, l'�evolution de l'ensemble des variables du mod�ele va être 
al
ul�ee par simplelin�earisation. Il apparâ�t don
 :_
s(t+ 
t) = _
s(t) + �
s (4.70)106 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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4.3. Impl�ementation num�erique des �equations du mod�ele{ Cal
ul de l'in
r�ement de 
ontrainte �� :L'in
r�ement de 
ontrainte ���(t +�t) est �egalement 
al
ul�e de mani�ere expli
ite,
e qui permet de faire apparâ�tre ��_� :���(t+�t) = ���(t) + _���(t)�t (4.71)L'�equation 4.44 permet d'expli
iter dot���, 
e qui permet d'�e
rire :���(t +�t) = ���(t) + " ����Ce : ��Ds + ��W ��� � ��� ��W�t�Xs �
s ��Rs# (4.72){ Cal
ul de l'in
r�ement de densit�e de diso
ations ��s :De la même fa�
on, les densit�es de dislo
ations �s �a t +�t se d�eduisent de la loid'�evolution (4.17 et 4.18) : �s(t+�t) = �s(t) + _�s(t)�t (4.73)�s(t+�t) = �s(t) + j�
sjb 24qPu6=s �u(t)K � g
�s(t)35 (4.74){ Cal
ul de l'in
r�ement de rotation du r�eseau �R :L'orientation du r�eseau 
ristallin �a l'instant (t + dt) se 
al
ule d'apr�es la mêmepro
�edure, �a partir de l'�equation 4.45 :��R(t+�t) = ��R(t) + _��R(t)�t (4.75)��R(t +�t) = ��R(t) + "��I + ��W �Xs _
s(t) �ms 
A �ns!�t# (4.76)Le s
h�ema d'int�egration semi-impli
ite est asso
i�e �a une gestion automatique dupas de temps par le 
ode de 
al
ul ABAQUS, 
e qui permet de r�eduire ou d'augmen-ter la dis
r�etisation en fon
tion du nombre d'it�erations n�e
essaires pour 
ompl�eterun in
r�ement.
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4. Etude Num�eriqueCon
lusionUn mod�ele de plasti
it�e 
ristalline a �et�e impl�ement�e dans le 
ode d'�el�ements�nis ABAQUSTM en grandes d�eformations, a�n de simuler le 
omporte-ment du 
omposite et notamment 
elui du molybd�ene dans le domaine dela transition du
tile-fragile.Pour rendre 
ompte de l'e�et de la fri
tion de r�eseau sur le glissementplastique, une loi de 
omportement a
tiv�ee thermiquement a �et�e 
hoisie.Une loi d'�e
rouissage, 
apable de d�e
rire 
ontinûment la transition de
omportement "basse" et "haute" temp�eratures, a �et�e dis
r�etis�ee sur les 24syst�emes de glissement.De même, les m�e
anismes de produ
tion et d'annihilation, repr�esent�es dansla loi d'�evolution des densit�es de dislo
ations, pr�esentent une d�ependan
een temp�erature.La r�esolution par la m�ethode "forward gradient" est utilis�ee pour l'impl�emen-tation des lois du mod�ele dans le 
ode de 
al
ul �el�ements �nis ABAQUS.
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
omposite5.1 Outils de la simulation muti-�e
hellesLe mod�ele d�e
rit au 
hapitre 4 a �et�e adapt�e au 
as d'un mat�eriau biphas�e, ave
prise en 
ompte de l'endommagement d'une des phases. Dans 
e 
hapitre, nousd�e
rirons bri�evement les outils de la simulation multi-�e
helle (agr�egat num�erique,maillage, 
onditions aux limites, identi�
ation des param�etres du mod�ele). Ces ou-tils seront ensuite utilis�es pour d�eterminer les 
hamps m�e
aniques lo
aux dans lemolybd�ene puis dans le 
omposite, d�eform�es en 
ompression simple �a di��erentestemp�eratures. Nous montrerons que la prise en 
ompte de la per
olation et de l'en-dommagement de la phase TiC est indispensable pour d�e
rire le 
omportement ma-
ros
opique observ�e.5.1.1 Choix des agr�egats poly
ristallinsLes 
al
uls s'e�e
tuent sur un agr�egat num�erique aussi repr�esentatif que possibledu mat�eriau. L'agr�egat doit avoir la texture initiale globale mais aussi la texturelo
ale du mat�eriau. Les orientations des grains et leur morphologie ne sont don
 pasal�eatoires. Ce sou
i de repr�esentativit�e explique que nous 
onstruisons num�erique-ment, lorsque 
ela est possible, un agr�egat �a partir de plusieurs 
ou
hes de grains
ara
t�eris�ees en 2D par EBSD et extrud�ees sur une �epaisseur d�etermin�ee par lataille de grains. L'�e
helle de l'�etude, donn�ee par le pas de l'a
quisition EBSD, �xe lenombre d'�el�ements �nis. Plus l'�e
helle est �ne, plus le nombre d'�el�ements est impor-tant et plus le 
al
ul est long, malgr�e l'utilisation d'�el�ements �a interpolation lin�eaireet int�egration r�eduite (C3D8R). Les agr�egats �etudi�es i
i r�esultent d'un 
ompromisentre dur�ee de 
al
ul raisonnable et taille de l'agr�egat. La d�etermination de la taillela plus adapt�ee de l'agr�egat est report�ee en annexe (B).5.1.1.1 Agr�egat de molybd�eneNous avons v�eri��e que la texture en EBSD de 
haque 
ou
he (�gure 5.1) utili-s�ee dans la 
onstru
tion de l'agr�egat, �etait repr�esentative de la texture globale del'�e
hantillon observ�ee par di�ra
tion neutronique.

Figure 5.1 { Texture <110> 
orrespondant aux zones EBSD 
hoisies pour les quatre
ou
hes dans l'agr�egat de molybd�ene.110 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5.1. Outils de la simulation muti-�e
hellesL'agr�egat num�erique est 
onstitu�e de 8 
ou
hes d'�el�ements (
ha
une 
omprenant10 000 �el�ements) provenant de 4 
artes EBSD de 30� 30 �m2 (pas d'analyse : 0; 3�m). Chaque 
arte est extrud�ee pour donner une �epaisseur de maillage �equivalente�a la taille de grain (�gure 5.2). Au total l'agr�egat est 
onstitu�e de 80 000 �el�ements.

(a) Constru
tion de l'agr�egat de 8
ou
hes (quatre fois 2 
ou
hes iden-tiques).
1

2

3 (b) Agr�egat num�erique du molybd�ene.Figure 5.2 { Agr�egat num�erique du molybd�ene re
onstruit �a partir de quatre a
qui-sitions EBSDRemarque : 
ette te
hnique d'obtention d'un agr�egat donne la bonne texture,mais les grains sont 
olonnaires et ne se ra

ordent pas parfaitement 
ela peut don
engendrer des 
ontraintes internes suppl�ementaires. La m�ethodes d'obtention de
ou
hes par polissage manuel n'est pas possible i
i, 
ompte tenu de la taille degrains trop petite.5.1.1.2 Agr�egats du 
ompositeDu fait de sa mise en forme par HIP, la morphologie du 
omposite est isotrope.Lors de 
ette �etude, deux agr�egats num�eriques d�esign�es par A et B respe
tivementont �et�e r�ealis�es :L'agr�egat A est obtenu, 
omme pour le molybd�ene, �a partir de 4 
artes EBSDde surfa
e 30� 30 �m2 donnant 8 
ou
hes d'�el�ements (�gures 5.3). L'agr�egat A nepr�esente pas de per
olation de la phase 
arbure au sein de la stru
ture. Cet agr�egata permis de mettre au point les 
al
uls. Son volume est de 30� 30� 8 �m3.
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
omposite

(a) Analyse EBSD de 70� 60 �m2 d�e
oup�eepour former les 4 
ou
hes. (b) Constru
tion de l'agr�egat A de8 
ou
hes (quatre fois 2 
ou
hesidentiques)Figure 5.3 { Agr�egat A re
onstruit �a partir d'une seule a
quisition EBSD.L'agr�egat B (30� 30� 6; 6 �m3) a �et�e obtenu plus tardivement en utilisant unmi
ros
ope �ele
tronique �a balayage �equip�e d'une 
am�era EBSD 
oupl�ee �a une SondeIonique Fo
alis�ee, plus 
onnue sous sa d�enomination anglophone de Fo
used IonBeam (FIB). Le FIB est une te
hnique de mi
ro-usinage par fais
eau d'ions fo
alis�es(i
i Gallium). Il devient possible, ave
 
ette te
hnique, d'�e
hantillonner, �a l'�e
helledu mi
rom�etre et de mani�ere 
ontrôl�ee, des zones 
ibles d'un �e
hantillon h�et�ero-g�ene 
omplexe. Coupl�ee au MEB-EBSD (�gure 5.4), les 
apa
it�es de 
et instruments'�etendent au domaine de la re
onstru
tion 3D des mi
rostru
tures.

Figure 5.4 { S
h�ema de l'installation du MEB ave
 
am�era EBSD 
oupl�ee au FIB.L'agr�egat B, r�ealis�e au Max Plan
k Institute de D�usseldorf, est obtenu par abra-sion de la surfa
e de l'�e
hantillon de fa�
on assez �ne (i
i 300 nm), a�n d'obtenirplusieurs 
oupes d'un grain suivant sa profondeur (�gure 5.5).Pour 
haque 
oupe r�ealis�ee, une analyse EBSD a �et�e e�e
tu�ee. Ainsi, l'agr�egat112 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5.1. Outils de la simulation muti-�e
helles

Figure 5.5 { S
h�ema du prin
ipe d'usinage par FIB et 
li
h�e MEB du r�esultat obtenuapr�es usinage de l'agr�egat.obtenu, de surfa
e 30 � 30 �m2 est 
onstitu�e de 22 
ou
hes d'�el�ements 
ubiquesde 0; 3 �m de 
ôt�e, 
e qui 
orrespond �a une taille �nale de 30 � 30 � 6; 6 �m3. Ils'agit don
 d'un agr�egat num�erique qui 
ontient 220 000 �el�ements 3D �a interpolationlin�eaire et int�egration r�eduite (C3D8R) (�gure 5.6).

Figure 5.6 { Agr�egat num�erique re
onstruit �a partir des 
ou
hes EBSD obtenues parFIB.5.1.2 G�en�eration du maillage et 
onditions aux limitesLes donn�ees EBSD ont �et�e retrait�ees par l'interm�ediaire du logi
iel OIM Ana-lysis, a�n de 
orriger les erreurs d'indexation dues �a un mauvais �etat de surfa
e del'�e
hantillon (rayures) ou �a un �e
rouissage de surfa
e.En 
haque �el�ement du maillage sont attribu�es un triplet d'angles d'Euler (�1,�,�2),les 
ara
t�eristiques mat�eriau, un indi
e de phase, une densit�e de dislo
ations initiale� identique pour tous les syst�emes, une loi de 
omportement et une loi d'�evolutiondes densit�es de dislo
ations.Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositeAu d�ebut du 
al
ul, les grains d'une même phase ne se distinguent que par leurorientation 
ristalline. Pendant la d�eformation, 
haque point de Gauss �evolue di��e-remment (rotation du r�eseau, �evolution des densit�es de dislo
ations).Les 
onditions aux limites utilis�ees dans le 
adre des simulations sont les sui-vantes : en 
onsid�erant la solli
itation en 
ompression suivant la dire
tion ~2, la fa
esup�erieure (~n = ~2) de l'agr�egat est bloqu�ee dans 
ette dire
tion (u2 = 0) (�gure 5.7).

Figure 5.7 { Repr�esentation des normales sur les fa
es de l'agr�egat num�erique.Des 
onditions en d�epla
ement sont appliqu�ees sur la fa
e inf�erieure (~n = �~2),alors que la fa
e la plus profonde (~n = �~3) de l'agr�egat est bloqu�ee dans la dire
tion~3 (u3 = 0). En�n, un n�ud est bloqu�e dans les trois dire
tions a�n d'�eviter touterotation de 
orps rigide.5.1.3 Identi�
ations des param�etresLa d�emar
he multi-�e
helles mise en pla
e fait intervenir un 
ertain nombre deparam�etres. On peut de mani�ere raisonnable en 
hoisir 
ertains en se basant surdes r�esultats de la litt�erature et borner 
eux qui restent in
onnus a�n de fa
iliterla pro
�edure d'identi�
ation. La partie suivante explique 
es 
hoix et r�e
apitule lesparam�etres in
onnus en d�ebut d'optimisation.Choix des param�etresCertains param�etres sont issus de la bibliographie ou des observations mi
ro-stru
turales.{ Ainsi, les param�etres d'�elasti
it�e du molybd�ene (E=340 GPa et �=0,3) et du
arbure de titane (E=440 GPa et �=0,19) issus de la bibliographie et v�eri��espar nanoindentation (
hapitre 2.2.1), ont permis via les formules de l'�elasti
it�elin�eaire de d�eterminer � et �.Les observations en mi
ros
opie en transmission ont permis d'a

�eder aux den-sit�es de dislo
ations initiales : �Mo = 1012 m�2 et �T iC = 1013 m�2 ainsi qu'�a114 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5.1. Outils de la simulation muti-�e
hellesla taille de grains (�Mo = 3 �m et �T iC = 2 �m).{ Dans un sou
i de simpli�
ation, la matri
e d'intera
tion asu du molybd�ene a�et�e suppos�ee isotrope. Tous les 
oeÆ
ients ont �et�e �x�es �a 0,01 et ne d�ependentpas de la temp�erature.{ Les valeurs initiales des param�etres reli�es �a l'a
tivation thermique �G0, �R, pet q ont �et�e �x�ees d'apr�es les donn�ees bibliographiques [142℄[113℄ puis valid�eesgrâ
e aux mesures exp�erimentales pour d�eterminer �G0 (
hapitre 3.2.2.2).{ La non-�equivalen
e entre les syst�emes de glissement f110g et f112g n'a pas�et�e prise en 
ompte, 
ar les temp�eratures (T < 0 ÆC pour le molybd�ene) pourlesquelles la loi de S
hmid n'est pas respe
t�ee, n'ont pas �et�e explor�ees dans 
estravaux. Les 
issions 
ritiques initiales sont suppos�ees identiques sur tous lessyst�emes de glissement : le param�etre �0 ne prend en 
ompte que l'in
uen
edes impuret�es que l'on va traduire par une d�ependan
e �a la temp�erature.L'optimisation : une d�emar
he it�erativeLes autres param�etres des lois 
ristallines li�ees au molybd�ene ont �et�e identi��espar appro
he inverse, en utilisant le logi
iel d'optimisation Sidolo, d�evelopp�e parPilvin [143℄. Ce logi
iel utilise un algorithme de minimisation 
onsistant en une
omparaison quantitative entre r�esultats exp�erimentaux et simulation num�erique.N�eanmoins, la 
omparaison ave
 l'analyse exp�erimentale ne permet de 
ara
t�eri-ser que 
ertaines variables du mod�ele : il s'agit des variables observables, not�ees Z.La pro
�edure d'identi�
ation 
onsiste �a minimiser une fon
tionnelle L(A) qui mesurel'�e
art entre les grandeurs simul�ees par le mod�ele et les mêmes grandeurs mesur�eesexp�erimentalement. La fon
tionnelle est donn�ee par :L(A) =Xj�E (Zt�Ij ��Zexpj (t)� Zsimj (A; t)�� dt) (5.1)Il 
onvient alors de d�eterminer un jeu de 
oeÆ
ients A qui minimise 
ette fon
-tionnelle, Zexp et Zsim �etant respe
tivement les r�esultats exp�erimentaux et simul�es.L'identi�
ation a �et�e r�ealis�ee sur une base exp�erimentale 
onstitu�ee de 
inq essaisde 
ompression r�ealis�es �a 25, 150, 300, 500 et 700 ÆC pour une vitesse de solli
itation_" = 5:10�4s�1. Les param�etres sont born�es lors du pro
essus d'identi�
ation, a�nqu'ils gardent une signi�
ation physique.A�n de s'a�ran
hir des 
al
uls de mi
rostru
ture, le pro
essus d'identi�
ation a�et�e r�ealis�e �a l'aide d'un mod�ele d'homog�en�eisation de type Berveiller-Zaoui appli-qu�e sur 500 orientations repr�esentatives d'une texture isotrope. Ce 
al
ul a permisd'identi�er un premier jeu de param�etres. Toutefois, il 
onvient de rappeler que lemod�ele d'homog�en�eisation ne permet pas de rendre 
ompte de fa�
on r�ealiste les in-Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositetera
tions entre grains de di��erentes orientations 
ristallographiques.Par 
ons�equent, un 
ouplage entre le 
ode d'�el�ements �nis ABAQUSTM , danslequel le mod�ele de 
omportement a �et�e impl�ement�e en grandes transformations, etSidolo a �et�e r�ealis�e, a�n de simuler l'�evolution de 
es variables observables. Ainsi,les 
al
uls sont r�ealis�es sous ABAQUSTM sur un agr�egat 
ubique 
ompos�e de 512orientations 
ristallographiques repr�esentatives de la texture isotrope du mat�eriau,puis Sidolo permet de minimiser l'�e
art exp�erien
e-simulation (r�esultant des 
al
ulsABAQUSTM ) en e�e
tuant des it�erations sur le jeu de param�etres. L'interfa
e entreSidolo et ABAQUSTM a �et�e d�e
rite dans les travaux de Libert [11℄.Lors de l'identi�
ation, l'ad�equation simulation-exp�erien
e au d�ebut des 
ourbesde 
ompression n'est pas 
onsid�er�ee en raison des paliers de L�uders 
ar 
e ph�eno-m�ene n'est pas pris en 
ompte par le mod�ele.Les parties �elastique et plastique (notamment l'�e
rouissage) sont 
orre
tementd�e
rites par la simulation. N�eanmoins, en raison du 
ara
t�ere limit�e de la base exp�e-rimentale en regard du grand nombre de param�etres du mat�eriau, il s'agit de resterprudent sur l'identi�
ation des param�etres, 
ar il est tout �a fait possible de trouverun jeu de param�etres totalement di��erent qui s'a

orderait ave
 les essais m�e
a-niques. Cependant, le risque a �et�e limit�e par l'identi�
ation d'un nombre importantsde param�etres par d'autres m�ethodes et le fait d'imposer des bornes de sens phy-siques lors de l'identi�
ation.Les param�etres identi��es : r�esultats de l'optimisationLe jeu de param�etres identi��e, ainsi qu'un rappel de l'ensemble des param�etresutilis�es dans les mod�elisations, est donn�e dans le tableau 5.1.Tableau 5.1 { Param�etres identi��es et utilis�es dans la mod�elisationParam�etres 
hoisis ou 
onnus pour le molybd�eneE (GPa) � ass asu Dgrain �0 (m�2) _
0 (s�1)340 0,3 0,01 3 �m 1012 10�1b (nm) Eg
(eV ) �G0 (eV) �R (MPa) p q0,2725 2; 17:10�2 1,1 498 0,5 1,5Param�etres identi��es pour le molybd�eneT �0 (MPa) K g
 (nm)25ÆC 125 440 20150ÆC 70 80 12300ÆC 70 50 26500ÆC 70 50 30700ÆC 70 30 36 Param�etres pour le TiCE (GPa) �440 0,19
L'identi�
ation 
onduit �a une �evolution de la valeur de �0 en fon
tion de la tem-116 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



5.2. Mod�elisation �a l'�e
helle de l'agr�egat pour le molybd�enep�erature. Cette �evolution peut être reli�ee �a l'in
uen
e des impuret�es, plus importante�a basse temp�erature. En e�et, de fa�
on 
on
omitante �a l'�evolution du param�etre �0,la pr�esen
e des paliers de L�uders est plus marqu�ee.De plus, les �evolutions des param�etres K et g
 ave
 la temp�erature sont ena

ord ave
 les 
hangements de m�e
anismes de multipli
ation et d'annihilation desdislo
ations, dans le domaine de transition du 
omportement plastique [136℄.5.2 Mod�elisation �a l'�e
helle de l'agr�egat pour lemolybd�eneApr�es v�eri�
ation de l'identi�
ation pour les 
inq temp�eratures �etudi�ees (25,150, 300, 500 et 700 ÆC), les 
artes de d�eformation et de 
ontraintes obtenues parsimulation sont analys�ees.5.2.1 R�esultats de l'identi�
ationLes simulations des 
ourbes ma
ros
opiques de 
ompression du molybd�ene �a dif-f�erentes temp�eratures ont �et�e 
onduites ave
 le jeu de param�etres du tableau 5.1.On 
onstate, sur la �gure 5.8, un bon a

ord entre les 
ourbes exp�erimentales et les
ourbes simul�ees, au-del�a du plateau de L�uders qui n'est pas pris en 
ompte.
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Figure 5.8 { Comportement ma
ros
opique du molybd�ene en 
ompression simpleF=S = f(") : r�esultats exp�erimentaux et r�esultats des simulations aux di��erentestemp�eratures d'identi�
ation.A�n de valider le mod�ele, les essais de sauts de vitesse pour di��erentes temp�era-Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositetures ont �et�e simul�es ave
 le jeu de param�etres identi��e en 
ompression simple. Les
ourbes sont donn�ees sur la �gure 5.9.
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Simul 700°CFigure 5.9 { Molybd�ene : Courbes exp�erimentales et simul�ees de sauts de vitesse en
ompression.La 
omparaison des valeurs exp�erimentales et simul�ees des sauts de 
ontrainteest donn�ee �gure 5.10. On 
onstate que les variations de �� ave
 la temp�erature sontfaibles �a basse temp�erature. En revan
he, �a partir de 300 ÆC, les valeurs simul�eessont de 20 MPa en dessous des valeurs exp�erimentales.L'analyse des sauts de 
ontraintes simul�es en fon
tion de la temp�erature a per-mis de re
al
uler un volume d'a
tivation et de le 
omparer ave
 les valeurs estim�eesexp�erimentalement (�gure 5.11). Les valeurs exp�erimentales et simul�ees du volumed'a
tivation sont pro
hes en dessous de 300 ÆC mais di��erent notablement pour leshautes temp�eratures.L'�e
art entre exp�erien
e et simulation est attribuable �a une sous-estimation de lasensibilit�e �a la vitesse de solli
itation. N�eanmoins, l'�e
art des volumes d'a
tivation �a500 ÆC, qui restent du même ordre de grandeur, s'explique en partie par le fait quel'estimation exp�erimentale du saut de 
ontraintes est assez d�eli
ate et 
onstitue unesour
e d'erreur diÆ
ile �a quanti�er.
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5.2. Mod�elisation �a l'�e
helle de l'agr�egat pour le molybd�ene
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Figure 5.10 { Molybd�ene : �Evolution exp�erimentale et simul�ee des sauts �� enfon
tion de la temp�erature.
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Figure 5.11 { Molybd�ene : �Evolution exp�erimentale et simul�ee du volume d'a
tiva-tion V � en fon
tion de la temp�erature.
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
omposite5.2.2 E�et des m�e
anismes de plasti
it�e dans le poly
ristalde molybd�eneDans 
ette partie, nous analyserons seulement les r�esultats des simulations r�ea-lis�ees �a 25ÆC (< Ta) et 500ÆC (> Ta), a�n de montrer l'e�et de la temp�erature surles m�e
anismes observ�es. Seules quelques 
artographies sont pr�esent�ees dans 
ettepartie, les autres �etant en annexe C.Simulation r�ealis�ee �a 25ÆCIl s'agit, dans 
ette partie, d'�etudier les h�et�erog�en�eit�es lo
ales par l'interm�ediairede l'observation de 
artographies des 
hamps lo
aux. Les �gures 5.12 et 5.13 repr�e-sentent les 
artes de d�eformation lo
ale "22 et de 
ontrainte �equivalente au sens devon Mises dans une 
ou
he 
entrale de l'agr�egat �a 25 ÆC pour trois d�eformationsma
ros
opiques (E22 = 0; 03, E22 = 0; 07 et E22 = 0; 15).

Figure 5.12 { D�eformation dans la dire
tion de 
ompression ("22) pour E22 = 3 %,E22 = 7 % et E22 = 15 % dans le molybd�ene �a T=25 ÆCL'allure des 
hamps de d�eformation montre l'apparition de zones de d�eformationlo
alis�ee. Ces h�et�erog�en�eit�es sont essentiellement dues �a l'intera
tion entre grainsd'orientations 
ristallographiques di��erentes. Les 
artes du nombre de syst�emes a
-tifs dans l'agr�egat (�gure 5.14) au 
ours de la d�eformation montrent aussi que lalo
alisation de la d�eformation se fait dans des grains ayant une orientation parti-
uli�ere par rapport �a l'axe de solli
itation et une taille importante. N�eanmoins, le120 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



5.2. Mod�elisation �a l'�e
helle de l'agr�egat pour le molybd�ene

Figure 5.13 { Contrainte �equivalente de von Mises (�mises) pour E22 = 3 %, E22 = 7% et E22 = 15 % dans le molybd�ene �a T=25 ÆCnombre de syst�emes a
tifs est bien plus important que 
e qui a pu être observ�eexp�erimentalement. Cette di��eren
e vient de l'hypoth�ese d'isotropie de la matri
ed'�e
rouissage.

Figure 5.14 { Nombre de syst�emes a
tifs pour E22 = 3 %, E22 = 7 % et E22 = 15 %dans le molybd�ene �a T=25 ÆCLes �gures 5.15 et 5.16 pr�esentent l'�evolution de l'orientation des grains au 
oursde la d�eformation.

Figure 5.15 { Cartes d'orientation pour E22 = 0 %, E22 = 7 % et E22 = 15 % dansle molybd�ene �a T=25 ÆC suivant RD (axe de 
ompression).L'observation des 
artes d'orientation 5.15 et 5.16, apporte des informations surEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 121



5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositeles m�e
anismes de plasti
it�e :{ Les grains orient�es favorablement par rapport �a l'axe de 
ompression et detaille �elev�ee 
on
entrent le plus grand nombre de syt�emes a
tifs.{ Les 
ontraintes se 
on
entrent dans les grains de plus petite taille et d'orien-tation di��erente.

Figure 5.16 { Cartes d'orientation pour E22 = 0 %, E22 = 7 % et E22 = 15 % dansle molybd�ene �a T=25 ÆC suivant TD.Simulation r�ealis�ee �a 500ÆCLes �gures 5.17 et 5.18 repr�esentent les 
artes de 
ontrainte �equivalente au sensde von Mises et de d�eformation lo
ale "22 pour les simulations r�ealis�ees �a 500ÆC. Unph�enom�ene d'homog�en�eisation des 
ontraintes et des d�eformations, pour les simula-tions �a plus haute temp�erature, est observ�e.

Figure 5.17 { Contrainte �equivalente de von Mises (�mises) pour E22 = 3 %, E22 = 7% et E22 = 15 % dans le molybd�ene �a T=500 ÆCDe même, les 
artes des nombres de syst�emes a
tifs dans l'agr�egat (�gure 5.19)montrent que leur repr�esentation est beau
oup plus homog�ene �a 500ÆC qu'�a 25ÆC.D'apr�es 
es r�esultats, on 
onstate que :{ la position dans les grains des h�et�erog�en�eit�es des 
hamps de 
ontrainte etd�eformation ne varient pas ave
 l'augmentation de d�eformation, seules les am-plitudes augmentent ;
122 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5.2. Mod�elisation �a l'�e
helle de l'agr�egat pour le molybd�ene

Figure 5.18 { D�eformation dans la dire
tion de 
ompression ("22) pour E22 = 3 %,E22 = 7 % et E22 = 15 % dans le molybd�ene �a T=500 ÆC.

Figure 5.19 { Nombre de syst�emes a
tifs pour E22 = 3 %, E22 = 7 % et E22 = 15 %dans le molybd�ene �a T=500 ÆC.{ la temp�erature modi�e assez peu la r�epartition et la position des zones de
on
entration de 
ontrainte et de d�eformation. En revan
he, l'amplitude des
ontraintes et des d�eformations diminue lorsque la temp�erature augmente.Ces tendan
es apparaissent sur les histogrammes des �gures 5.20 et 5.21. Pourune d�eformation ma
ros
opique de 15 %, les diagrammes de �22 en fon
tion de latemp�erature montrent que le taux d'h�et�erog�en�eit�es donn�e par la largeur des pi
s �ami-hauteur d�e
rô�t lorsque la temp�erature augmente.
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
omposite
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Figure 5.20 { Distribution de la 
ontrainte axiale dans l'agr�egat num�erique en fon
-tion de la temp�erature pour E22 = 0; 15.La distribution des 
ontraintes de von Mises, pr�esent�ee sur la �gure 5.21, estbimodale. Il est possible que 
ette bimodalit�e provienne de la pr�esen
e de deuxfamilles de taille de grains et/ou d'orientation sp�e
i�que par rapport �a l'axe de
ompression.
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Figure 5.21 { Distribution de la 
ontrainte de von Mises dans l'agr�egat num�eriqueen fon
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5.2. Mod�elisation �a l'�e
helle de l'agr�egat pour le molybd�eneUn des gros int�erêts du 
al
ul sur agr�egat est de 
apter des e�ets de voisinage,non seulement sur les h�et�erog�en�eit�es intragranulaires, mais aussi sur les 
ontraintesmoyennes dans les grains. Les �gures 5.22 et 5.23 pr�esentent les 
ourbes de 
ompor-tement moyennes de 
ha
un des 1000 grains 
onstituant 4 des 8 
ou
hes de l'agr�egatnum�erique �a 25 ÆC et 500 ÆC.

Figure 5.22 { Di��erentes traje
toires de 
omportement emprunt�ees en moyenne par
haque grain en 
ours de 
ompression �a 25 ÆC.Les fais
eaux de 
ourbes pr�esent�es sont assez 
ara
t�eristiques des 
on
lusionstir�ees des observations des 
artographies de 
hamps lo
aux. En e�et, on note que lesdi��eren
es de 
ontrainte atteinte, entre le grain le plus 
harg�e et le grain le moins
harg�e sont beau
oup plus importantes �a 25 ÆC (800 MPa) qu'�a 500 ÆC (400 MPa).

Figure 5.23 { Di��erentes traje
toires de 
omportement emprunt�ees en moyenne par
haque grain en 
ours de 
ompression �a 500 ÆC.L'expli
ation vient de 
e que l'a

ommodation entre grains est beau
oup plusEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 125



5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositelimit�ee �a 25 ÆC (T < Ta), du fait du faible mouvement des dislo
ations, 
e quientrâ�ne lo
alement une augmentation de 
ontrainte.On note quelques grains au "
omportement" relativement inhabituel sur 
es �-gures : ils semblent se "d�e
harger", puis se 
harger �a nouveau. Plusieurs tentativesont �et�e men�ees a�n de 
orr�eler 
ette "d�e
harge"apparente ave
 di��erents param�etrestels que le nombre de syst�emes a
tiv�es ou la densit�e de dislo
ations, mais sans su
-
�es. N�eanmoins, 
ette d�e
harge dans l'axe de 
ompression de 
ertains grains s'ex-plique par une forte tra
tion dans les dire
tions transverses en d�ebut de d�eformationma
ros
opique. En e�et, on peut fa
ilement imaginer que les grains adja
ents, enplasti�ant beau
oup moins, exer
ent 
ette tra
tion, qui entrâ�ne une baisse de la
ontrainte dans la dire
tion de 
ompression pour �equilibrer la pression.5.3 Mod�elisation des 
hamps lo
aux dans le 
om-posite5.3.1 Champs m�e
aniques lo
aux dans le 
ompositeR�esultats sur Agr�egat ADans toutes les simulations, le TiC est 
onsid�er�e en premi�ere approximation
omme �elastique isotrope. La �gure 5.24 regroupe les 
ourbes exp�erimentale et si-mul�ee du 
omposite (agr�egat A) ainsi que les 
ourbes simul�ees des 
ontributions dumolybd�ene et du TiC.
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5.3. Mod�elisation des 
hamps lo
aux dans le 
ompositeLa 
ourbe de 
ompression simul�ee de l'agr�egat A pr�esente une limite �elastiquefaible et un �e
rouissage important, 
ompar�es �a 
eux du 
omposite mesur�es exp�eri-mentalement.Les origines de 
es di��eren
es sont multiples :{ la per
olation n'est pas prise en 
ompte dans l'agr�egat A, 
e qui fait que laphase molybd�ene a

ommode les 
ontraintes internes d�es le d�ebut de la d�efor-mation, d'o�u une faible limite d'�elasti
it�e. Dans la r�ealit�e, il est possible quele squelette de TiC supporte la 
ontrainte puis s'endommage ;{ l'agr�egat A est form�e de grains 
olonnaires qui ne se ra

ordent pas, 
ela atendan
e �a augmenter num�eriquement la 
ontrainte 
al
ul�ee 
r�eant ainsi des
ontraintes internes parasites.Pour mieux 
omprendre l'origine de 
es di��eren
es, il est 
ependant int�eressantd'examiner, pour 
et agr�egat, la d�eformation prin
ipale maximale, la 
ontrainte prin-
ipale maximale et la 
ontrainte dans la dire
tion de 
ompression, dans les deuxphases, pour une d�eformation ma
ros
opique de E = 1 % �a une temp�erature de 25C (�gures 5.25, 5.26 et 5.27).

Figure 5.25 { D�eformation "MaxPrin
 dans les di��erentes phases pour E22 = 0; 01 �aT=25 ÆC.On 
onstate que :{ La d�eformation prin
ipale atteint 2 % dans le molybd�ene et 0,3 % dans le TiC.{ La 
ontrainte de 
ompression �22 atteint dans les ponts �etroits reliants les ilôtsde TiC des valeurs 
omprises entre 3500 et 7000 MPa (
e qui est sup�erieur �asa 
ontrainte 
ritique de rupture �max en 
ompression qui est d'environ 3500MPa).{ Dans le TiC, la 
ontrainte prin
ipale maximale peut être positive ou n�egativeselon la position et probablement l'orientation du grain. On atteint tr�es lo
a-lement des 
ontraintes de tra
tion de 2700 MPa.
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
omposite

(a) Contrainte �22 dans le TiC. (b) Contrainte �22 dans le Mo.Figure 5.26 { Cartes des 
ontraintes �22 pour E22 = 0; 01 �a T=25 ÆC.

(a) Contrainte �MaxPrin
 dans le TiC. (b) Contrainte �MaxPrin
 dans le Mo.Figure 5.27 { Cartes des 
ontraintes �MaxPrin
 pour E22 = 0; 01 �a T=25 ÆC.Or la r�esistan
e en tra
tion des 
�eramiques est bien moindre que la r�esistan
e en
ompression sa
hant qu'elle est de l'ordre de :�tra
t � �
omp15 ave
 �tra
t = KICp�a (5.2)o�u KIC est le fa
teur 
ritique d'intensit�e des 
ontraintes (t�ena
it�e) et a est lataille moyenne des �ssures. Les 
ontraintes agissant en tra
tion sur les parti
ules de
�eramique sont don
 fragilisantes voire endommageantes pour 
elles-
i. De plus, lale
ture des 
artographies permet d'observer que, d�es les premiers stades de d�efor-mation dans le TiC, �tra
t > �
ritique, alors que dans le molybd�ene �
omp < �
ritiquepour le même �etat de d�eformation. Les r�esultats de 
ette simulation montrent qu'unmod�ele d'endommagement doit être impl�ement�e dans le mod�ele de 
omportementdu TiC. Le 
rit�ere d'endommagement devra être bas�e sur la valeur des 
ontraintesprin
ipales maximales positives pr�esentes dans les 
arbures.128 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



5.3. Mod�elisation des 
hamps lo
aux dans le 
omposite5.3.2 Mod�ele de 
omportement ave
 endommagement des
arburesEn prenant pour base la des
ription lo
ale des 
hamps m�e
aniques rendue pos-sible par la simulation multi-�e
helles pr�esent�ee dans la partie pr�e
�edente, on appliqueun 
rit�ere de rupture �a l'�e
helle mi
ros
opique bas�e sur les hypoth�eses suivantes :{ Les 
arbures sont �a l'origine de l'amor�
age des d�efauts au sein de la mi
rostru
-ture. L'e�et des autres parti
ules (pr�e
ipit�es dus aux impuret�es des poudresinitiales) ne sont pas pris en 
ompte.{ L'amor�
age se fait sur les parti
ules de 
�eramique. Les 
ontraintes en tra
tionsont probablement dues �a l'a
tivit�e plastique du molybd�ene. Cela 
onduit �aun seuil sur la 
ontrainte prin
ipale maximale positive au del�a duquel il y aamor�
age de l'endommagement.A�n de traduire l'endommagement des 
arbures, un 
rit�ere simple a �et�e introduitdans le mod�ele biphas�e. Nous avons suppos�e qu'une fois les 
onditions d'amor�
ageremplies, le module de Young du 
arbure 
on
ern�e d�e
roissait. La validation du mo-d�ele se fera �a partir de la 
omparaison des 
ourbes ma
ros
opiques de 
ompressionsimul�ee et exp�erimentale du 
omposite. La propagation des �ssures amor
�ees n'�etantpas prise en 
ompte dans 
e travail, seul le d�ebut des 
ourbes de 
ompression peutêtre d�e
rit.Rappelons que les observations r�ealis�ees en MET ont permis de montrer que laphase 
arbure ne pr�esentait au
une tra
e de d�eformation plastique, quelle que soitla temp�erature, dans la gamme d'essais r�ealis�es.L'endommagement introduit dans le mod�ele repose sur une appro
he simple qui
onsiste �a adopter une des
ription 
ontinue de l'endommagement, repr�esent�e par unevariable s
alaireD. Cette repr�esentation est pro
he de 
elle de Lemaitre et Chabo
he[144℄[145℄, �a la di��eren
e que D est une forme exponentielle d�ependant uniquementdu temps et de 2 param�etres qui ne d�ependent pas de la d�eformation. L'int�egrationde 
ette loi de 
omportement �elastique endommageable dans le mod�ele se fait dansla routine UMAT du mod�ele du TiC.Le 
omportement des 
arbures �etant maintenant non-lin�eaire, le probl�eme m�e-
anique va être dis
r�etis�e en plusieurs in
r�ements de temps �t, durant lesquels leprobl�eme est lin�earis�e. Entre t et t +�t, ABAQUS fournit pour 
haque point d'in-t�egration la 
ontrainte (�(t)), la d�eformation ("(t)), la variable d'endommagement(D(t)) et l'in
r�ement de temps �t propos�e. �A partir de 
es donn�ees, la loi de 
ompor-tement permet d'a
tualiser la 
ontrainte �(t+�t) et la variable d'endommagementD(t+�t).On propose d'utiliser une loi de 
omportement �elastique-endommageable. Le ten-seur d'�elasti
it�e du mat�eriau non endommag�e est not�e ����C0, et l'on supposera toujoursune �elasti
it�e isotrope ( ����C0(E0; �0)). L'endommagement, repr�esent�e par une variableEtude exp�erimentale et num�erique du 
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
omposites
alaire D, modi�e les propri�et�es �elastiques selon la loi :����C(t) = ����C0(1�D(t)) (5.3)L'in
r�ement de 
ontrainte est d�e�ni par :���� = ���(t+�t)� ���(t) (5.4)va s'�e
rire alors : ���� = (1�D(t)) ����C0 : ���"��D ����C0 : ��"(t) (5.5)Pour d�e
rire l'�evolution de D, une �equation du premier ordre a �et�e 
hoisie :_D + �D = � (5.6)L'endommagement dans le mod�ele est alors �e
rit en fon
tion du temps et desdeux param�etres � et � : D = �� [1� exp (�� (t� t0))℄ (5.7)o�u t0 est l'instant pour lequel le 
rit�ere est d�epass�e (�max > �
).Le jeu de param�etres utilis�e dans les simulations est pr�esent�e dans le tableau 5.2.La valeur de �
 est identi��ee �a partir de l'�equation 5.2.Tableau 5.2 { Param�etres d'endommagement utilis�es dans la mod�elisationParam�etres pour TiC� � �
 (MPa)0,013 0,013 250Les 
onstantes � et � sont 
hoisies de fa�
on �a 
r�eer une diminution brutale dumodule de Young, 
ens�ee traduire la 
r�eation de surfa
es libres au sein des parti
ulesde 
�eramiques lors de leur rupture.5.3.3 �Etude du 
omportement du 
omposite ave
 endom-magementA�n de mieux 
omprendre les �etapes d�eformation - endommagement ainsi quele rôle de la per
olation, nous avons simul�e le 
omportement de l'agr�egat A (qui nepr�esente pas de squelette de TiC) puis 
elui de l'agr�egat B.Agr�egat ALa �gure 5.28 pr�esente les 
ourbes � vs " exp�erimentales et simul�ees du 
ompositepour 
haque temp�erature d'essai. On 
onstate que les 
ourbes simul�ees sont au-dessus des 
ourbes exp�erimentales du 
omposite :130 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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5.3. Mod�elisation des 
hamps lo
aux dans le 
omposite{ La limite d'�elasti
it�e simul�ee est inf�erieure �a la valeur mesur�ee.{ L'�e
rouissage est moins important qu'en absen
e d'endommagement.{ Ces observations sont valables �a toutes les temp�eratures �etudi�ees.
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Figure 5.28 { Agr�egat A : Courbes exp�erimentales et simul�ees de tests de 
ompression�a di��erentes temp�eraturesLes r�esultats de simulations ne reproduisent pas le 
omportement ma
ros
opiquedu mat�eriau : l'endommagement du TiC dans l'agr�egat A ne suÆt pas �a expliquerle 
omportement m�e
anique lors d'essai de 
ompression.Aussi, la mise en pla
e du probl�eme (Chapitre 5.3.2) ne semble pas appropri�ee,et deux 
auses peuvent y être asso
i�ees :{ les hypoth�eses �emises sont trop simplistes/restri
tives vis �a vis de l'endomma-gement du mat�eriau ;{ L'agr�egat A n'est pas repr�esentatif du 
omposite ;Les simulations suivantes seront r�ealis�ees sur l'agr�egat B qui rend 
ompte de laper
olation de la phase 
arbure.Agr�egat BL'agr�egat B est repr�esentatif du mat�eriau et pr�esente un squelette de 
arbure(per
olation). On 
onstate, sur la �gure 5.29, que la prise en 
ompte de l'endomma-gement et de la per
olation permet de repr�esenter la 
ourbe exp�erimentale �a T = 25ÆC jusqu'�a 10 % de d�eformation.
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Figure 5.29 { Agr�egat B : Courbes de 
ompression exp�erimentale et simul�ee - Contri-bution des deux phases.L'�evolution de la variable d'endommagement D au sein de la phase TiC durantla d�eformation est pr�esent�ee sur la �gure 5.30. L'endommagement d�ebute �a partirdes ponts, 
e qui 
onduit �a la perte de la per
olation des 
arbures dans le mat�eriau.

Figure 5.30 { Variable d'endommagement dans le TiC pour E22 = 0; 03, E22 = 0; 06,E22 = 0; 1 �a T=25 ÆC.Les 
hamps de la 
ontrainte �equivalente au sens de von Mises (�gure 5.31),montrent alors que les 
ontraintes se 
on
entrent dans les parti
ules de 
arburesqui sont devenues ind�ependantes les unes des autres.Les d�eformations sont alors a

ommod�ees par la matri
e m�etallique au niveaudes ponts (�gures 5.32 et 5.33). Les 
ontraintes internes qui s'�etablissent dans le
omposite 
onduisent �a un �e
rouissage 
in�ematique lin�eaire.
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5.3. Mod�elisation des 
hamps lo
aux dans le 
omposite

Figure 5.31 { Cartes de la 
ontrainte �equivalente de von Mises �Mises dans le TiCpour E22 = 0; 03, E22 = 0; 06, E22 = 0; 1 �a T=25 ÆC.

Figure 5.32 { Cartes des d�eformations "22 dans Mo pour E22 = 0; 03, E22 = 0; 06,E22 = 0; 1 �a T=25 ÆC.

Figure 5.33 { Cartes des d�eformations "22 dans le TiC pour E22 = 0; 03, E22 = 0; 06,E22 = 0; 1 �a T=25 ÆC.Ces r�esultats 
onduisent �a d�e
rire le 
omportement du 
omposite en 
ompressiond'apr�es le s
�enario suivant :{ Lors des premiers e�orts appliqu�es, le squelette de 
arbure supporte toutes les
ontraintes. Ce ph�enom�ene 
orrespond au domaine �elastique du 
omposite.{ La rupture des ponts entre les 
arbures intervient et donne un mat�eriau ave
des in
lusions. Cela 
orrespond �egalement �a la "limite d'�elasti
it�e" lue sur la
ourbe.{ Les d�eformations sont alors a

ommod�ees dans la matri
e et dans les ponts.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 133



5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositeL'�e
rouissage est alors 
in�ematique lin�eaire.{ L'endommagement progressif des parti
ules de 
arbure engendre de la propa-gation de �ssures dans la matri
e, 
e qui am�ene �a la ruine de l'�e
hantillon.La �gure 5.34 pr�esente les 
ourbes � vs " exp�erimentales et simul�ees du 
ompositepour 
haque temp�erature d'essai.
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Figure 5.34 { Agr�egat B : Courbes exp�erimentales et simul�ees de tests de 
ompression�a di��erentes temp�eratures.On 
onstate que les 
ourbes simul�ees d�e
rivent assez bien le 
omportement exp�e-rimental jusqu'�a 10 % de d�eformation, et 
e quelle que soit la temp�erature de l'essai.Au-del�a de 10 %, la 
ourbe simul�ee se situe au-dessous de la 
ourbe exp�erimentale.Cela s'explique par le fait que l'endommagement impl�ement�e est trop simpliste pourrendre 
ompte des ph�enom�enes 
omplexes de propagation de �ssures.En e�et, la distribution des 
ontraintes dans le TiC (�gure 5.35) est identique,quelle que soit la temp�erature, pour une d�eformation de 9 %.La �gure 5.36 pr�esente les distributions de 
ontrainte �22 dans le molybd�enepour E22 = 0; 09 �a di��erentes temp�eratures. On observe que le taux d'h�et�erog�en�eit�ed�e
rô�t ave
 la temp�erature, du même ordre de grandeur que 
e qui avait �et�e r�ev�el�esur l'agr�egat de molybd�ene. Il semble don
 que le mod�ele d'endommagement impl�e-ment�e ne modi�e pas le 
omportement du molybd�ene.
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Figure 5.35 { Agr�egat B : Distribution des 
ontraintes �22 dans TiC pour E22 = 0:09�a di��erentes temp�eratures
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Figure 5.36 { Agr�egat B : Distribution des 
ontraintes �22 dans Mo pour E22 = 0; 09�a di��erentes temp�eratures.Ce
i vient de 
e qu'il n'y pas de 
r�eation de surfa
es libres lors de l'endommage-ment du TiC.
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5. Mod�elisation du 
omportement du molybd�ene et du 
ompositeCon
lusionNous avons montr�e que la te
hnique FIB/EBSD/MEB ouvrait des perspe
-tives originales et n�e
essaires pour la 
onstru
tion d'agr�egats num�eriquesrendant 
ompte de la mi
rostru
ture r�eelle.Une premi�ere �etude du molybd�ene par une appro
he muti-�e
helles d�ependantpermet de :{ d�e
rire les h�et�erog�en�eit�es de 
hamps m�e
aniques lo
aux ave
 la temp�era-ture (transition de 
omportement) ;{ mod�eliser le 
omportement depuis l'�e
helle des syst�emes de glissementjusqu'�a l'�e
helle ma
ros
opique.La m�ethode d'identi�
ation mise en pla
e fait usage d'un 
ouplageABAQUSTM - SiDolo pour r�ealiser une pr�e-identi�
ation. L'int�erêt de 
etted�emar
he r�eside dans le fait que :{ L'impl�ementation des lois de 
omportement dans SiDolo permet d'it�erersur le jeu de param�etres en s'a�ran
hissant des 
al
uls de mi
rostru
-tures ;{ ABAQUSTM permet, �a partir du jeu de param�etres identi��e par SiDolo,de prendre en 
ompte les orientations 
ristallines et leurs intera
tions.Le mod�ele a mis en �eviden
e que les h�et�erog�en�eit�es de 
ontrainte et ded�eformation diminuent ave
 la temp�erature. De plus, la transition de
omportement du molybd�ene est d�e
rite qualitativement par le mod�ele.Pour le 
omportement du 
omposite MoTiC30%, un mod�ele biphas�e ave
endommagement dans la phase TiC a �et�e impl�ement�e, ave
 un 
rit�ered'amor�
age portant sur la 
ontrainte prin
ipale maximale.Ce type de mod�elisation n'a pas pour vo
ation d'expliquer les m�e
anismesmenant �a la rupture �a une �e
helle tr�es lo
ale, mais d'examiner la perti-nen
e de la prise en 
ompte de la rupture des parti
ules 
�eramiques dans le
omportement du 
omposite :{ Perte de la per
olation par rupture des ponts du squelette 
�eramique dansle 
omposite MoTiC30%.{ Comportement d'un 
omposite matri
e-in
lusions ave
 �e
rouissage li-n�eaire.En�n, nous avons montr�e qu'il �etait n�e
essaire de prendre en 
ompte desagr�egats aussi repr�esentatifs que possible de la mi
rostru
ture (per
olation)pour d�e
rire le 
omportement m�e
anique lo
al et global.
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Con
lusion G�en�erale
5.4 Synth�eseCette �etude du 
omposite MoTiC30% s'ins
rit dans le 
adre de la re
her
he desmat�eriaux, utilisables 
omme stru
ture de 
�ur, dans les 
entrales nu
l�eaires deg�en�eration IV. Elle se veut une 
ontribution �a la 
ompr�ehension et �a la mod�elisationde l'amor�
age de l'endommagement dans les mat�eriaux 
omposites.Le pr�esent travail propose une 
ara
t�erisation des propri�et�es du 
omposite suivied'une mod�elisation rendant 
ompte de la mi
rostru
ture r�eelle tout en sa
hant d�e-
rire les ph�enom�enes m�e
aniques asso
i�es. L'int�erêt majeur de 
ette �etude r�eside dansle d�eveloppement d'un outil, fond�e sur les m�ethodes mi
rom�e
aniques, �a même deprendre en 
ompte d'une mani�ere naturelle et expli
ite l'e�et de la mi
rostru
ture etles m�e
anismes de d�eformation 
omplexes dans le 
adre de la MMC, sur l'amor�
agede l'endommagement d'un mat�eriau 
omposite. A�n de d�egager les ph�enom�enes nona

essibles exp�erimentalement, un mod�ele poly
ristallin a �et�e utilis�e sur des agr�egat3D, a�n de simuler l'�evolution 
ristallographique au 
ours de la d�eformation.Cara
t�erisation exp�erimentaleLa mi
rostru
ture du 
omposite, �elabor�e par HIP, est triphas�ee et de type 
�ur-
oquille. La stru
ture se pr�esente sous forme de grains �ns de TiC (�T iC = 1�2 �m)entour�es d'une 
oquille tr�es �ne de 
arbure (Mo,Ti)C (<1 �m) dans une matri
em�etallique (�Mo = 2� 3 �m).Des observations au MET montrent que 
es 
oquilles, form�ees durant la mise enforme par di�usion du molybd�ene dans le TiC, 
onstituent une phase intergranulairede 
omposition d�e�nie. Cette 
oquille (Mo,Ti)C 
ontient, en plus du 
arbure detitane, une teneur en molybd�ene de l'ordre de 8-12 %vol (analyses WDS). Il a aussi�et�e montr�e que durant l'�elaboration, le molybd�ene subissait une re
ristallisation alorsque le TiC pr�esente des stru
tures de dislo
ations r�earrang�ees.L'�etude de la mi
rostru
ture du 
ompositeMoTiC30%, via la tomographie X 3D,a mis en �eviden
e la per
olation de 
ha
une des phases au sein de la stru
ture.Des essais de 
ompression monotone ont �et�e men�es dans l'intervalle de temp�era-ture [25 -700 ÆC℄ sur le molybd�ene et le 
omposite.Molybd�eneEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 137



Con
lusion G�en�erale
Pour le molybd�ene, un fort e�et de la temp�erature a �et�e relev�e, notamment sur lalimite d'�elasti
it�e. L'�e
rouissage ma
ros
opique semble moins a�e
t�e par la temp�era-ture. L'�evolution du 
omportement en temp�erature a �et�e asso
i�ee �a une transition de
omportement "basse"/"haute" temp�eratures. De plus, les essais de tra
tion, 
oupl�es�a des observations MEB, ont mis en �eviden
e l'existen
e d'un 
omportement ther-miquement a
tiv�e. Cette transition de 
omportement se 
ara
t�erise par l'�evolutiondu mode de rupture transgranulaire fragile �a temp�erature ambiante vers une rupturedu
tile �a haute temp�erature. La temp�erature de transition a �et�e identi��ee �a environ300ÆC.Composite MoTiC30%L'ajout de TiC augmente la limite d'�elasti
it�e mais diminue fortement la d�efor-mation �a rupture (5 % �a 25 ÆC et 20 % �a 700 ÆC). Le 
omportement m�e
anique du
omposite se d�e
ompose en trois stades :{ un domaine �elastique ;{ un �e
rouissage 
in�ematique lin�eaire qui se manifeste apr�es la rupture des pontsdu squelette de TiC et 
orrespond au 
omportement d'une matri
e de molyb-d�ene 
ontenant des in
lusions ;{ un �e
rouissage qui d�epend �a la fois de l'endommagement des in
lusions, de lad�eformation plastique de la matri
e molybd�ene et de la temp�erature.Des essais de sauts de vitesse et de sauts de temp�erature ont �egalement permisde d�eterminer le volume d'a
tivation V � et l'�energie d'a
tivation �G. Les valeursde V � et �G sont fortement d�ependantes de la temp�erature, 
e qui souligne le rôleimportant jou�e par les m�e
anismes d'a
tivation thermique. De plus, les valeurs deV � et �G du molybd�ene et du 
omposite sont relativement pro
hes et l'�energielibre d'a
tivation �G0 est de l'ordre de 1eV dans les deux mi
rostru
tures. Cesr�esultats montrent qu'�a l'�e
helle ma
ros
opique, la phase 
arbure n'in
ue pas defa�
on signi�
ative sur le 
omportement thermiquement a
tiv�e du 
omposite, lui-même li�e �a des m�e
anismes ayant lieu �a l'�e
helle des glissements de dislo
ationsdans le molybd�ene.Les �etudes r�ealis�ees (essais de tra
tion, essai de 
exion quatre points), �a l'ECP etau CEA, sur le TiC permettent de 
on
lure sur son 
omportement �elastique-fragile.Les essais de nanoindentation ont montr�e que les 
onstantes �elastiques de la phase(Mo,Ti)C et du TiC sont tr�es pro
hes, 
e qui permet d'envisager 
ette phase 
omme�elastique-fragile elle aussi.Simulation num�eriqueAlors que les mod�eles proposent, en g�en�eral, des formes simpli��ees pour repr�esen-ter les h�et�erog�en�eit�es, 
ette �etude pr�esente une appro
he originale, via l'utilisationde la te
hnologie FIB/EBSD, dans la re
onstru
tion 3D de la mi
rostru
ture r�eelle.Une appro
he multi-�e
helles a �et�e propos�ee pour d�e
rire le 
omportement du138 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



5.5. Perspe
tivesmolybd�ene et du 
ompositeMoTiC30%. Le 
omportement thermiquement a
tiv�e dumolybd�ene et le 
ara
t�ere �elastique-endommageable du TiC ont �et�e impl�ement�esdans un mod�ele biphas�e.Les mod�elisations e�e
tu�ees sur le molybd�ene donnent des r�esultats pro
hes desr�esultats exp�erimentaux, et d�e
rit 
orre
tement la transition de 
omportement.Les simulations r�ealis�ees sur le 
omposite, supposent, dans un premier temps, leTiC 
omme �elastique pur. Elles ont montr�e que 
elui-
i �etait, d�es les premiers stadesde d�eformation ma
ros
opique, soumis �a des 
ontraintes de tra
tion sup�erieures �ala 
ontrainte 
ritique �a rupture. Ainsi, le 
rit�ere d'endommagement est fon
tion dela 
ontrainte maximale prin
ipale. Il propose une d�e
roissan
e du module de Youngave
 le temps.Les premiers r�esultats montrent l'importan
e de la prise en 
ompte de la mi
ro-stru
ture r�eelle et, plus parti
uli�erement, de la per
olation de la phase 
�eramique.La simulation rend bien 
ompte de l'endommagement pr�e
o
e des ponts, 
ondui-sant �a une 
on
entration des 
ontraintes dans les grains de 
�eramiques ave
 unea

ommodation par d�eformation du molybd�ene.5.5 Perspe
tivesConnaissan
e de la phase (Mo,Ti)CCes travaux exploratoires n'ont pas permis d'identi�er le 
omportement m�e
a-nique de la phase (Mo,Ti)C et son rôle/in
uen
e dans la d�eformation et l'endom-magement du 
omposite. Un re
uit �a 1800 ÆC pendant 20h permet de s'a�ran
hirde la phase TiC. Cela permettrait don
 de 
ara
t�eriser m�e
aniquement 
e mat�eriaua�n de pouvoir en soustraire le 
omportement de la phase (Mo,Ti)C.Mod�elisation de l'amor�
ageL'hypoth�ese d'un endommagement, portant uniquement sur les parti
ules deTiC, a l'avantage de d�egager le rôle de 
e seul ph�enom�ene. Il est n�e
essaire de trans-poser l'ensemble de la d�emar
he �a d'autres types de mi
rom�e
anismes d'amor�
age,voire, sous 
ertaines 
onditions, �a l'en
hâ�nement de plusieurs d'entre eux.D'autres probl�emes restent en suspens :La prise en 
ompte dans le mod�ele d'une interfa
e de faible �epaisseur et la bonnedes
ription de sa morphologie et de ses propri�et�es.L'observation de l'endommagement en surfa
e n'est pas suÆsante, mais l'�etudeen volume n�e
essite l'a

�es �a des te
hniques, telle la tomographie X 3D, en
ore troppeu d�evelopp�ees pour des mat�eriaux �a petits grains. Dans 
e 
as, le mod�ele doitêtre adapt�e et les 
rit�eres de plasti
it�e modi��es pour tenir 
ompte de la variation deEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 139



Con
lusion G�en�eralevolume.D'autres am�eliorations peuvent être envisag�ees :L'e�et de la taille des grains h�et�erog�ene dans leMoTiC30% devrait pro
hainementêtre pris en 
ompte dans le mod�ele par une appro
he non lo
ale (se
onds-gradients).Introduire les �evolutions des 
oeÆ
ients des matri
es d'�e
rouissages identi��es parla DDD.
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Annexe AAnnexe A : M�ethodesexp�erimentales mises en �uvre
A.1 Essais m�e
aniquesEssais de 
ompression en temp�eratureLes essais de 
ompression en temp�erature ont �et�e r�ealis�es �a l'aide d'une ma
hinede type MTS, �equip�ee d'une 
ellule d'e�ort d'une 
apa
it�e de 500 kN. Des tas de
ompression en 
�eramique (TZM) ont �et�e utilis�es, a�n d'�eviter une d�eformationlo
alis�ee et la d�egradation des lignes de 
ompression �a haute temp�erature, 
omme
ela est pr�esent�e sur la �gure A.1.

Figure A.1 { a) Montage de 
ompression avant essai, b) montage de 
ompressionlors du refroidissement.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 141



A. Annexe A : M�ethodes exp�erimentales mises en �uvreDe la graisse de molybd�ene a �et�e appliqu�ee entre l'�e
hantillon et 
es tas de 
om-pression, faisant oÆ
e de lubri�ant. A�n d'obtenir le parall�elisme des fa
es d'appuide l'�eprouvette, le pion va être maintenu en for
e entre les deux lignes de 
ompres-sion au moyen d'un mode "CLC"propre �a la ma
hine qui permet de venir en 
onta
tsans d�epasser la 
onsigne voulue (g�en�eralement bien inf�erieure �a 1 kN).La mise en temp�erature et son maintien est obtenu par un four �a lampe (Tmax �1200 ÆC) reli�e �a un g�en�erateur de puissan
e. La 
onsigne en temp�erature va êtredonn�ee au g�en�erateur de puissan
e qui va g�erer l'a
tivit�e du four par l'interm�ediaired'un thermo
ouple (type K). Le thermo
ouple, n'ayant pas pu être soud�e (dû �ala faible 
ondu
tivit�e du molybd�ene), a �et�e pla
�e entre l'�eprouvette et les tas de
ompression. �Etant prot�eger des rayonnements des lampes, le thermo
ouple a ainsipermis d'obtenir une temp�erature �a 
�ur de l'�e
hantillon.Les �eprouvettes utilis�ees sont de g�eom�etrie 
ylindrique (�0 = 12 mm) et de hau-teur L0 = 18 mm (�gure A.2). La d�eformation de l'�eprouvette a �et�e mesur�ee �apartir du d�epla
ement de la traverse de la ma
hine. Les essais ont �et�e pilot�es end�epla
ement de traverse, �a une vitesse de d�eformation d'environ 5:10�4s�1. Apr�esavoir relev�e la valeur du diam�etre initial �0, l'e�ort appliqu�e est alors mesur�e ainsique le d�epla
ement au 
ours de l'essai. Cela permet d'en d�eduire :- Les 
ourbes 
onventionnelles repr�esentant l'�evolution de F=S0 en fon
tion de lad�eformation dite 
onventionnelle "
 d�e�nie par :"
 = uL0o�u S0 repr�esente la se
tion initiale de l'�eprouvette, u d�esignant l'allongement del'�eprouvette et L0 la longueur utile initiale de l'�eprouvette.- Les 
ourbes rationnelles repr�esentant l'�evolution de la 
ontrainte "vraie" � =F=S en fon
tion de la d�eformation rationnelle "r d�e�nie par la relation :"r = ln LL0En utilisant l'hypoth�ese de 
onservation du volume, on peut en d�eduire une relationsimple pour le 
al
ul de S et � :S0L0 = SL d'o�u � = FS0 LL0Essais de tra
tion en temp�eratureLes essais de tra
tion en temp�erature ont �et�e e�e
tu�es sur une mi
ro-ma
hine detype Fondis, pr�esent�ee sur la �gure A.3.A�n de mesurer la d�eformation, l'�eprouvette a �et�e instrument�ee par un extenso-m�etre Instron (type r�esistif �a jauges), lui-même reli�e �a un ampli�
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A.1. Essais m�e
aniques

Figure A.2 { �Eprouvette de 
ompression 
ylindrique �0 = 12 mm=L0 = 18 mm.
Figure A.3 { Montage de mi
roma
hine de tra
tion de type Fondis.HBM de type MGC. L'�etalonnage de l'extensom�etre est r�ealis�e ave
 une roue mi-
rom�etrique.Le mise en temp�erature est e�e
tu�ee �a l'aide d'un mini-four 
onstitu�e d'un �el�e-ment 
hau�ant (10 Ohms) enroul�e et d'un thermo
ouple de r�egulation de type K.Pour mesurer la temp�erature de l'�e
hantillon, le thermo
ouple est 
oll�e �a la 
yano-
rylate ou ave
 la 
olle 
�eramique sur la partie utile de l'�eprouvette. L'ensemble estserr�e dans un montage de type �etau et l'isolation est faite ave
 de la laine de ro
hepour �eviter les d�eperditions de 
haleur.Il s'agit d'�eprouvettes plates de taille L = 55 mm=e = 1; 5 mm dont le plan estdonn�e sur la �gure A.4. Un double 
ong�e a �et�e usin�e a�n de lo
aliser les d�eformationstout en gardant une zone utile de taille suÆsante (L = 8 mm=l = 3 mm=e = 1; 5mm).Essais de 
exion 4 pointsCette 
ampagne de 
ara
t�erisation m�e
anique a �et�e r�ealis�ee �a temp�erature am-biante sur une ma
hine de 
exion quatre points (�gure A.5) au sein du laboratoireEtude exp�erimentale et num�erique du 
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A. Annexe A : M�ethodes exp�erimentales mises en �uvre

Figure A.4 { �Eprouvette de tra
tion pr�esentant une zone utile de dimension L = 8mm=l = 3 mm=e = 1; 5 mmSRMA/LA2M au CEA Sa
lay. Ces essais, e�e
tu�es par Le Flem et al., sont extraitsd'une note te
hnique interne au CEA [105℄ et un r�esum�e de 
ette 
ara
t�erisation estpr�esent�e i
i.La 
exion est assur�ee par des rouleaux libres en rotation.

Figure A.5 { Dispositif d'essai de 
exion quatre pointsLes a
quisitions de la for
e appliqu�ee, du d�epla
ement du v�erin et de la d�eforma-tion de l'�eprouvette mesur�ee par un extensom�etre via un transmetteur, sont assur�eespar le logi
iel de pilotage et d'a
quisition de la ma
hine d'essai. Les essais normalis�es[106℄ (dimension des �eprouvettes, 
hanfreins, pr�eparation de surfa
e, �etuvage ...) ont144 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



A.1. Essais m�e
aniques�et�e r�ealis�es sur trente �eprouvettes, pour faire une analyse statistique satisfaisante.L'obje
tif est de d�eterminer la r�esistan
e �a la 
exion du Carbure de Titane. Lesvaleurs de 
ontraintes �a rupture dans le TiC ont �et�e d�eduites des essais de 
exionquatre points. Une analyse statistique de type Weibull a �et�e appliqu�ee sur les r�esul-tats exp�erimentaux a�n d'�evaluer une probabilit�e de rupture.Essais de nanoindentationLe syst�eme utilis�e est de type MTS Nano Indenteur XP. Des 
harges de 1 �a 500mNpeuvent être appliqu�ees, 
e qui induit une taille d'indentation allant de quelques nm�a plusieurs �m. L'appareil est �equip�e d'une pointe de type Berkovit
h (en diamant,pyramidale �a base triangulaire).La for
e appliqu�ee P est mesur�ee en fon
tion de la p�en�etration de la pointe h, 
equi permet d'obtenir des 
ourbes de 
harge, dont l'allure typique est pr�esent�ee surla �gure A.6-b.

(a) Pointe Berkovit
h du nanoin-denteur en 
onta
t ave
 la mati�ere. (b) Courbe de 
harge-d�e
harge.Figure A.6 { Analyse de la nanoindentationAu moyen d'un mod�ele analytique d�e
rivant le 
onta
t, on obtient une relationentre la pente �a la d�e
harge S, le module Er, et l'aire projet�ee du 
onta
t A :S = dPdh = 2p�pA(h
)Erh
 �etant la profondeur de 
onta
t entre la pointe et le mat�eriau (�gure A.6-a).Le module r�eduit Er est d�e�ni en fon
tion des propri�et�es �elastiques de la pointe(Ei = 1141GPa, �i = 0; 07) et du milieu analys�e (Em, �m) par :1Er = 1� �2mEm + 1� �2iEiAu moyen d'une analyse �elastique du 
onta
t, on peut 
al
uler A(h
) et don
obtenir le module �elastique du mat�eriau Em. Ainsi, pour que la 
ourbe de r�eponsesoit 
ara
t�eristique de la phase seule et non pas de son environnement, il faut adapterEtude exp�erimentale et num�erique du 
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A. Annexe A : M�ethodes exp�erimentales mises en �uvrela valeur maximale de la 
harge �a la taille de l'h�et�erog�en�eit�e. Dans notre 
as, les
harges �a appliquer doivent être tr�es faibles.A.2 Tomographie XLa 
ara
t�erisation en volume de mat�eriaux 
ristallins de forte �epaisseur n'estpossible que par l'utilisation de sour
es de rayonnement X de forte �energie (di�ra
-tom�etres gamma, lignes haute �energie du rayonnement syn
hrotron) ou en
ore parl'utilisation de fais
eaux de neutrons. Depuis quelques ann�ees, une nouvelle te
h-nique non destru
tive, la tomographie X haute r�esolution, permet d'obtenir desimages tridimensionnelles au 
�ur de mat�eriaux. Elle d�evoile toutes les 
ara
t�eris-tiques de la mi
rostru
ture (pr�esen
e de di��erentes phases, d'in
lusions, de �ssuresou en
ore de pores) qui modi�ent le 
oeÆ
ient d'att�enuation ou l'indi
e optique lelong du 
heminement emprunt�e par le fais
eau de rayon X dans le mat�eriau.R�e
emment, l'utilisation d'une sour
e syn
hrotron de troisi�eme g�en�eration a per-mis d'obtenir des images tridimensionnelles ave
 une r�esolution spatiale submi
ro-nique, 
e qui est bien plus �elev�ee que les s
anners X 
onventionnels. En e�et, troispropri�et�es propres au rayonnement syn
hrotron sont avantageuses pour la tomogra-phie : la mono
hromati
it�e, le 
ux �elev�e et la 
oh�eren
e spatiale.Ainsi, un syst�eme de mi
rotomographie par rayons X a �et�e d�evelopp�e �a l'ESRF(European Syn
hrotron Radiation Fa
ility) de Grenoble.Le prin
ipe de l'a
quisition est similaire �a 
elui utilis�e, en tomographie X assis-t�ee par ordinateur, 
'est-�a-dire 
onsistant �a e�e
tuer des mesures pour di��erentesrotations d'un �e
hantillon dans le fais
eau. Un syst�eme tomographique en g�eom�e-trie parall�ele 3D a �et�e impl�ement�e sur la ligne ID 19 de l'ESRF (ligne Topographieet Di�ra
tion Haute r�esolution). Pour 
haque angle de rotation, une proje
tion 2Dde l'�e
hantillon, est a
quise, grâ
e �a un d�ete
teur d�evelopp�e autour d'une 
am�eraCCD 2048 x 2048 (Cam�era FRELON, ESRF Dete
tor Group). Il est don
 possiblede visualiser les volumes di�ra
tants dans une se
tion de l'�e
hantillon en utilisantune re
onstru
tion �a partir d'une s�erie d'a
quisitions en di�ra
tion. La �gure A.7pr�esente le dispositif de la ligne ID 19.L'orientation du mono
hromateur par rapport au fais
eau in
ident permet de s�e-le
tionner une �energie qui peut varier entre quelques keV et 100 keV. Dans notre 
as,une �energie de 45 keV a �et�e utilis�ee. 1500 proje
tions sont a
quises pour re
onstruirele volume, soit un pas de rotation 0,12Æ entre 
haque radiographie pour 
ouvrir unangle de 180Æ. La r�esolution et la dur�ee d'a
quisition ont nettement diminu�e lorsde 
es dix derni�eres ann�ees [146℄[147℄, 
e qui permet d'�etudier des �e
hantillons plus
ons�equents. Il 
onvient de rappeler que la di�ra
tion du fais
eau X induit souventun 
ontraste de phase qui s'ajoute au 
ontraste d'att�enuation 
lassique [148℄[83℄.
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A.3. Mi
ros
opie - EBSD - FIB

Figure A.7 { S
h�ema g�en�eral du prin
ipe de l'a
quisition de proje
tions en tomogra-phie.A.3 Mi
ros
opie - EBSD - FIBEBSD - Ele
tron Ba
k-S
atter Di�ra
tionL'Ele
tron Ba
k-S
atter Di�ra
tion, ou di�ra
tion des �ele
trons r�etro-di�us�es,est une te
hnique bas�ee sur la te
hnique de 
analisation des �ele
trons par mi
ros
o-pie ele
tronique �a balayage.La 
analisation est un ph�enom�ene li�e �a l'intera
tion de tout fais
eau de parti
ulesave
 un 
ristal. Dans le 
as d'un fais
eau in
ident d'�ele
trons, les �ele
trons r�etrodif-fus�es, 
analis�es par les plans 
ristallins forment une �gure 
ara
t�eristique 
onstitu�eede pseudolignes de Kiku
hi. Cette �gure fournit des informations sur la sym�etrie, laqualit�e et l'orientation du r�eseau 
ristallin. Ainsi la 
analisation est souvent utilis�eepour d�eterminer l'orientation 
ristallographique d'une stru
ture mono
ristalline oula d�esorientation entre les grains d'un poly
ristal. Mais elle peut �egalement permettred'�evaluer le taux de d�eformation d'un mat�eriau. La te
hnique est relativement an-
ienne (utilis�ee d�es les ann�ees 70) mais elle 
onnâ�t, depuis les ann�ees 90, un regaind'int�erêt ave
 le d�eveloppement de logi
iels permettant l'indexation automatique etrapide (0,1 �a 0,2 s par pixel) des diagrammes de di�ra
tion.Ainsi, l'EBSD est une m�ethode r�e
ente d'analyse de 
e ph�enom�ene de 
anali-sation qui s'est fortement d�evelopp�ee il y a une dizaine d'ann�ees et qui permet ded�eterminer l'orientation 
ristallographique d'une zone ex
it�ee par un fais
eau d'�ele
-trons in
ident. Il r�esulte de 
ette ex
itation l'�emission par 
haque plan atomique dela maille d'une paire de 
ônes de di�ra
tion (
ône de Kossel) de forts angles, qui,inter
ept�es par un �e
ran phosphores
ent [149℄, forment une bande de Kiku
hi (�gureA.8).Etude exp�erimentale et num�erique du 
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A. Annexe A : M�ethodes exp�erimentales mises en �uvre

(a) (b)Figure A.8 { a) Cônes de di�ra
tion des �ele
trons, b) Formation de lignes de Kiku
hisur un �e
ran de phosphore.Chaque plan de la maille est ainsi �a l'origine d'une bande de Kiku
hi et l'ensembledu diagramme de Kiku
hi, 
omme montr�e en exemple sur la �gure A.9-a.

(a) (b)Figure A.9 { a) Diagramme 
omplet, b) Indexation d'un diagramme.Il reste �a indexer le diagramme obtenu, 
'est-�a-dire �a asso
ier �a 
haque bandele plan 
ristallographique asso
i�e. Cela passe par l'enregistrement du diagrammepar une 
am�era, puis par l'indexation des bandes e�e
tu�ee en temps r�eel par lelogi
iel fourni ave
 l'�equipement. Cette indexation est en�n rappro
h�ee d'un dia-gramme th�eorique, 
e qui 
onduit �a l'obtention de trois angles d'Euler qui 
ara
t�e-risent l'orientation de la zone observ�ee (�gure A.9-b).La zone di�ra
tante est tr�es �ne (environ 20 nm d'�epaisseur). La r�esolution spa-tiale de la te
hnique d�epend alors du type de mi
ros
ope utilis�e (i.e. de la �nessede fais
eau a

essible). Pour un MEB standard, la r�esolution est de l'ordre du �m,alors qu'elle peut atteindre environ 50 nm sur un MEB-FEG 
omme 
elui sur lequelont �et�e e�e
tu�es la plupart des travaux de 
ette �etude.
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A.3. Mi
ros
opie - EBSD - FIBFIB - Fo
ussed Ion BeamL'�equipement que nous avons utilis�e, le Zeiss Crossbeam XB1560, 
ombine en uneseule installation un FIB ave
 un mi
ros
ope �ele
tronique �a balayage (Dual-Beam)et une 
am�era EBSD ultra-rapide.Le syst�eme FIB, pour Fo
used Ion Beam, permet de s
ulpter dire
tement desformes de taille nanom�etrique sur des �e
hantillons grâ
e �a un fais
eau d'ions fo-
alis�es. Un mat�eriau peut ainsi être stru
tur�e sans re
ourir au d�epôt d'une 
ou
hesensible interm�ediaire, indispensable en nanolithographie 
lassique. La stru
turationpeut s'e�e
tuer au 
hoix, soit par 
r�eation de d�efauts dans la stru
ture d'un 
ristal,soit par implantation d'ions, soit par gravure dire
te. Par 
ons�equent, les prin
ipauxdomaines d'appli
ation de 
e type d'instrumentation sont la s
ien
e des mat�eriauxet plus parti
uli�erement le domaine des semi
ondu
teurs.

Figure A.10 { S
h�ema de l'installation du MEB ave
 
am�era EBSD 
oupl�ee au FIB.Dans le FIB, la sour
e d'�ele
trons est en fait un 
anon �a ions gallium. Les ions Gaont une masse beau
oup plus �elev�ee que les �ele
trons et leur intera
tion ave
 l'�e
han-tillon est ainsi beau
oup plus forte. Un tel 
anon permet d'arra
her, de mani�ere tr�espr�e
ise, la mati�ere �a la surfa
e d'un �e
hantillon. Parall�element, 
e bombardementd'ions gallium arra
he lui aussi des �ele
trons se
ondaires �a l'�e
hantillon, 
e qui per-met d'obtenir une image dite ionique grâ
e aux d�ete
teurs d'�ele
trons se
ondairesdu MEB.Dans notre �etude, l'utilisation du FIB devait nous permettre d'oberver la mi
ro-stru
ture 
ou
he apr�es 
ou
he, tout en prenant des a
quisitions EBSD de 
ha
uned'elles. Nous avons pro
�ed�e de la fa�
on suivante :{ Dans un premier temps, �a l'aide d'un fais
eau de forte intensit�e (>5 nA), nousavons r�ealis�e une 
avit�e en biseautant les bords (�gure A.11-a) a�n qu'ils neperturbent pas l'a
quisition EBSD pour les 
ou
hes inf�erieures.Etude exp�erimentale et num�erique du 
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A. Annexe A : M�ethodes exp�erimentales mises en �uvre{ Puis le polissage de 
haque 
ou
he a �et�e e�e
tu�e ave
 une intensit�e plus faible(� 500 pA) a�n de minimiser les stries laiss�ees par l'usinage. Apr�es 
haqueusinage, l'�e
hantillon �etait tilt�e a�n de se pla
er de fa�
on optimale pour l'a
-quisition EBSD (�gure A.11-b).

Figure A.11 { a) Position d'usinage, b) Position d'a
quisition EBSD
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Annexe BAnnexe B
B.1 D�etermination de la taille du volume �el�emen-taire repr�esentatifLa mi
rostru
ture isotrope du 
omposite, du fait de sa mise en forme par HIP,sugg�ere que la taille de l'agr�egat n'aura pas d'in
uen
e sur la repr�esentativit�e 
ris-tallographique du mat�eriau. Il s'agira de s'assurer que les zones 
hoisies lors de laformation de l'agr�egat num�erique ne g�en�erent pas de texture parti
uli�ere.N�eanmoins, l'intera
tion entre phases semble d�eterminante pour appr�ehender le
omportement du 
omposite. En e�et, les mat�eriaux 
omposites pr�esentent de fortsgradients de 
on
entration. Pour d�e
rire au mieux les ph�enom�enes d'a

ommodationque 
ela g�en�ere, il s'agit de prendre un nombre de grains assez important a�n queles 
onditions limites (e�et de bord ...) limitent leur port�ee.Ainsi, il semble n�e
essaire d'�etudier �a partir de quelle taille l'agr�egat num�eriquesera jug�e repr�esentatif du mat�eriau. De plus 
ette �etude permet aussi une optimisa-tion de la dur�ee de 
al
ul puisque l'int�erêt d'une telle �etude tient au fait d'identi�erle plus petit volume repr�esentatif.La d�emar
he a �et�e la suivante : une 
artographie EBSD a �et�e r�ealis�ee dans undomaine de 100�100 �m2. Ce domaine a �et�e d�e
oup�e en sous-domaines �el�ementairesde : 10�10 �m2, 20�20 �m2, 30�30 �m2, 40�40 �m2 et 50�50 �m2. Le tableau B.1pr�esente la 
omposition de toutes les zones �etudi�ees et malgr�e quelques disparit�es,la proportion Mo/TiC est assez bien respe
t�ee dans 
es zones.Tableau B.1 { Composition des zones de di��erentes tailles 
hoisies (% volumique).Zone 10� 10 �m2 20� 20 �m2 30� 30 �m2 40� 40 �m2 50� 50 �m2Mo (%vol) 65 75 74 72 72TiC (%vol) 35 25 26 28 28Pour 
ha
une des 
artes EBSD d�e
oup�ees, un agr�egat de deux 
ou
hes d'�el�ementsidentiques a �et�e r�ealis�e et maill�e ave
 un pas de 0,3 �m, 
omme 
ela est pr�esent�e surEtude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 151



B. Annexe Bla �gure B.1.

Figure B.1 { Agr�egats 
onstruits �a partir de 
artes EBSD de 
ôt�e : a) 10 �m b) 20�m 
) 30 �m d) 40 �m e) 50 �m.A�n de d�eterminer l'in
uen
e du nombre de grains dans l'agr�egat, dire
tementreli�e �a la taille de l'EBSD, un même �etat de d�eformation (5 %) a �et�e simul�e sur les
inq agr�egats.Les 
ourbes de 
ompression issues de la simulation et pr�esent�ees �gure B.2,montrent qu'�a partir de 30 �m, l'agr�egat propose une appro
he satisfaisante puisquela r�eponse ma
ros
opique tend �a être la même que pour les agr�egats de plus grandetaille.L'analyse des histogrammes de 
ontraintes et de d�eformation (�gures B.3 et B.4)
on�rme la 
onvergen
e des r�esultats, pour les agr�egats de 
ôt�e sup�erieur �a 30 �m,vers une seule et même r�eponse du mat�eriau.Sur la �gure B.3, la pr�esen
e de deux pôles distin
ts est en a

ord ave
 le 
a-152 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



B.1. D�etermination de la taille du volume �el�ementaire repr�esentatif
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Figure B.2 { Courbes de 
ompression simul�ees sur des agr�egats de tailles di��erentes.
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Figure B.3 { Histogramme des 
ontraintes �22 au sein des agr�egats de tailles di��e-rentes.
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Figure B.4 { Histogramme des d�eformations au sein des agr�egats de tailles di��erentes.ra
t�ere biphas�e du 
omposite et des propri�et�es m�e
aniques di��erentes des phases
onstitutives. Au vu de 
es r�esultats, il semble justi��e de prendre un agr�egat de 30�m de 
ôt�e. N�eanmoins, l'importan
e des e�ets de 
ou
he semble essentiel dans lasimulation de 
omposite.B.2 �Etude de la taille de maillageSi la taille de la zone EBSD �etudi�ee est importante, la d�etermination d'une �-nesse minimale de des
ription apparâ�t aussi essentielle. Le but de 
ette �etude estdon
 de rendre 
ompte de la pertinen
e des 
hamps lo
aux observ�ees en fon
tion dela taille du maillage adopt�e. Le 
hoix de la g�eom�etrie des �el�ements n'est pas abord�edans 
ette �etude, dans laquelle tous les maillages ont �et�e r�ealis�es ave
 des �el�ements
ubiques �a int�egration r�eduite (C3D8R).L'agr�egat, utilis�e dans 
ette partie, est 
onstitu�e de 2 
ou
hes d'�el�ements iden-tiques de dimensions de 30 �m de 
ôt�e. Les tailles des maillages �etudi�es sont : 0,3�m, 0,5 �m, 0,7 �m, 1 �m, 2 �m, et 5 �m (�gure B.5).Les 
ourbes de 
ompression simul�ees (�gure B.6) montrent que la r�eponse ma-
ros
opique tend �a s'homog�en�eiser �a partir d'une taille de maille inf�erieure �a 0,7 �m.De même, il semble �evident que le maillage de 5 �m n'est pas assez �n pour d�e
rire
orre
tement le 
omportement m�e
anique du 
omposite.L'interpr�etation des 
hamps lo
aux apporte des pr�e
isions sur l'importan
e de154 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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Figure B.5 { Agr�egat de 30 �m de 
ôt�e ave
 une taille d'�el�ements de : a) 0,3 �m b)0,5 �m 
) 0,7 �m d) 1 �m e) 2 �m f) 5 �m. (maillage de 2 
ou
hes).
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maillage 5µmFigure B.6 { Courbes de 
ompression simul�ees sur des agr�egats de taille de mailledi��erentes.l'utilisation d'un maillage ad�equat. En e�et, a�n de rendre 
ompte de la morphologier�eelle des phases et des interfa
es, il s'agit d'adopter une des
ription assez �ne. Lesdistributions de 
ontrainte (�gure B.7), 
al
ul�ees en 
haque �el�ement du maillage,montrent qu'une trop grande taille de maille (> 0,7 �m) ne permet pas de d�e
rireraisonnablement les h�et�erog�en�eit�es de 
ontraintes.Ave
 une taille de maille en dessous de 1 �m, la distribution en deux pôles de
ontraintes est mise en �eviden
e. Les distributions de d�eformation (�gure B.8) nesont pas tr�es sensibles �a la di��eren
e de taille de maille.Ainsi, il apparâ�t que la taille de maille, et don
 le nombre d'�el�ements par grainsur lesquelles sont dis
r�etis�es le 
omportement de 
elui-
i, est d�eterminant dansl'interpr�etation des valeurs de 
hamps lo
aux. Cette �etude a permis de montrer qu'il�etait n�e
essaire d'avoir au minimum 15 �el�ements par grain pour que la des
riptiondes 
hamps lo
aux, au sein de l'agr�egat num�erique, soit satisfaisante.

156 Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC



B.2. �Etude de la taille de maillage

−1000 −500 0 500 1000 1500 2000 2500
0

0.01

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

0.07

0.08

0.09

0.1

Sigma [MPa]

F
re

q
u
e
n
c
e
 (

N
b
r 

e
lt
 /
 N

b
r 

e
lt
 t
o
ta

l)
maillage 0,3 µm

maillage 0,5 µm

maillage 0,7 µm

maillage 1 µm

maillage 2 µm

Figure B.7 { Histogramme des 
ontraintes �22 au sein des agr�egats de taille de mailledi��erentes.
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Annexe CAnnexe C : Champs M�e
aniques
C.1 Simulation num�erique Molybd�eneL'agr�egat num�erique de molybd�ene est 
onstitu�e de 8 
ou
hes d'�el�ements (
ha-
une 
omprenant 10 000 �el�ements) provenant de 4 
artes EBSD de 30� 30�m2 (pasd'analyse 0; 3�m). Chaque 
arte est extrud�ee pour donner une �epaisseur de maillage�equivalente �a la taille de grain.�a 25ÆCLes �gures C.1 et C.2 repr�esentent les 
artes de la 
ontrainte lo
ale �22 et dedensit�e de dislo
ations pour les simulations r�ealis�ees �a 25ÆC.�a 500ÆCLes �gures C.3 et C.4 repr�esentent les 
artes de la 
ontrainte lo
ale �22 et dedensit�e de dislo
ations pour les simulations r�ealis�ees �a 500ÆC.
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Figure C.1 { Cartes de la 
ontrainte �22 pour E22 = 3 %, E22 = 7 % et E22 = 15 %dans le molybd�ene �a T=25 ÆC.

Figure C.2 { Densit�e de dislo
ations pour E22 = 3 %, E22 = 7 % et E22 = 15 %dans le molybd�ene �a T=25 ÆC.160 Etude exp�erimentale et num�erique du 
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C.1. Simulation num�erique Molybd�ene

Figure C.3 { Cartes de la 
ontrainte �22 pour E22 = 3 %, E22 = 7 % et E22 = 15 %dans le molybd�ene �a T=500 ÆC.

Figure C.4 { Densit�e de dislo
ations pour E22 = 3 %, E22 = 7 % et E22 = 15 %dans le molybd�ene �a T=500 ÆC.Etude exp�erimentale et num�erique du 
omposite Mo-TiC 161



C. Annexe C : Champs M�e
aniquesC.2 Simulation num�erique agr�egat A sans endom-magementL'agr�egat A est obtenu 
omme pour le molybd�ene, �a partir de 4 
artes EBSDde surfa
e 30 � 30 �m2 donnant 8 
ou
hes d'�el�ements. L'agr�egat A ne pr�esentepas la per
olation de la phase 
arbure au sein de la stru
ture. Pour les simulationspr�esent�ees dans 
ette partie, le TiC est 
onsid�er�e en premi�ere approximation 
omme�elastique isotrope.La �gure C.5 pr�esente les 
artes de d�eformation minimale prin
ipale dans lesdeux phases pour la simulation r�ealis�ee �a 25ÆC sans endommagement de la phase
arbure.

Figure C.5 { D�eformation "MaxPrin
 dans les di��erentes phases pour E22 = 0; 01 �aT=25 ÆCLes �gures C.6 et C.7 repr�esentent les 
artes de d�eformation lo
ale "22 et de
ontrainte �equivalente au sens de von Mises pour les deux phases du 
omposite.

Figure C.6 { D�eformation "22 dans les di��erentes phases pour E22 = 0; 01 �a T=25ÆC La �gure C.8 pr�esente les 
artes de densit�e de dislo
ations et de nombre desyst�emes a
tifs pour la phase molybd�ene.
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C.2. Simulation num�erique agr�egat A sans endommagement

Figure C.7 { Cartes des 
ontraintes �mises dans le TiC pour E22 = 0; 01 �a T=25 ÆC

Figure C.8 { Densit�e de dislo
ations et nombre de syst�emes a
tifs dans le molybd�enepour E22 = 0; 01 �a T=25 ÆC
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