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Introduction générale

Les matériaux supraconducteurs connaissent actuellement un fort développement
avec deux principales applications : les aimants a haut champ et le transport de cou-

rant.

La course aux champs magnétiques intenses, particulierement active dans le do-
maine de la physique des hautes énergies (LHC, ITER) et dans celui de I'imagerie par
résonance magnétique (IRM), implique des champs donc des efforts magnétiques tou-
jours plus élevés dans le conducteur, poussé au plus pres de ses limites mécaniques.
Or, pour dépasser la limite d’environ 12 Tesla permise par le niobium-titane (NbTi),
I'utilisation de matériaux tels que le niobium-étain (Nb3Sn) ou certains supraconduc-
teurs a haute température critique, devient indispensable. Ces matériaux sont toute-
fois fragiles et présentent une sensibilité au comportement mécanique. Les concep-
teurs d’aimants a haut champ doivent donc concevoir des aimants générant des forces

considérables mais constitués de matériaux fragiles et dépendant de la déformation.

Dans le domaine du transport de courant, l'utilisation des supraconducteurs est en
pleine expansion car ils permettent de transporter une densité de courant plus élevée
avec un encombrement plus faible. Le défi actuel consiste a utiliser des matériaux su-
praconducteurs a haute température critique (comme le MgB,, supraconducteur en
dessous de 39 K) pour ne pas avoir recours a un refroidissement par hélium liquide au
colit tres élevé. Ce type de matériau est toutefois récent et le MgB,, découvert en 2000,
est encore mal connu. Par leurs propriétés ou leur faible cofit, ces conducteurs pré-
sentent un potentiel important dans le développement de cables tres compacts pour
le transport de tres fortes intensités de courant a basse tension pour des applications
industrielles (usines d’électrolyse), les équipements scientifiques des hautes énergies
(collisionneur LHC, tokamalk,...), la distribution dans des environnements confinés
(navires,...) et la mise en commun de stations de conversion pour des villes, des cam-

pus universitaires, des parcs éoliens et solaires ou dans le réseau ferroviaire.

Les cables supraconducteurs utilisés dans ces applications sont composés d’un as-
semblage de fils composites eux-mémes constitués de filaments supraconducteurs de
petite dimension (d'un diametre allant de quelques um a plusieurs dizaines) noyés
dans une matrice métallique. Il en résulte une structure composite multi-échelle com-

plexe.



INTRODUCTION GENERALE

Les propriétés électriques de ces matériaux supraconducteurs sont liées aux défor-
mations mécaniques qu’ils subissent. Cette dépendance est connue pour étre respon-
sable de dégradations dans les performances électriques des cables supraconducteurs.
Afin d’optimiser leurs performances globales, la prédiction et la compréhension de
leur comportements mécanique et électrique sont nécessaires. Cette prédiction passe
par leur modélisation, tout d’abord mécanique pour obtenir leur état de déformation,

puis électrique pour prédire leur performance.

La complexité de la structure des cables et la nécessité d’accéder au comportement
du matériau supraconducteur ne rend pas possible une modélisation homogénéisée.
Les études menées dans ce sens ont montré qu’il est nécessaire de comprendre les phé-
nomenes survenant a I’échelle du brin pour pouvoir appréhender et prédire le com-

portement a I’échelle du cable.

Dans ce sens, le projet COCASCOPE financé par I’Agence Nationale de la Recherche
(ANR) vise a la modélisation du COmportement de CAble SupraConducteurs a diffé-

rentes échelles pour 'Optimisation de leurs Performances Electriques.

Cet objectif est traité au travers de plusieurs étapes : la caractérisation et I'iden-
tification du comportement mécanique d'un brin, la validation de la géométrie de
cables apres mise en forme, la modélisation mécanique multi-échelle des cables pour
la simulation de leur mise en forme et de leur utilisation associée a une modélisation
électrique de leur comportement. Ce projet fait donc appel a différents domaines de
compétences et a réuni des acteurs de la recherche internationale pouvant répondre
a ces problématiques : I'Institut de Recherches sur les lois Fondamentales de 1'Uni-
vers (IRFU) du CEA Saclay, le laboratoire MATEIS (matériaux, ingénierie et sciences) de
I'INSA de Lyon, le Centre de Morphologie Mathématique (CMM) de I'association AR-
MINES de I'’Ecole des Mines de Paris, I'Institut de Recherche sur la Fusion par confine-
ment Magnétique (IRFM) du CEA Cadarache, le groupe Nexans et le laboratoire MSS-

Mat de I'Ecole CentraleSupélec dans lequel cette thése a été effectuée.

C’est dans ce contexte que s’inscrit le travail de la these présenté dans ce manus-
crit. Lobjectif global de la these est d’étudier le comportement mécanique a 'échelle
du brin afin d’apporter des éléments de compréhension du comportement mécanique
et de fournir des données aux simulations numériques a I’échelle du cable. En effet, les
données disponibles concernant le comportement mécanique des brins supraconduc-
teurs sont encore limitées. Les modeles développés jusqu’ici atteignent également leur
limite d’utilisation et montrent des difficultés a prédire une réponse satisfaisante aux
sollicitations complexes auxquelles sont soumis les brins lors de leur fabrication ou

leur utilisation.

Cet objectif est réalisé en trois principales étapes : la caractérisation expérimentale

au travers de la construction d'une base de données associée a des protocoles d’essais



spécifiques, la modélisation du comportement reposant sur I’exploitation des données
de caractérisation et I'étude des phénomenes d’endommagement dans les brins.

La caractérisation d'un brin supraconducteur n’est cependant pas aisée : c’est un
fil composite fragile de faible diametre. Afin d’apporter une étude pertinente du com-
portement mécanique des brins, la connaissance du domaine d’utilisation et des im-
plications du lien comportement électrique/mécanique, de la structure des brins et de
leur fabrication est nécessaire. C’est I'objet du premier chapitre de ce manuscrit.

La caractérisation expérimentale d'un fil composite fragile de faible diameétre est
complexe. Il s’agit donc de mettre en place des essais de caractérisation mécanique
dans le but d’obtenir des données fiables et pertinentes, en rapport avec les travaux de
la littérature. Ce sera I’objet du second chapitre.

En utilisant les données expérimentales générées lors de la caractérisation, une
stratégie de modélisation du comportement mécanique a I’échelle des brins est cons-
truite, en tenant compte de la structure composite interne. L'objectif est d’alimenter les
simulations numériques a I’échelle du cable. Le modele retenu doit donc étre implé-
mentable dans les différents codes employés dans le projet, étre relativement simple
pour s’intégrer dans une simulation multi-échelle tout en prédisant un comportement
d’'une précision satisfaisante pour alimenter les codes de simulation électrique. Ces
contraintes, le choix du modele ainsi que I'identification des parametres pour deux
brins supraconducteurs sont traités dans le troisieme chapitre.

Enfin, pour améliorer la compréhension et la modélisation du comportement mé-
canique des brins, I'étude des phénomenes mis en jeu lors de leur endommagement
est nécessaire. Le quatrieme chapitre présente une étude des phénomenes de ruine
observés sur les essais de caractérisation et propose des protocoles de caractérisation
de 'endommagement des brins supraconducteurs et du lien avec la dégradation des

performances électriques.

Pour résumer, cette theése propose une caractérisation complete du comportement
mécanique de brins supraconducteurs dans le but d’alimenter les simulations électro-
mécaniques couplées de cables supraconducteurs et apporte des éléments de com-

préhension des phénomenes d’endommagement des brins.
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CHAPITRE I. SUPRACONDUCTIVITE, BRIN ET MECANIQUE

Afin de comprendre le contexte et la problématique, ce premier chapitre expose
tout d’abord le phénomeéne de supraconductivité et les grandeurs critiques associées.

Les supraconducteurs utilisés dans ce projet sont sous la forme de fils compo-
sites complexes, appelés brin multifilamentaires. Ces brins sont utilisés dans plusieurs
types de cables répondant a différents criteres. La structure des cables, des brins et les
processus de fabrication sont ensuite décrits pour la compréhension de I'étude.

Enfin, nous aborderons les projets dans lesquels sont utilisés les cables compo-
sés des brins étudiés. La définition de I'architecture des cables et des brins ainsi que
le contexte des projets vont permettent d’appréhender les différentes problématiques

qui ont donné naissance a cette these.

I.1 Introduction a la supraconductivité

Cette partie a pour objectif de décrire quelques points importants pour permettre
de comprendre les enjeux et les problématiques auxquels on doit faire face dans les
applications de la supraconductivité.

Nous n’aborderons que trés généralement la supraconductivité sans aller jusqu’aux
explications des phénomenes quantiques. Les lecteurs intéressés peuvent se référer
aux ouvrages francais orientés applications : [Tixador, 1995], [Baixeras, 1998] pour une

description plus approfondie.

I.L1.1 Qu’est-ce qu'un matériau supraconducteur?

Absence de résistance électrique En 1911, Kamerlingh Onnes et G. Holst obser-
vent une chute brutale de la résistance électrique du mercure a tres basse tempéra-
ture [Onnes, 1911]. C’est le premier signe de la supraconductivité : la conduction par-
faite. Depuis la découverte de ce phénomene dans le mercure aux alentours de 4 K, de
nombreux matériaux ont été caractérisés et présentent un état supraconducteur. La fi-
gure .1 présente quelques matériaux supraconducteurs avec la température a laquelle
ils sont dans I’état supraconducteur en fonction de I’année de leur découverte.

Non-pénétration et expulsion du champ magnétique En 1933, Meissner et Och-
senfeld [1933] découvrent que la supraconductivité est également caractérisée par un
diamagnétisme parfait, appelé également effet Meissner. Soumis a un champ magné-
tique extérieur, un matériau supraconducteur va expulser le champ qui ne va pas pou-

voir pénétrer le matériau (sauf dans une fine couche en surface).

12



I.1. INTRODUCTION A LA SUPRACONDUCTIVITE

140
HgBa,Ca,Cu,0Oy
120 - Tl,Ba,Ca,Cu,Oy
Cuprates
Bi,Sr,Ca,Cu,0.
100 L 2 2 2 3~X
YBa,Cu,0,
< 80
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FIGURE I.1 - Température critique T, des principaux supraconducteurs en fonction de 'année
de découverte [Shibata, 2011].

I.1.2 Domaine supraconducteur: I, B, T,

L'état supraconducteur n’existe toutefois que dans un domaine particulier, limité
par trois grandeurs critiques : la température critique T, le champ magnétique cri-
tique H, et la densité de courant critique /. (on parlera parfois de courant critique I.).
Ces trois grandeurs critiques définissent un domaine pour lequel le matériau est dans
un état supraconducteur a I'intérieur et dans un état normal (résistif) a I'extérieur (fi-

gure [.2).

Normal

Supraconducteur

J, (Am?2)

FIGURE I.2 - Domaine supraconducteur et surface critique [Baixeras, 1998].

Température critique

La température critique correspond a la température au-dessus de laquelle le ma-
tériau n’est plus dans son état supraconducteur. On distingue deux familles de supra-
conducteurs par rapport a leur température critique : les supraconducteurs a basse
T, (LTS pour Low Temperature Superconductors) comme le niobium-titane (NbTi) et le

niobium-étain (NbsSn), supraconducteurs sous respectivement 9 K et 18 K et les supra-

13



CHAPITRE I. SUPRACONDUCTIVITE, BRIN ET MECANIQUE

conducteurs a haute T, (HTS pour High Temperature Superconductors) comme les cu-
prates YBa,Cus O~ et BipSroCayCus 019, supraconducteurs sous respectivement 92 K
et 120K.

Champ magnétique critique

Etat Normal H Etat Normal

H

Etat Meissner

o

(a) Type L. (b) Type I1.

FIGURE 1.3 - Diagramme H - T des supraconducteurs de type I (a) et de type II (b) [Lyard, 2005].

En présence d'un champ magnétique deux types de supraconducteurs sont défi-
nis : les supraconducteurs de type I et de type II. Les types I sont caractérisés par un
seul champ critique au-dessous duquel ils présentent un diamagnétisme parfait et au-
dessus duquel ils se retrouvent dans un état normal (figure 1.3a). Les types II sont ca-

ractérisés quant a eux par deux champs magnétiques critiques représentés figure [.3b :

— H,j le premier correspond a la limite entre un état diamagnétique et un état ap-
pelé état mixte,

— H,» le second correspond a la limite entre 1'état mixte et 'état normal. L'état
mixte est caractérisé par la présence de tubes dans le matériau par lesquels le
champ magnétique pénetre partiellement (appelés vortex, visibles figure 1.4).
Dés que le champ magnétique est supérieur a H,;, I’état du matériau n’est plus

supraconducteur a l'intérieur de ces vortex mais normal.

La majorité des supraconducteurs utilisés couramment sont de type II dans la me-

sure ou le champ critique des types I est tres faible.

Densité de courant critique

La densité de courant critique correspond a la valeur maximale au-dela de laquelle
un champ électrique apparait dans le matériau supraconducteur. Elle n’est toutefois
pas définie de la méme maniere pour les deux types de supraconducteurs. Pour le type
I, c’est la densité de courant maximum que I'on peut faire passer dans le matériau

dans son état supraconducteur. Pour le type II, cela correspond a la densité de courant

14



I.1. INTRODUCTION A LA SUPRACONDUCTIVITE

Magnetic Flux Lines

.

Grain Boundaries/
Structural Defects

Pinned
Vortex Current

YYYY

Supercurrent

FIGURE 1.4 - Vortex ancrés au sein d'un matériau supraconducteur [Chiesa, 2006].

qui amorce le désancrage des vortex et créé un échauffement du supraconducteur. En
effet, comme schématisé sur la figure 1.4, les vortex sont bloqués, ou ancrés, par des
imperfections microstructurales du matériau (comme des précipités, des impuretés,
des joints de grains, des dislocations, etc.). Le passage d’'un courant de transport dans
le matériau crée une force de Lorentz qui peut déplacer et désancrer ces vortex. Leur
déplacement au sein du matériau génere un champ électrique et une dissipation pou-
vant faire transiter le matériau de 1'état supraconducteur a I’état normal. La densité
de courant critique J. peut étre définie comme la densité de courant pour laquelle les
forces de Lorentz agissant sur les vortex deviennent plus importantes que les forces
d’ancrage des vortex Fy,.

Cette densité de courant dépend du champ magnétique, de la température et peut
étre exprimée par le courant maximal I, pouvant circuler a travers la surface du maté-
riau supraconducteur Sgypr, [Wilson, 1983] :

IC(Br T)

JeB,T) = 1.1

Ssupm

La transition du matériau de I’état supraconducteur a I’état normal est évaluée ex-
périmentalement par la mesure du champ électrique se développant dans le conduc-
teur [Ekin, 1978], [Ciazynski, 1985]. L'évolution du champ électrique mesuré lors de la
transition peut étre décrit en fonction du courant I et du courant critique I, par une
loi puissance telle que :

E=E, (i)n (1.2)
I
avec E, un critére de détection du champ électrique (souvent fixé dans la littérature a
10uV.m™! pourles LTS et 100 uV.m™! pour les HTS).

Cette loi est souvent utilisée dans le domaine des fils supraconducteurs et I'expo-
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sant n est appelé le n-index ou n-value et peut étre considérée comme un facteur de
qualité du supraconducteur.

I.1.3 Composites multifilamentaires et matériaux concernés

Structure du brin [Ciazynski, 1985], [Tixador, 1995]

Pour des raisons de stabilité thermique et électrique, les matériaux supraconduc-
teurs sont principalement utilisés dans les applications sous forme de fils multifila-
mentaires. La figure 1.5 présente une représentation d'un composite multifilamentaire

dans le cadre d'une modélisation par éléments finis réalisée par Wang et al. [2016].

FIGURE L.5 - Représentation d'un brin multifilamentaire par le modele Multi-filament twist dé-
crit dans [Wang et al., 2016]. On peut y voir les filaments supraconducteurs (sec-
tion bleue) twistés dans la matrice.

Ces fils, appelés brins supraconducteurs, présentent une structure composite com-
plexe. En réalité le matériau supraconducteur n’est présent que dans des filaments de
petites tailles (allant de quelques pm a quelques dizaines de um) torsadés de maniere
hélicoidale (pour réduire les couplages électromagnétique interfilamentaires) et noyés
dans une matrice métallique. Cette matrice et les filaments sont entourés d'une cou-
ronne. La matrice et la couronne doivent présenter des propriétés thermiques et élec-
triques spécifiques pour faire office de shunt de courant lorsque les filaments tran-
sitent de I'état supraconducteur vers I’état normal et pour permettre le transfert ther-
mique entre le matériau supraconducteur et le fluide caloporteur. Elles assurent donc

un role de stabilité et de protection des filaments supraconducteurs.

Matériaux supraconducteurs du projet

Le choix d’'un matériau supraconducteur pour une application prend en compte de
nombreux criteres allant de la température critique, du courant que I’on souhaite faire
passer a l'intérieur, du champ magnétique que I'on souhaite atteindre mais également
la mise en forme possible, le colit du composé, la capacité de fabrication, etc.

Les matériaux retenus dans les applications de notre étude sont le niobium-étain

(Nb3Sn) et le diborure de magnésium (MgB,) principalement pour leur capacité de
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transport de courant et de champ magnétique. Ces deux matériaux font partie respec-
tivement de la famille des intermétalliques (A15) et des céramiques et présentent un

comportement mécanique fragile.

I.1.4 Comportement mécanique et supraconductivité
a Dépendance du courant critique a la déformation mécanique

En plus de la dépendance au champ magnétique et a la température, il est bien
connu depuis les travaux de J.K. Ekin ([Ekin, 1980] [Ekin et al., 1980],[Ekin, 1981],[Ekin,
1987]) que la densité de courant critique du Nb3Sn dépend également de la déforma-
tion.

De nombreuses études se sont intéressées a cette dépendance. Par exemple, I'équi-
pe autour de A. Nijhuis a I'Université de Twente aux Pays-Bas a développé une plate-
forme de caractérisation des performances électriques des brins supraconducteurs en
fonction de la déformation, notamment pour les brins Nb3Sn [Nijhuis et al., 2013]. La
figure I.6a montre I’évolution du courant critique normalisé en fonction de la déforma-
tion pour un grand nombre de brins multifilamentaires Nb3Sn provenant de différents
fabricants selon différents procédés de fabrication. La figure 1.6b présente I'évolution
du courant critique avec la déformation sous différents champs magnétiques d’'un brin
multifilamentaire NbsSn. On observe que le courant critique diminue avec la déforma-

tion appliquée au brin, que celle-ci soit en traction ou en compression.

1.2

Internal-Tin Nb;Sn, by OST

normalised /.
T=42K, B=12T,

1.04
0.8+
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> OCSI (TFAS 0.6+
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—+— Hitachi

—o— Mitsubishi
KOR-1

Ie/ol max [-]
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-~O--- RF IntTin CuNb

vV A
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A— NINSWST, 0.77 mm
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(a) Courant critique normalisé en fonction (b) Allure typique du courant critique en
de la déformation de plusieurs brins fonction de la déformation axiale d'un
Nb3Sn caractérisés a Twente [Nijhuis brin Nb3Sn a 4,2 K soumis a différents
et al., 2009a]. champs magnétiques [Muzzi et al.,

2015] reproduit a partir des résultats de
[Mondonico et al., 2010].

FIGURE 1.6 - Mise en évidence de la dépendance du domaine supraconducteur du Nb3Sn avec
la déformation.

Bien que découvert plus récemment ([Nagamatsu et al., 2001]), le faible prix et la

température critique élevée du MgB, ont entrainé un grand intérét. Les composites
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basés sur le MgB,, qu’ils soient sous forme de ruban ou de brin mono ou multifilamen-
taires, présentent également une dépendance des propriétés électriques a la déforma-
tion mécanique [Kitaguchi et al., 2001], [Katagiri et al., 2003], [Kovac et al., 2013]. La fi-
gure [.7a présente le résultat obtenu par Kitaguchi et al. [2001] pour un ruban de MgB,
et la figure 1.7b présente la dépendance d’'un brin multifilamentaire MgB, de struc-
ture quasi-identique a celle du brin étudié dans ce projet. On observe sur ces courbes
une diminution tres rapide du courant critique au-dela de 0,3 a 0,4 % de déformation

suivant les brins et les conditions d’'usage (champ magnétique, température, etc.).
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(a) Evolution du courant critique avec (b) Evolution du courant critique avec la
la déformation pour un ruban déformation d'un brin MgB, multi-
MgB,/acier inoxydable a 4,2K [Ki- filamentaire [Konstantopoulou et al.,
taguchi et al., 2001] et 5T. 2016].

FIGURE 1.7 - Mise en évidence de la dépendance du MgB, avec la déformation sous la forme
d’un (a) ruban et d'un (b) brin multifilamentaire.

b Dégradation réversible et irréversible du courant critique

Dans cette dépendance du courant critique avec la déformation mécanique, il a
été montré qu’'en dessous d'une certaine valeur de déformation (¢;,,), I'évolution du
courant critique est réversible. Des lors que cette valeur est atteinte, des phénomenes
d’endommagement empéchent de recouvrir les propriétés électriques initiales.

Cette dégradation irréversible des propriétés électriques est attribuée dans les brins
Nb3Sn a la fissuration des filaments supraconducteurs [Jewell, 2008], [Miyoshi et al.,
2009]. Dans [Bajas, 2011], on peut voir une corrélation réalisée entre les résultats de
Miyoshi et al. [2009] sur la densité de fissures et de Nijhuis ef al. [2008] sur la mesure
du courant critique et du n-index réalisés sur un méme type de brin Nb3Sn. Cette ana-
lyse est présentée figure 1.8. On peut remarquer 'augmentation de la densité de fis-
sures au-dela de 0,3 % de déformation et la chute du courant critique et du n-index
aux alentours de cette méme valeur.

Cette hypothése permet d’expliquer les pertes électriques au-dela de 0,4 % de dé-

formation. En revanche, en-dessous de 0,3 % de déformation, les fissures sont peu
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shi et al., 2009]. [Nijhuis et al., 2008].

FIGURE 1.8 - Parallele réalisée par Bajas [2011] montrant le lien entre chute du courant critique
et du n-index avec I'apparition de fissures dans un brin multifilamentaire Nb3Sn
de méme structure et de méme fabrication.

nombreuses (ou peu visibles). Plusieurs pistes ont été explorées dans la littérature pour
expliquer les pertes sans toutefois apporter une réponse claire sur les phénomeénes a
I’ceuvre en dessous des 0,3 % de déformation [Nijhuis et al., 2005], [Chiesa, 2006], [Cia-
zynski et al., 2008], [Jewell, 2008], [Sanabria et al., 2012], [Sheth et al., 2012b], [Marto-
vetsky, 2013], [Zhou, 2014], etc.

¢ Scaling law

Les données expérimentales utilisées pour caractériser le domaine supraconduc-
teurs des brins Nb3Sn et de nombreux travaux pour relier les différents parametres de
ce domaine, dont les travaux de Ekin [1980] puis de Godeke et al. [1999], ont permis
la mise en place d’'une relation reliant la densité de courant critique, la température,
le champ magnétique et la déformation. Cette relation peut s’écrire sous la forme :

Jc = f(B, T,¢) et est couramment appelée Scaling Law.

Bien qu’initialement développée sur les brins basés sur le Nb3Sn, ce type de loi peut
étre appliqué aux brins basés sur le MgB, [Dhalle et al., 2005].

A partir des Scaling laws, des modeles électriques peuvent étre réalisés pour prédire
le comportement et les performances électriques des brins supraconducteurs [Cia-
zynski et Torre, 2010], [Miyoshi et al., 2012], [Torre et al., 2013], [Ciazynski et al., 2016].

I.1.5 Applications des supraconducteurs

Les principaux domaines d’utilisation dans lesquels on retrouve actuellement les
supraconducteurs sont les machines de fusion, la physique des hautes énergies, I'Ima-

gerie par Résonance Magnétique (IRM), la lévitation (ou suspension) magnétique, le
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transport et le stockage de I’électricité (SMES pour Superconducting Magnetic Energy
Storage).
Nous allons voir dans la suite plus précisément dans quel but et comment sont

employés les supraconducteurs dans les domaines visés par ce projet.

a Aimants a haut champs-LHC

Le besoin en hauts champs magnétiques dans la physique des hautes énergies a
amené a 'utilisation d’aimants supraconducteurs dans la mesure ou ceux utilisés tra-
ditionnellement (en cuivre par exemple) n’étaient plus assez performants.

Par exemple, dans les accélérateurs de particules, les aimants supraconducteurs
sont utilisés pour accélérer, focaliser et analyser les particules. Le plus grand et le plus
puissant accélérateur de particules du monde, le Large Hadron Collider (LHC) se si-
tue a la frontiere entre la France et la Suisse dans le complexe du CERN. Plus de 1500
aimants supraconducteurs sont utilisés (dipolaires et quadripolaires). La figure 1.9a
montre une coupe de I'aimant dipolaire qui permet de courber les faisceaux avec,
figure 1.9b, une représentation de la forme des bobines et des champs générés. Un
aimant dipolaire a une longueur de 15m. La figure [.9c montre quant a elle I’aimant
quadripolaire du LHC qui permet de concentrer les faisceaux. Ces derniers ont une
longueur plus faible : de 5a 7 m.

(a) Coupe d’'un dipole du LHC [Evans, (b) Représentation des bobines dans le di-
2012]. pole du LHC avec les couplages ma-
gnétiques [Evans, 2012].

(c) Coupe d’'un quadripole du LHC (crédit :CERN).

FIGURE 1.9 — Aimants utilisés dans le LHC.
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On remarque la forme particuliere des bobines utilisées dans ces aimants. Pour
réaliser cette forme, les supraconducteurs sont utilisés dans un cable plat appelé cable
Rutherford (figure 1.10) a partir de brins basés sur le NbTi ou sur le NbsSn.

FIGURE 1.10 — Cable Rutherford développé et fabriqué au Fermilab [Fermilab, 2017].

b Machine de fusion-ITER

Un des projets les plus ambitieux utilisant des aimants supraconducteurs est sans
aucun doute le réacteur expérimental de fusion nucléaire ITER (International Thermo-
nuclear Experimental Reactor - figure 1.11). Actuellement en construction a Cadarache
dans le sud de la France, ce projet regroupe de nombreuses nations (Europe, Japon,
Chine, Russie, Etats-Unis, Corée et Inde).

Alimentation (31)

Bobines

Bouclier thermique
Bobines de champ poloidal (6)

* £ —

Chambre a vide

Injection de particules &
réduction des disruptions

.~ Systéme de refroidissement

ng-":' Divertor

- K= o

FIGURE I.11 - Structure d'ITER [ITER, 2014].

Le principe est de réaliser la fusion entre du deutérium et du tritium pour générer
une puissance de fusion de 500 MW pour une puissance d’entrée de 50 MW. Le plus
grand challenge de ce projet est de réunir toutes les conditions nécessaires a générer
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et controler la fusion. Pour obtenir une réaction de fusion sur Terre, il faut générer un
plasma a une température treés élevée (108 K) pendant un temps suffisamment long
(400s). La solution retenue pour contenir et former le plasma est le confinement ma-
gnétique. Cette technique est réalisée dans ITER par une structure appelée Tokamak
composée d'un ensemble d’aimants générant un ensemble de champs magnétiques
(figure 1.12).

inner poloidal field colls

poloidal magnetic fiald
outer poloidal figld coils

resulting helical magnetic field taroldalfisld colls

plasma electic current tomidal magnetic field

FIGURE I.12 - Principe du Tokamak pour le confinement magnétique du plasma [Bajas, 2011].

Le champ magnétique toroidale d’ITER est créé par un ensemble de 48 bobines
supraconductrices (figure I.11) : un solénoide central (CS) composés de 6 modules qui
entrainent et forment le plasma, 18 bobines de champ toroidal (TF) et 6 bobines de
champ poloidal (PF) qui générent le champ de confinement et contribuent a la forme
du plasma et 18 bobines de correction (CC) qui corrigent les erreurs dans les champs
[Mitchell et al., 2009].

Ces bobines sont composées de cables supraconducteurs transportant le courant
en parallele et générant ainsi les champs requis. La figure 1.13 représente la struc-
ture d'une des bobines de champ toroidal avec une vue d’'un des conducteurs qui la
compose. Les cables des bobines de champ poloidal et de correction sont composés
de brin supraconducteur en niobium-titane (NbTi) tandis que les cables des bobines
de champ toroidal et du solénoide central sont composés de brin en niobium-étain
(NbsSn). Le NbTi n’est pas capable de générer le champ requis par les bobines TF et CS
pour le plasma. Le choix du Nb3Sn tient dans ses propriétés supraconductrices (champ
critique, courant critique, température critique) combinées a sa capacité a étre fabri-
qué et produit actuellement de maniere industrielle ainsi que dans son cofit. Le refroi-
dissement a une température de 4,2 K est nécessaire pour maintenir 1’état supracon-

ducteur avec un champ magnétique extérieur de 14 T.
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FIGURE 1.13 - Structure de la bobine de champs toroidal et du cable-en-conduit [JAEA, 2012].

¢ Transport de I'électricité

Depuis quelques années 'utilisation des supraconducteurs s’est étendue au do-
maine du transport de I'énergie. Déja utilisé pour les arrivées de courant dans les gran-
des infrastructure (tel que le LHC), il a toutefois fallu attendre la découverte et la mai-
trise des matériaux supraconducteurs a plus haute température critique pour que les
applications courantes puissent étre rentables. Plus particulierement, le cotit de refroi-
dissement des supraconducteurs a basse température, qui est réalisé par circulation

d’hélium liquide, est trop important comparé au gain de ce type d’installation.

L'avantage principal est toutefois que la capacité de transport d'un cable supra-
conducteur est 3 a 5 fois plus élevée pour un encombrement donné, compte tenu de la

place requise par le systeme de refroidissement.

Les cables électriques actuels en cuivre ou aluminium ne peuvent transporter que
des densités de courants limités dans la mesure ou ils peuvent chauffer et fondre. Les
cables supraconducteurs peuvent transporter une densité de courant plus élevée dans
une section plus faible. Par exemple, la figure 1.14 présente deux types de céables de
transport de courant pour alimenter les aimants du LHC. Ces deux cables peuvent
transporter la méme quantité de courant. De plus, le cable en cuivre présente des
pertes dues a la résistance électrique. Le cable supraconducteur doit cependant étre
refroidia 1,9K.

Les supraconducteurs a haute température peuvent quant a eux étre refroidis a
I'azote liquide, ce qui en fait une solution trés intéressante. La figure 1.15 présente une
comparaison de '’encombrement entre une ligne a haute tension conventionnelle et

un cable supraconducteur fournissant la méme puissante.

Des lignes supraconductrices sont déja en fonctionnement dans le monde. Aux

Etats-Unis, Nexans et I’ American Superconductor Corporation ont installé une ligne de
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FIGURE I.14 - A gauche, un cable en cuivre pouvant transporter 12,5kA a température am-
biante et a droite un cable supraconducteur en NbTi pouvant transporter le
meéme courant a 1,9 K [CERN, 2017].

Lignes haute tension : 5 GW, 750 kV
180 m de large

Cable supraconducteur : 5 GV, 200 kV
| m de diamétre

St

FIGURE L.15 - Ligne a haute tension comparée a un cable supraconducteur transportant la
méme puissance [LNCMI, 2017].

600 m de long a Long Island (figure 1.16). Le matériau utilisé est un HTS, le Bi,Sr,Ca;-
Cu30;0.x (ou Bi2223) basé sur du bismuth. La température critique de ce composé est
de 110K, ce qui permet de le refroidir a 'azote liquide. Le cable permet de transporter
environ 570 MW pour une tension électrique d’a peine 140 kV avec une intensité maxi-
male par cable de 2,4 kA, largement supérieure a ce que pourrait transporter un cable
en cuivre. Le colit engendré par le refroidissement du systeme est rattrapé par le gain
sur 'encombrement, 'impact environnemental, les pertes, etc.

Récemment, un projet collaboratif européen, le projet BEST PATHS (pour BEyond
State-of-the-art Technologies for rePowering Ac corridors and multi-Terminal HVDC
Systems), vise a développer de nouvelles technologies pour les grilles de transmission
del'énergie a travers 'Europe. Une des solutions proposées consiste en un cable supra-
conducteur basés sur le matériau MgB, pouvant transporter jusqu’a 10kA/320V déve-
loppés en collaboration par Nexans, le CERN et Colombus Superconductors [Ballarino
et al., 2016]. En effet, méme si le MgB, nécessite de refroidir les brins a température

cryogénique, le faible cofit des brins et ses hautes performances le rendent attractif.
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(a) Les trois cables plongeant dans le sol sur 600m (b) Cable supraconducteur basé sur le
(crédit : American Superconducor Corporation). Bi2223 (crédit : Nexans).

FIGURE I.16 - Ligne supraconductrice installée a Long Island aux Etats-Unis assurant le role de
150 cébles de cuivre.
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FIGURE 1.17 — Cable supraconducteur HVDC 10kA/320V développé par Nexans pour le projet
BEST PATHS [Nexans, 2017].

[.2 Delastructure au brin

Dans la partie précédente, nous avons vu des applications de la supraconductivité.
Dans les différentes applications abordées, le matériau supraconducteur n’est pas em-
ployé seul. Il compose un brin (un fil composite) qui lui-méme fait partie d'un cable.
Ces cables peuvent ensuite étre bobinés ou utilisés tels quels.

Les matériaux concernés dans ce projet ont déja été définis : le diborure de magné-
sium (MgB>) et le niobium-étain (Nb3Sn), utilisés respectivement dans le transport de
courant et les aimants a haut champ.

Dans cette partie, nous allons aborder les différentes structures des cables utilisés

dans les applications en lien avec ce projet et descendre de I’échelle du cable jusqu’a la
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microstructure des brins étudiés en passant par les processus de fabrication. Cette par-
tie va nous permettre de connaitre I’architecture des brins et d’appréhender les problé-

matiques qui ont donné lieu a ce projet.

Un cable supraconducteur est un assemblage de brins torsadés entre eux. Plusieurs
types de cables existent en fonction des utilisations. Nous allons étudier quatre brins
différents utilisés dans trois cables : trois brins basés sur le Nb3Sn utilisés dans les
cables Rutherford (structure abordée figure 1.10) et les Cables-en-Conduit (Cable-In-
Conduct-Conductor CICC) (utilisés dans les bobines TF et CS d’ITER figure 1.13) et un
brin basé sur le diborure de magnésium (MgB,) qui est utilisé dans les cables dévelop-
pés par Nexans (figure 1.33a) pour le transport de I'électricité.

I.2.1 Cable CICC et brins Nb3Sn-IT
a Le cable-en-conduit

La technologie de cable-en-conduit (ou Cable-In-Conduct Conductor CICC) [Dres-
ner, 1995] est utilisée dans les bobines de champ toroidale et du solénoide central
d'ITER. C’est une des seules solutions techniques répondant aux spécifications re-
quises pour ces bobines [Duchateau, 2002]. Un CICC se compose de plus d'un millier
de brins cablés ensemble par "pétales" (ou sous-cables) torsadés eux-mémes autour
d’'une spirale centrale et insérés dans une gaine métallique (figures I.18a et 1.18b). Son
diametre est d’environ 40 mm et il est composé de brins supraconducteurs de 0,8 mm
de diametre et de fils de cuivre OFHC. Le refroidissement est réalisé par de I'hélium
superfluide s’écoulant par la spirale centrale et dans les espaces entre brins pour at-
teindre 4,2 K, permettant d’étre dans le domaine supraconducteur.

(@) CICC utilisé dans les bobines de (b) Vue éclatée du CICC utilisée dans le so-
champs toroidal (TF). Vue en coupe lénoide central (CS) [ITER, 2016].
(a gauche) et vue éclatée (a droite)
[Dresner, 1995].

FIGURE I.18 - Cable-en-conduit utilisé dans ITER.
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b Architecture et fabrication du Nb3Sn-IT

Architecture du brin

Descendons maintenant al’échelle du brin utilisée dans ce type de cable. Deux pro-
cessus de fabrication différents sont utilisés pour produire les brins d’'ITER : le Bronze
Route et le processus d’étain interne (IT pour "Internal-Tin"). Nous ne nous intéresse-
rons qu’a ce dernier dans notre étude et que nous noterons Nb3Sn-IT par la suite. Le
brin Nb3Sn-IT étudié est fourni par I'Institut de Recherche sur la fusion par confine-
ment Magnétique (IRFM) du Commissariat a I’énergie atomique et aux énergies alter-
natives (CEA) situé a Cadarache dans le cadre de ’ANR COCASCOPE. C’est un brin de
fabrication industrielle fourni par I'Europe et utilisé dans ITER. La figure 1.19 montre
I'architecture de ce brin au travers d’observations réalisée au Microscope Electronique
a Balayage (MEB) du brin complet, d'un zoom sur un paquet de filaments et d'un fi-
lament supraconducteur au sein d’'un paquet. Les échantillons pour observation sont
préparés par plusieurs étapes de polissage manuel et automatique puis par une étape
de finition par vibro-polissage pour supprimer les traces d’endommagement induites
par les étapes précédentes. Le détail de la démarche de préparation est décrit dans le
chapitre II (partie I1.5, page 94) et est basé sur la méthode décrite dans [Jewell, 2008] et
[Bajas, 2011].

Le brin observé est un brin dit réagi. Ce qui signifie que le brin a subit un traite-
ment thermique visant a créer le composé supraconducteur. Le diameétre du brin est
de 0,82 mm. Il est composé de 19 paquets avec environ 160 filaments par paquet pour
un total d’environ 3040 filaments dans le brin. Le diameétre d'un filament est d’approxi-
mativement 5 a 6 um. Les filaments sont en Nb3Sn et sont torsadés entre eux au sein
d’'une phase Cu-Sn. Une couronne extérieure de cuivre de 120 um d’épaisseur entoure
la zone interfilamentaire pour des raisons de stabilité thermique et électrique. Dans ce
brin, il existe une barriere en tantale d’environ 8 um pour éviter la diffusion de I'étain

dans le cuivre lors du traitement thermique de création du composé supraconducteur.

On peut remarquer la présence de porosités au sein du cceur des paquets de fila-
ments et également entre filaments. Un faible nombre de filaments, principalement
situés sur la périphérie de la zone interfilamentaire, n'ont pas totalement réagi (fi-
gure 1.20). Ces filaments posseédent un cceur résiduel de niobium et une périphérie en
Nb3Sn. Au niveau des propriétés mécaniques et pour le reste de I'étude, nous considé-
rerons la phase de niobium résiduelle comme étant négligeable.

Fabrication de I'Internal-Tin

Le composé supraconducteur utilisé dans ces brins est le Nb3Sn. La création du
Nb3Sn est réalisée par diffusion de I’étain contenu au centre des paquets dans les fila-
ments de niobium lors d'un traitement thermique. Lorsqu’un brin a subi le traitement

thermique, on parle de brin réagi.
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Filament
de
Nbs;Sn

(c)

FIGURE I.19 - Observation au Microscope Electronique a Balayage (MEB) d’une coupe trans-
verse du brin Nb3Sn-IT (a) complet, (b) zoom sur un paquet de filaments et (c)
zoom sur des filaments.

La fabrication des brins non-réagis est réalisée en plusieurs étapes. La figure 1.21,
tirée du manuscrit de these de Sanabria [2017], représente les différentes étapes d’em-
pilements menant a la billette du brin IT.

La premiere étape consiste a réaliser un monofilament : une tige de niobium est
insérée dans un tube de cuivre. Plusieurs monofilaments sont ensuite entreposés dans
un tube de cuivre. La figure .22 montre un exemple de monofilaments entreposé dans
un tube de cuivre. Sur cette figure, les filaments sont basés sur le niobium-titane mais
le principe reste le méme.

Un ceeur en étain est inséré au centre d'un paquet de filament. Plusieurs paquets
de filaments sont ensuite empilés, entourés de la barriere de tantale et disposés dans
un tube de cuivre pour former ce qu’'on appelle une billette. Viennent les étapes de
filage et d’étirage pour amener la billette aux dimensions souhaitées.
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Nb,Sn Nb

FIGURE 1.20 — Observation MEB de filaments qui n'ont pas totalement réagis. La partie centrale
correspond a du Niobium résiduel dans lequel I'Etain n’a pas diffusé pour créer
le Nb3Sn.

&) 1#stack  [9)) sub-bundle &]) 2 stack ) final

Gun-drilled hole : Barrier

High purity Cu

FIGURE I.21 - Etape de fabrication d'un brin Internal Tin [Sanabria, 2017].

FIGURE 1.22 - Empilement de tige monofilamentaires de NbTi. Photo de Furukawa Electric
Company tiré de [Devred, 2002].
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Une fois que la billette est aux dimensions finales, on obtient le brin non réagi. La
figure .23 montre une représentation du brin Nb3Sn—IT non-réagi.

<—Cu

.....‘/Cu
0000

.‘:“— Nb (or Nb alloy)
Filaments

Barrier (Ta or Ta/Nb)

FIGURE 1.23 — Schéma d’un brin Nb3Sn fabriqué selon la méthode de I'étain interne. Image de
Peter J. Lee tirée de [Jewell, 2008].

Le traitement thermique est réalisé a une température d’environ 650 °C pendant
plusieurs centaines d’heures pour permettre a I'étain de diffuser. Le Niobium-Etain
(Nb3Sn) est un composé intermétallique fragile. Si le traitement thermique est réa-
lisé avant 'assemblage en cable et la fabrication de la bobine, les déformations subies
par le brin 'endommageraient irrémédiablement. Il est donc nécessaire de former la
structure définitive avant de créer I'intermétallique. Les brins sont donc fabriqués, as-
semblés en céble, les cables sont assemblés entre eux pour former la bobine et le traite-
ment thermique est réalisé. Ce procédé est appelé Wind-and-React (W&R) et peut me-
ner a des installations impressionnantes. La figure 1.24 montre une bobine de champ
toroidale composant le Tokamak d'ITER placée dans le four pour subir le traitement
thermique. Pour rappel, une bobine TF mesure 14 m de hauteur.

FIGURE 1.24 - Four pour le traitement thermique des bobines de champ toroidale du tokamak
d’'ITER [ITER, 2016]
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I.2.2 Cable Rutherford et brins Nb3;Sn—PIT et RRP

a Structure du cable

Le cable Rutherford [Thomas et Wilson, 1972] est un cable rectangulaire ou trapé-
zoidal composé de quelques dizaines de brins. Il est surtout utilisé dans la composition
des bobines pour les accélérateurs de particules comme le LHC. Pour le fabriquer, les
brins sont torsadés entre eux et passent entre un ensemble de galets afin de les défor-

mer plastiquement et former le conducteur plat a deux couches (figure 1.25).

(a) Cable Rutherford ouvert a une extrémité pour mettre en évidence le pas de transposition
des brins [Sanabria, 2017].

. : A
A ! . I N A
- o ."‘“*}*Qf"\'f’ *
A A AN Al

(b) Vue en coupe [Oberli, 2013].

FIGURE I1.25 - Cable Rutherford

Les cables sont assemblés de maniére a former une bobine a plusieurs étages et
sont imprégnés d'un mélange de résine et de durcisseur. La bobine subit ensuite un
traitement thermique afin de former le composant supraconducteur dans les brins. La
figure 1.26 montre la décomposition de la structure multi-échelle de la bobine de test
FRESCA2 (projet décrit plus loin) développé avec des cables Rutherford [Manil et al.,
2014]. On peut remarquer sur les figures 1.25 et 1.26 que les brins sont tres fortement
déformés lors de la fabrication du cable. Comme pour le CICC, la méthode utilisée

pour la fabrication repose sur le Wind-and-React (W&R).

b Architecture des brins Nb3Sn-PIT et RRP

Dans le projet FRESCA2 utilisant des cables Rutherford, deux brins basés sur I'in-

termétallique Nb3Sn ont été retenus [Bordini et al., 2012] : le premier est fabriqué par la
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e

~10 pm - 1 mm

FIGURE 1.26 - Structure multi-échelle de la bobine FRESCA2 utilisée au LHC [Manil et al., 2016].

méthode des poudres (Powder-In-Tube-PIT) et le second est fabriqué par la méthode
Rod Restacked-Rod Process (RRP ®).

Powder-In-Tube

Le principe de fabrication du PIT est présenté sur la figure 1.27.

&) ®)

Powder-in-Tube filament Powder-in-Tube stack

FIGURE 1.27 — Représentation de : (a) un monofilament et (b) la billette multifilamentaires du
brin PIT [Sanabria, 2017].

Le monofilament est fabriqué a partir de tubes de niobium remplis avec de la pou-
dre de NbSn, (mélangée a des poudres d’étain et de cuivre) recouvert d'une fine couche
de cuivre. Ces tiges monofilamentaires sont ensuite empilées dans un tube de cuivre
avec une tige de cuivre au centre. Cette assemblage forme la billette multifilamentaire
qui est étirée jusqu’au diametre final. La figure 1.28 montre le schéma de composition

d'un brin PIT non-réagi.
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Cu

Sn-rich Powder
(mostly NbSn,)

Nb (or Nb alloy) tube

Powder in
Tube (PIT)

FIGURE 1.28 — Schéma d’un brin NbsSn fabriqué selon la méthode des poudres. Image de Peter

J. Lee tirée de [Jewell, 2008].

La figure 1.29 présente la structure du brin PIT au travers d'une observation MEB

du brin complet apres traitement thermique ainsi qu'un zoom sur un filament.
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FIGURE 1.29 - Observation au Microscope Electronique a Balayage (MEB) d’'une coupe trans-
verse du brin Nb3Sn-PIT (a) complet, (b) zoom sur un filament.

Le brin PIT réagi est composé de 192 filaments en Nb3Sn. Le diametre du brin est de
1 mm et chaque filament a un diametre d’environ 50 um. Le traitement thermique est
réalisé de maniere a ce qu'’il y ait une barriére de niobium résiduelle autour de chaque
filament. Cette barriére joue le role de renfort mécanique et empéche la diffusion de
I’étain dans le cuivre de la matrice lors de la réaction de formation du composé supra-

conducteur.

Restacked-Rod Process
Le brin RRP est basé sur la méthode de 1'étain interne (IT). Il est souvent décrit

comme : distributed-barrier IT du fait que sa structure ressemble a un IT avec une
barriére de niobium autour de chaque paquet. Quelques étapes de la fabrication du
brin sont présentées figure 1.30. Avant traitement thermique, de nombreux filaments
de niobium sont regroupés en paquet entre lesquels des filaments dopants de NbTi
(faiblement alliés) ont été insérés (figure 1.31). Ces paquets sont assemblés autour d'un
réservoir d’étain et entourés d'une barriere de niobium. Une observation MEB d’'un
paquet de filaments d'un brin non réagi est visible a la figure 1.31. On peut y voir le coeur
servant de réservoir d’étain, les filaments de niobium parsemés de filaments dopants
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et la barriere de niobium protégeant la matrice de cuivre de la diffusion de I’étain lors
du traitement thermique.

()

Cu-Clad Nb-Ti

Nb Barrier
Cu-clad Nb (filaments) Gun-drilled hole

Cu hexes

Sn core

Sub-elements
Sub-element

F1GURE 1.30 — Représentation de quelques étapes de fabrication du brin RRP. (a) Cette pre-
miere étape consiste a réaliser ce qui sera le filament macroscopique apres ré-
action. Elle est obtenue de la méme maniere que pour I'IT. (b) et (c) Insertion
de la source d’étain. (d) Apres empilement des différents paquets et tréfilage, on
obtient la billette multifilamentaires [Sanabria, 2017].

FIGURE L.31 - Observation au Microscope Electronique a Balayage (MEB) d’'un filament du
brin Nb3Sn-RRP non réagi.

La différence avec I'IT est nettement visible apres réaction. Les filaments de Nb
de chaque paquet s’agglomerent pour former ce que nous appellerons par la suite un
filament pour le RRP. Ce filament est donc composé d'un cceur avec une phase CuSn,
d’'une phase Nb3Sn dopée et d'une couronne de niobium résiduel. Une observation
MEB d’un brin RRP réagi et un zoom sur un filament sont présentés a la figure 1.32

Ce brin présente une structure assez complexe. Plusieurs études sont disponibles
par rapport a la structure de ce brin et a I'influence du traitement thermique [Jewell,
2008], [Sanabria, 2017].
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FIGURE .32 — Observation au Microscope Electronique & Balayage (MEB) d'une coupe trans-
verse du brin Nb3Sn—RRP (a) complet, (b) zoom sur un filament.

I.2.3 Cable pour le transport de I'electricité et brins MgB,—PIT

Lutilisation de matériaux supraconducteurs se développe de plus en plus pour le
transport de ’énergie. Dans le cadre de projet de distribution de I'énergie, des cables
supraconducteurs basés sur le matériau MgB, pouvant transporter jusqu’a 10kA/320V
sont développés en collaboration par Nexans, le CERN et Colombus Superconductors
[Ballarino et al., 2016].

a Cable développé par Nexans

(a) Vue compléte du cable composés de quatre pétales. (b) Coupe transverse d'un pétale
composé de fils de cuivre sur
les 3 couches intérieures et de
brins MgB, sur la couche ex-
térieure.

FIGURE 1.33 — Cable pour le transport de I'électricité [Ballarino et al., 2016].

Le cable congu par Nexans et présenté au début de ce chapitre est rappelé figure 1.33a.

Il se compose de plusieurs pétales entourés d’hélium liquide pour le refroidissement.
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Plusieurs couches de rubans permettent de protéger le cable. Un pétale (figure 1.33b)
est composé de fils de cuivre dans les couches internes et de brins supraconducteurs

sur la derniere couche.

b Fabrication et architecture du brin MgB,-PIT ex situ

Le brin utilisé dans ce cable est basé sur le matériau supraconducteur diborure de
magnésium (MgB,). Le brin étudié est fourni par Nexans et fabriqué par Colombus Su-
perconductors dans le cadre du projet BEST PATHS [Ballarino et al., 2016].

Le brin est fabriqué par un procédé Powder-In-Tube, déja abordé pour la fabrica-
tion d'un des brins Nb3Sn étudiés. Toutefois, le procédés PIT décrit pour le Nb3Sn con-
siste a la création du composé supraconducteur apres réalisation du brin, on parle de
PIT in situ. Pour le brin MgB, étudié ici, le procédés est un PIT ex situ [Braccini et al.,
2007].

Le composé supraconducteur est réalisé avant la fabrication du brin en mélangeant
de la poudre de bore et de la poudre de magnésium. Un traitement thermique vient fi-
naliser la création du MgB,. Cette poudre est ensuite compactée dans des tubes de ni-
ckel pour réaliser une tige monofilamentaire. Ces tiges sont empilées dans un tube de
Monel pour former la billette multifilamentaire qui est étirée jusqu’au diametre final.
Un traitement thermique est réalisé ensuite sur le brin pour homogénéiser la structure
et relacher les contraintes internes dues a la fabrication. Trois diametres de brin ont
été fourni pour ce projet : 1,13 mm, 1,33 mm et 1,52 mm.

Contrairement a la méthode du Wind-and-React utilisée avec les brins basés sur le
Nb3Sn, ce brin est utilisé en React—and-Wind (R&W). Le composé supraconducteur est
donc déja créé avant fabrication de la structure finale. Des précautions doivent donc
étre prises pour le cablage et le bobinage afin d’éviter une dégradation des brins. C’est

une des principales problématique des brins en React-and-Wind.

L'architecture du brin est détaillée sur les observations MEB de la figure 1.34 avec
une observation du brin complet et un zoom sur un filament. Le brin se compose d'une
couronne extérieure de Monel, d'un cceur et d'une matrice en nickel et de filaments de
MgB:.

De la méme maniere que pour les brins Nb3Sn, ces échantillons ont été préparés
par polissage manuel et automatique avec une étape de finition par vibro-polissage.
Pendant ce processus, une faible attaque chimique est réalisée. Cela entraine une dif-
férence de niveau entre la surface du nickel et le filament de MgB, qui ne permet pas
d’observer la phase supraconductrice sur la figure 1.34. Une coupe transverse du brin
a donc été préparée par abrasion ionique grace a un Cross-section Polisher (CP). Cette
technique de préparation, présentée en détail dans le chapitre IV (IV.3.2, page 200),
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200pm

FIGURE .34 — Observation au Microscope Electronique & Balayage (MEB) d'une coupe trans-
verse du brin MgB,—PIT (a) complet, (b) zoom sur un filament.

permet d’abraser sur plusieurs dizaines de pum la surface de I'’échantillon par un fais-
ceau ionique. La surface observée ne subit par ce moyen de préparation qu’'un tres
faible endommagement en surface, il n'y a aucun risque d’obstruer des fissures ou les
porosités et il n'y a pas d’attaque chimique. La figure 1.35a présente une observation
de l'interface entre la phase MgB; et le nickel et la figure 1.35b,un zoom sur la phase
MgB,.

(a) Interface entre la phase MgB, et le nickel de la (b) Zoom sur la phase poreuse de
matrice. MgB, composant un filament.

FIGURE 1.35 — Observations MEB d’une coupe transverse d'un brin MgB, préparé par abrasion
ionique dans un Cross-section Polisher.

On remarque bien la phase poreuse de MgB, due a son procédé de fabrication.
On peut également remarquer des porosités a 'interface entre le MgB, et le nickel
mais également dans la matrice de nickel. Lorsque I'on regarde attentivement la fi-
gure 1.34, on peut remarquer autour du filament une phase plus sombre que le nickel

de la matrice entourée par un liseré de porosités. Une analyse EDS a été réalisée afin de
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connaitre plus précisément la composition chimique a I'interface (figure 1.36). L'ana-
lyse montre la présence de magnésium (figure 1.36b) et de bore (figure 1.36¢) en plus du
nickel. On observe un gradient de composition avec une premiere couche riche en ma-
gnésium et en bore, a 'interface avec le filament de MgB,, puis une deuxieme couche

contenant un taux de magnésium plus faible, avant d’arriver a la matrice de nickel.

(a) Zones concernées par I'analyse EDS. A gauche, la phase poreuse de MgB, et a
droite, la matrice de nickel.

Mg K series B K series

1
S5pm Spm
(b) Présence du magnésium. (c) Présence du bore.

FIGURE 1.36 — Analyse EDS a l'interface entre la phase MgB et le nickel.

Cette présence s’explique par le traitement thermique effectué apres tréfilage qui
entraine une diffusion du magnésium et du bore contenus dans la poudre de MgB,
dans la matrice de nickel.

La figure 1.37 montre maintenant l'interface entre la phase MgB; et le nickel réali-
sée en utilisant un détecteur d’électrons rétrodiffusés, permettant ainsi de mieux dis-
tinguer les phases. Il y a présence de deux zones de diffusion autour de chaque fi-
lament. Ce type de diffusion a déja été observé dans des rubans supraconducteurs
Ni/MgB,, formant un composé MgB,Ni, 5 [Malagoli et al., 2003].
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Zones de diffusion
Coté nickel Coté MgB,

FIGURE 1.37 — Observation MEB de l'interface entre la phase MgB, et le nickel de la matrice
avec un détecteur d’électrons rétrodiffusés.

I.3 Problématiques liées aux cables supraconducteurs

Nous avons posé les bases de la supraconductivité et décrit les objets de I'étude.
Dans cette partie, nous allons aborder les problématiques liées a la mécanique dans

les cables supraconducteurs.

I.3.1 Dégradations des performances électriques des cables

Déja abordé dans la partie traitant de la supraconductivité, le domaine supracon-
ducteur et plus particulierement le courant maximal pouvant circuler dans un brin
(I.) évolue avec la déformation mécanique. Cette dépendance est bien connue pour le
NbsSn et des Scaling law sont disponibles pour les différents brins.

Toutefois, des campagnes d’essais réalisés sur CICC dans le cadre d'ITER ont mon-
tré que les performances des cables étaient nettement dégradées par rapport aux per-
formances nominales des brins [Ciazynski, 2007]. Lapplication de chargements cy-
cliques (thermiques ou électromagnétiques) ont également entrainé une dégradation
irréversible des performances [Bruzzone et al., 2008], [Bruzzone et al., 2009], [Breschi
etal., 2012].

Ces dégradations sont expliquées par les sollicitations auxquelles sont soumis les
brins dans les CICC et le design des cables [Ciazynski et al., 2008]. Les brins sont soumis
a plusieurs chargements dans les cables : un chargement thermique entre la tempéra-
ture de traitement thermique de 650 °C et le refroidissement a 4K et un chargement
électromagnétique générant une force de Lorentz dans le conducteur. Cette force peut
mettre en mouvement certains brins au sein du cable a cause de la présence de vide
nécessaire a la circulation de I’hélium [Mitchell, 2005c]. Ces sollicitations ménent a de

la flexion ainsi qu’a des efforts de contacts entre les brins [Nijhuis et Ilyin, 2006],[Mit-
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chell et al., 2013]. Des phénomenes cycliques peuvent également apparaitre et peuvent
mener a ’endommagement des brins supraconducteurs [Jewell et al., 2003], [Sanabria
et al., 2012]. Ce sont les deux principaux chargements s’appliquant aux cables supra-

conducteurs.

Des efforts ont donc été menés afin de comprendre les phénomenes en jeu dans la
mécanique des cables. Il s’agit également de prédire le comportement électrique des
cables. Cela passe par la modélisation numérique. Pour pouvoir prédire le comporte-
ment électrique d'un cable, il est nécessaire de connaitre les déformations locales au

sein d'un brin.

I.3.2 Modele électromécanique couplé de cables supraconducteurs

Plusieurs approches ont été développées pour prédire les propriétés électriques a
I’échelle du cable a partir des propriétés a I’échelle des brins.

Approches analytiques

Basés sur les modeles analytiques de flexion de poutre, le modele TEMLOP (Trans-
verse Electro-Magnetic Load Optimisation) permet d’estimer les déformations induites
par les efforts magnétiques transverses [Nijhuis et Ilyin, 2006]. Zhai et Bird [2008] ont
enrichi le modele TEMLOP de I'Université de Twente et développé le FEMCAM au Na-
tional High Field Laboratory de la Florida State University. Leur modele permet de dé-
terminer les courants circulant dans chaque brin en fonction des déformations subies.
Qin et al. [2011] ont ensuite développé le CORD, avec une définition hélicoidale de la
trajectoire des brins et basé sur les modeles analytiques de Costello [1997] pour les

cables.

Approches géométriques

Schild er al. [2000] ont proposé une approche purement géométrique pour prédire
les trajectoires initiales des brins dans un CICC en déplacant les brins par un procédé
heuristique jusqu’a la géométrie finale sans interpénétrations entre les brins a partir
d’'un arrangement arbitraire initial. Cette approche a été utilisée pour la prédiction des
zones de contact entre les brins par Van Lanen et Nijhuis [2010].

Approches par simulation par éléments finis-codes commerciaux

Nemov et al. [2010] ont proposé une approche pour simuler le comportement mé-
canique de cable en utilisant des codes de calcul commerciaux (ABAQUS/Explicit, LS-
DYNA et MSC.Marc). Différents éléments et contacts sont utilisés pour modéliser les
brins (éléments finis volumiques ou éléments de poutres enveloppées de coques pour

la prise en charge du contact). Le comportement des brins est défini comme isotrope
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et implémenté dans le modeéle éléments finis sous la forme de données de contrainte-
déformation. Le principe est de partir d'une configuration de départ avec une descrip-
tion des brins par des combinaisons d’hélices et de compacter le cable pour obtenir la
configuration initiale. Les modeles obtenus sont ensuite soumis a de la traction.

Les petits assemblages (triplets et 3x3) présentent des résultats satisfaisants mais
les conditions aux limites ne permettent pas d’obtenir une configuration initiale sa-
tisfaisante pour les assemblages de plus de trois niveaux. Il est également reporté des
difficultés a modéliser le contact dans les trois codes employés.

Toutefois, ce type d’approche reste intéressant lorsque 1'on considere des cables
avec un faible nombre de brins et certaines conditions (périodicité spatiale). Une mo-
délisation de ce type est notamment utilisée pour modéliser les cables de type Ruther-
ford (figure 1.38) [Arbelaez et al., 2010], [Manil et al., 2012]. La géométrie des surfaces
de contacts entre brins est accessible et I'étude de phénomenes tels que la décohé-
sion survenant lors de la fabrication ou l'utilisation des cables de type Rutherford est

possible par un modele par éléments finis.

FIGURE 1.38 — Modélisation par éléments finis d'une portion d'un cable Rutherford réalisé sous
ANSYS et LS-DYNA [Manil et al., 2012].

Approches par éléments finis-code dédié : Multifil

Une autre approche pour la simulation par éléments finis des cables est propo-
sée par le code Multifil. Initialement développé pour la modélisation de la mécanique
interne des cables métalliques, Multifil a été étendu a la simulation des milieux enche-
vétrés généralisés et des matériaux textiles [Durville, 2005], [Durville, 2010], [Durville,
2012].

Au cours de sa these, H. Bajas a simulé plusieurs configurations de cables dans les-
quels chaque brin possede un comportement global homogene. Le céable est initiale-
ment modélisé dans son ensemble par des fonctions hélicoidales correspondants aux
différentes étapes de cablage et plusieurs opérations (déformations et compactions)
sont réalisées pour obtenir la configuration géométrique du cable. La simulation uti-

lise un modele de poutre a cinématique enrichie pour décrire la cinématique du fil et
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le contact est modélisé par de la friction. La simulation des chargements de compres-
sion axiale résultant du retrait thermique (figure 1.39b) et de 'application des forces de
Lorentz (figure 1.39¢) a permis de mettre en avant une importante hétérogénéité des
déformations a I’échelle du brin.

Le modéle cinématique de poutre a 9 degrés de liberté est moins onéreux qu’'une
approche par éléments volumiques qui nécessite une discrétisation relativement fine
dans le volume. Une telle approche permet de simuler des cables composés de plu-
sieurs centaines de brins.
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FIGURE 1.39 — Modélisation et résultats de simulation d'un pétale (sous-cable) CICC réalisée
par Bajas [2011].

La these de Bajas [2011] a montré I'intérét de ce type d’approche pour la simulation
des CICC et la détermination des déformations induites dans les cables (figure 1.39). A
partir des déformations prédites, une simulation du comportement électrique est réa-
lisée en utilisant le modele CARMEN développé au CEA Cadarache [Torre et al., 2011],
[Torre et al., 2013] et [Torre et al., 2014]. Le code CARMEN (pour Coupled Algorithm
for Resistive Modeling of Electrical Networks [Zani et al., 2009]) est basé sur un modele
de réseau électrique et permet de prédire le comportement électrique des cables en

prenant en compte les redistributions de courants entre brins supraconducteurs.
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I.4 Conclusion

Ce chapitre a permis de mettre en place le contexte pour appréhender les différents
objectifs de la these.

Les matériaux supraconducteurs présentent un intérét de premier ordre dans de
nombreux domaines. Leur utilisation et la recherche de meilleures performances pous-
sent les brins supraconducteurs dans leur limite mécanique. La dépendance des per-
formances électriques avec le comportement mécanique des brins ainsi que les dégra-
dations des propriétés électriques des cables sous chargement cyclique imposent une
connaissance du comportement mécanique pour améliorer les performances et opti-

miser les solutions déja existantes.

La structure complexe des différents brins a été présentée. Cependant, cette struc-
ture implique des difficultés spécifiques pour caractériser le comportement. Plus parti-
culierement, il s’agit d’effectuer des essais fournissant des données pertinentes sur une
structure composite multi-phasée associant des matériaux élasto-plastique et élas-
tique fragile. Ces essais nécessitent des précautions spécifiques qui sont développées
dans le chapitre suivant.

Le manque de connaissance concernant 'endommagement des brins supracon-
ducteurs est également abordé. Au-dela de la simulation électromécanique couplée
des cables qui permet une amélioration du design et des performances, la compré-
hension de I'origine de 'endommagement et de son évolution est primordiale pour
permettre la résolution de ces problématiques et présente un intérét scientifique.

Les résultats obtenus lors de la these de H. Bajas [Bajas, 2011] ont montré I'inté-
rét de la simulation de I’état mécanique d'un cable CICC sous Multifil. Le travail de
modélisation effectué dans cette thése s’inscrit dans la continuité du travail de Bajas
[2011]. En effet, dans le travail d’'H. Bajas, le comportement des brins était modélisé par
une loi de type puissance en considérant un modele de brin homogénéisé. Lobjectif
est de modéliser le comportement du brin par un modele élasto-plastique prenant en
compte la structure composite du brin.

Lobjectif final du modele est d’étre utilisé pour simuler le comportement de cable
supraconducteur. Les résultats des simulations a I’échelle du cable serviront ensuite de
donnée d’entrée au modele électrique (type CARMEN) pour prédire le comportement
électrique du conducteur dans son intégralité. Ces prédictions permettent d’identifier
les zones ot il y a dégradation des performances et d’améliorer la structure et la fabri-

cation des cébles.

La premiere étape de cette étude est de mettre en place des protocoles expérimen-

taux et de construire une base de données expérimentales adaptées a la structure com-
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posite des brins et aux problématiques liées aux dégradations des performances élec-
triques présentées dans ce chapitre.
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La dépendance des propriétés électriques avec la déformation pousse a étudier le
comportement mécanique des brins supraconducteurs. Les objectifs sont la compré-
hension des phénomenes mis en jeu dans la mécanique des brins comme '’endomma-
gement, mais également la modélisation pour la prédiction du comportement méca-
nique et électrique.

Un des objectifs de ce projet est de développer une base expérimentale adaptée a
la structure composite complexe des brins supraconducteurs. Nous avons décrit les
quatre brins étudiés dans ce projet au chapitre précédent. Ces brins ont chacun une
composition, une structure et un processus de fabrication différents. Il est donc né-
cessaire de les caractériser séparément. Des essais mécaniques de différents types et
a plusieurs échelles, allant des essais de traction sur brin complet aux essais de nano-
indentations sur les différentes phases d'un brin, ont été réalisés. Les brins supracon-
ducteurs étant des fils fragiles de faible diametre, des protocoles et des outils spéci-

fiques ont été développés.

Notre objectif n'est pas de présenter une base de données exhaustive mais de ré-
pondre a un besoin. Nous repartirons donc des sollicitations auxquelles sont soumis
les brins lors de leurs utilisations ainsi que les données expérimentales nécessaires
dans ce projet afin de choisir les essais mécaniques a réaliser.

Des études ont déja été menées dans la littérature sur le comportement mécanique
de certains brins supraconducteurs. Nous aborderons les outils qui ont pu étre déve-
loppés en rapport avec les essais que nous réalisons ainsi que les résultats obtenus
dans ces études. Cela nous permet d’avoir une premiére idée du comportement méca-
nique des brins, des grandeurs mises en jeu dans les mesures ainsi que les conditions
des essais réalisés.

A partir des études de la littérature et de leurs résultats, les protocoles développés
seront décrits pour chaque essai en partant de la machine employée et de la prépa-
ration des éprouvettes jusqu’au traitement des données expérimentales. Au-dela de
la caractérisation des brins, ce projet vise a développer des protocoles rigoureux d’es-
sais mécaniques pour la caractérisation des fils composites supraconducteurs. Pour
construire des modeles robustes, des données claires et pertinentes dans lesquelles on
peut avoir confiance doivent étre fournies. La description compléte des essais réalisés
associés a des protocoles adaptés permet d’assurer ce type de données.

Associés a la description des différents essais mis en place seront présentés les ré-
sultats sur les brins de I’étude. Les résultats sont analysés et comparés aux données de
la littérature. Certains résultats ouvrent sur I'étude de 'endommagement traitée dans
le chapitre IV.

47



CHAPITRE II. ETUDE EXPERIMENTALE DES BRINS SUPRACONDUCTEURS

II.1 Objectifs de la caractérisation

I1.1.1 Sollicitations

Pour les brins de type React-and-Wind (MgB,), les étapes de cablage et de bobi-
nage sont réalisés avec des brins réagis, c’est-a-dire que le composé supraconducteur
fragile est déja créé. Ces étapes peuvent entrainer des sollicitations complexes de tor-
sion, de flexion et de traction. La torsion est souvent réduite a son minimum par des
technologies spécifiques de cablage et d’appareillage (retordage) lors de la fabrication
du céable. Elle peut donc étre négligée.

Plus généralement, lors de I'utilisation des céables et des bobines, les brins sont sou-
mis a des sollicitations provenant du refroidissement a température cryogénique, des
forces de Lorentz dues au champ magnétique et au courant traversant les brins ainsi

qu’a des mouvements relatifs possible au sein du cable [Mitchell, 2005c].

Bajas [2011] a simulé le comportement de plusieurs configurations de cables CICC
(composés de brins Nb3Sn) soumis a une sollicitation de compression thermique ainsi
qu’a des forces de Lorentz (figure I1.1a). Les simulations ont été réalisées en utilisant
le code Multifil développé par D. Durville au laboratoire MSSMat de I'Ecole Centrale-
Supélec [Durville, 2012]. Les brins sont modélisés avec un comportement mécanique
non-linéaire. Ces simulations mettent en avant que les sollicitations en service menent
majoritairement a des efforts de flexion-compression cyclique. La figure II.1b montre
une coupe du cable et met clairement en évidence le haut niveau de flexion de cer-
tains brins. On constate de plus que, quelle que soit la déformation axiale moyenne
des brins, en traction ou en compression, ils sont tous soumis a une composante de

flexion.

Axial strain (%) ’ & . :xiglzfrang[%) 0 o2
98 06 \ﬂﬁ‘ﬂ\ﬂﬂ'\%ﬂﬁ\\u 02 1 -2 MTTRmiIIT L m’\l'm\ W jiy
A 0.4 -1 04
(a) Visualisation globale du cable. (b) Coupe tranverse du céble.

FIGUREIL.1 - Champ de déformation axiale aprés application des forces de Lorentz a
1.35N/mm [Bajas, 2011].
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D’un point de vue expérimental, I’application d’'une sollicitation de flexion-com-
pression cyclique sur les brins composites fragiles est compliquée. La mesure des con-
traintes locales s’exercant sur les différents composants du brin avec ce type de solli-
citation s’avere également critique. Sil’on considére un volume élémentaire dans une
section de brin dans le cable CICC, la sollicitation de flexion-compression peut étre
considérée par des composantes de traction et de compression. La caractérisation des
brins peut donc étre menée en considérant des essais uni-axiaux de traction et com-

pression dans la direction du brin.

I1.1.2 Besoins

Les données expérimentales sont nécessaires dans notre projet pour caractériser
et étudier le comportement mécanique des brins et également identifier et valider des
parametres de modeles de comportement mécanique.

Littérature

La plupart des études sur la caractérisation mécanique de brins supraconducteurs
dans la littérature sont principalement centrées sur la relation entre déformation et
propriétés électriques, les améliorations apportées par un process de fabrication ou
encore I'étude de I'endommagement dans les filaments. Les dispositifs et les résul-
tats disponibles permettent d’appréhender la mécanique des brins supraconducteurs
mais restent trés focalisés sur ces problématiques, comme le montrent les résultats
résumés dans [Nijhuis ef al., 2013]. L'analyse des résultats expérimentaux ne concerne
souvent que les propriétés mécaniques nécessaires a la caractérisation électrique (mo-
dule d’élasticité du brin et déformation irréversible €;,) [Katagiri et al., 2005], [van den
Eijnden et al., 2005], [Osamura et al., 2008], [Liu et al., 2011].

Une problématique se pose également concernant la validité des données maté-
riaux et des résultats utilisés pour la modélisation. Les mémes articles sont utilisés de-
puis plusieurs années ([Mitchell, 2005a], [van den Eijnden et al., 2005]) et définissent
des propriétés générales ou bien des résultats sur des brins spécifiques. Elles ne sont

donc plus toujours adaptées a certaines utilisations qui en sont faites.

Lutilisation dans les bobines d’ITER des brins Nb3Sn fabriqués par la méthode du
bronze (Bronze Route) et de I’étain interne (Internal-Tin-IT) etla problématique de dé-
pendance a la déformation ont poussé I'étude de leur comportement mécanique. Par
rapport aux brins étudiés dans ce projet, des résultats sont donc disponibles pour I'IT.
Cependant, les brins Powder-In-Tube (PIT) et Rod Restack Process (RRP) sont encore
peu caractérisés. L'utilisation de ces brins dans des projets du CERN a toutefois amené

a certaines études qui sont décrites par la suite.
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La récente découverte et 'extension rapide de l'utilisation de brins basés sur le
MgB, entrainent des études plus centrées sur le développement de technologie et de
procédés de fabrication ([Katagiri ef al., 2007], [Nishijima et al., 2012]) ou sur la caracté-
risation mécanique d’'un brin particulier [Saglietti et al., 2010]. Les résultats sont donc
peunombreux et ne concernent pas forcément la structure d’'un brin multifilamentaire
mais de ruban [Kitaguchi et Kumakura, 2005] ou de brin unifilamentaire [Hanna et al.,
2007].

Finalement, les différents processus de fabrication ainsi que des besoins trés spéci-
fiques (scaling laws, influence du traitement thermique ou d'un composé en particu-
lier, propriétés élastiques) limitent les éléments utilisables de la littérature. Il y a donc
un besoin en données expérimentales pour comprendre le comportement des brins et

le modéliser rigoureusement.

Modélisation

Le brin MgB; et le brin Nb3Sn-IT font I'objet d'une modélisation traitée dans le
chapitre III. Des modeles d’homogénéisation sont également développés par 'IRFU
pour les brins Nb3Sn-PIT et RRP. Des données expérimentales sont nécessaires afin de
modéliser, identifier et valider les modeles de comportement.

Nous avons vu que les sollicitations auxquelles sont soumis les brins lors de leur
utilisation peuvent étre obtenues dans une premiére approximation par des essais uni-
axiaux. L'essai le plus simple a réaliser est I'essai de traction monotone. Il permet d’ob-
tenir des propriétés mécaniques mais les informations que 'on peut mesurer sur ce
type d’essai sont insuffisantes pour réaliser un modeéle robuste. Une décharge élasto-
plastique mettant en évidence I'effet Bauschinger (ouverture de la boucle de charge/dé-
charge ou boucle d’hystérésis) permet d’accéder a des informations supplémentaires
sur le comportement.

Par ailleurs, le comportement cyclique des brins est encore peu connu. La modé-
lisation des brins MgB, et le brin Nb3Sn-IT a pour objectif de proposer une premiere
prédiction du comportement cyclique. Des essais cycliques sont donc nécessaires pour
identifier des parametres cycliques.

Les brins possedent une structure composite. Pour comprendre et modéliser le
comportement mécanique, la connaissance des propriétés de chaque matériau pré-
sent dans cette structure est indispensable. Des informations locales sont donc néces-
saires.

II.1.3 Bilan des essais mécaniques nécessaires

Les essais considérés doivent remplir plusieurs fonctions : permettre de connaitre

et étudier le comportement des brins, identifier et valider des modeles et étre exploi-
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tables et reproductibles. Plusieurs types d’essais ont donc été réalisés sur différents
types d’éprouvettes.

a Types d’essais

Essais de traction monotone Des essais de traction uniaxiale monotone avec et
sans décharge sont réalisés. La décharge nous permet de remonter a certaines proprié-

tés du matériau comme le module d’élasticité ou I'évaluation des écrouissages.

Essais de traction/traction-compression cyclique Des essais cycliques uniaxiaux
sont réalisés sur les brins. Les essais sont réalisés a faible nombre de cycles pour cor-
respondre a leur utilisation en service.

Les brins MgB, sont disponibles avec un diametre de 1,52 mm, les essais ont donc
été réalisés en traction-compression (R; < 0). Le diametre des autres brins étant trop
faibles, seuls des essais cycliques de traction ondulée ont été réalisés (0 <Ry < 1).

Essais de nano-indentation Ftant donné la taille de la microstructure, la nano-
indentation est tout a fait adaptée pour accéder aux propriétés locales. Ces essais nous
permettent de mesurer les propriétés élastiques des différents matériaux au sein de la
structure brin et ne sont pas tirés de valeurs génériques présentes dans la littérature.

b Types d’éprouvettes

Les essais de nano-indentation ne nous ont permis d’obtenir que des informations
sur le domaine élastique de chaque matériau. Afin d’accéder a des informations sur le
comportement mécanique plus global des différents brins, des essais sur des éprou-
vettes dont la couronne extérieure (cuivre ou monel) a été dissoute ont été mis en
place. Une méthode a été développée afin de préserver I'intégrité de la structure du
brin suite au retrait de la couronne et pour faciliter la manipulation des éprouvettes
fragiles. Un brin dont la couronne a été dissoute est appelé par la suite brin interfila-
mentaire.

Les essais sont donc réalisés sur des éprouvettes "brin complet" et "brin interfila-

mentaire" pour chacun des brins de I'étude.

¢ Température

Le procédé React—-and-Wind (R&W) utilisé dans la fabrication des brins MgB,, con-
siste a réaliser le composé supraconducteur avant cablage. Cela induit donc des ma-
nipulations et une mise en forme a température ambiante avant le refroidissement a
température cryogénique. Le procédé Wind-and—React (W&R), utilisé dans la fabri-
cation des brins Nb3Sn, présente quant a lui une étape de traitement thermique apres

manipulations et mise en forme, pour créer le composé supraconducteur avant I'étape
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de refroidissement a température cryogénique. Il y a donc un besoin de connaitre et
de comprendre le comportement mécanique a température cryogénique, la tempéra-
ture d’utilisation des brins supraconducteurs mais également a température ambiante
pour répondre aux problématiques qui peuvent se poser lors des manipulations et de
la mise en forme.

Cette étude est une premiere étape dans la démarche de caractérisation et de mo-
délisation multi-échelle des cables, nous nous limitons donc a la température am-

biante. Les essais sont donc réalisés a température ambiante.

1.2 Etudes disponibles dans la littérature

Les brins supraconducteurs sont des fils de faibles diametres composés de maté-
riaux fragiles. La manipulation ainsi que le protocole expérimental doivent étre adap-
tés a ce type d’éprouvette. Une attention particuliere est apportée aux dispositifs déve-

loppés dans la littérature et au traitement des données expérimentales.

Les travaux concernant les brins supraconducteurs sont assez inégaux. Plus de ré-
sultats sont disponibles concernant le Nb3Sn que le MgB,. Au sein méme des études
sur le NbsSn, les brins PIT et RRP sont moins représentés.

Cette partie est donc scindée entre les études portant sur le Nb3Sn et celles portant
sur le MgB,, en présentant les dispositifs expérimentaux utilisés associés aux résultats
de chaque étude. Une discussion finale est réalisée sur les points primordiaux retenus
dans la littérature. Les résultats extraits ne sont pas analysés en détails mais simple-
ment exposés pour permettre d’avoir une premiere idée du comportement mécanique
des brins ainsi que des données disponibles. Les résultats de la littérature sur des brins
se rapprochant le plus de ceux de notre étude seront comparés a ceux obtenus lors de
nos essais dans la présentation des résultats (I1.3.3).

Cette section a pour objectif de dresser un bilan des études expérimentales dis-
ponibles afin de caractériser le comportement mécanique des brins et de développer
un protocole expérimental. Il n’est donc question ici que des travaux présents dans la
littérature concernant les essais expérimentaux décrivant a la fois le protocole et les
résultats. Il ne sera donc pas reporté ici les études regroupant des données matériaux
([Mitchell, 2005a] par exemple). Ces travaux seront utilisés lors de I’exploitation des

résultats obtenus (I1.5.4 et chapitre III).

I1.2.1 Brins Nb3Sn
a TARSIS

Un des acteurs majeurs dans la caractérisation mécanique des brins pour ITER est

I'Université de Twente aux Pays-Bas. L'équipe autour de A. Nijhuis a développé plu-

52



I1.2. ETUDES DISPONIBLES DANS LA LITTERATURE

sieurs dispositifs permettant de solliciter et mesurer le courant critique et la défor-
mation du brin au cours de différents essais mécaniques (flexion et traction) [Godeke
etal., 2004], [Nijhuis et al., 2005], [van den Eijnden et al., 2005].

La figure II.2 montre le dispositif de traction mis en place dans la plate-forme d’es-
sais TARSIS (" Test ARrangement for Strain Influence on Strands"). Ce dispositif permet
de réaliser des essais de traction a tres basse température.

(a) (b)

F1GURE I1.2 - Dispositif de traction TARSIS : (a) un brin soudé avec les tubes et (b) I’échan-
tillon avec|’extensomeétre monté dans la machine d’essais [van den Eijnden et al.,
2005].

Un double extensometre développé par A. Nyilas est employé [Nyilas, 2005] pour
éviter d’ajouter un effort de flexion au niveau des lames de I'’extensometre. Pour mon-
ter I’échantillon sur la machine, deux tubes de laiton avec un diametre intérieur de
0,90 mm sont soudés aux extrémités du brin et servent a transmettre I'effort. Une at-
tention particuliere lors de la préparation des échantillons est prise, selon van den Ei-
jnden et al. [2005], pour que le brin soit aligné avec la force appliquée. D’apres van den
Eijnden et al. [2005], cette méthode assure I'alignement de I’éprouvette, un minimum
de manipulation du brin et un effort de traction uniaxial. Cependant, les tubes sont
soudés au brin, le moindre désalignement entraine donc non plus un effort de traction
uniaxial mais également de la flexion au niveau de la soudure. De plus, souder les ex-
trémités des brins directement sur des tubes engendre des manipulations qui auraient
pu étre évitées. Toute sollicitation appliquée aux tubes sera transmise au brin du fait
de cette liaison encastrement. Finalement, le dispositif a de grande chance d’entrainer
un endommagement précoce des brins lors de la manipulation ou de l'installation sur
la machine d’essais.

Un point important a retenir est qu'une étude sur I'impact de la soudure a été me-
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née sur plusieurs types d’échantillons. Aucune différence de comportement n’a été re-
marquée entre les échantillons soudés et les non soudés.

Plusieurs types de brins ont été testés dans [van den Eijnden ef al., 2005]. Nous
ne citerons que les résultats concernant le brin IT fabriqué par Europa Metalli-LMI
(appelé IT-LMI) et le PIT fabriqué par ShapeMetal Innovation (SMI). Ces deux brins ne
sont pas produits par les mémes fabricants que ceux de notre étude mais la structure et
le processus de fabrication sont similaires. Les courbes contrainte-déformation suite
aux essais de traction sur les brins sont présentés figure 11.3. Les essais ont été réalisés
a une vitesse de déformation de 4 x 10~4s™! et a différentes températures (ambiante,
77K et 4,2 K). Il est précisé que les ruptures surviennent pres des tubes de laiton ou au
niveau des lames des extensometres.

——SMI, T=4K
---=SM|, T=77K
------- SMI, T=293 K O

n
8
stress [MPa]

stress [MPa]

1001 & —— M|, T=4K
# ———=LM|, T=77K

o e
50 - PIT, SMI
2 (reacted)

SO 7 LMI, T=293 K
0
° 0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01 0.012 0 0.002 0.004 0.006 0.008
strain [-] strain [-]
(a) Brin IT-LMI. (b) Brin PIT-SML

F1GURE I1.3 - Courbes contrainte-déformation mesurées a différentes températures réalisées
avec TARSIS [van den Eijnden et al., 2005].

Ces données ont été et sont encore utilisées dans de nombreuses études pour vali-
der des modeles de comportement ou des résultats de simulations numériques que ce
soit au niveau du brin ([Boso, 2013], [Wang et al., 2016]) ou au niveau du cable ([Ilyin
etal., 2006], [Nemov et al., 2010], [Bajas et al., 2012]).

b Round Robin Test et norme

Une norme ([IEC/CEI 61788-19, 2013]) existe concernant les essais de traction a
température ambiante de brins Nb3Sn. Cette norme s’appuie sur plusieurs études dans
lesquelles ont été testées plusieurs méthodes d’essais et de post-traitement différents
des propriétés mécaniques [Katagiri et al., 2001], [Nyilas, 2006] et [Osamura et al., 2008].

Osamura et al. [2008] définissent, aux travers d'un Round Robin Test (campagne
d’essais interlaboratoire internationale), des recommandations décrivant une méthode
de test appelée fest 50316 pour la définition de la norme IEC/CEI 61788-19 [2013]. Dif-

férentes méthodes d’essais ont été testées, mettant en parallele les machines d’essais
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utilisées, les méthodes de fixations de I'éprouvette dans les mors, les méthodes de me-
sures de la force et du déplacement et les vitesses de déformations appliquées. Trois

types de fixations sont testées :

— la premiere consiste a serrer le brin entre deux mors avec mordaches plats. Un
papier abrasif peut étre intercalé entre le mordache et le brin pour avoir une

bonne adhérence lors de la sollicitation sans serrer excessivement le brin,
— la seconde est de serrer le brin dans un mandrin a trois machoires,

— la derniere est de souder deux tubes de cuivre aux deux extrémités du brin, mé-
thode décrite précédemment et utilisée dans le dispositif de traction TARSIS.

Les machines d’essais utilisées vont de la machine spécialement concue [van den
Eijnden et al., 2005] aux machines commerciales (INSTRON, MTS, SHIMADZU). Les
mesures de déformation sont réalisées avec des extensometres du commerce ou un
double extensomeétre identique a celui employé dans TARSIS [Nyilas, 2005] pour une
longueur de jauge allant de 10 a 50 mm. Il est recommandé d’utiliser un extensometre
d’un poids inférieur a 30 g et si possible un double extensometre.

Des recommandations sont également décrites pour les mesures de module d’élas-
ticité et de résistances élastiques. Des différences sont fréquemment observées dans la
partie initiale de la courbe contrainte-déformation lors des essais de traction sur les
brins. A plus haut taux de contrainte, les courbes réalisées a partir des essais avec les
différentes méthodes deviennent quasi-identiques. La mesure d’'un module d’élasti-
cité initial est dépendant de nombreux facteurs comme la manipulation des éprou-
vettes, la méthode de fixation (pour TARSIS par exemple, la mise en contact correcte
des tubes sur la surface des mors), la reprise du désalignement entre les deux mors ou
une courbure initiale du brin. Des recommandations sont donc décrites afin que les
propriétés soient mesurées dans les mémes conditions. La mesure du module d’élas-
ticité est effectuée a plusieurs moments : sur la partie linéaire initiale ainsi que sur la
partie linéaire de plusieurs décharges effectuées lors de I'essai (figures 11.4a et 11.4b).
Concernant la résistance élastique, il est recommandé de mesurer la résistance pra-
tique a 0,2 % en utilisant la valeur du module élastique mesurée sur la pente initiale
ainsi que celles des décharges (figure II.4a). La connaissance du domaine élastique
étant importante, Osamura et al. [2008] définissent deux grandeurs utilisées pour le dé-
finir : 1a résistance maximale élastique (Rejusticmax) QUi correspond a la contrainte pour
laquelle il y a transition entre comportement élastique et plastique. Cette contrainte
est définie par : Rejasticmax = Felastiomax! So avec Feastiemay 12 force (en Newton) pour le-
quel le comportement n’est plus linéaire et Sy la section de I'éprouvette. La déforma-
tion élastique correspondant a cette transition est notée (Agjasticmayx)- On peut toutefois
constater que la définition de Rejasricmax €t Aelasticmax 1V €St pas précise. La détection de la
non-linéarité dépend de la maniere dont on la caractérise. Ces grandeurs n’'ont qu'un
role indicatif sur I'essai, il est plutdot recommandé d’utiliser la la résistance pratique a
0,2 %.
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Ces grandeurs définissent la partie linéaire initiale comme représentée sur la fi-

gure I.4c.
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(b) Zoom sur le début de la courbe pourlame- (c) Zoom surla décharge effectuée a 0,5 % avec
sure de Rujasticmax €t Aelasticmax- I’évaluation de la partie linéaire pour la me-
sure de E ¢ 5.

FIGURE I1.4 — Courbes contrainte-déformation d'un essai de traction avec décharges afin de
montrer la méthode de mesure des propriétés mécaniques [Osamura et al., 2008].

Les recommandations faites par [Osamura et al., 2008] ont servi en partie a la ré-
daction de la norme IEC/CEI 61788-19 [2013] intitulée Supraconductivité-Partie 19 :
Mesure des propriétés mécaniques—Essais de traction a température ambiante des su-
praconducteurs composites de Nb3Sn mis en réaction. Cette norme décrit succincte-
ment comment mener des essais de traction sur des brins Nb3zSn et comment mesurer
et calculer les propriétés mécaniques.

Deux systémes de serrage du brin sont recommandés dans la norme (figure I1.5)

en plus de celles présentées dans [Osamura et al., 2008]. A gauche, le brin est soudé
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dans une tige filetée et inséré dans le bloc cylindrique. Ce bloc est ensuite serré dans
les mors de la machine d’essais. A droite, le brin est directement serré dans une rai-
nure en V d'un bloc d’aluminium et introduit dans un support pour transmettre la sol-
licitation. Aucune description d'un quelconque protocole n’est spécifié pour assurer
I'alignement dans la machine ou que le serrage n'endommage pas I’échantillon.

FIGURE I1.5 - Dispositifs de fixation d’'un brin dans la machine d’essais recommandés par la
norme [IEC/CEI 61788-19, 2013].

Lutilisation de I'extensometre double développé par A. Nyilas [Nyilas, 2005] est re-
commandé. Toutefois, il est possible d'utiliser un extensometre simple si I’équilibrage
de I'extensometre autour du fil supraconducteur est réalisé. Comme pour le serrage de
I'éprouvette, aucun protocole n’est décrit pour éviter un endommagement de I'éprou-
vette lors du montage de I'extensometre. La fixation de I'extensomeétre simple avec

masses d’équilibrages est décrite comme étant réalisée par un ressort a barre.

La longueur de I'éprouvette est spécifiée au minimum de 60 mm. L'essai doit étre
controlé en déplacement par une vitesse de traverse entre 0,1 mm et 0,5 mm.min !,
Sil'on considére la longueur utile pour I'éprouvette de 60 mm, cela correspond a une

vitesse de déformation comprise entre environ 3 x 10™°s ! et 107571,

Une décharge entre 0,3 % et 0,4 % de déformation totale doit étre réalisée. La vali-
dité de l'essai est évalué par la valeur du rapport Ey/E, avec Ej le module d’élasticité
initial et E,, celui évalué sur la décharge. Ce rapport doit étre compris entre 0.7 et 1.3
pour étre valide. Ce critere est défini a partir d'une étude d’incertitude basé sur I'ob-
servation d'une plus forte dispersion sur la pente initiale que sur les décharges.

Il n'y a pas d’autres informations dans cette norme détaillant un protocole adéquat
pour réaliser un essai de traction sur les brins supraconducteurs fragiles. Finalement,
les recommandations de la norme IEC/CEI 61788-19 [2013] ne suffisent pas a garantir
gu’un essai mécanique sur brin Nb3Sn sera exploitable.
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¢ Autres études

Dans son manuscrit de these, Bajas [2011] a réalisé des essais de traction sur des
brins Nb3Sn-IT et Bronze Route en utilisant une machine électro-mécanique commer-
ciale. Plusieurs méthodes d’essais ont été testées.

La premiere méthode testée consistait a serrer directement le brin dans des mors
standards équipés de mordaches plats (figure I1.6a). Cependant, il est reporté que ce
type de fixation présente un endommagement et une concentration de contrainte im-
portante au niveau des mors, entrainant une rupture des éprouvettes dans les mors
a chaque essai. Un essai a également été réalisé en insérant des tubes de cuivre aux
extrémités d'un brin pour protéger de la pression des mors, sans succes.

Des mandrins a quatre machoires ont également été testés (figure I11.6b). Pour amé-
liorer la tenue du serrage, un dépot d’argent d’1 cm a été réalisé aux extrémités. Ce type
de serrage a été écarté du fait du glissement des brins dans le mandrin, méme avec le
dépot d’argent.

Une solution a été développée en utilisant deux cabestans (figure I1.6¢). Les brins
NbsSn ont été réagis sur des structures en titane de la forme adéquate pour pouvoir
étre positionnés sur les cabestans apres réaction. Il est toutefois apparu un glissement
se produisant entre le brin et les cabestans lorsque le chargement était relaché, entrai-
nant des résultats singuliers lors d’essais cycliques.

Lutilisation de mors auto-serrants concus pour des échantillons de petite taille (fi-
gure I1.6d) a montré une reproductibilité correcte avec une rupture au milieu des brins
testés. C’est cette solution qui a été retenue par H. Bajas.

Le brin IT testé par Bajas [2011] est un brin fabriqué par ALSTOM et d’une struc-
ture et composition tres proche de I'IT de notre étude. Les résultats sont présentés
figure I1.7a et I1.7b avec une courbe de traction monotone avec décharge et un essai de

traction cyclique (15 cycles).
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(a) Mors 100kN avec mordache plat. Deux (b) Mandrins a quatre machoires avec dépot
tubes de cuivre sont insérés aux extrémi- d’argent sur le brin.
tés du brin.

(c) Jeu de cabestans développés par [Bajas, (d) Mors auto-serrant 2 kN.
2011]. L'éprouvette est symbolisée par le
fil rouge

FIGURE I1.6 — Méthodes de serrage des brins sur une machine de traction testées par Bajas
[2011].
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(a) Traction monotone avec décharge d'un brin Nb3Sn-IT et évaluation des modules
d’élasticité sur la partie linéaire.
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(b) Traction cyclique sur Bronze Route et IT.

FIGURE I1.7 - Courbes contrainte-déformation suite aux essais de traction monotone et cy-
clique de Bajas [2011].
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Sheth et al. [2012b] ont utilisé un jeu de mandrins a trois machoires pour réaliser
des essais de traction (figure I1.8a) ainsi que des essais de fatigue (figure 11.8b) sur des

brins fabriqué par la méthode Bronze Route et Internal Tina 77 K.

Extensometer

(a) Dispositif de traction avec extensomeétre.  (b) Dispositif de fatigue avec trois extenso-
metres fixés sur la traverse.

F1GURE I1.8 — Dispositifs de traction et de fatigue utilisés par Sheth et al. [2012D].

Les essais de traction ont été réalisés jusqu’a rupture avec un extensometre afin
d’évaluer les niveaux de chargement utilisés pour le pilotage des essais de fatigue. Les
essais de fatigue ont été pilotés en force et la mesure de déformation a été réalisée par
des extensometres fixés sur la traverse afin de ne pas endommager le brin. Les essais
ont pour but I'étude de 'endommagement sous sollicitation cyclique. Aucun glisse-
ment du brin dans les mandrins n’est reporté dans cette étude. Aucune information
n’est disponible concernant les extensometres employés. La figure 11.9 montre un ré-

sultat de traction pour le brin IT testé.
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FIGURE I1.9 — Courbe de contrainte-déformation avec mesure du module d’élasticité sur la dé-
charge pour le brin IT testé [Sheth et al., 2012b].

Dans le cadre du développement d’aimants a haut champ, le CERN s’intéresse aux
brins Nb3Sn-PIT et RRP d’'une structure identique aux brins de cette étude [Bordini
et al., 2012]. Allant de la mesure des orientations cristallines du Nb3Sn aux essais de
traction, plusieurs études ont été menées.

Parmi elles, Mallon et al. [2013] ont publié les résultats d’essais de traction réa-
lisés au Federal Laboratory for Material Research and Testing (BAM) de Berlin en sui-
vant les recommandations de la norme IEC/CEI 61788-6 de Juillet 2011 pour les "Essais
de traction a température ambiante des supraconducteurs composites Cu/Nb-Ti". Ce-
pendant, cette norme concerne des brins dont les filaments sont en Nb-Ti, qui ne sont
pas fragiles et ne présentent pas la méme dépendance a la déformation que le Nb3Sn.
Le protocole d’essais n’est donc pas transposable aux brins Nb3Sn, comme le souligne
Osamura et al. [2008], et doit étre adapté en conséquence. Il est cependant intéressant
de noter 'utilisation d'un extensometre INSTRON 2620-601, d'une longueur de 87 mm.
Cet extensometre a été testé (partie I1.3) et nous avons pu montrer qu’il impose un mo-

ment de flexion non négligeable au brin du fait de son poids et de sa longueur.

II.2.2 Brins MgB,

Les études des brins basés sur le MgB, sont encore rares et ne concernent principa-
lement que des résultats sur I’évolution du courant critique avec la déformation. Cette
partie regroupe les études de la littérature pour la caractérisation du comportement
mécanique des brins basés sur le MgB,.

Katagiri et al. [2005] ont réalisé une caractérisation de I’évolution du courant cri-
tique avec la déformation lors d'un essai de traction. Les brins étudiés sont basés sur

le MgB, mono-filamentaire fabriqué par un processus ex sifu avec une couronne de
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Nickel et par un processus in situ avec une couronne de Cuivre. Ces essais sont réalisés
en utilisant un dispositif mis en place par Katagiri et al. [1990]. L objectif est de mesurer
le courant critique. L'échantillon est soudé directement sur un bloc de cuivre qui sert
a transmettre la sollicitation. La déformation est mesurée par un extensometre fixé sur
les blocs de cuivre.

En 2007, Katagiri et al. [2007] ont testé plusieurs types de brins MgB, mono-filamen-
taire fabriqués par un processus PIT in situ. Deux types d’essais ont été réalisés :

— des caractérisations de I’évolution du courant critique avec la déformation en

utilisant le dispositif évoqué précédemment ([Katagiri et al., 1990]),

— des essais de traction a température ambiante en utilisant une machine 5kN
SHIMADZU AUTOGRAPH avec un extensometre double développé par A. Nyilas
[Nyilas, 2005]. Aucune information complémentaire sur le systéme de fixation

des brins dans la machine ne figure dans I’étude.

Finalement, les résultats montrent un comportement élasto-plastique classique
pour un matériau composite. Aucun systeme particulier n’est mentionné pour les es-

sais et une machine commerciale est utilisée.

Hanna et al. [2007] ont étudié les propriétés mécaniques de brins MgB,-PIT mono-
filamentaire avec une couronne de fer, de titane et de cuivre. Peu d'informations sont
disponibles sur la méthode d’essais, la figure 11.10 montre les mors utilisés pour les
essais de traction. On peut remarquer que le brin est directement serré dans les mors.
Comme pour I'étude précédente, les résultats des différents brins testés ne sont pas

pertinents pour notre étude car ils concernent des brins mono-filamentaire.

FIGURE I1.10 - Dispositif de traction utilisé dans [Hanna et al., 2007]. On peut voir le brin serré
directement dans les mors.

Sun et al. [2012] ont réalisé des essais sur différents brins MgB, avec un objectif

de comparaison des performances mécaniques et électriques des différents brins. Les
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brins considérés sont relativement différents de ceux de cette étude. Cependant, il est
intéressant de remarquer que la méthode d’essais décrite consiste également a serrer
I’échantillon dans les mors d’'une machine d’essais commerciale (figure I1.11).

(a) Dispositif de traction utilisé. (b) Zoom sur les mors et le serrage de I'échan-
tillon.

FIGURE II.11 - Dispositifs de traction utilisé dans [Sun et al., 2012].

Toujours avec un objectif de caractériser les performances électriques en fonction
de la déformation mécanique, Kopera et al. [2008] ont développé un dispositif de trac-
tion avec mesure de courant pour ruban et fil (figure 11.12). La méthode de fixation

demeure par serrage de I’échantillon directement dans les mors.

En utilisant ce dispositif, Kovac et al. [2013] ont caractérisé plusieurs brins basés sur
le MgB, provenant de différents fabricants. La figure I1.13a montre un des brins carac-
térisés dont la structure et la composition se rapproche le plus du brin de notre étude.
Deux nuances de ce brin ont été réalisés par IFW-Dresden par la méthode PIT. Les dif-
férences résident dans I'’emploi de deux Monel 400 différents pour les couronnes : un
appelé hard Monel contenant du manganese et I’autre soft Monel sans manganese. On
peut remarquer sur la figure I1.13b, présentant les résultats de traction, que la courbe
du brin avec le soft Monel (désignée par *Ms) se situe sous celle du brin avec le hard
Monel (désignée par *Mh), ce qui correspond bien a I'impact du manganese dans le
comportement mécanique du Monel. Les deux courbes avec une couronne de hard
Monel (*fMh et * Mh) présentent une différence de facteur de remplissage des filaments

supraconducteurs. On constate une différence de comportement pouvant étre liée a la
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FIGURE I1.12 - Dispositif de caractérisation de traction et de dégradation des performances
électriques sous champ magnétique développé par Kopera et al. [2008].

rupture de filaments ne survenant pas aux mémes instants. En effet, sur la figure I1.13c,
présentant I’évolution du courant critique I, en fonction de la déformation, on peut
constater que le brin fMh présente une perte de I, plus rapide que le brin Mh. Lhy-
pothese est que cette perte provient de rupture de filaments, qui modifient également
le comportement mécanique. Le facteur de remplissage influe donc sur le comporte-

ment mécanique et électrique des brins.

Le CERN s’intéresse également aux brins basés sur le MgB, dans le cadre du pro-
jet Superconducting Link pour 'amélioration High Luminosity-Large Hadron Collider
[Ballarino, 2014]. Récemment, des collaborations entre le CERN et différents instituts
ont permis de réaliser plusieurs études sur le comportement mécanique des brins
MgB, ([Sugano et al., 2015], [Alknes et al., 2016], [Konstantopoulou et al., 2016], [Su-
gano et al., 2016]) mais également sur les brins Nb3Sn-PIT et RRP comme nous avons
pu le voir précédemment ([Mallon et al., 2013], [Scheuerlein et al., 2015]). Les essais de
traction ont été réalisés en utilisant une machine INSPEKT TABLE BLUE 05 fabriquée
par HEGWALD & PESCHKE avec une cellule de force de 1 kN. La déformation est mesu-
rée en utilisant un extensometre 632.27F-21 d’'une longueur de 44,1 mm. Le dispositif
utilisé dans ces différentes études est visible figure I1.14. On peut noter que la liaison
entre les lames et le brin est réalisée par des ressorts. Les brins faisant 0,8 a 1 mm de

diametre, la mise en place des ressorts peut entrainer un endommagement du brin.

Les brins caractérisés dans [Sugano et al., 2015], [Alknes et al., 2016], [Konstanto-
poulou et al., 2016], [Sugano et al., 2016] sont présentés figure I1.15. Leur structure est
tres proche du brin étudié ici avec quelques différences comme du cuivre ou un fila-
ment au ceeur du brin, une barriere de niobium autour de chaque filament ou bien
une matrice de niobium. Les brins ont également un diametre plus petit que le MgB,

de notre étude avec des diametres de 0,83 mm et 0,99 mm.
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(a) Brin caractérisé par Kovac et al. [2013] se rapprochant le plus
de la structure et de la composition du brin de notre étude.

500 T T T TS L e

42K e

400 -

o
@

normalized critical current
o
@

5 ]
s -
" ‘/'/ - IFw21Mh 04 —o— IFW21Ms .
¥ —o— IFW21Mh —0—IFW21Mh
wl —— IFW21Ms | | 02l | —=—IFW21fMh

0.0

L L L L L
0 L L L I
00 02 04 06 08 10 0.0 0.1 0.2 03 04 05 06 0.7 08
¢ [%]

¢ [%]

(b) Courbes de contrainte-déformation.  (c) Courbes de courant critique-
déformation.

FIGURE I1.13 — Brins avec couronne de Monel et résultats d’essais de traction avec mesure du
courant critique dans un champ magnétique [Kovac et al., 2013].

MTS extensometer

MgB, wire

Sample holder

F1GURE I1.14 - Dispositif utilisé pour fixer les brins sur la machine de traction INSPEKT TABLE
BLUE 05 fabriqué par HEGWALD & PESCHKE [Konstantopoulou et al., 2016].

Dans un objectif d’évaluer le module d’élasticité des filaments MgB,, Sugano et al.
[2015] et Sugano et al. [2016] présentent différents essais de traction sur les brins de
la figure II.15a. La courbe de contrainte-déformation pour le brin M est visible fi-
gure I1.16a. Des essais sur le brin désigné par la lettre H aprés dissolution chimique
du monel ont été réalisé (figure I1.16b). Des essais de traction sur des filaments extraits
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a) Wire H (b) Wire M (c) Wire V

in-situ) (ex-situ)

(b) [Konstantopoulou et al., 2016].

FIGURE II.15 — Brins MgB, étudiés par le CERN dans plusieurs études.

des brins sont également présentés. Les essais de traction ont été réalisés a tempéra-
ture ambiante en suivant un protocole d’essais pour fibre. La déformation a été mesu-
rée par le déplacement de la traverse et une cellule de force spécifique de 2,5N a été
utilisée. Ces essais ont permis de calculer le module d’élasticité des filaments MgB,
en utilisant une loi des mélanges. Les données utilisées et les résultats concernant les
modules d’élasticité sont trés intéressants pour comparer nos résultats et sont utilisés
dans la section I1.3.3.

Konstantopoulou et al. [2016] présentent plusieurs résultats (figure I1.16¢) suite a
des essais de traction réalisés sur le brin figure I1.15b. Le module d’élasticité a été me-

suré sur les décharges a 0,1 % et la limite d’élasticité a 0,2 % a été mesurée.
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(c) Brin figure I1.15b [Konstantopoulou et al., 2016].

FIGURE I1.16 - Résultats des essais de traction réalisés au CERN avec le dispositif décrit fi-
gure I1.14.

Enfin, Xin ef al. [2016] ont étudié le comportement en traction a différentes tem-
pérature d’'un brin MgB, avec matrice de cuivre dans une couronne de Monel d'un
diametre de 0,83 mm fabriqué par Hyper Tech (figure 11.17a). Le dispositif utilisé pour
les essais est présenté figure 11.17b. La fixation du brin sur la machine n’est pas décrite
clairement dans le papier et n’est pas nettement identifiable sur la photo. Le brin ne
semble pas serré dans des mors mais il est mentionné un glissement dans les mors
a basse température causé par de la vapeur entre les faces et les tétes des mors. On
peut également voir I'extensometre utilisé pour mesurer la déformation. Il est précisé
que c’est un Epsilon 3542. Il n’a pas été possible de récupérer des informations sur le
poids et la longueur de cet extensometre. Cependant, on peut remarquer figure I1.17b
que les bras de cet extensometre sont de grande longueur et engendrent donc un mo-
ment élevé sur I’échantillon, ce qui peut générer des endommagements supplémen-
taires pendant I’essai. De plus, il n’y a pas d’information sur la fixation des lames sur le
brin. Les résultats relatifs a ces essais sont disponibles figure I1.17c.

68



I1.2. ETUDES DISPONIBLES DANS LA LITTERATURE

(a) Brin étudié. (b) Dispositif pour les essais de tractions a différentes tempéra-
tures.
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(c) Courbes de traction suite aux essais.

FIGURE I1.17 — Caractérisation de traction d'un brin MgB, avec matrice de cuivre et couronne
de monel [Xin et al., 2016].

I1.2.3 Discussion

Les principaux travaux de la littérature relatifs a la caractérisation du comporte-
ment mécanique des brins se rapprochant de ceux de notre étude ont été présentés.
Ce bilan bibliographique sert principalement a balayer I’état actuel des études dis-
ponibles mais également a appréhender la structure a caractériser. Comme précisé
précédemment, certains papiers n'ont pas été cités mais contiennent de nombreuses
données matériaux utiles. Ces données étant relatives aux différents brins, elles seront

traitées et comparés a nos résultats dans les sections dédiées a chaque brin.

a Réponse mécanique

Méme si les échantillons de notre étude ne sont pas exactement ceux caractéri-
sés dans la littérature, cela nous permet d’avoir une idée de la réponse du brin sous
une sollicitation uni-axiale. On peut déja observer un comportement élasto-plastique
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standard pour une structure composite. Les différents changements de pentes peuvent
correspondre aux passages en plasticité des différents matériaux.

La déformation atteinte pour les essais a rupture est faible pour la plupart des brins.
Il est également reconnu que la gamme d’utilisation en déformation des brins supra-
conducteurs est inférieure a 0,5 %. Il est donc question d’étudier principalement ce

domaine de déformation.

b Matériel et protocole expérimental

Pour tous les brins, les essais présentés montrent la gamme de déformation et de
contrainte atteinte lors des essais. Cela permet d’orienter le choix pour la cellule de

force et I'extensometre a utiliser pour avoir une précision satisfaisante.

Bien qu'une norme a été développée au travers d'une campagne d’essais interla-
boratoire internationale, elle reste encore peu utilisée. De fait, cette norme ne décrit
aucun protocole expérimental précis et ne renseigne pas les utilisateurs sur les risques
que représente la manipulation et I'installation de brins fragiles de faible diametre sur
une machine d’essais.

Concernant la mesure de déformation, '’emploi d'un double extensometre [Nyi-
las, 2005] est trés intéressant car assure un moment minimal sur le brin lors de I’essai.
Ce systeme de mesure reste assez rare et n’est pas reproductible simplement. On peut
remarquer sur la figure I1.2 (page 53) et sur la figure I1.18 que les lames du double ex-
tensometre sont maintenues sur le brin par des ressorts. Pour éviter le glissement des
lames lors de 'essai, ces ressorts doivent avoir une raideur suffisante. L'installation de
ce type d’extensometre doit donc suivre un certain protocole pour éviter de solliciter
le brin lors du montage. Malgré cela, aucun protocole d’installation n’est décrit dans
les articles présentant ou utilisant ce type d’extensometre.

Néanmoins, avec un protocole d’installation méticuleux et une fixation adapté, un
extensometre simple de petite dimension et de faible poids convient tout a fait a des
brins de faible diametre sans les endommager ou influencer leur comportement.

Finalement, deux points importants sont a considérer pour orienter le choix du
montage a utiliser.

Le premier est qu’il s’agit ici de réaliser des essais sur des fils de faible diametre
composés de matériaux fragiles. Dés lors, la manipulation et le montage dans la ma-
chine d’essais par des moyens traditionnels ou non adaptés menent a une sollicitation
de la structure. Méme si cette sollicitation est minime, elle peut amener a un chan-
gement dans le comportement mécanique observé durant I’essai. Dans la littérature,
aucune description des précautions prises dans la manipulation et dans le montage
n'est donnée. Par exemple, une simple installation d’'un extensomeétre avec des élas-

tiques ou des ressorts peut solliciter le brin. Pour éviter que les lames glissent lors de
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(a) Extensometre jumelé de 12 mm de lon- (b) Deux modeles de double extenso-
gueur de jauge. metres montés sur un brin.

FIGURE I1.18 — Double extensomeétre décrit par Nyilas [2005].

I'essai, on choisit des élastiques assez courts avec une forte raideur. Au moment de
I'installation, il faut mettre en contact les lames sur le brin et tirer sur les élastiques
pour faire le tour de I'’échantillon. Cette étape dépend grandement des précautions et

de la méticulosité de 'opérateur.

Le second point concerne I’objectif de la caractérisation : les contraintes de mise en
ceuvre seront différentes sil’on souhaite analyser le comportement cyclique des brins
ou bien le comportement a forte déformation ou a rupture. Il est clair qu'une faible
sollicitation lors de I'installation n’a pas un grand impact sur 1'observation du com-
portement a forte déformation. Une courbure initiale ou un endommagement léger
du brin peuvent étre négligés. Cependant si I’on souhaite caractériser précisément le
comportement du brin dans les premiers 0,5 % de déformation, assurer que le brin n’a
subi que le minimum de sollicitation avant le début de I’essai est primordial.

Enfin, un de nos objectifs est de tester des échantillons sans couronne : les brins
interfilamentaires. Il y a donc une nécessité supplémentaire de préserver la structure
lors de I’essai mais également lors de la préparation.

Il a donc été décidé de mettre en place un protocole d’essais de traction sur fils de
faibles diametres associé a un matériel adapté. Ce matériel comprend la méthode de
mesure (déformation et contrainte) mais également la maniere de lier I'’échantillon a

la machine d’essais. Un dispositif a donc été concu en s’inspirant des différentes mé-
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thodes et limites de ceux déja en usage. Bajas [2011] a testé plusieurs dispositifs em-
ployés dans la littérature, démontrant leur incapacité a fournir des résultats corrects
dans le cadre d’essais uni-axiaux. Ses travaux seront repris et la méthode qu'’il a sélec-
tionnée sera testée pour fournir des premiers résultats sur les brins de notre étude et

développer le dispositif spécifique.

¢ Propriétés et post-traitement

Le calcul du module d’élasticité est réalisé par régression linéaire sur les décharges.
Le choix de la partie linéaire releve de 'opérateur, la pertinence de la régression est
évaluée par le coefficient de détermination R? sans valeur particuliere a respecter dans
la littérature.

Le module d’élasticité peut étre mesuré sur la pente initiale ainsi que sur la par-
tie linéaire des décharges. Les brins peuvent toutefois présenter une courbure initiale.
Les Wind-and-React (les trois brins Nb3Sn de I’étude) ont été réagis pour les essais
dans des tubes de quartz, limitant la déformation lors du traitement thermique. Le
brin MgB, en React-and-Wind est placé apres réaction sur des bobines a grand rayon
de courbure, les brins présentent donc une faible courbure initiale, mais tout de méme
présente. Le procédé de fabrication (poudre, diffusion) a un niveau industriel peut éga-
lement influencer le comportement mécanique et augmenter la dispersion dans les
résultats. Comme nous avons pu le voir avec I'influence du facteur de remplissage des
filaments dans les résultats de Kovac et al. [2013]. La pente initiale sur les essais peut
donc présenter une variation. Nous choisissons donc de mesurer le module d’élasticité
sur les décharges plutot que sur la pente initiale.

Il est également important de garder a l'esprit que le brin possede une structure
composite et que les filaments sont fragiles. Le module d’élasticité varie donc avec
I’endommagement du brin. Des fissures dans les filaments peuvent faire évoluer le
module d’élasticité mesuré sur les décharges. Konstantopoulou et al. [2016] précise
par exemple que lors des essais de traction réalisé au CERN sur des brins MgB,, des
décharges ont été effectuées a 0,1 %, 0,2 % et 0,3 % de déformation. Le module d’élas-

ticité n’a toutefois été mesuré que sur les décharges effectuées a 0,1 %.

II.3 Essais de traction monotone avec décharges

II.3.1 Protocole expérimental et outils
a Matériels

Les essais sont réalisés sur une machine électro-mécanique INSTRON 4482 d'une
capacité de 100 kN.
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La mesure de la force est réalisée par une cellule de force INSTRON de 1 kN montée

sur la traverse mobile.

La mesure du déplacement est réalisée en utilisant un extensometre axial. Diffé-
rents extensometres ont été examinés, trois ont été testés (deux INSTRON et un EP-
SILON) avec des lames plates ou en V (figure I11.19). Plusieurs méthodes de fixation
de I'extensometre sur I’échantillon ont également été expérimentées, comme le fixer
avec des élastiques (ou des ressorts) (figure 11.19a), le coller directement sur le brin
(figure 11.19b, I1.19c, 11.19d) et également par serrage de 1’échantillon entre des tiges
meétalliques et les lames de I'extensometre (systeme d’attache rapide présent chez dif-
férents fabricants). La fixation de ’extensometre par collage a été de loin la meilleure
solution pour ne pas solliciter le brin. En effet, les autres types de mise en place en-
trainent invariablement une sollicitation du brin et un serrage excessif pour éviter un
glissement des lames sur la surface du brin lors de I'essai.

Afin de coller correctement I'extensometre, certains criteres doivent étre respec-
tés comme une force de rappel des lames minimale (pour ne pas solliciter la colle en
cisaillement en plus de la sollicitation de traction) et pouvoir maintenir la distance
entre les lames pendant la durée du collage. Lextensomeétre retenu est un INSTRON
2620-603 équipé de lames plates (figure 11.19d). Il a un poids de moins de 20 g pour
une longueur de 40 mm. La longueur entre les deux lames de I'’extensometre (appe-
lée longueur de jauge) est de 10 mm et peut étre maintenue en position zéro pour le
collage par une goupille. Le faible poids et la taille réduite de I'extensometre limitent
I'effort de flexion appliqué au brin. La figure I1.19d montre I'extensometre retenu collé

sur I’échantillon.

b Dispositif SCUTT

Avant de développer un dispositif spécifique, différents systemes de serrage ont été

testés et analysés.

— Les mors auto-serrant 2kN (figure 11.19b) testés par Bajas [2011] entrainent un
effort de torsion sur le brin a cause d'un jeu axial dans les mors. Le brin peut étre

aligné a peu pres a la main.

— Le systeme de fixation par mandrin que I’on a pu voir dans [Bajas, 2011] et [Sheth
et al., 2012b] entraine une concentration de contrainte trop importante au ni-
veau du serrage pour éviter le glissement dans les machoires. L'alignement n’est
ici pas possible et si la coaxialité des axes des deux mandrins n’est pas assurée, le

brin subit un effort de flexion.

— Le systéme de traction TARSIS entraine un effort de flexion sur le brin induit par
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la méthode de fixation sur la machine. En effet, comme déja discuté, le brin est
soudé directement sur des tubes. Si les axes des deux tubes ne sont pas coaxiaux,
le brin est en flexion. Cependant le fait de réaliser le serrage sur une autre piece
est intéressant.

— Des mors pneumatiques avec mordaches en V ou mordaches plats avec regles
d’alignements (figure II.19a) posent plusieurs problemes. Un glissement a lieu
dans les mors si la pression de serrage n’est pas assez importante. Cependant,
une rupture se produit au niveau des mordaches avec des marques profondes
sur I’échantillon si ’'on augmente la pression de serrage. L'étape de serrage n’est
également pas maitrisée dans la mesure ol la fermeture des mors est automa-
tique. La coaxialité entre les mors, méme avec les mordaches en V ou avec des

regles d’alignements, est également insuffisante.

Dans les différentes méthodes testées, les mors auto-serrants 2 kN et les mors pneu-
matiques ont montrés des résultats convenables pour des valeurs de déformations su-
périeures a 0,5%. Les ruptures surviennent au milieu de 1'éprouvette pour les mors
2 kN et dans les mors pour les pneumatiques. Les mors auto-serrants présentent tou-
tefois un jeu trés important lors du serrage et on ne peut pas assurer qu’il n'y ai pas de
couple imposé au brin. Pour les deux types de mors, les résultats a faible déformation
(€ < 0,5%) présentent une grande dispersion dans les pentes initiales mais également
dans les allures générales des courbes. Les brins supraconducteurs étant utilisés pour
des faibles déformations, il est nécessaire de développer une solution assurant des es-
sais satisfaisants dans cette gamme.

Pour répondre a la problématique de 'endommagement des brins lors de la mani-
pulation ou de I'installation sur la machine d’essais, la solution proposée est de séparer
le serrage des mors et la transmission de la sollicitation en intercalant un systéme entre
le brin et les mors. La manipulation des brins peut donc étre réalisée grace a ce systeme
sans solliciter le brin en autorisant des degrés de liberté entre le systéme et le brin.

Le dispositif SCUTT, pour Strand Configuration for Uniaxial Tensile Test, consiste a
insérer un tube chanfreiné en acier a chaque extrémité du brin. Une bille en laiton est
ensuite soudée aux extrémités. La figure 11.20 décrit le dispositif SCUTT monté sur un
brin avec a gauche une photo et a droite, une vue en coupe.

Le contact entre la bille et le tube est un contact sphere—cone. Il permet a la fois
de transmettre I'effort de traction lors de I'essai mais est également lubrifié pour per-
mettre la rotation du brin autour de son axe et autour du centre de la bille. Les tubes
ont un diametre extérieur de 5 mm, une longueur de 10 mm, un diametre intérieur de
2,5mm et les brins ont un diametre allant de 0,8 a 1,33 mm. Ces rotations et le jeu
entre 'intérieur des tubes et le brin permettent de récupérer un désalignement entre
les deux mors mais éviter également un effort de torsion pouvant étre transmis au brin

lors du serrage des mors.
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(a) Mors pneumatiques 3 kN, EPSILON lames (b) Mors auto-serrant 2kN INSTRON 2620-
plates avec élastiques. 602 lames plates collé.

(c) Mors mécaniques mordaches V, EPSILON (d) Mors mécaniques mordaches V, INSTRON
lames V collé. 2620-603 collé sur le brin avec approche
par crémaillere millimétrée.

FIGURE I1.19 — Essais de différents mors, différents extensometres avec différentes méthodes
de fixations.
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FIGURE I1.20 - Dispositif d’essais SCUTT pour essais de traction sur fil fragile de faible dia-
metre.

L'assemblage du dispositif est réalisé en plusieurs étapes. Il faut tout d’abord éta-
mer les extrémités du brin pour que le métal adhere au moment de la soudure. Cepen-
dant, un étamage traditionnel ne fonctionne pas a cause des matériaux de la couronne
des différents brins. La surface nécessite préalablement une préparation par abrasion
douce au papier abrasif et une attaque a I’acide orthophosphorique. L'étamage est en-
suite réalisé en trempant les extrémités dans un bain d’étain liquide. Une bille est sou-
dée a une extrémité en veillant a ne pas chauffer excessivement le brin. Les soudures
sont réalisées a 300 °C. Les tubes sont ensuite insérés et la seconde bille est soudée a
l'autre extrémité. La soudure est réalisée a une distance suffisante de la zone utile et a
une température suffisamment basse pour ne pas impacter le comportement du brin.
van den Eijnden et al. [2005] ont étudié I'impact de la soudure sur les brins dans le
cadre de TARSIS et n'ont observé aucune influence sur les propriétés mécaniques.

A ce stade, le dispositif est assemblé avec le brin et la manipulation peut étre effec-
tuée exclusivement en tenant les tubes, n’entrainant aucune sollicitation sur le brin.
De plus, un échantillon de ce type peut étre utilisé avec la plupart des mors de ma-
chines d’essais. Nous utilisons donc des mors mécaniques avec des mordaches en V
pour serrer I’échantillon sur la machine (figure I1.24a).

¢ Echantillons brins interfilamentaires

Nous avons abordé des essais sur des brins interfilamentaires. Ces échantillons
sont des brins dont la couronne extérieure a été dissoute. Cela correspond pour chaque
brin a la zone a l'intérieur des cercles rouges représentés sur des observations trans-
verses des quatre brins de I'étude figure 11.21.
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FIGURE I1.21 - Représentation de la zone interfilamentaire sur des observations transverses
des brins complets. De gauche a droite : Nb3Sn-PIT, RRP, IT et MgB..

L'état mécanique des brins apres réaction n’étant pas nul, des contraintes internes
peuvent étre relachées suite au retrait de la couronne. De plus, les filaments sont fra-
giles et twistés dans la matrice. Il faut donc assurer 'intégrité de la structure suite a la
préparation et pendant I’essai. Le dispositif SCUTT ainsi qu'une dissolution controlée
permettent de réduire I'impact de la dissolution de la couronne.

Le brin est tout d’abord assemblé avec le dispositif. Les extrémités sont ensuite

protégées par un enrobage de silicone (figure 11.22).

FIGURE I1.22 - Protection des extrémités d'un échantillon afin de dissoudre la couronne.

Les échantillons sont placés dans un bain d’acide (nitrique pour dissoudre le cuivre
et une solution d’acides nitrique et acétique pour dissoudre le monel) pendant un
temps défini pour dissoudre la bonne quantité de couronne sans dissoudre la matrice.
La principale difficulté réside dans les brins PIT et RRP qui n'ont pas de différence de
matériau entre la couronne et la matrice. Il faut donc stopper la dissolution lorsque les
premiers filaments sont visibles et en respectant un diametre minimum pour le brin.

La figure I1.23 montre des observations des brins dont la couronne a été dissoute.

d Protocole d’essais

Le matériel utilisé n’est pas suffisant pour assurer une sollicitation minimale des
échantillons lors de I'installation sur la machine d’essais. Un protocole a donc été dé-
fini en sus du matériel utilisé.

Les essais sont pilotés par le déplacement de la traverse de la machine. La vitesse de
la traverse est définie en fonction de la longueur initiale de la zone utile de I'éprouvette

Ly et de la vitesse de déformation & que I’on souhaite imposer :

Viraverse = € * Lo (IL.1)
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(a) Brin MgB, avec nickel apparent et monel (b) Brin RRP avec filaments et du cuivre de la
résiduel qui été protégé par le silicone. matrice.

(c) Brin IT avec cuivre protégé sous le silicone
et barriere de tantale aprés dissolution du
cuivre.

FIGURE I1.23 - Observations de brins interfilamentaire apres dissolution de la couronne et re-
trait du silicone.

Les vitesses des différents essais ont toutes été calculées afin d'imposer une vitesse
de déformation de £ =~ 10~* s™!. La zone utile d'un brin complet est celle mesurée entre
les billes du dispositif et celle d'un brin interfilamentaire correspond a la zone ou la

couronne a été dissoute.

L'échantillon est installé dans le mors supérieur de la machine d’essai. Le serrage
est effectué sur le tube et non sur le brin. La traverse est ensuite descendue afin de
serrer le mors inférieur sur le second tube de I’échantillon avec un jeu entre le tube et
la bille pour que le brin soit libre (figure I1.24a).

L'extensometre est ensuite collé sur le brin avec de la colle a jauge. Pour ce faire,
il est tenu dans une pince montée sur une crémaillere millimétrique (figure 11.24b). La
crémaillere sert a approcher les lames de I’extenso du brin. Le jeu dans le dispositif per-
met le mouvement du brin, on peut donc venir mettre le brin en contact sans solliciter
le brin. De la colle est appliquée sur les lames et le contact est réalisé.

Une fois collé, 'extensometre doit étre relachée par la pince. Pendant la phase de
desserrage de la pince maintenant I'extensometre, la force et la mesure du déplace-
ment par I'extensometre sont mesurées afin d’évaluer si le collage a réussi et si le brin

ne subit pas un effort. La mise en contact des billes avec les tubes est ensuite réalisée

78



I1.3. ESSAIS DE TRACTION MONOTONE AVEC DECHARGES

en déplacant la traverse a une vitesse tres faible jusqu’a une valeur de force de 2 N.

(a) Serrage des mors avec mordaches en Vsur (b) Approche de l'extensomeétre par une
les tubes du dispositif. pince montée sur une crémaillére milli-
métrique.

FIGURE I1.24 —- Montage de I’échantillon sur la machine d’essais et collage de |'extensométre.

Une fois que 'on s’est assuré que la mise en place de 'essai n’a pas endommagé le
brin et que I’extensometre est bien collé, I'essai peut commencer.

I1.3.2 Post-traitement des données
a Données mesurées et calculées

Lors d’un essai, les données mesurées et enregistrées sont le temps en seconde, la
force en Newton, le déplacement de la traverse et le déplacement mesuré par I'exten-
sometre en mm. Elles sont enregistrées toutes les 100 ms pour avoir un bon échan-
tillonnage de I'essai.

A partir de ces mesures, la déformation est calculée par :

l
e=In(1+-—) (I1.2)
lo

avec ¢ la déformation, / le déplacement mesuré et [y la longueur de mesure initiale. La
déformation est calculée par les mesures effectuées par I'extensometre. [y correspond
alors a la longueur de jauge, dans notre cas, /o = 10 mm. La contrainte est calculée par :

og=— (IL.3)

avec o la contrainte, F la force mesurée par la cellule de force et S la section instanta-

née, calculée a partir de la section initiale et en supposant la conservation du volume
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par:
lo
La section initiale Sy est calculée a partir du diametre moyen du brin d mesurée sur

2
plusieurs endroits de la zone utile de I'’échantillon avant I'essai par Sy = ﬂ%.

b Evaluation du module d’élasticité

Certains essais sont réalisés avec des décharges élastiques. Comme discuté dans
la section I1.2.3, le module d’élasticité est évalué sur la partie linéaire des décharges
effectuées a différents instants.

La partie linéaire est sélectionnée sur des portions de courbes définies préalable-
ment (initiale et sur chaque décharge) en évaluant la meilleure régression linéaire par
un polyndéme de 1¢" ordre. Le polyndme est considéré satisfaisant lorsque son coeffi-
cient de détermination R? est supérieur a 0,99. Les points définitifs servant a la régres-
sion sont sélectionnés a la main afin d’obtenir le meilleur rapport régression/nombre
de points possible mais également afin d’éviter une potentielle premiere partie de dé-
charge visqueuse. Afin de s’assurer que I'ensemble de points considéré pour le calcul
du module soit correct, un certain nombre de points avant et apres le début et la fin de
ceux retenu sont testés pour vérifier I'impact sur la valeur du module.

La valeur finale est calculée en moyennant les valeurs mesurées sur les décharges
de plusieurs échantillons. Les décharges considérées ne sont celles que dans les pre-
miers 0,15 % de déformation. En effet, au-dela de cette valeur, une évolution du mo-
dule d’élasticité a pu étre observée, traduisant un changement mécanique dans les

brins.

¢ Courbe contrainte-déformation

Les résultats sont présentés sous forme de courbe représentant I’évolution de la
contrainte en fonction de la déformation mesurée par I'extensometre. Il est précisé
dans le protocole que la mise en contact des billes est réalisée en déplacant la traverse
jusqu’a ce que la force atteigne une valeur de 2 N. La mesure commence donc a une
valeur de contrainte non nulle. Pour la visualisation, les courbes sont toutefois déca-
lées en déformation a partir du point de mesure initial pour reconstruire une partie

linéaire jusqu’al'origine (figure I1.25).

I1.3.3 Résultats des essais
a Analyse du comportement global des différents brins

La figure I1.26a présentent les résultats de traction jusqu’a rupture des différents

brins de I’étude avec figure I1.26b un zoom sur les premiers 0,5 % de déformation.
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0} o \
l/ -»‘
»E

FIGURE I1.25 — Schématisation du décalage en déformation et de la reconstruction d'une
courbe pour visualisation.
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F1GURE I1.26 — Courbes contrainte-déformation représentatives du comportement en traction
des brins complets caractérisés.

81



CHAPITRE II. ETUDE EXPERIMENTALE DES BRINS SUPRACONDUCTEURS

On peut remarquer la présence d'un plateau sur les courbes MgB, et Nb3Sn—PIT.
Ce plateau fait I'objet d'une étude particuliere dans le chapitre IV. Il n’est pas incohé-
rent avec la littérature et a déja été remarqué pour le MgB, par Alknes et al. [2016] sur
un brin similaire étudié au CERN (brin désigné par la lettre V, figure 1I.15a, page 67).
Pour le brin Nb3Sn-PIT, on peut le remarquer sur les résultats de van den Eijnden et al.
[2005] (présentés figure 11.3, page 54) également sur des brins Nb3Sn-PIT.

Il peut étre intéressant de noter que le plateau n’apparait pas sur les brins IT et RRP
et que le brin MgB, est également un PIT. Pour rappel, nous avons décrit le processus
de fabrication du RRP comme étant similaire a celle d'un IT avec une étape en plus de
restack ou de "rempilage". Le plateau est donc présent sur les deux brins fabriqués par
la méthode des poudres, bien que d'une composition différente. Les brins PIT et MgB,
ont également un allongement a rupture beaucoup plus important.

Sil’on considere les premiers 0,5 %, on peut observer que I'allure globale des courbes
est similaire, avec un comportement quasi-identique pour le PIT et le RRP autant dans
le domaine élastique que dans le domaine élasto-plastique (avant le plateau pour le
PIT). La structure des brins PIT et RRP est similaire apres réaction. Ils ont également
de commun la dimension finale des filaments, beaucoup plus grande (=50 a 60 um)

que pour I'IT (=5 um).

Tous les brins présentent une limite d’utilisation en déformation a température

ambiante comprise entre 0,3 % et 0,5 %.

b Résultats de traction du brin MgB,

Deux courbes contrainte-déformation représentatives du comportement du brin
MgB, complet et interfilamentaire en traction avec décharges sont présentés a la fi-
gure I1.27. Les essais ont été réalisés jusqu’a rupture (figure I11.27a). Le domaine d’utili-
sation des brins MgB, recommandé par Nexans concerne les premiers 0,3 % de défor-
mation. Un zoom sur la premiere partie de la courbe est disponible figure 11.27b.

Les comportements du brin complet et interfilamentaire sont semblables. Une pre-
miere partie élasto-plastique, un plateau puis a nouveau un comportement élasto-
plastique.

Comme précisé dans la partie précédente, le plateau n’est pas incohérent avec la
littérature et est traité dans le chapitre IV sur 'endommagement.

Afin d’obtenir des résultats caractéristiques et évaluer la reproductibilité des essais
sur le brin MgB,, quinze essais ont été réalisés sur brins complets et quatre sur brin

interfilamentaire avec le dispositif SCUTT. La figure 11.28 présente des essais sur brin
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FIGURE I1.27 — Courbes contrainte-déformation représentatives du comportement en traction
du brin MgB, complet et interfilamentaire.

complet représentatifs de la dispersion observée.

Plusieurs observations peuvent étre faites sur les différents essais.

— Le module d’élasticité évalué sur les différentes décharges est constant mais dif-

férent du module de la pente initial.

— L’allure du comportement élasto-plastique (partie de la courbe entre le domaine
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FIGURE I1.28 — Courbes contrainte-déformation de traction obtenues sur plusieurs brins MgB,
complets.

élastique et le plateau) est différent suivant les essais. Il y a donc une forte dis-

persion dans les résultats.

— Le plateau est présent pour une déformation comprise entre 0,23 % et 0,4 % jus-
qu'a 1% pour le brin complet et entre 0,15 % et 0,25 % jusqu’a 2 % pour le brin
interfilamentaire. Il y a donc une forte dispersion sur la valeur de départ en dé-

formation. Le plateau survient toutefois toujours aux alentours de 200 MPa.

Ces dispersions peuvent étre expliquées par une différence de taille de grains de la
poudre MgB, et par la courbure initiale que présentent les brins, qui pour rappel sont
réagis puis bobinés. La dispersion provient donc de la fabrication du brin.

Les modules d’élasticité pour les brins MgB, complet et interfilamentaire calculés a
partir de la moyenne des pentes mesurées comme décrit section I1.3 sont donnés dans
le tableau II.1.

TABLEAU II.1 — Modules d’élasticités du brin MgB..

Brins E (GPa) Ecart-type (GPa)
Complet 176 10
Interfilamentaire 157 8

A titre de comparaison, les résultats sur les brins complets similaires a celui de
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notre étude caractérisé par le CERN (figure I1.15, page 67) sont regroupés dans le ta-
bleau I1.2.

TABLEAU II.2 — Modules d’élasticité de brins MgB, similaires.

Désignation du brin  E (GPa) Référence
Brin M 158 [Sugano et al., 2015]
. 157 [Sugano et al., 2015]
BrinV 163 [Alknes et al., 2016]

Similaire brin V

. 151 [Konstantopoulou et al., 2016]
avec couche de cuivre

Ces brins possedent tous une barriere de niobium autour des filaments pour éviter
la création d’intermétalliques "fragilisant" aux interfaces. Le brin M est composé d'un
cceur de cuivre et le brin V un filament au niveau du cceur. Avec le méme procédé
de fabrication (ex situ Powder-In-Tube) mais quelques différences dans les matériaux
et la structure, les résultats sont dans les mémes ordres de grandeur que ceux de la

littérature.

¢ Résultats de traction du brin Nb3Sn-IT

Six essais sur brin complet et huit sur brin interfilamentaire ont été réalisés avec
le dispositif SCUTT. Les essais présentent une tres bonne reproductibilité, excepté sur
la pente initiale des courbes contrainte-déformation ou une faible variation peut étre
observée due a une légere courbure initiale des brins.

Deux courbes contrainte-déformation représentatives du comportement du brin
NbsSn-Internal Tin complet et interfilamentaire en traction avec décharges sont pré-
sentés figures I1.29. Les essais ont été réalisés jusqu’a rupture. Aucun plateau n’est vi-
sible sur les brins IT.

Les allures des courbes obtenues sont similaires a celles des courbes présentes dans
la littérature et présentées dans la section I1.2.

Les modules d’élasticité pour les brins Nb3Sn—IT complet et interfilamentaires sont

présentés dans le tableau II.3.

TABLEAU I1.3 — Modules d’élasticité du brin Nb3Sn-IT.

Brins E (GPa) Ecart-type (GPa)
Complet 132 3
Interfilamentaire 123 5

Le module d’élasticité mesuré pour le brin complet est en accord avec les résultats
de la littérature. Parmi les études les plus utilisées, Mitchell [2005a] a mesuré un mo-

dule d’élasticité de 130 GPa sur un brin IT avec une barriere de niobium. Un module
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FIGURE I1.29 - Courbes contrainte-déformation représentatives du comportement en traction
arupture du brin NbsSn-IT complet et interfilamentaire.

de 130 GPa est également fourni dans [van den Eijnden et al., 2005] concernant un IT
fabriqué par LMI. Bajas [2011] quant a lui, trouve un module d’élasticité évoluant avec
la déformation entre 135 GPa et 145 GPa pour un brin IT fabriqué par ALSTOM avec
une barriere de tantale.

d Résultats de traction du brin Nb3Sn-PIT

Le brin PIT a été utilisé afin de tester les différents mors et les différentes méthodes
de mesure de la déformation. De nombreux essais sont donc disponibles avec une
reproductibilité satisfaisante a forte déformation mais présentant des différences de
pentes initiales et également sur l'allure du comportement élasto-plastique avant le
plateau. Deux essais sur brin complet et deux sur brin interfilamentaire ont donc été
réalisés avec le dispositif SCUTT. Ces essais présentent une trés bonne reproductibilité
aux faibles déformations et sur le départ du plateau.

Deux courbes contrainte-déformation représentatives du comportement du brin
NbsSn—-Powder-In-Tube complet et interfilamentaire en traction avec décharges sont
présentés figure 11.30. Les essais sont réalisés jusqu’a rupture (figure 11.30a). Un zoom

sur la premiere partie de la courbe est réalisé figure 11.30b.

Les modules d’élasticité des brins Nb3Sn—PIT complet et interfilamentaire sont pré-
sentés dans le tableau I1.4.
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FIGURE I1.30 — Courbes contrainte-déformation représentatives du comportement en traction
du brin Nb3Sn-PIT complet et interfilamentaire.

Dans la littérature, Mitchell [2005a] donne un module d’élasticité de 110 GPa pour
un brin PIT basé sur le Nb3Sn. van den Eijnden et al. [2005] caractérisent un brin PIT
fabriqué par LMI (figure I1.3, page 54) et calculent un module de 122 GPa. Plus récem-
ment, Scheuerlein et al. [2015] ont réalisé des essais de traction au CERN sur des brins

quasi-identiques a ceux de cette étude et ont reporté un module d’élasticité pour le PIT
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TABLEAU II.4 —- Modules d’élasticité du brin Nb3Sn-PIT.

Brins E (GPa) Ecart-type (GPa)
Complet 123 3
Interfilamentaire 116 1

de 116,0(23) GPa.

e Résultats de traction du brin Nb3Sn-RRP

Deux courbes contrainte-déformation représentatives du comportement du brin
NbsSn-Rod Restacked Process complet et interfilamentaire en traction avec décharges
sont présentés figures I1.31. Deux essais sur brin complet et deux essais sur brin inter-
filamentaire ont été réalisés avec le dispositif SCUTT. Les résultats obtenus présentent
une tres bonne reproductibilité.
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FIGURE I1.31 - Courbes contrainte-déformation représentatives du comportement en traction
arupture du brin Nb3Sn-RRP complet et interfilamentaire.

Les modules d’élasticité mesurés pour les brins Nb3Sn—-RRP complet et interfila-
mentaire sont présentés dans le tableau IL.5.

Peu de résultats sont disponibles dans la littérature concernant ce brin. Scheuerlein
et al. [2015] a également caractérisé le brin RRP au CERN en parallele du brin PIT. La
valeur de module d’élasticité reportée est de 124 + 1.7 GPa. Nos résultats sont donc en
accord avec ceux trouvés pour un brin quasi-identique.
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TABLEAU II.5 - Modules d’élasticité du brin Nb3Sn-RRP.

Brins E (GPa) Ecart-type (GPa)
Complet 125 1
Interfilamentaire 115 2

II.4 Essais de traction-compression

Les essais de traction-compression n’ont été réalisés que sur les brins MgB.. En ef-
fet, la mise en compression d'un fil de faible diametre nécessite des précautions pour
éviter le flambement. Avec le matériel disponible, les brins Nb3Sn-IT, RRP et PIT (d'un
diameétre de 0,8 mm et 1 mm) n’ont pu étre sollicités en traction-compression cyclique.
Le MgB,, disponible a un diametre de 1,52 mm a pu étre sollicité cycliquement en com-

pression a une faible contrainte.

II.4.1 Matériel et protocole expérimental

Les essais ont été réalisés avec une machine bi-axiale électro-mécanique Electro-
Puls E10kN. Des mors pneumatiques avec mordaches plats ont été utilisés afin d’as-
surer un serrage constant tout au long de 'essai et une longueur suffisante du brin
serrée dans les mors pour assurer un effort de compression maximal. L'alignement a
été controlé par des régles positionnées sur les mordaches. La figure 11.32 montre un
échantillon monté sur la machine d’essais.

La fixation de I’échantillon entraine une sollicitation initiale. Cependant, ces essais
n’'ont pas le méme objectif que les essais de traction. Il s’agit ici d’assurer une fixation
évitant le flambement lors du passage en compression. Lemploi du dispositif SCUTT
n’est donc pas possible.

Lobjectif de ces essais est d’étudier I'évolution de la déformation avec le nombre
de cycles, les essais sont donc pilotés en contrainte. Une rampe initiale a une vitesse de
contrainte de 5 MPa.s~! permet d’atteindre la valeur de contrainte moyenne. Lessai est
ensuite piloté en contrainte moyenne o, et en amplitude de contrainte o, en suivant
un chargement cyclique triangulaire (figure 11.33) a une fréquence de 0,25 Hz et une

vitesse de contrainte de 110 MPa.s™!. Les essais ont été réalisés jusqu’a 300 cycles.

I1.4.2 Post-traitement des données

La contrainte et la déformation sont calculées comme décrit précédemment. Les
informations extraites en plus sont la déformation moyenne ¢, et 'amplitude de dé-

formation €,. Ces données sont calculées a partir des valeurs min et max sur chaque
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FIGUREIL.32 - Brin MgB, serré dans les mors pneumatiques pour un essai de traction-
compression cyclique.

0-min“

FIGURE I1.33 - Forme du signal de chargement pour les essais de traction-compression cy-
clique.

cycle a partir du premier cycle par :

_ €max* Emin

Em= )

2
Emax — Emin (IL5)
€a=——F5—

II.4.3 Résultats de traction-compression sur brin MgB,

Lobjectif de ces essais est d’évaluer I'impact d'une sollicitation cyclique sur le com-
portement du brin. Quatre essais cycliques ont été réalisés avec quatre niveaux de sol-
licitations différents.

La figure II.34a présente une courbe contrainte-déformation en traction mono-
tone. Sur cette figure sont représentés les valeurs de contrainte maximale atteinte pour

les quatre essais cycliques réalisés. Deux limites sur les contraintes maximales et mini-
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males imposables sont a prendre en compte :

— il faut s’assurer de ne pas flamber lors de la sollicitation de compression, impo-
sant une contrainte minimale a ne pas dépasser et,

— il faut également solliciter le brin autour de la zone d’utilisation et veiller a res-
ter dans une zone stable, c’est-a-dire en dessous du plateau, imposant une con-
trainte maximale a ne pas dépasser.

Ces valeurs de contrainte maximale et minimale a imposer permettent de construire le

domaine en amplitude de contrainte o, et en contrainte moyenne o ,,, définies telles

que:
O max t O min
O-m = 2
O max — O min (IL.6)
Ga=—">H

Le domaine de sollicitation explorable pour le brin MgB, est présenté figure 11.34b.
Il y est également représentés les valeurs de pilotages définies pour les quatre essais
cycliques. Ces valeurs sont données dans le tableau I1.6.

Sur les figures I1.34a et 11.34b est également donné la valeur limite d’utilisation de
0,3 %. Cette valeur correspond a la limite a ne pas dépasser communément recom-
mandée dans la profession pour le brin MgB,. Cette valeur de 0,3 % de déformation
est définie en traction monotone et correspond a une chute de courant critique a ne
pas franchir. Les essais cycliques sont pilotés en contrainte et la limite est définie en
déformation. Pour obtenir une évaluation de ce critere sur le domaine accessible en
(04— 0m), nous avons évalué la valeur de contrainte équivalente a 0,3 % de déforma-
tion sur une courbe monotone, comme montré sur la figure I1.34a. Cette contrainte est
considérée comme la contrainte maximale pour un essai cyclique et permet de définir
les valeurs de contrainte moyenne et d’amplitude de contrainte. Nous avons toutefois
reporté une forte dispersion des résultats lors des essais de traction sur le brin MgB,
(figure I1.28). Sur les différents essais réalisés, une déformation de 0,3 % ne correspond
donc pas a une méme valeur de contrainte. Le plateau observé sur les courbes o — ¢
apparait entre 0,23 % et 0,4 % de déformation pour une contrainte constante sur tous
les essais de 200 MPa. Le critere de 0,3 % correspond donc a une contrainte variant de
180 a 200 MPa, ce qui correspond a la bande représentée sur la figure 11.34b.

TABLEAU II.6 - Essais cycliques de traction-compression sur MgBs,.

Essaisn®l Essaisn°2 Essaisn®°3 Essais n°4
Om 50 80 50 80
O, 110 110 140 121

Lessai n°4 (80 £ 121MPa) correspond a une valeur de contrainte maximale égale a
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quelle sont représentées les contraintes clique de traction-compression en (o, —
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F1GURE I1.34 - Domaine de sollicitation exploré lors des essais cycliques.

la contrainte a laquelle survient le plateau. Cet essai fait I’'objet d’'une analyse dans la
partie de I’étude du plateau dans le chapitre endommagement, il ne sera donc pas pré-

senté ici.

La figure II.35a montre la courbe contrainte-déformation de 'essai cyclique n°2
(80+110MPa). Les allures des courbes des essais 1 et 3 sont similaires. On peut consta-
ter 'apparition d'une accumulation de déformation plastique avec les cycles, égale-
ment appelée rochet. Ce phénomeéene mene a une évolution de la déformation avec
les cycles, qui peut se stabiliser ou non. Pour mieux observer ce phénomene, 1'évo-
lution de la déformation moyenne avec le nombre de cycles pour les trois essais est
tracée figure I1.35b. On observe que le niveau de rochet augmente lorsque la moyenne
ou 'amplitude de contrainte augmente. La vitesse d’évolution du rochet est stabilisée
pour les essais n°1,2 et 3 a 300 cycles avec une valeur nulle pour I’essai n°1 et constante
pour les essais 2 et 3.

La présence d’'un effet rochet avec un certain niveau et une vitesse constante remet
en question la définition de la limite d’utilisation en monotone. En effet, une utilisa-
tion des brins MgB, dans des conditions chargements cycliques méme inférieures a la
limite définie en monotone peut conduire a une déformation supérieure a la déforma-

tion prédite avec une approche basée sur la traction monotone.
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(a) Courbe contrainte-déformation de 1'essai n°2 (80 +
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(b) Evolution de la déformation moyenne avec le nombre
de cycles.

FI1GURE I1.35 - Résultats des essais de traction-compression cycliques sur le brin MgB,.
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I1.5 Essais de nano-indentation

La nano-indentation permet de réaliser des essais a petite échelle. Etant donné la
microstructure des brins, ce type d’essais est parfaitement adapté pour mesurer les
propriétés locales des différents matériaux composant les brins. Les essais de nano-
indentation nous permettent de mesurer le module d’élasticité ainsi que la dureté. La
dureté mesurée par nano-indentation n'est pas la méme que celle mesurée par des

méthodes al’échelle microscopique. Nous I’appellerons donc par la suite nano-dureté.

I.5.1 Principe
a Meéthode traditionnelle

Le principe de la nano-indentation est de réaliser une empreinte (une indentation)
sur la surface d'un échantillon al’aide d'une pointe (un indenteur) jusqu’a une certaine
valeur de force ou de profondeur et de retirer complétement la charge, laissant une
empreinte résiduelle sur la surface du matériau (figure I1.36a). La force et la profondeur
de pénétration de I'indenteur dans la surface sont enregistrées durant toute la durée
de I'indentation.

Oliver et Pharr [1992] ont montré qu’il est possible de déterminer le module d’élas-
ticité ainsi que la nano-dureté a partir de la courbe charge-déplacement mesurée du-
rant un essai présentant une charge et une décharge. La figure 11.36c montre I'allure
typique d’une telle courbe et la figure I1.36b décrit la géométrie de la surface d'un ma-
tériau suite a une charge et une décharge.

La nano-dureté est définie par :

H=—— (IL.7)

avec P4y la valeur de la force maximale et A I'aire de contact projetée. Cette derniere
est définie par la relation semi-empirique proposée par Oliver et Pharr [1992] :

8
A=Y Cp(he)* "= Coh? + Cohe + Cohl? + ...+ Cghl/ 128 (IL.8)

n=0
avec Cy, ..., Cg des constantes traduisant la géométrie de I'indenteur et ses imperfec-
tions (aréévaluer avec l'usure) et i la profondeur de contact. La profondeur de contact
correspond a la profondeur durant laquelle il y a contact entre I'indenteur et le maté-

riau, h¢ = hyax — hs, qui peut étre calculée par :

P max

S

he=Nmax—€ (IL.9)

avec € une constante dépendant de la géométrie de 'indenteur (0.75 pour les pyra-

mides), appelée également facteur d’'interception et S la rigidité du contact.
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(a) Indentation réalisée (b) Illustration du processus de charge-décharge montrant
avec une pointe les parametres caractéristiques du contact [Oliver et
Berkovich. Pharr, 2004].
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(c) Nlustration d'une courbe de charge-déplacement avec les principaux pa-
rametres [Oliver et Pharr, 2004].

FIGURE I1.36 — Principe de la nano-indentation.

La rigidité du contact S correspond a la pente de la courbe de la décharge au som-

met (figure I1.36¢).
_dpP

B E h=hmax .

avec P la force de chargement et & le déplacement de 'indenteur dans le matériau. La

S (I1.10)

décharge peut étre approximée par une loi puissance telle que :
P=a(h—hp" (I1.11)

et

P
‘(jl—h:am(h—hf)m‘1 (IL.12)

avec a et m des constantes de la loi puissance [Oliver et Pharr, 2004]. Ce qui nous per-
met de calculer la rigidité du contact et la nano-dureté.
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Il est également connu que [Oliver et Pharr, 1992]

S= 2ﬂ5r@ (I1.13)

avec f une constante dépendant de la géométrie de 'indenteur (1.034 pour les pointes
Berkovich [Maciejak et Aubert, 2007]), Al'air de contact projeté et E, le module d’élas-
ticité réduit. Le module d’élasticité réduit prend en compte le fait que des déplace-
ments élastiques surviennent dans le matériau que I'on caractérise mais également

dans I'indenteur tel que :
1 1-v2 1-v2

N +
E, E E;

avec respectivement E, v et E;, v; le module d’élasticité et le coefficient de poisson du

(I1.14)

matériau et de I'indenteur.

La détermination du module d’élasticité et de la nano-dureté d’'un matériau est
donc possible a partir de la rigidité de contact mesurée sur une courbe chargement-
déplacement d’'un essai de nano-indentation présentant une charge—décharge.

b Continuous Stiffness Measurement

En plus de la méthode traditionnelle de nano-indentation développée par Oliver
et Pharr [1992], nous avons employé la technique de la mesure continue de la rigi-
dité ou Continuous Stiffness Measurement (CSM). Cette technique permet de fournir
des résultats en continu en fonction de la profondeur d’indentation. Le principe est
d’imposer un signal sinusoidal de faible amplitude sur le signal de pilotage (force ou
déplacement-figure 11.37) et de mesurer I'amplitude et le déphasage du signal de ré-
ponse (déplacement ou force) [Li et Bhushan, 2002]. La rigidité du contact peut ainsi
étre évaluée a chaque instant en fonction de parameétres de la machine, de 'amplitude
et du déphasage de la réponse. On obtient donc une mesure du module d’élasticité et
la nano-dureté du matériau en continu durant I’essai et en fonction de la profondeur

de pénétration de I'indenteur dans le matériau.

I.5.2 Matériels, protocole et méthode de préparation

Les essais de nano-indentation ont été réalisés avec un nano-indenteur commer-
cial MTS XP.

Pour chaque matériau, les mesures ont été réalisées de maniere statistique afin
d’assurer une plus grande confiance et une plus grande représentativité dans les ré-
sultats. Il s’agit donc de réaliser des grilles d’'indentations a plusieurs endroits sur la

surface du brin et de moyenner les résultats.
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Load, P

Displacement, h

FIGURE I1.37 — Représentation de la courbe chargement-déplacement obtenue avec la tech-
nique CSM [Li et Bhushan, 2002].

a Préparation de I'échantillon

Les indentations sont réalisées sur des coupes transverses des brins. Une coupe
longitudinale présente une trop forte hétérogénéité dans la profondeur. Au cours d’'une
indentation, I'indenteur a de grande chance de rencontrer deux matériaux différents.

La préparation de la surface de I'’échantillon requiert une grande importance pour
la nano-indentation. La mesure étant tres sensible au relief de surface, une bonne pla-
néité est requise. Il est également nécessaire de limiter la déformation de la surface de
I’échantillon induite par la préparation (polissage).

Les étapes de préparations sont tirées de [Jewell, 2008] et [Bajas, 2011]. Les brins
sont imprégnés a froid dans un cylindre de résine EPOXY. L'échantillon est ensuite poli
manuellement en différentes étapes de polissage utilisant successivement des papiers
abrasifs avec des grains de plus en plus faibles (GRIT P320 pour une taille de grains de
46 um a P2400 pour une taille de grains de 10 um). Deux étapes de polissage automa-
tique sont ensuite réalisées avec une solution de suspension diamantée de 3 puis 1 pm
avec un drap de polissage doux. L'étape de finition est réalisée par vibro-polissage en
utilisant un VIBROMET et une solution de SiO, (0,06 um) en suspension pour éviter

une déformation trop importante de la surface.

b Protocole et données d’entrées

Les grilles d’'indentation sont des grilles rectangulaires qui sont définies par un
point de départ, un nombre d’indentations sur la longueur et sur la largeur ainsi que la
distance entre indentations dans chaque direction.

Les essais sont pilotés en déplacement de I'indenteur avec une profondeur de pé-
nétration imposée de 200 nm. Les indentations ont une largeur moyenne de 1,4 um
(dépendant du matériau), ce qui permet d’aller réaliser des essais méme dans les fila-
ments Nb3Sn du brin IT qui ont un diametre d’environ 5um. La profondeur de péné-

tration de 200 nm a été choisie pour répondre a plusieurs criteres.
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— Lobjectif est de réaliser des indentations dans certaines zones de faible dimen-
sion. Il est donc nécessaire que les indentations aient une largeur suffisamment
petite pour atteindre tous les matériaux. En effet, plus la profondeur d’indenta-
tion est grande, plus la largeur de I'indentation 'est également. Il devient donc

plus difficile d’obtenir des résultats dans certaines phases de faible dimension.

— Plusieurs études montrent des phénomenes lors de I'utilisation du CSM pour
certains matériaux (comme le Nickel [Cordill et al., 2008], le Cuivre [Pharr et al.,
2009] ou encore '’Aluminium [Siu et Ngan, 2013]) liés a la sollicitation dyna-
mique. Cordill et al. [2008] précisent que lorsque la profondeur d’indentation est
inférieure a 200 nm, la charge mesurée sur du Nickel est inférieure en CSM a la
mesure quasi-statique par la méthode Oliver&Pharr. Pharr et al. [2009] montrent
une amélioration dans la précision des mesures sur du Cuivre lorsque I’ampli-
tude du CSM est réduite. Siu et Ngan [2013] montrent une erreur dans I'évalua-
tion de la nano-dureté sur de I'aluminium lorsque le CSM est utilisé avec un ratio
profondeur d’indentation | amplitude du CSM > 150 .

Nous avons décidé de réaliser les essais a une profondeur de 200 nm avec une
amplitude d’oscillation de 2 nm. Cette configuration est utilisée dans la littérature et
permet de prendre en compte les remarques abordées précédemment sur les phé-
nomenes liés au CSM. Les phénomenes dynamiques sont également plus importants
dans des matériaux présentant un adoucissement cyclique. Les mesures que nous pou-
vons effectuer sur les intermétalliques sont certainement moins impactées que dans

I’aluminium par exemple.

Finalement, pour valider ces parametres d’essais, des mesures ont été effectuées
sur des fils de cuivre fournis par I'IRFU et 'IRFM et un barreau commercial de monel
de méme composition et microstructure que celui présent dans le brin MgB,. Nous
avons comparé le module d’élasticité et la nano-dureté mesurés en nano-indentation
avec CSM et en utilisant la méthode traditionnelle d’Oliver et Pharr [1992]. Les résultats
montrent une différence d’environ 5 % sur le module d’élasticité et de 10 % sur la nano-
dureté.

De plus, nous avons effectué des mesures du module d’élasticité sur des décharges
effectuées sur des essais de traction sur le barreau de monel. Nous avons mesuré un
module de 170 GPa, identique a celui mesuré par nano-indentation avec CSM sur une

moyenne de 100 indentations avec un écart-type de 7 GPa.

Enfin, les valeurs de nano-dureté ne sont utilisées que dans un objectif comparatif.
La nano-dureté est liée a la taille du domaine élastique. En fonction de la nano-dureté
obtenue pour un matériau, on peut déduire s’il va entrer en plasticité avant ou apres
un autre matériau avec une nano-dureté différente. Une erreur sur ces valeurs a peu

d’'importance si toutes les valeurs sont obtenues dans les mémes conditions.

98



I1.5. ESSAIS DE NANO-INDENTATION

I1.5.3 Post-traitement des données

Nous avons vu que des grilles d’'indentations sont réalisées sur des coupes trans-
verses d'un brin composite. Au sein d’'une grille, il convient donc de classer les inden-
tations en fonction du matériau dans lequel elles sont effectuées mais également de
valider I'indentation en question. Deux étapes rentrent en compte dans la validation
et la répartition des indentations :

1. Comme les grilles sont définies par un nombre d’indentations et une distance
entre indentations dans chaque direction, il se peut qu'une empreinte soit réali-
sée dans une porosité, un joint de grain ou encore une interface entre deux maté-
riaux. Il est également nécessaire de répartir les indentations dans les différents
matériaux en présence. Des observations des brins au Microscope Electronique
a Balayage (MEB) suivies d’analyses des images obtenues sont effectuées. La fi-
gure 11.38 présente des observations MEB de grilles de nano-indentation réali-
sées sur les brins Nb3Sn-PIT et IT. Des exemples d’'indentations non valides sont

entourés en rouge sur ces figures.

(a) Brin PIT. (b) Brin IT.

FIGURE I1.38 - Observations MEB de grilles d’'indentations de brins Nb3Sn zoomés sur un ou
des filaments.

2. Une observation de l'indentation n’est cependant pas suffisante. Certaines in-
dentations peuvent sembler bonnes mais les résultats de module d’élasticité et
de nano-dureté ne correspondent pas a ce que I'on devrait trouver. Il peut égale-
ment étre nécessaire de redéfinir le point de contact entre la pointe et la surface
du matériau. Pour ce faire, deux courbes sont analysées pour chaque indenta-
tion : le module d’élasticité et la rigidité harmonique du contact en fonction de
la profondeur d’indentation. La rigidité harmonique du contact est calculée en
fonction du déphasage et de I'amplitude de la réponse [Li et Bhushan, 2002].

La figure 11.39a montre trois résultats différents correspondant a trois indenta-

tions différentes pour le module d’élasticité. On peut y voir :

— une courbe avec un comportement considéré comme correct, dans laquelle

le module d’élasticité atteint une valeur stabilisée sur une certaine distance,
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— une courbe non correcte ol une chute et une reprise de I’évolution du mo-
dule peuvent étre remarquées, cela peut correspondre a une porosité puis

la pointe rencontre a nouveau un matériau et,

— une courbe ou I'évolution semble correcte mais ot il n’'y a pas de stabilisa-
tion acceptable,

La figure 11.39b montre trois résultats différents correspondant a trois indenta-

tions différentes pour la rigidité harmonique de contact. On peut y voir :

— une courbe avec une allure considérée comme correcte, c’est-a-dire qui est
en accord avec les résultats de la littérature [Oliver et Pharr, 2004], [Pharr
etal., 2009],

— une courbe non correcte ou I’évolution est similaire a celle observée pour
le module d’élasticité et,

— une courbe ou I’évolution semble correcte mais sur laquelle on peut remar-
quer un décalage da a une erreur dans I'évaluation du début du contact
entre la pointe et la surface du matériau. Ce type d’erreur peut étre résolu
pendant le post-traitement en spécifiant manuellement le point de contact
sur la courbe.

Dans les cas o1 I’évolution d’une des courbes semble anormale, I'indentation en
question n’est pas considérée comme valide et n’est pas prise en compte dans le
calcul des résultats.
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(a) Evolution du module d’élasticité avec (b) Evolution de la rigidité harmonique de
la profondeur d’indentation. contact avec la profondeur d’indenta-
tion.

FIGURE IL.39 — Evolution du module d’élasticité et de la rigidité harmonique du contact en
fonction de la profondeur d’indentation pour trois indentations différentes.

Une grille comptant jusqu’a 300 indentations, I'analyse de ces données est donc re-

lativement lourde et ne peut étre automatisée. Cependant, ce type de post-traitement
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des données assure la confiance dans nos résultats. Des lors que nous avons une in-

certitude concernant une indentation, celle-ci est écartée.

Finalement, le module d’élasticité et la nano-dureté de chaque matériau corres-
pondent a une moyenne sur un grand nombre de points de mesure. Les résultats sont
présentés dans la partie suivante pour chaque brin avec le nombre d’indentations re-

tenues pour la mesure et I’écart-type pour chaque valeur.

Les valeurs obtenues pour chaque matériau sont comparées aux valeurs de la litté-
rature. En effet, nous avons vu que des différences peuvent étre observées qui peuvent
étre dues a la profondeur d’'indentation qui est trop faible, a I'impact de la sollicitation

dynamique du CSM ou intrinséque au matériau caractérisé.

I1.5.4 Résultats des essais
a Résultats de nano-indentation sur le brin MgB,

Plusieurs grilles d’essais ont été effectuées sur la surface afin d’obtenir des résultats
dans les différents matériaux. Les objectifs de caractérisations sont d’aller réaliser des
indentations dans la couronne extérieure de monel, dans le nickel en évaluant si le
comportement est identique entre le nickel présent dans le cceur du brin et dans la
zone entre les filaments et dans les deux zones de diffusion se situant a l'interface entre
les filaments et la matrice de nickel. Nous n’avons pas réalisé d’indentations dans le
MgB, dans la mesure ou la structure est poreuse. Le module d’élasticité de la structure
MgB, peut-étre évaluée par loi des mélanges, comme décrit dans le chapitre II1.3.1.

Un exemple de trois grilles est visible figure I1.40a. La taille des indentations nous
a permis d’obtenir des résultats dans les zones de diffusion, comme visible sur la fi-
gure 11.40b. De nombreuses indentations n’étaient pas exploitables mais un certain
nombre ont pu donner des résultats satisfaisants.

Pour calculer le module d’élasticité des différents matériaux a partir de I’équa-
tion (I1.14), le coefficient de Poisson du nickel a été utilisé vy; = 0.31 [Davis et al., 2000].
Suite au post-traitement des essais de nano-indentations, le module d’élasticité et la
nano-dureté et leurs écarts-types sont donnés dans le tableau I1.7. Il y figure également
les résultats obtenus sur le barreau de monel.

Monel Le module d’élasticité mesuré sur le monel présent dans le brin montre
un résultat légerement inférieur a la valeur mesurée sur le barreau. Il est inférieur
également aux valeurs souvent utilisées dans la littérature se situant entre 179 GPa et
185 GPa [Davis et al., 2000], [Sugano et al., 2015], [Goodfellow, 2016]. Les nano-duretés
mesurées dans les deux monels sont voisines, permettant de faire I'hypotheése que leur

comportement élastique est le méme.
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(a) Grille dans le nickel au coeur du brin et entre les filaments.

Sum

(b) Indentations réalisées dans les zones de diffusion a I'interface entre MgB, et nickel.

FIGURE I1.40 - Observations au microscope optique et au MEB de grilles d’indentations sur
une coupe transverse d'un brin MgBs,.

TABLEAU II.7 - Résultats de nano-indentation pour le brin MgB,.

d’iri\cll(()errllltta):t(iaons E (GPa) EC?(r}tI_’zpe H (GPa) EC?(?I-’S)IPE
Ni Matrice 513 204 7 1.6 0.1
Ni Ceeur 144 204 5 1.7 0.2
Zone de diff. adj. Ni 24 191 15 11 1.4
Zone de diff. adj. MgB, 39 215 6 12 0.8
Monel 40 160 5 2.1 0.1
Barreau de monel 100 170 7 1.9 0.1
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Nickel On peut constater que le nickel posséde des propriétés homogenes dans
le cceur et entre les filaments. Les résultats de nos essais de nano-indentation sont en

accord avec la littérature :

— Mirshams et Pothapragada [2006] ont effectué des essais de nano-indentation
sur du nickel pure nano-cristallin et micro-cristallin pour des résultats compris
entre 186 GPa et 206 GPa,

— dans le domaine des brins supraconducteurs, le module d’élasticité du nickel est
considéré entre 186 GPa et 207 GPa [Fu et al., 2004], [Sugano et al., 2015], [Davis
etal., 2000].

Zones de diffusion Les zones de diffusion présentent un module d’élasticité qui
encadre celui du nickel. La valeur de nano-dureté nous montre néanmoins un do-
maine élastique assez grand. A titre de comparaison, la limite d’élasticité évaluée lors
des essais de traction sur le barreau de monel donne 130 MPa. Si on associe propor-
tionnellement le o a la nano-dureté mesurée par nano-indentation, nous pouvons
déduire que la limite d’élasticité des zones de diffusion sera de I'ordre de 700-800 MPa.
Etant donné la valeur maximale de contrainte atteinte lors d’'un essai de traction sur le

brin, les zones de diffusion peuvent donc étre considérées comme élastiques.

b Résultats de nano-indentation sur le brin Nb3Sn-IT

Les essais de nano-indentation prennent tous leur intérét avec le brin IT. Il a été
possible d’obtenir des résultats dans les filaments de Nb3Sn qui ont une taille de 5 um
et également dans la barriere de tantale d’environ 10 um d’épaisseur.

La figure 11.41 montre une observation MEB des indentations réalisées sur une
coupe transverse d'un brin IT au niveau de la barriere de tantale. Une observation
MEB des indentations réalisées au niveau des filaments dans la zone interfilamentaire
a déja été présentée sur la figure 11.38b (page 99). Les criteres de validation sur les ob-
servations MEB pour les indentations réalisées dans les filaments Nb3Sn sont stricts. 11
est important d’exclure toutes les indentations ayant été effectuées dans des filaments
dans lesquels la diffusion n’a pas été compléte et qui présentent du niobium résiduel a
coeur.

Les résultats de nano-indentation pour les brins Nb3Sn sont comparés a ceux de la
littérature dans la partie I1.5.5 (page 105).
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FIGURE I1.41 - Observation MEB d’indentations réalisées au niveau de la barriére de tantale
d’un brin IT.

TABLEAU II.8 — Résultats de nano-indentation pour le brin Nb3Sn-IT.

d’ilifl(;rliltt;?ons E (GPa) Ec?gl;gpe H (GPa) Ec?gl;zpe
Cu 507 135 5 1.5 0.18
CuSn cceur paquet 121 110 7 1.8 0.1
CuSn entre paquets 57 128 5 2.5 0.2
CuSn entre filaments 42 130 8 2.5 0.3
Ta 98 183 5 2.8 0.3
Nb3Sn 62 182 12 13.7 1.6
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¢ Résultats de nano-indentation sur le brin Nb3Sn-PIT

Les essais de nano-indentation ont également permis de mesurer le module d’élas-
ticité des différents matériaux présents dans le brin PIT. Les valeurs sont reportés dans
le tableau I1.9. La figure 11.38a (page 99) montre une observation d’indentations réali-
sés dans le Nb3Sn.

TABLEAU II.9 — Résultats de nano-indentation pour le brin Nb3Sn-PIT.

dindentations FEP) (G HGR) FEAPS
Cu couronne 18 133 5 1.25 0.08
Cu cceur 15 125 4 1.14 0.07
Cu entre filaments 92 132 6 1.33 0.13
Nb3Sn 35 171 6 13.1 0.56
Nb 13 125 13 1.68 0.43

Comme pour I'IT, les résultats pour chaque matériau sont discutés dans la par-
tie I1.5.5 (page 105).

d Résultats de nano-indentation sur le brin Nb3Sn-RRP

Ftant donné la structure du brin RRP, nous n’avons pas réalisé d’essais de nano-
indentation. Les résultats du PIT sont considérés comme transposable pour le brin
RRP.

I.5.5 Discussion sur les propriétés locales des brins Nb;Sn

Un de nos objectifs est de nous affranchir des bases de données présentes dans la
littérature et d’'utiliser nos propres valeurs. Pour cela, nous avons mesuré les propriétés
locales des brins par des essais de nano-indentation. Apreés avoir discuté des limites
pouvant se poser avec la nano-indentation, la validation des propriétés mesurées doit
étre réalisée par la comparaison avec les données disponibles dans la littérature. Les
données du brin MgB, ont déja été traitées, cette partie ne concerne que les données
relatives aux brins NbsSn.

Le tableau I1.10 dresse une liste des principales données utilisées dans le domaine
des supraconducteurs, sauf pour le tantale pour lequel nous avons utilisé des données
provenant de [Colas, 2013] car les études disponibles sont limitées. Les valeurs que
nous avons mesurées par nano-indentation sur les brins IT et PIT sont également rap-

pelées. Les résultats séparés par un tiret correspondent aux températures 293K et 4K
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dans cet ordre.

TABLEAU II.10 — Modules d’élasticité couramment utilisés dans la littérature comparés aux ré-
sultats de nano-indentations mesurés précédemment.

Matéri ‘ Nano-ind. ‘ Littérature
atéeriau
| Brin E (GPa) | E (GPa) Référence
PIT coeur 125 80 [Bajas, 2011]
Cu PIT entre fil. 132 116 [Alknes et al., 2016]
PIT couronne 133 118 [Sugano et al., 2016]
IT couronne 135 128-137 [Mitchell, 2005a]
IT cceur paquet 110 121-127 [Boso, 2013]
CuSn IT entre paquet 128 125-132 [Mitchell, 2005a]
IT entre fil. 130
180-188 [Mitchell, 2005a]
1a = 183 185 [Colas, 2013]
124 [Dylla et al., 2016]
127 [Hojo et al., 2006]
132 [Bussiere et al., 1980]
PIT 171 135-100 [Mitchell, 2005a]
136 [Scheuerlein et al., 2015]
Nngn
IT 182 137 [Keller et Hanak, 1967]
144 [Poirier et al., 1984]
150+ 15-65+15 |[Bray etal., 1997]
165 [Easton et al., 1980]
179-168 [West et Rawlings, 1979]
92 [Alknes et al., 2016]
Nb PIT 125 103 [Sugano et al., 2015]
105-110 [Mitchell, 2005a]

De nombreux articles utilisent les résultats provenant de [Mitchell, 2005a]. Lui-
meéme regroupe les résultats de différentes sources, réalisant une des principales bases
de données utilisées.

Certains autres tirent leurs données de bases génériques telle que ’ASM INTERNA-
TIONAL pour le nickel et le monel [Davis et al., 2000] dans [Hojo et al., 2006], [Sugano
etal., 2015], [Alknes et al., 2016], [Sugano et al., 2016].

La majorité des valeurs obtenues par nano-indentation sont en accord avec la lit-
térature. On remarque toutefois que le module d’élasticité du Nb3Sn que nous avons
mesuré est le plus élevé dans toutes les valeurs reportées jusqu’a maintenant. Les don-

nées citées ont été obtenues par des méthodes diverses et variées et peuvent également
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étre anciennes. Il convient donc d’étudier la maniere dont les principaux résultats sur
le Nb3Sn sont obtenus pour effectuer une analyse critique.

Les résultats de Dylla et al. [2016] et Hojo et al. [2006] proviennent d’essais de trac-
tion sur des filaments extraits d’'un brin Nb3Sn. Ces deux résultats sont similaires mais
ne sont pas réalisés de la méme facon et les brins sont fabriqués différemment.

Le brin étudié par Hojo et al. [2006] est fabriqué par la méthode Bronze Route (fi-
gure [1.42a). Les essais ne sont pas réalisés sur un unique filament extrait mais sur I'en-
semble des filaments du brin aprés des étapes de dissolution successives de la cou-
ronne, de la barriere et de la matrice. Lensemble des filaments (appelé bundle) est en-
suite imprégné de résine. C’est sur cette ensemble que I'essai de traction est réalisé. La
figure 11.42b montre le bundle apres rupture. Un filament est composé de Nb3Sn et de
Nb, le module d’élasticité du NbsSn est calculé par loi des mélanges a partir du module
d’élasticité du Nb (tiré de la littérature) et des fractions volumiques. Les extrémités du
bundle sont collées dans des plaques d’aluminium qui transmettent la sollicitation. La

déformation est mesurée par extensométrie optique.

Cluster

Hilatrient Nb,Sn-barrier

(a) Observations et schéma d'une coupe (b) bundle de filaments aprés rupture avec
transverse du brin NbsSn. en haut la vue complete et en bas un
zoom sur quelques filaments.

FIGURE I1.42 - Brin étudié et ensemble de filaments considéré pour la mesure du module
d’élasticité du Nb3Sn par Hojo er al. [2006].

Plus récemment, Dylla et al. [2016] présentent des résultats provenant d’essais de
traction réalisés sur des filaments extraits d’'un brin Nb3Sn-Internal Tin fabriqué par
OST (Oxford Superconducting Technologies) semblable a I'IT caractérisé dans notre
étude. On remarque une différence de 58 GPa sur la valeur du module d’élasticité du
NbsSn entre leur mesure et la notre. Ils assurent des filaments complétement réagis

(sans Nb résiduel) par un traitement thermique spécifique. Des étapes successives de
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dissolution permettent d’extraire les filaments du brin. Les filaments au centre du brin
ont été sélectionnés pour minimiser le rayon d’hélice que présente les filaments dans
le brin. Une attention particuliere est prise pour la réalisation de I’essai. La mesure de

la déformation est réalisée par extensométrie optique et analyse d’image.

Mitchell [2005a] a rassemblé des données de [Easton ef al., 1980], [Bussiere et al.,
1982] et [Bussiere et al., 1984] pour définir la valeur de 135 GPa a 293 K.

Bussiére et al. [1982] mesurent le module d’élasticité du Nb3Sn a partir d’essai de
flexion trois points sur des bandes de Nb3Sn/Nb/Nb3Sn et par loi des mélanges. Le mo-
dule d’élasticité du Nb est pris dans la littérature comme étant Eyp, = 105 GPa. Le mo-
dule d’élasticité du Nb3Sn obtenu a 300 K est : Exp,sn = 132 GPa. Ce résultat est comparé
aux valeurs de Keller et Hanak [1967] et Rehwald [1968] effectuées par la mesure de la
vitesse des ultrasons dans un mono-cristal donnant une moyenne de Exp,sn = 137 GPa.

Les mesures de Bussiere et al. [1984] sont réalisées sur des rubans avec de fines
couches de Nb3Sn de chaque c6té d'un substrat ductile. Le Nb3Sn est obtenu par dif-
fusion a partir de Nb et de bronze. Le module d’élasticité a différentes températures est
obtenu par RUS (Resonant Ultrasound Spectroscopy) en mesurant la fréquence de ré-
sonance du ruban soumis a une sollicitation vibratoire. A 300 K, le module d’élasticité
du NbsSn est de 130 GPa. Il est cependant comparé a la valeur de 207 GPa reporté dans
[Testardi et al., 1967] obtenue par propagation d’onde. Cette différence est expliquée
dans [Bussieére et al., 1984] par la différence de matériaux entre les deux études.

Easton et al. [1980] reportent une valeur moyenne de 165 GPa pour le module d’élas-
ticité du Nb3Sn provenant de plusieurs sources dont [Keller et Hanak, 1967] et Rehwald
[1968] déja abordé. Ils mentionnent également les travaux de [Testardi et Mason, 1973],
dont les résultats correspondent a ceux cités par Bussiere et al. [1984]. Easton et al.
[1980] citent également [Old et Charlesworth, 1974], non publié mais dont le résultat
est également reporté dans [West et Rawlings, 1979] pour une valeur de 179 GPa.

[Poirier et al., 1984] présentent une valeur également élevée de 144 GPa obtenue

par RUS dans un polycristal de Nb3Sn.

Les résultats de Scheuerlein et al. [2015] sont calculés a partir de la texture cristallo-
graphique mesurée par EBSD sur des brins RRP et PIT et en considérant les propriétés
élastiques d’'un mono-cristal de Nb3Sn tirées de [Keller et Hanak, 1966]. La valeur citée
dans le tableau correspond au module d’élasticité de I’agrégat isotrope. Le NbsSn sur
lequel ont été réalisées les mesures correspond normalement au Nb3Sn présent dans
le PIT.

Nous avons résumé ici une liste conséquente des principaux résultats pour le mo-

dule d’élasticité du Nb3Sn. Des résultats différents sont obtenus suivant différentes
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méthodes de mesures. Les études plus récentes sur des brins similaires aux notres nous

amenent a remettre en question les résultats de nano-indentations pour le Nb3Sn.

La nano-indentation et plus particulierement I’emploi du CSM peut entrainer des
erreurs lors de mesures sur des matériaux mous ou présentant un adoucissement cy-
clique. Le Nb3Sn est un inter-métallique présentant un comportement élastique fra-
gile. Une différence allant de 30 a 50 GPa entre nos valeurs et celles de la littérature pose
question. De plus, les mesures par nano-indentation présentées dans notre étude sont
des mesures effectuées directement sur le Nb3Sn sans influence d’autres constituants,
ce qui en fait une méthode de caractérisation tres intéressante. Une investigation par-
ticuliere des différences dans les résultats est donc a mener. Une des possibilités est
d’augmenter la profondeur de I'indentation afin de limiter les effets dues a la surface.
Cependant, cette augmentation est limitée par la faible taille des filaments.

Toutefois, les différentes méthodes décrites présentent également des limites com-
me I'extraction des filaments ou la méthode d’extraction, d’essai, de mesure de la con-
trainte et de la déformation peuvent étre remises en question. Il faut également garder
a l'esprit qu'un module d’élasticité mesuré lors d'un essai de traction est souvent plus

faible qu'un module d’élasticité obtenu par une mesure ultrasonore par exemple.

[1.6 Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre une étude exhaustive des données biblio-
graphiques disponibles relatives a la caractérisation du comportement mécanique des
matériaux supraconducteurs. Il a été montré les limites des techniques employées pour
la réalisation des essais mécaniques mais également le manque de données expéri-
mentales, ou bien une trop grande diversité des résultats, sur les différents brins su-

praconducteurs.

Cette étude bibliographique ainsi que différents tests de matériels et de méthodes
ont permis la conception d'un dispositif spécifique pour des essais de traction mono-
tone et cyclique sur des fils fragile de faible diametre. L'intérét de ce dispositif est de
réaliser des essais mécaniques sur des brins n’ayant subit aucune altération suite a la
manipulation ou I'installation dans la machine d’essais et d’assurer une sollicitation

uni-axiale.

La problématique de la réponse des brins supraconducteurs sous chargement cy-
clique a été abordée au travers du brin MgB,. Nous avons pu observer la présence d'un
effet rochet, déja observé dans les brins Nb3Sn Internal Tin et Bronze Route par Bajas
[2011]. Des essais reproduisant plus fidelement les sollicitations durant la vie des brins

doivent donc étre réalisés si une prédiction plus précise est nécessaire et également
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afin d’évaluer I'impact sur les performances des cables supraconducteurs.

Des essais de nano-indentation associés a un post-traitement relativement robuste
ont permis de mesurer des propriétés locales des matériaux dans les brins. Cette tech-
nique, encore peu employée dans le domaine des supraconducteurs, mérite d’étre ap-
profondie, notamment pour des mesures a basse température. Une étude particuliére
doit étre menée afin de comprendre les différences entre les résultats de module d’élas-

ticité pour le Nb3Sn obtenus dans cette étude et dans la littérature.
Finalement, une base de données expérimentale a été générée pour répondre aux

différents besoins. Nous allons voir dans le chapitre suivant comment sont utilisées ces

données pour modéliser le comportement des brins MgB, et Nb3Sn-IT.
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Modélisation et identification du
comportement mécanique de brins
composites supraconducteurs
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CHAPITRE III. MODELISATION ET IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT

Ce chapitre est dédié a la modélisation du comportement mécanique des brins su-
praconducteurs et a I'identification des parametres de ces modéles. Nous allons tout
d’abord aborder la modélisation globale des brins composites et nous discuterons de
la mise au point d'une démarche afin d’identifier les parametres des lois de compor-
tement. Cette définition générale sera suivie de 'application de la démarche de mo-
délisation et d’identification aux brins MgB, et Nb3Sn-Internal Tin avec validation des
modeles sur des données expérimentales indépendantes de I'identification.

Afin de bien comprendre I'objectif et la démarche, commencons par définir les
termes de modélisation et d’identification du comportement mécanique.

Le but principal est de prédire le comportement mécanique des brins. Pour cela, il
est nécessaire d’établir des relations mathématiques entre variables physiquement ac-
cessibles. Comme nous ’avons vu dans le chapitre II, ces variables sont les grandeurs
mesurables classiques de la mécanique. Par ces mesures, la contrainte et la déforma-
tion peuvent étre évaluées. En pratique, le modele de comportement permet de calcu-
ler la déformation mécanique du brin a partir d'une contrainte qui lui est appliquée.
Linverse est également possible : calculer la contrainte si une déformation est appli-
quée. Plus généralement, il permet de calculer la réponse du brin a un chargement.

Comme nous ’avons vu dans le chapitre I, le modele de comportement a pour but
de nourrir les simulations a 1’échelle du cable. Il doit donc représenter le comporte-
ment mécanique en étant simple et peu cotteux. La premiere étape est de définir une
représentation de la structure composite complexe des brins. Il est ensuite nécessaire
de choisir des modeles de comportement associés aux éléments de la représentation.

Les modeles de comportement sont constitués d’équations mathématiques, dé-
pendant de parametres qu’il convient d’identifier. La réponse du modele a un char-
gement est calculée a partir de I’ensemble {équations, parametres}. La validité d'un
modele correspond a sa capacité a reproduire la réponse expérimentale. Une grande
importance doit donc étre attachée a la stratégie et aux outils utilisés pour I'identifi-
cation. En effet, plusieurs jeux de parametres différents peuvent donner une réponse
calculée approchant la réponse expérimentale de maniére équivalente. Mais ces para-
metres n'ont pas tous une signification physique et ne correspondent pas forcément
aux différents matériaux. Les essais a différentes échelles, présentés dans le chapitre II,
vont permettre d’identifier le jeu de parametres représentant au mieux le comporte-
ment macroscopique du brin mais aussi le comportement de chaque composant. Des
essais nécessaires a une identification correcte viendront compléter ponctuellement
cette base de données a certaines étapes de la modélisation.
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II1.1. REPRESENTATION DE LA STRUCTURE ET DU COMPORTEMENT
MECANIQUE D’UN BRIN COMPOSITE

III.1 Représentation de la structure et du comportement

mécanique d’un brin composite

La modélisation dépend de plusieurs facteurs, dont I'utilisation qui en est faite est
un des plus importants. Plusieurs solutions pour modéliser les brins supraconducteurs
ont été proposées dans la littérature dans différents buts. Nous allons donc aborder ces
modeles dans une premiere partie. Nous définirons ensuite la représentation des brins
utilisée pour la modélisation. Puis, nous verrons I'approche et les modeles mathéma-
tiques retenus qui vont permettre de calculer la réponse mécanique de la représenta-

tion de chaque brin de la maniére la plus fidele a la réponse expérimentale.

III.1.1 Modeles mécaniques existants de brins supraconducteurs

Dans cette partie, nous allons voir les modélisations et les simulations qui ont été
réalisées en lien avec la présente étude. Ces résultats sont abordés avec un regard cri-

tique et en ayant toujours a |’esprit I'objectif de ces modeles.

N. Mitchell a proposé, en 2003 et 2005, une simulation par éléments finis de brins
Nbs3Sn afin d’évaluer leur état mécanique apres les phases de traitement thermique et
de refroidissement [Mitchell, 2003, 2005a,b]. Le modele, développé sous le code ANSYS
FE, représente une portion transverse d'un brin avec une symétrie axiale et comprend
une couronne de cuivre, une barriere (Niobium ou Tantale), une matrice et des fila-

ments (cf. figure I11.1).

FIGURE III.1 - Modele éléments finis réalisé par Mitchell [2005b]

En annexe de [Mitchell, 2005a], N. Mitchell a défini une base de données pour les
parametres matériaux associés au brin NbsSn. Il a également décrit les comportements
élasto-plastiques de la couronne et de la matrice par une loi puissance. Ce type de mo-
délisation est une premiere étape dans I'évaluation de I'état des déformations dans
le brin apres chargements thermiques. Cependant, le comportement élasto-plastique
modélisé par une loi puissance est limité dans son domaine de validité. Si I'on sou-

haite modéliser des chargements en dehors du cadre d’essais monotones, avec des
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décharges, des changements de direction ou une sollicitation cyclique (thermique ou
mécanique) ce type de modele est inadapté. Les données matériaux qu’il définit dans
I’annexe proviennent de plusieurs sources et ont un objectif de modélisation thermo-
mécanique. Les relations régissant les parametres dépendent globalement de la tem-
pérature, ce qui est suffisant pour la modélisation qu’il a réalisée. Mais les proprié-
tés définies ne tiennent pas compte du passé mécanique ni du trajet de chargement
auquel sont soumis les matériaux. Cette base de données et la modélisation par une
loi puissance sont largement utilisées pour prédire le comportement des brins [Wang
etal, 2016], [Ta et al., 2015], [Boso, 2013], [Bajas, 2011], [van den Eijnden et al., 2005].

Aléchelle du cable, Bajas et al. [2012] ont simulé un cable CICC dans lequel chaque
brin a un comportement global homogene. La simulation a été effectuée sous le code
Multifil, développé par D. Durville au laboratoire MSSMat de I'Ecole CentraleSupélec.
Les lecteurs intéressés pourront consulter [Durville, 2012] pour la description du code
Multifil. Le cable est d’abord modélisé dans son ensemble par des fonctions hélicoi-
dales correspondants aux différentes étapes de cablage et plusieurs opérations (défor-
mations et compactions) sont réalisées pour obtenir la configuration géométrique du
cable. La simulation utilise un modele de poutre pour décrire la cinématique du fil et
le contact est modélisé par de la friction. Le comportement est élasto-plastique dans la
direction axiale des brins, modélisé par une loi de type puissance, et élastique ortho-
trope dans la direction transverse. Dans son manuscrit de thése, Bajas [2011] identifie
les coefficients de lois puissances a partir d'une courbe de traction avec décharge pour
laquelle la partie élastique a été retirée (figure I11.2a). Cette courbe de traction a été
représentée en deux parties : une loi pour I'enveloppe de la courbe et une loi pour
I'enveloppe des décharges (figures I11.2b et I11.2c).

Cette modélisation est suffisante pour réaliser un "fit" de la courbe représentant
I'essai sur lequel les parametres de la loi ont été identifiés. Cependant, la prédiction du
comportement réalisée par 'utilisation de ce modele n’est pas valable pour prédire le
comportement sous d’autres types de sollicitations (cycles, amplitudes de charges et
décharges variées, etc.). Le modele adopté pour le brin ne permet pas de simuler un
comportement cyclique ni d’accéder aux déformations dans les filaments. Toutefois,
I'objectif principal de cette étude n’était pas de modéliser précisément le comporte-
ment d'un brin mais de concevoir un modele complet d'un cable CICC. Le modele du
brin développé est donc suffisant dans un objectif global de détermination de la géo-
métrie du conducteur et pour obtenir une premieére approximation du comportement

du cable sous sollicitations.

Entre 2005 et 2013, Boso et al. ont mené plusieurs études sur la modélisation thermo-
mécanique des brins supraconducteurs par homogénéisation [Boso et al., 2005, 2006;

Boso et Lefik, 2009]. Ces travaux ont principalement été réalisés dans un objectif ana-

114



I11.1. REPRESENTATION DE LA STRUCTURE ET DU COMPORTEMENT
MECANIQUE D’UN BRIN COMPOSITE

300 v T
— Experimental curves ' '
— Envelope curve ,,,,,,,,,,,,,,,,‘,,,,,,,,,L,,,,,,,,‘, ,,,,,,,,,,,,,
—Unload 1 | i i

Unload 2

Unload 3
—Unload 4
—Unload 5
— Unload 6

250 -
200 | —Unload2 | T
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

150 -

100 -

stress [MPa]

-50
-0,0005 0,0005 0,0015 0,0025 0,0035 0,0045 0,0055 0,0065
strain [-]
(a) Partie plastique d'une courbe de traction avec dé-
charge avec les parties sélectionnées pour l'identifi-

cation.
120 - Envelope H H H 1 —Envelope curve ) ( ) k
Onioad 2  Cyelic corve Cne(&)=i-(l—exp(—j-€)) k-exp(e)—c-&
100 UloadS | _____ S — 100 [{  —Fit of the envelope curve |-~~~ === === =i e oo
==Unload 4 H H | — Fit of the cyclic curve :
~—Unload 5 : : H T
80 ~Unload6 | i e b 80 4 ]
= — Loading 2 i i 1 ¥ '
[-% Loading 3 s
% 50 Loadingd | | . ‘@ 60
] —Loading 5 8
= —Loading 6 ~,;,
¢ 7711l NN 15> oo K. S 40
20 b M. 20 o e e
o : : : : 0
0 0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025 0 0.0005 0.001 0.0015 0.002 00025
strain [-] strain [-]
(b) Mlustrations des courbes utilisées pour (c) Résultats des courbes identifiées.

I'identification.

FIGURE II1.2 - Identification du comportement d'un brin a partir d'un essai de traction avec
décharges en reliant séparément la contrainte et la déformation a la charge et a
la décharge par des lois exponentielles [Bajas, 2011].

logue a celui de Mitchell : connaitre I'état de déformation dans les filaments apres
traitement thermique et descente en température. Suivant la structure du brin étudié,
plusieurs techniques ont été présentées. La premiere est une méthode d’homogénéisa-
tion entre différentes échelles [Boso et al., 2005]. La figure I1I.3 montre comment sont
définis les différents niveaux d’'une part sur le brin réel (Il.3a) et d’autre part sur la
modélisation éléments finis (I11.3b).

Plus récemment, Boso [2013] a proposé une approche d’homogénéisation numé-
rique multi-échelles basée sur ses précédents travaux ([Boso et al., 2005],[Boso et al.,
2006]). La modélisation thermo-mécanique de trois brins du commerce (figure III.4a)
a été réalisée sur deux échelles. La figure II1.4b montre les volumes élémentaires re-
présentatifs définis a partir d’analyses d’images réalisées au Microscope Electronique
a Balayage pour représenter la plus basse échelle. La discrétisation et la distribution
de ces VER dans le brin sont représentées figure I11.4c. Cependant, les propriétés élas-
tiques des matériaux modélisés sont extrapolées de la littérature et la modélisation
élasto-plastique reste encore tres limitée avec un modele d’évolution par module tan-
gent [Boso, 2013].

Les filaments de Nb3Sn sont cependant trop fins pour étre maillés a I’échelle du
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FIGURE II1.3 - Structure hiérarchique (a) du brin réel et (b) de la modélisation EF [Boso et al,,
2005]
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FIGURE I11.4 — Modéles éléments finis définis par Boso [2013] pour la simulation EF des trois
brins par homogénéisation multi-échelles.

brin directement. Ils ont alors développé une méthode pour prédire le comportement
de macro-filaments (ensemble de filaments noyés dans la matrice) dans une approche
auto-cohérente généralisée [Lefik et al., 2009]. Le domaine considéré dans le modele
auto-cohérent est défini par une inclusion (ici le filament supraconducteur) entou-
rée d'une matrice (la matrice métallique) au sein du matériau équivalent (figure IIL.5).
Ceci permet de déterminer I'état de contrainte et de déformation apres refroidisse-
ment [Boso et Lefik, 2009].

L'acces aux déformations dans les filaments est possible apres résolution du pro-
bléme au niveau macroscopique et rebouclage entre les différentes échelles. Le com-
portement du modele macroscopique défini par Boso [2013] montre un comporte-
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FIGURE II1.5 — Modélisation a I’échelle microscopique [Boso et Lefik, 2009]

Inclusion (E?, v*,0®

Yielding matrix

ment élastique. La matrice de bronze dans les VER est définie avec un comportement
élasto-plastique décrit par un module plastique. Lefik et al. [2009] semblent définir
un comportement élasto-plastique en prenant en compte ’évolution de variables in-
ternes pour représenter I’écoulement plastique dans la méthode GSCL. 1l est précisé
qu'une surface de charge de type Hubert-Hencky-von Mises avec un écrouissage iso-
trope est utilisée. Cependant, la loi d’évolution de I’écrouissage isotrope n’est pas men-
tionnée et aucun parametre n’est défini. Le manque d’informations concernant le type
de loi retenu ainsi que les parametres définis ne permettent pas d’appréhender la mo-
délisation du comportement élasto-plastique réalisée.

Une approche différente basée sur la micro-mécanique a été proposée par Chen
et al. [2011]. Lestimation de la déformation locale dans les filaments est réalisée par
une méthode analytique. Dans le modele présenté, des filaments droits de Nb3Sn sont
distribués au sein d’'une matrice de CuSn. Les filaments sont considérés comme des
inclusions dans la matrice, générant un champ de contrainte dans la matrice et les
inclusions. La théorie utilisée considere des inclusions de forme elliptique. Pour repré-
senter un filament, le choix a été fait de considérer un des rayons de !'ellipse infini,
définissant ainsi le filament comme un cylindre elliptique. Seul le comportement élas-
tique est considéré par Chen et al. et ils se sont principalement intéressés a l'influence
de la forme des filaments sur les déformations locales. Cette approche ouvre la voie a

une prise en compte de la plasticité dans leur modele.

Plus récemment, Wang et al. [2016] ont proposé une modélisation 3D par éléments
finis d'un brin LMI (IT). La figure III.6a montre une micrographie du brin en ques-
tion et la figure I11.6b montre la représentation de ce brin. Le modéle, nommé "Multi-
filament twist model", prend en compte le twist des filaments au sein de la matrice,
visible sur la figure I1I.6c. Plusieurs simplifications ont été réalisées avec l'intégration

de la barriere de Tantale dans la matrice de bronze.
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copper region

—_bronze region

superconducting
region

(a) Brin LMI-Internal Tin (b) Représentation du brin définie

(c) Modélisation 3D avec twist des filaments

FIGURE I11.6 — Représentation et modele 3D réalisé par Wang et al. [2016].

Les surfaces entre les composants ont été collées dans la simulation numérique, ne
permettant aucun déplacement relatif entre les surfaces. Le modele a été réalisé sous
Abaqus en utilisant des éléments 3D a huit nceuds (C3D8R). Concernant le compor-
tement mécanique implémenté, les parametres matériaux sont principalement tirés
de [Mitchell, 2005a]. Le comportement élasto-plastique est défini de maniere géné-
rale dans l'article. Une surface de von Mises est utilisée avec plusieurs écrouissages
cinématiques. Il est également précisé que le type de modéle d’écrouissage choisi sur-
estime 'accumulation de déformation plastique (effet rochet) qui est observable dans
les brins lors de sollicitations cycliques et dont nous avons discuté au chapitre II. Les
contraintes résiduelles sont également implémentées dans I'étape initiale de la simu-
lation. Finalement, un module de Weibull a été utilisé pour modéliser I'endommage-
ment survenant dans le brin au cours de la sollicitation. Cet article est un des rares
modélisant le comportement mécanique par de 1'écrouissage cinématique, permet-
tant de prendre en compte le caractere cyclique dans le comportement des brins su-
praconducteurs. Cependant, les parameétres composant le modele d’écrouissage utilisé
ne sont pas discutés dans 'article, seul les parametres élastiques sont précisés et sont
tirés de la littérature ([Mitchell, 2005a]). Pour définir le comportement du cuivre et du
bronze, I'article fait référence a [Mitchell, 2005a] pour une considération isotrope et a

[Bajas et al., 2012] pour une considération cinématique. Cependant, dans ces deux ar-
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ticles, il n'y a pas de définition isotrope ou cinématique de ces matériaux. Ces informa-
tions sont primordiales dans la compréhension de la modélisation du comportement

mécanique. Cela nous amene au contenu de ce projet.

Nous pouvons donc constater qu’il existe des modeles pertinents pour la modéli-
sation de la structure des brins supraconducteurs. Cependant, les différents compor-
tements mécaniques des brins définis dans ces modeéles sont limités. Comme abordé
dans le chapitre IJ, il existe également une nécessité d’approfondir les propriétés mé-
caniques des matériaux présents et d'utiliser des données expérimentales plus variées
pour définir et valider les modéles. On peut remarquer que de nombreuses propriétés
sont tirées de [Mitchell, 2005a] et appliquées dans des situations parfois éloignées du
domaine de validité initiale.

Cette partie a pour objectif de nourrir les modeles et les simulations numériques
avec une description du comportement mécanique visant une gamme d’utilisation
plus large. La description rigoureuse des propriétés et des parametres utilisés dans ces

modeles est un point de premiere importance pour justifier de leur pertinence.

III.1.2 Représentation de la structure composite
a Objectifs et contraintes

Deux points sont a prendre en compte pour modéliser les brins : la structure com-

posite et I'utilisation qui sera faite du modele.

Les travaux de [Bajas, 2011], abordés dans les chapitres I (page 42) et II (page 48)
montrent que les sollicitations sur les brins sont majoritairement des efforts de flexion-
compression. A une échelle locale, sil’on considére une section d'un brin dans le cable,
le chargement peut étre représenté par des composantes uniaxiales dans un petit élé-
ment de volume (figure I11.7).

Les modeles développés dans cette étude ont également pour but d’étre implémen-
tés dans des simulations multi-échelles par éléments finis. Plus particulierement dans
le code Multifil, dans lequel les modeles vont étre utilisés, la cinématique de poutre uti-
lisée actuellement implique que les déformations plastiques ne sont prises en compte
que dans la direction du brin [Bajas, 2011]. Pour cette implémentation, une formula-
tion uniaxiale du modele est donc suffisante. Pour d’autres codes éléments finis, dans
Abaqus par exemple, une formulation tridimensionnelle sera nécessaire, afin d’asso-

cier a chaque élément de volume une loi de comportement 3D.

Nous avons vu au chapitre I que les brins supraconducteurs possedent une struc-
ture composite complexe. Avec un objectif de nourrir des simulations numériques

multi-échelles, la simplification de cette structure est indispensable. La représentation
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FIGURE II1.7 — Schématisation des composantes uniaxiales d'un petit élément de volume d'un
brin a partir d'une simulation Multifil de Bajas [2011] d'un cable apres charge-
ment thermique et magnétique (force de Lorentz).

doit cependant étre suffisamment détaillée pour que la réponse du modele calculée
soit satisfaisante.

Les simulations par éléments finis utilisant les modeles développés dans cette étude
ont également comme objectif un couplage entre modélisation mécanique et élec-
trique ([Ciazynski et al., 2016]). La prédiction du comportement électrique des brins
est basée sur les scaling laws que nous avons abordées au chapitre I. Ces lois élec-
triques requierent I’état mécanique, et plus particulierement la déformation, dans les
filaments. Il est donc nécessaire de représenter de maniere indépendante les filaments
supraconducteurs.

Une modélisation s’appliquant a tous les brins supraconducteurs n’est cependant
pas possible. En effet, il existe de nombreux procédés de fabrication et différents ob-
jectifs de modélisation. Cependant, la structure reste constante d'un point de vue ma-
croscopique : des filaments supraconducteurs torsadés dans une matrice et entourés
d'une couronne. Nous pouvons donc dégager une méthode générale pour représenter
chaque type de brin. Cette méthode est basée sur le méme principe mais varie pour
s’adapter en fonction de la microstructure, du processus de fabrication, de 'applica-

tion, etc.

b Simplification et représentation numérique de la structure

Nous avons choisi de définir globalement un brin par trois sets : un set "couronne",
un set "matrice" et un set "filaments", représentés sur la figure I11.8. Chaque set pos-
sede un comportement propre représenté par une loi de comportement.

Cette structure sert de base a la représentation. Lorsque la structure ou le compor-
tement d'un des composants 1'exige, des sets supplémentaires peuvent étre ajoutés.

Par exemple dans le cas du Nb3Sn-IT, la barriere de Tantale peut étre incluse dans un
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FIGURE II1.8 — Représentation générale d'un brin supraconducteur.

des sets déja défini ou dans un set indépendant. De la méme maniere, les zones de dif-
fusion dans le brin MgB, peuvent étre considérées indépendantes ou appartenant au
set matrice ou au set filaments, suivant si leurs propriétés sont proches ou non d'un

set existant, et selon la précision recherchée.

Pour définir les différents sets il est nécessaire de connaitre I'importance de chaque
constituant et leur comportement respectif. Dans le chapitre II, des essais de nano-
indentation ont été réalisés pour accéder a certaines propriétés mécaniques locales.
II a également fallu quantifier la présence de chaque phase dans le brin. Ces résul-
tats permettent de définir mécaniquement (module et limite d’élasticité) et géométri-
quement (fraction volumique) les sets de la représentation. Des contraintes associées
a chaque brin et aux matériaux qui les composent peuvent également entrer en jeu.
Etant donné la nature et la structure différente des brins Nb3zSn-IT et MgB,, chaque
représentation est traitée séparément dans la partie d’application de la démarche de
modélisation aux brins (partie II1.3.1 pour le brin MgB, et partie II1.3.2 pour le brin
NbsSn-IT).

III.1.3 Modélisation élasto-plastique de la structure

Le comportement mécanique d'un matériau peut étre décrit par des lois mathé-
matiques appelées lois de comportement. Elles mettent en jeu des équations régis-
sant I’évolution de variables thermodynamiques internes dépendant du matériau. Ces
équations sont appelées lois d’écrouissage. Différents types de lois d’écrouissage exis-
tent et ont la capacité a représenter le comportement mécanique dans différents do-
maines de sollicitations et avec différentes précisions. Le choix du modele mathéma-
tique représentant le comportement mécanique et le choix des lois d’écrouissage est

piloté par I'utilisation de ces modeles ainsi que les propriétés du matériau étudié.

Nous avons vu précédemment comment représenter la structure du brin compo-
site. Dans cette partie, nous allons d’abord définir les hypotheses considérées et com-
ment sont réparties les contraintes et les déformations dans les sets en fonction des
contraintes et déformations dans le brin macroscopique. Nous expliciterons’approche

etles lois d’écrouissages choisies pour calculer la réponse du modele a un chargement.
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a Répartition dans la structure

Nous supposons étre dans le cadre des petites perturbations (petits déplacements
et petites déformations) et nous faisons ’hypothese de I'incompressibilité plastique.
Nous considérons le découplage entre comportement élastique et comportement plas-
tique possible. Nous pouvons donc écrire la partition du tenseur de la déformation

totale £ en déformation élastique £° et déformation plastique £” telle que :
e=¢g+¢" (IL.1)

Nous avons vu que le brin composite peut étre représenté par différents sets de ma-
tériaux qui sont définis a partir de la structure du brin et des propriétés locales. Lorsque
I'on réalise un essai expérimental, les contraintes et les déformations sont mesurées au
niveau du brin macroscopique. Il faut donc définir comment elles sont "distribuées"
entre les différents sets.

Nous avons vu que la modélisation est uni-axiale. Nous considérons le modele du
brin comme une structure composite en parallele sans interactions entre les sets. Dans
les équations qui suivent, dans un soucis de simplicité, seules les contraintes normales
sont prises en compte, les contraintes transversales et tangentielles sont négligées. 11
faut cependant noter qu'on peut exprimer ce modele sous forme 3D pour I'utiliser
dans n'importe quel code de calcul.

La contrainte est répartie en fonction des fractions volumiques de chaque set dans

la section et suit :
Obrin=Y_ fVser0 set (I11.2)

set
ol 0, désigne la contrainte mesurée dans le brin, fug,; désigne la fraction volumique
d’'un set et 04 la contrainte dans un set.

La déformation est considérée comme homogene dans la section et suit :

€brin = Eset (I11.3)

b Calcul du comportement local

Dans cette partie, nous allons voir comment est calculée la réponse d'un matériau a
une sollicitation. Plus particulierement, les modéles mis en place considerent un com-
portement élasto-plastique. Pour modéliser ce comportement, nous allons expliciter le
principe et la formulation de modeles de comportement a écrouissage cinématique et
isotrope non-linéaires. Toutefois, les principes de la thermodynamique et la formula-
tion générale des lois de comportement desquels découle ce type de modele ne seront
pas abordés ici. Les lecteurs intéressés pourront consulter les ouvrages de Germain
[1973] et Lemaitre et al. [2009].
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De nombreuses études et résultats expérimentaux ont pu mettre en évidence 1’'exis-
tence d'un domaine a I'intérieur duquel le comportement est élastique. Sur le bord de
ce domaine, le comportement est élasto-plastique. La surface du domaine, appelée
surface de charge, est définie par f = 0 avec f le critere de plasticité. Ce critere rend
compte de la forme du domaine dans I'espace des contraintes. f dépend de I'état de
contrainte et des variables d’écrouissages a I'instant considéré.

Pour évaluer I'état mécanique a un instant t+At, on utilise les données connues a
I'instant t. Trois cas sont a considérer :

— le premier cas est celui ou1 f <0 al'instant t et a I'instant t+At. Dans ce cas, on se

situe a I'intérieur du domaine et le comportement est élastique.

— le second cas est celui ol on se situe sur la surface de charge a l'instant t et le
chargement est tel que le point atteint a t+At ne reste pas sur la surface. Nous
devons donc avoir f =0 et f < 0. Dans ce cas, le chargement entraine un retour
al'intérieur du domaine par une décharge élastique, le comportement est donc
élastique.

— dans le troisieme cas, on se situe sur la surface de charge a l'instant t et le char-
gement est tel que le point atteint a t+At reste sur la surface. Nous devons donc
avoir f =0 et f =0. C’est la condition de cohérence. On parle alors d’écoulement
plastique et le domaine élastique évolue : le comportement est élasto-plastique.
Lors de I’écoulement plastique, le point représentatif de I'état de contrainte de-
meure sur la surface de charge et ne peut la quitter. Il est donc impossible d’avoir
f > 0. La surface de charge est donc entrainée par le chargement et le domaine

élastique évolue dans I'’espace des contraintes.

Comportement élastique
Lorsque I'on se situe a l'intérieur de la surface de charge, f < 0 et on est dans le
domaine élastique, le comportement est donc élastique. La loi linéaire de Hooke suffit

a définir le comportement dans ce cas et est telle que :
ag=Exg° (I11.4)

avec g le tenseur des contraintes, E le tenseur des rigidités élastiques du matériau
considéré et £° le tenseur des déformations élastiques.

Comportement plastique

Nous faisons 'hypotheése dans cette étude d'une surface de charge de type von
Mises. Nous allons décrire la translation et la dilatation du domaine élastique, met-
tant ainsi de c6té la distorsion et la rotation. Pour décrire cette évolution dans 'espace
des contraintes, il est suffisant de décrire deux variables, appelées variables d’écrouis-

sages. La variable scalaire R est appelée écrouissage isotrope et représente la taille du
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domaine d’élasticité. La variable tensorielle X est appelée écrouissage cinématique et
représente la position du centre du domaine élastique dans I'espace des contraintes.
Leur évolution est définie par les lois d’écrouissages. La figure II1.9 illustre la surface de

charge dans I’espace des contraintes.

1(MPa)

fi

v /’ G(MP&)

FIGURE II1.9 - Schématisation de I'évolution de la surface de charge entre les états 0 et t.

Le critere de plasticité de von Mises est défini par :
f@X,R=h@-X)-R-o0, (I1L.5)

ol 0 est la limite d’élasticité et correspond au rayon initial du domaine. J>(g — X) est

le deuxiéme invariant de la contrainte défini par :

3
La-X)= \/E(g—;) s-X) (I11.6)

avec s la partie déviatorique du tenseur des contraintes g telle que :

tr(g)

=]

(I1.7)

likn
W =

:g—

ol tr(g) désigne la trace du tenseur des contraintes et [ est le tenseur identité d’ordre 3.

Connaitre I'état mécanique du matériau revient a connaitre la valeur des variables
observables et des variables internes. A un instant £, nous connaissons les variables
observables g et g ainsi que les variables internes ” et p. Pour connaitre vers quel état
nous allons a t+At, il faut connaitre I'expression des vitesses, ou des incréments, qui
régissent I’évolution de ces variables.

Dans le cadre de 'écoulement associé, I'évolution de la déformation plastique est

donnée par la regle de normalité, ou la vitesse de déformation plastique est normale a

124



I11.1. REPRESENTATION DE LA STRUCTURE ET DU COMPORTEMENT
MECANIQUE D’UN BRIN COMPOSITE

la surface de charge. La vitesse de déformation plastique suit alors :

&l = A9 An (111.8)
oa

avec A le multiplicateur plastique et n la normale a la surface de charge. Dans le cas
d’'une surface de type von Mises, cette derniere est définie comme :

A (I11.9)
:_ _2 .

J2(@a—-X)
On définit la déformation plastique cumulée, variable interne associée a I’écrouis-
sage isotrope, tel que :

p.:i: —ép:ép (III.IO)

Dans le cas ol 'écoulement plastique a lieu, on a f =0 et f =0. La valeur du multi-
plicateur plastique peut étre obtenue par la condition de cohérence :
of .. of

O+——:X+——

=5t g Xt gpiR=0 (IIL.11)

f
Soit :
f=n:¢-n:X-R=0 (I1L.12)

L'écrouissage isotrope représente 1'évolution de la taille du domaine d’élasticité. Afin

de calculer son évolution, nous avons choisis de la représenter par la loi d’écrouissage :
R=b(Q-R)p (I11.13)

dans laquelle Q et b sont des parametres matériaux. Q permet de définir le niveau
d’écrouissage atteint a stabilisation et b représente la vitesse pour atteindre cette sta-
bilisation, ou vitesse d’écrouissage. Nous verrons par la suite que cette loi est suffisam-
ment adaptée a I’évolution de I'écrouissage isotrope dans les matériaux composants
les brins.

L'écrouissage cinématique représente la position du centre du domaine élastique
dans 'espace des contraintes. Les lois avec évolution linéaire du type Prager [Prager,
1955; Ziegler, 1959] ne sont pas suffisantes pour décrire correctement I’écrouissage cy-
clique. Il peut étre bien représenté par les lois non-linéaires initialement proposées par
Armstrong et Frederick [1966] qui ajoute un terme de rappel au terme linéaire. Nous
utilisons donc la loi d’écrouissage cinématique proposée par ces derniers :

2 . .
X= §C§’7 -yXp (I11.14)
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ou C et y sont des parametres matériaux. y représente la vitesse a laquelle I’écrouissage
va atteindre sa valeur de saturation C/7y.

En reprenant la condition de cohérence (équation (II1.12)) et en remplacant Ret é ,

on obtient : 5
n:o-n: (gcﬁg—yﬁé)—b(Q—Rm:O (II1.15)
Finalement : ]
n:g
)= —— I11.16
p h ( )
avec:
2
hzg n:n—yn:X+b(Q-R) (IT1.17)
3
Or,g:g:z,d’oﬁ:
h=C-yn:X+b(Q-R) (I11.18)

On obtient p et les équations (I11.8),(I11.13) et (II1.14) permettent de calculer les in-

créments £”, X et R.

A partir de I'état mécanique a I'instant actuel et du calcul des incréments avec les
équations précédentes, il est possible de calculer la réponse d'un matériau. La résolu-

tion de ces équations est présentée dans la partie traitant du code développé (A.A.3).

III.1.4 Bilan de la modélisation générale d’un brin composite

Nous avons défini une représentation générale par la répartition des matériaux
composant un brin dans des sets. Il existe différents processus de fabrication, diffé-
rents matériaux et différentes applications, cette modélisation peut étre modifiée pour
s’adapter a chaque cas. Il s’agit donc dans un premier temps d’étudier la structure du
brin (évaluer la fraction volumique des différents composants et mesurer certaines
propriétés locales) afin de définir des sets adaptés a ce que I'on souhaite modéliser.
Chaque set possede un comportement différent, purement élastique ou élasto-plasti-
que, qu’il convient de définir en fonction des propriétés mesurées. Nous obtenons
ainsi des sets auxquels est associé un ensemble de lois représentant le comportement
de chacun.

Lapproche mécanique pour la modélisation du comportement a été définie avec
I’ensemble des équations régissant le calcul de la réponse a un chargement. Il convient
maintenant de définir globalement 'ensemble des équations composant le modele
mécanique d’'un brin supraconducteur.

Dans le cas général et dans l'intervalle de déformation étudié, la couronne et la
matrice ont un comportement élasto-plastique et les filaments un comportement élas-
tique. Le bilan des équations du modéle est résumé dans le tableau III.1.
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TABLEAU IIL.1 - Bilan de la modélisation du brin composite

Couronne Matrice Filaments
Comportement Elasto-plastique Elasto-plastique Elastique
Critere de Joloc—X)—Re—0yc J2(Om—Xm) —Rm—Oym i
plasticité =0 =0
Elastique gc=Ec* € O =Em*ep gi:[Ef*i

Plastique RC = bc(QIg —Re)Pe Rm =bm(Qm—Rm)Pm

Xe=5Ccel ~vXePe  Xm=3Cmép~YXmPm

III.2 Stratégie d’identification et résolution numérique

Dans la partie précédente, nous avons choisi tous les ingrédients pour modéliser le
comportement mécanique. Parmi ces ingrédients, les lois d’écrouissage font interve-
nir des parametres dépendant des matériaux, de leur histoire mécanique et thermique,
etc. Les équations précédentes ne peuvent étre résolues qu’avec les parametres maté-
riaux fixés.

Cependant, il ne s’agit pas de donner une valeur a ces parametres en espérant ob-
tenir un résultat satisfaisant. En effet, chaque parametre représente une partie diffé-
rente du comportement et est associé a un set spécifique dans le brin complet. Nous
cherchons non seulement a simuler les essais expérimentaux de maniere satisfaisante,
mais également a obtenir des parametres ayant un sens physique associés aux maté-
riaux qu'ils représentent.

Une stratégie d’identification des parametres de lois de comportement pour les
brins composites supraconducteurs adaptée a chaque structure a donc été dévelop-
pée dans ce projet. La procédure d’'identification a été réalisée numériquement sous le
logiciel MATLAB par un ensemble de scripts développés dans le cadre de cette étude et
intitulé ILCo (Identification de Loi de Comportement). La résolution numérique ainsi
que I'écriture des scripts sont détaillés en annexe A (page 213).

III.2.1 Identification inverse et optimisation

Lidentification des parametres matériaux est possible directement "ala main" lors-
que leur nombre est faible. Plus on cherche a reproduire fidelement le comportement,
plus le nombre de parametres augmente. Comme nous pouvons le voir dans le ta-
bleau III.1, les parametres du modele du brin général de notre étude s’élevent a 8 si
I'on considére seulement les lois d’écrouissage. L'identification devient alors impos-
sible directement et nécessite de résoudre le probleme par une formulation inverse
[Andrade-Campos et al., 2007].
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Un probléme d’identification inverse permet de trouver le jeu de parameétres ap-
prochant au mieux le comportement réel du matériau. Le principe est de calculer la
réponse du modele a un chargement expérimental en se fixant un jeu de parametres.
La réponse du modele associée a ce jeu est comparée a la réponse réelle du matériau
mesurée lors de I'essai. Le jeu de parametres retenu est celui pour lequel la compa-
raison a été jugée satisfaisante. L'identification est réalisée en utilisant les variables
expérimentales directement mesurables : la contrainte et la déformation. Durant le
processus, des jeux de parametres sont générés itérativement et la réponse du modele
est calculée et comparée a la réponse obtenue expérimentalement a chaque itération.
La comparaison est réalisée en faisant la différence entre les deux réponses. Trouver
les parametres permettant d’obtenir une réponse du modele la plus proche de la ré-
ponse expérimentale revient a minimiser cette différence. Nous en venons a poser un

probleme d’optimisation.

a Définition du probleme d’optimisation

Une démarche d’optimisation consiste a trouver '’ensemble des parametres d'un
probléme qui offre le meilleur résultat en minimisant ou maximisant une fonction ob-
jectif, ou fonction cotit. Nous avons vu que nous utilisons la différence entre les deux
réponses comme fonction a minimiser. La fonction objectif représente donc I’erreur
entre la réponse expérimentale et la réponse simulée. A chaque jeu de parametres testé
correspond une réponse simulée ainsi qu'une valeur de fonction objectif. Optimiser
notre probleme consiste a rechercher le jeu de parametres pour lequel la valeur de
la fonction objectif est la plus faible. Suivant I'algorithme de recherche de minimum
utilisé, il peut également etre nécessaire de définir des intervalles de variation des pa-
rametres ou contraindre leur évolution. Par exemple, la nano-dureté est reliée a la taille
du domaine élastique d’'un matériau. Il est donc possible d’utiliser ces résultats pour
contraindre I’évolution des limites d’élasticité des différents sets représentant un brin.

Le principe global du processus d’optimisation est schématisé a la figure I11.10.

La premiere étape consiste a calculer la réponse du modele a un chargement ex-
périmental. Cette étape est réalisée par la résolution numérique des équations diffé-
rentielles présentées dans la partie I11.1.3. Les outils numériques utilisés pour la réso-
lution sont détaillés dans I'annexe A.3 (page 215). Pour cela, un jeu de parametres est
fixé préalablement pour le premier calcul ou est généré par I'algorithme d’optimisa-

tion.

La réponse du modele est ensuite comparée a la réponse expérimentale en calcu-
lant la fonction objectif. Cette fonction, notée f,p;, représente l'erreur entre les deux

réponses calculée par une méthode des moindres carrés normalisés explicitée dans
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Modol Jeu de parametres
w initial & options
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réponse du
modele a un
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FIGURE II1.10 - Principe du processus d’optimisation.

I'annexe A.4 (page 216). Dans cette partie, nous considérons que 'optimisation n’est
réalisée que sur un essai expérimental. Le calcul de la fonction objectif si plusieurs es-
sais sont utilisés est traité annexe A.4 (page 216).

La réponse calculée n’est pas parfaitement identique a la réponse expérimentale.
Pour décider si un jeu de parameétres donné permet le calcul d'une réponse satisfai-
sante, plusieurs criteres rentrent en compte. Les critéres principaux portent sur la va-
leur de f;p;, calculée pour un jeu de parametres spécifique. Par exemple, nous définis-
sons une tolérance sur fyy; : sila valeur calculée est en dessous de la valeur de tolérance,
le jeu de parametres est considéré comme satisfaisant. Ces criteres dépendent du type
d’algorithme de résolution utilisé et sont explicités dans I'annexe A.5 (page 216). Ils
nous permettent de "gérer" la précision recherchée entre la valeur calculée et la valeur

expérimentale.

Dans le cas ot la réponse simulée associée a un jeu de parametres ne satisfait pas
les criteres, un nouveau jeu est généré et le processus recommence. Cette génération
est une des étapes les plus importantes et est en lien direct avec le type d’algorithme
d’optimisation utilisé. C’est cette étape qui conditionne le cotit de calcul de I'optimisa-
tion. Comme pour les criteres de tolérances, cette étape dépend du type d’algorithme

utilisé et est présentée dans I'annexe A.5 (page 216).

Dans le cas ou la réponse simulée répond aux critéres de tolérances, le jeu de para-
metres et les informations associées a cette optimisation (valeur de la fonction objectif,

intervalles des parametres balayés, etc.) sont enregistrés et 'optimisation s’arréte.
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b Généralités sur les problemes d’optimisation

Nous avons vu comment est réalisée la procédure d’optimisation pour trouver un
de jeu de parametres associés a des données expérimentales. Nous allons aborder ici
quelques éléments généraux des problemes d’optimisation qui sont nécessaires pour

discuter de la stratégie d’identification.

Minima locaux et minimum global.

Larecherche du minimum d’une fonction peut conduire a un minimum local. C’est
un certain jeu de parametres pour lequel il n'existe aucun autre jeu dans le voisinage
local donnant une fonction objectif inférieure. La figure I11.11 montre 'évolution d’'une
fonction objectif non-linéaire associée au vecteur variable A représentant le jeu de pa-
rametres [Andrade-Campos et al., 2007]. Elle illustre la présence de minima locaux as-

sociés a la résolution des problemes de minimisation.

L(A)

a A, A, A, A, A, A, A b A

FIGURE I11.11 — Minima locaux d'une fonction non-linéaire [Andrade-Campos et al., 2007].

Dans l'intervalle [a,b], plusieurs minima existent : Ay, Az, As et A7, mais seul A7 est
minimum global.

Cet exemple est toutefois relativement simple. Les fonctions objectifs associées
a la résolution des problemes d’optimisation peuvent présenter plus de complexité
(multi-dimensionnelles, gradient tres faible ou tres élevés, non continue, etc.). Les fi-
gures I11.12a et II1.12b représentent respectivement la fonction de Rastrigin [Torn et
Zilinskas, 1989] suivant deux parametres et la fonction de Rosenbrock [Rosenbrock,
1960]. La fonction de Rastrigin possede de nombreux minima locaux et un seul mi-
nimum global situé a I'origine. La fonction de Rosenbrock possede une vallée étroite
de forme parabolique au fond de laquelle se situe le minimum global. Une vallée cor-
respond a un ensemble de jeu de parametres ol la fonction objectif présente un gra-
dient tres faible, la convergence vers le minimum global est donc délicate par les al-
gorithmes. Ces deux exemples illustrent les difficultés qu’on peut rencontrer lors de la

résolution d’'un probleme d’optimisation.

Techniques de résolutions
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(a) Fonction de Rastrigin. (b) Fonction de Rosenbrock.

FIGURE I11.12 - Représentation en trois dimensions de fonctions objectifs présentant des mi-
nimums locaux complexes générées sous MATLAB.

Il existe deux grandes familles de résolution des problemes d’optimisation :

— Les méthodes dites exploratoires ou directes, tels que les algorithmes évolutifs
(algorithmes génétiques), le recuit simulé et I'algorithme "pattern search" par
exemple. Ces méthodes calculent a chaque itération la valeur de la fonction ob-
jectif suivant un jeu de parametres. Cette évaluation fournit des informations
utilisées pour générer le jeu de parametres suivant et ainsi de suite. Au fur et a
mesure des évaluations, on se rapproche de la solution permettant de donner
la meilleure réponse. Ces algorithmes nécessitent de nombreux calculs de f,; et
sont a privilégier lorsque 1'évaluation est peu cotiteuse.

— Les méthodes basées sur la pente ou sur le gradient. Ces méthodes utilisent les
informations de la fonction objectif mais également les gradients de la fonction
a minimiser voire méme du Hessien (matrice Jacobienne des dérivées). Ces mé-
thodes nécessitent que la fonction soit dérivable ou deux fois dérivable suivant
le cas. Le principe est de sélectionner le jeu de parameétres a évaluer en suivant
la direction de la plus forte pente. Le point de départ influence grandement le
résultat et avec ce type de méthode, le point obtenu est généralement un mini-
mum local. Par exemple, si nous reprenons le cas de la figure II1.11, l'utilisation
d’un algorithme de descente en gradient ne donne le minimum global (a savoir
A7) seulement si le point de départ de 'algorithme est dans l'intervalle [Ag,b]
[Andrade-Campos et al., 2007]. Ces méthodes sont cependant peu cofiteuses, ra-
pides a exécuter et précises. Il existe plusieurs types d’algorithmes de descente

en gradient adaptés a différents types de problemes d’optimisation.

Les algorithmes utilisés sont brievement décris dans la partie A-A.5 (page 216).
Nous n’irons pas plus loin dans cette étude sur le principe des algorithmes de réso-

lution des problémes d’optimisation.
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I11.2.2 Procédure d’identification

Pour décrire la procédure d’identification des parameétres développée dans cette
étude, nous utilisons en exemple la représentation générale définie partie I11.1.2 et re-
présentée a la figure I11.8 (page 121) : une couronne extérieure, une matrice et des fi-
laments. Chaque brin ayant une représentation différente, des variantes de la stratégie
d’identification peuvent exister dans la partie I11.3 pour s’adapter aux brins de I'étude.

En considérant la représentation générale d'un brin, les parametres du modeéle

sont:
o Couronne: fuc/Ec/oyc/bclQc/Celye,
e Matrice : fuy/Emn!0ym!bm! Qm! Cpl Y m,
o Filaments: fug/Ef.

a Difficultés d’identification des parametres d’une structure composite

La démarche d’optimisation décrite précédemment est générale, elle ne nous per-
met pas de trouver directement le jeu de parametres complet pour le brin composite
supraconducteur au vu du nombre de parameétres du modele. Lancer la procédure
d’optimisation sur un essai macroscopique (brin complet) nous donnera certes une
solution, mais I'unicité et la robustesse du modele identifié ne seront pas garanties.

Lidentification inverse appliquée a notre probleme souleve d’autres difficultés :

— Si une optimisation est lancée sur un essai faisant intervenir plusieurs sets (brin
complet par exemple), il est possible qu'un parameétre puisse étre identifié a la
place d'un autre. Par exemple, dans une optimisation impliquant le set couronne
et le set matrice, le parametre représentant la vitesse de saturation de I'écrouis-
sage cinématique de la couronne y, peut étre identifié a la place de la vitesse
de saturation de I'écrouissage cinématique de la matrice y,,. Leur role est ce-
pendant différent dans la mesure ot ils ne représentent pas le méme set. Rien
n’'assure une séparation entre les parametres des différents sets si une optimisa-
tion est lancée sur un essai sur brin complet. Il est donc nécessaire de distinguer

les différents parametres entre les sets.

— La formulation mathématique de I’évolution des écrouissages isotrope et ciné-
matique est similaire. Au sein d’'un méme set, les parametres régissant 1’évolu-
tion de X peuvent donc étre identifiés comme étant ceux régissant R. Les écrouis-
sages ont toutefois un role différent dans le modele d’'un set. Il est donc néces-
saire de distinguer les parametres des différents écrouissages dans un set.

— Initialement, la valeur des parametres est totalement inconnue. Il est donc né-
cessaire de trouver une solution pour évaluer I'ordre de grandeur des parametres
aidentifier dans les différents sets a partir des données expérimentales et d’évo-

luer vers une valeur précise physiquement représentative.
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— Plus globalement, il faut également s’assurer qu’au terme d’'une optimisation,
un autre jeu de parametres différent de celui que I'on aurait retenu ne donne pas
une valeur de f,; inférieure. Cela correspond a peu pres a rechercher un mini-
mum global et non local. "A peu prés" car obtenir un minimum global assure le
meilleur jeu de parametres d'un point de vue mathématique. Mais dans le cas
d’une structure composite, il n'assure pas que les parametres soient physique-
ment représentatifs des différents matériaux. Un compromis est donc nécessaire
entre minimiser |’erreur entre simulation/expérimental et sens physique du mo-
dele.

Il ne s’agit donc pas ici d’'identifier tous les parametres du modele en une étape. Il
faut dégager une démarche, une stratégie pour identifier correctement les parametres
du modele d'un brin composite.

b Définition des parameétres

Le modele proposé dans cette étude fait intervenir plusieurs propriétés et para-
metres. Par souci de simplification, nous ne parlerons par la suite que de parametres
et non de propriétés et de parametres.

Dans cet ensemble de parametres, qu'on appelle jeu de parametres, figurent des
parametres mesurés sur le matériau et des parametres obtenus par identification in-

verse et optimisation.

— Les fractions volumiques fv,e; sont mesurées sur les observations de coupes trans-

verses et restent fixes lors des optimisations.

— Lesmodules d’élasticité Eg,; sont mesurés a partir des essais de nano-indentation
etrestent fixes durant I'optimisation. Il peut toutefois y avoir des exceptions lors-
que la mesure n’a pas été possible ou bien que la valeur mesurée est remise en
question. Dans ces cas-13, ces parametres font 'objet d'une procédure de déter-
mination spécifique traitée au cas par cas et peuvent étre déterminés partielle-

ment par optimisation.

— Les limites d’élasticité o, s, sont évaluées dans un premier temps sur des essais
de traction ou sont extraites dans la littérature. Ces valeurs servent de point de
départ et sont identifiées ensuite précisément par optimisation. L'intervalle de
variation lors de 'optimisation est cependant restreint et est défini par les essais
de traction, par les valeurs de la littérature et en utilisant les résultats de nano-

dureté mesurés lors des essais de nano-indentation.

— Les parametres restants sont ceux des sets élasto-plastiques (b/Q/C/y) et sont

associés aux lois d’écrouissages cinématiques et isotropes.
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¢ Identification inverse des parametres restants

Identification a différentes échelles
La connaissance des problémes qui peuvent se poser durant I'identification nous a

permis de développer une stratégie basée sur une identification en plusieurs étapes :

1. Identification a I'échelle mésoscopique-Une premiere série d’optimisations est
réalisée en utilisant des essais a I’échelle mésoscopique afin d’isoler au mieux
chaque set. Par échelle mésoscopique nous entendons ici des essais ne mettant
pas en jeu tous les sets, par exemple des essais indépendants sur les différents

matériaux ou des essais sur brin interfilamentaire.

Idéalement, chaque composant est caractérisé indépendamment. Lorsque cela
est possible, les parametres sont identifiés séparément a partir d’essais prove-
nant de la littérature ou réalisés sur des matériaux du commerce équivalent a
ceux présents dans les brins. Il n’est toutefois pas possible d’identifier séparé-
ment les parametres de tous les sets a partir de données ou d’essais indépen-
dants. La base expérimentale multi-échelles présentée dans le chapitre II est

donc utilisée afin d’isoler les parametres de chaque set.

Il est possible de mettre en évidence la part de chaque écrouissage a un instant
donné sur une boucle d’hystérésis. Lorsque 1'on inverse le sens de chargement,
une décharge dans un essai uni-axial par exemple, on peut mesurer la perte de li-
néarité lors du passage en plasticité [Lemaitre et al., 2009]. La figure I11.13 montre

I'évaluation des écrouissages X et Ra partir de g, A et A,.

Opy= Oy-2(0,*R)

f=0

FIGURE III.13 - Evaluation des variables d’écrouissages a partir de la boucle d’hystérésis en
traction-compression [Lemaitre et al., 2009].

Par exemple, sur certains des essais considérés dans cette étude 1'écrouissage
isotrope (R) est évalué comme nul. Ces essais nous permettent donc d’identi-
fier les parametres de I’écrouissage cinématique uniquement. L'évaluation de la
valeur que I'écrouissage cinématique atteint nous donne également un ordre de
grandeur pour les parametres et nous pouvons tester la réponse du modele et

définir des bornes pour les intervalles de variation des parametres.
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Ces optimisations permettent d’obtenir de maniére indépendante un ordre de

grandeur et une premieére valeur des parametres associées a chaque set.

2. Identification a I'’échelle macroscopique-Une deuxieme vague d’optimisations
est réalisée en incluant les essais sur brin complet, présentés au chapitre II, en
initialisant sur les identifications faites a 1’échelle mésoscopique. Ces optimi-
sations nous permettent de prendre en compte 1'aspect composite du brin en
identifiant tous les parametres des différents sets par rapport a leur comporte-
ment dans le brin complet. Les essais utilisés dans I'identification mésoscopique
peuvent étre inclus, lorsque c’est possible, avec les essais sur brin complet afin

d’orienter I'identification.

3. Validation et simulation multi-échelle-Le jeu de parametres retenu a l'issue des
différentes optimisations est ensuite validé en calculant la réponse du modele a
différents types de chargement. Idéalement, la validation du modeéle est réalisée
sur des essais n'ayant pas servi a identifier les parameétres. Les essais disponibles
sont toutefois en nombre limité pour certains brins. L'analyse des prédictions du
modele est dans ces cas-1a évalué sur des essais de la littérature. Méme si le brin
et les matériaux ne sont pas strictement identiques, cela permet de vérifier la

pertinence des parametres identifiés et la transposabilité du modele.

Optimisations successives

Dans 'espace des parametres, il peut exister plusieurs couples (vitesse; valeur de
saturation) donnant une réponse acceptable au chargement expérimental. Pour trou-
ver le couple de parametres d'un écrouissage représentant physiquement le matériau,
on peut s’appuyer sur I'évaluation des écrouissages a un instant donné (décrit pré-
cédemment). Cette évaluation donne une indication sur I’évolution de I"écrouissage
mais pas sur les valeurs des parametres dans la mesure ou les essais que nous considé-
rons sont réalisés dans un domaine de sollicitations spécifique. Le but des premiéres
optimisations est de tester de maniere relativement large ’espace des parametres pour
orienter vers des couples donnant I'erreur la plus faible.

Lors des premieéres optimisations, les données expérimentales sont utilisées pour
définir des bornes de variations et sont associées a des algorithmes exploratoires. Ce
type d’algorithme permet de balayer de maniere large I’espace des parametres et donc
de tester de nombreux jeux différents dans un espace étendu. Bien que ceux-ci soient
peu précis et coliteux, la forme de notre fonction objectif et les outils numériques uti-
lisés (parallélisation des calculs et "légereté" du code développé) nous permettent de
réaliser ces optimisations dans un temps satisfaisant. Les algorithmes génétiques ne
nécessitent pas de jeu initial pour réaliser I'optimisation, ce qui est préférable au dé-
but quand 'ordre de grandeur des différents parametres n’est pas connu.
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Les identifications aux échelles mésoscopique et macroscopiques sont donc réali-
sées par des optimisations successives avec une ou plusieurs étapes de balayage initial
par des algorithmes exploratoires (ici des algorithmes génétiques). Toutefois, ’emploi
d’'un algorithme exploratoire ne fournit pas forcément un résultat précis ou correct.
Des étapes d’optimisations employant des algorithmes de descente en gradient sont
ensuite mise en place une fois qu'un ordre de grandeur et des premieres valeurs pour
les parametres sont identifiés. En effet, ces algorithmes requierent que I’on fournisse
un point de départ (donc un jeu de parametres initial) utilisé pour rechercher le mini-
mum. Ce type d’algorithme nécessite d’avoir une idée de I'évolution de |’écrouissage
ou au minimum de 'ordre de grandeur des parameétres, ce qui n’est pas le cas au début
de I'identification. Ces algorithmes sont également relativement lents (pour un méme
ensemble d’essais pres de deux fois plus lent.

Ce processus est décrit dans 'annexe A.5 (page 216) et est détaillé lors des applica-
tions de la procédure sur les deux brins modélisés.

III.3 Applications de la démarche aux brins

Nous allons maintenant appliquer la démarche de modélisation et d’identification
définie précédemment a deux types de brins de notre étude :

— le brin basé sur le MgB, et utilisé dans les cables pour le transport de I'électricité
du projet BEST PATH et,

— le brin basé sur le Nb3Sn fabriqué suivant la méthode de I’étain interne (IT) uti-
lisé dans ITER.

Pour chaque cas, nous commencerons par rappeler la microstructure du brin au
travers d’observations MEB. Puis nous définirons le modeéle adapté a la structure grace
a l'analyse des propriétés locales et a la mesure des fractions volumiques. Enfin, nous
nous appuierons sur la base de données développées au chapitre II et de résultats de
la littérature afin d’identifier les parametres des modeles en suivant la stratégie d’'iden-

tification mise au point.

III.3.1 Identification du comportement du brin MgB,
a Modélisation du brin

Rappel de la structure
Le brin MgB, a été décrit au chapitre I (page 37). La figure I11.14 rappelle sa struc-
ture au travers avec d’observations d'une coupe transverse du brin complet.

Mesure des fractions volumiques
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200pm

(a) Observation MEB (b) Observation au microscope optique

FIGURE II1.14 - Observations d'une coupe transverse d'un brin MgB.

Afin de définir les sets de la représentation, il convient d’évaluer les fractions volu-
miques des différents composants. Pour cela, nous avons mesuré l'aire des différentes
phases et l'aire totale du brin sur des observations de coupes transverses. Différents
types d’observation nous ont permis de bien identifier les différentes phases. La fi-
gure III.14a présente une observation au Microscope Electronique a Balayage et la fi-
gure II1.14b une au microscope optique Alicona InfiniteFocus sur laquelle il est plus
évident de distinguer le monel.

Les images ont d’abord été binarisées par seuillage sous Image]J, un logiciel d’ana-
lyse d'image. La frontiére entre monel et nickel est facilement identifiable sur les ob-
servations optiques. Nous avons déduit I'aire du monel en mesurant l'aire totale du
brin et I'aire de la zone interfilamentaire, c’est-a-dire la zone a l'intérieur du monel.

La phase MgB, est une phase poreuse. Nous avons décrit la structure du brin au
chapitre I avec une observation de ces porosités (figure .35, page 37) au sein des zones
de diffusion et a I'interface entre la premiere zone de diffusion et le MgB,. Il n’a pas été
possible de mesurer I'aire de la phase de MgB, seule lors de I'analyse des images. Nous
avons donc considéré 'ensemble {MgB,, porosités}. La figure II1.15 montre le résultat
des étapes de seuillages et de nettoyage de I'image utilisé pour mesurer 'aire de cet
ensemble.

Sur les observations du brin complet, 'analyse d’'images ne nous a pas permis de
différencier les zones de diffusion de la phase de nickel. L'aire de I’ensemble {Nickel,
zones de diffusion} a été calculée a partir des mesures des aires de la zone interfila-
mentaire et de {MgB,, porosités}.

A partir de ces données, nous pouvons calculer la fraction volumique de chaque
ensemble mesuré en divisant I'aire de 1’élément par l'aire du brin. Les résultats sont
résumés dans le tableau II1.2. L'écart-type sur la fraction volumique traduit I'incerti-
tude relative a la mesure (optique/MEB, opérateur).

On peut voir ici que I'écart-type est faible, ce qui nous conforte dans la méthode et

les outils d’observations employés. Les résultats présentés ici ne concernent que le brin
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(a) Image binarisée compléte. (b) Comparaison entre 'image bina-
risée et 'observation.

FIGURE II1.15 - Images pour la mesure de 'aire de I'’ensemble {MgB,, porosités}.

TABLEAU III.2 - Résultats des analyses d’'images pour I'évaluation des fractions volumiques.

Aires (mm?)  fv  Ecart-type(fv)
{Nickel, zones de diffusion} 0.419 0.305 1,3x1073
{MgB,, porosités} 0.225 0.164 02x1073
Monel 0.728 0531  1,1x1073

de diametre intermédiaire : 1,33 mm. Des mesures similaires ont été effectuées a partir
d’observations réalisées au MEB sur les brins de diametres 1,13 mm et 1,52 mm. Ler-
reur moyenne sur les mesures des fractions volumiques des brins 1,13 mm et 1,52 mm
par rapport au brin 1,33 mm est respectivement de 3,4 % et 6,1 %. Pour la suite de
I'étude, les valeurs de fractions volumiques seront définies comme celles du brin de

diametre 1,33 mm.

Définition de la représentation

Les essais de nano-indentation et les analyses d'images nous apportent les infor-
mations nécessaires pour définir les sets du modele du brin. Les résultats de fractions
volumiques et les propriétés locales mesurées sont rappelés dans le tableau I11.3.

L'analyse de ces résultats nous amene aux conclusions suivantes.

Autant au niveau de la microstructure que des propriétés mécaniques mesurées, le
monel peut étre considéré seul. Dans le domaine mécanique d’utilisation du modele,

le monel a un comportement élasto-plastique. Le set couronne est donc constitué ex-
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TABLEAU IIL.3 - Résumé des propriétés locales et fraction volumique des composants du brin

MgB;
(a) Propriétés locales (b) Fractions volumiques
E(GPa) H (GPa) fv
Ni Matrice 204 1.6 {Nickel, zones de diffusion} 0.305
Ni Coeur 204 1.7 {MgB,, porosités} 0.164
Zone de diff. adj. Ni 191 11 Monel 0.531
Zone de diff. adj. MgB, 215 12
Monel 160 2.1

clusivement du monel avec une fraction volumique : fu; = fuyoner = 0.531 ('indice c
désignant la couronne) et possede un comportement élasto-plastique.

A partir des essais de nano-indentation, nous pouvons observer que le Nickel situé
au cceur du brin a un module d’élasticité identique a celui du Nickel situé entre les
filaments de MgB,. Nous pouvons observer une tres faible différence dans la nano-
dureté, liée a la limite d’élasticité. Le Nickel peut donc étre considéré comme une seule
phase dans la totalité du brin et compose le set matrice.

Concernant les zones de diffusion, nous avons vu que la mesure de la fraction vo-
lumique sur le brin complet n’a pu étre effectuée. A partir de leur épaisseur mesu-
rée sur un filament et connaissant le diametre du filament il est possible d’évaluer
I'aire des zones de diffusion sur un filament. Un brin étant composé de 36 filaments,
la fraction volumique de chaque zone de diffusion est : f;one giff. coré Mg, = 0.031 et
JVzone diff. core Ni = 0.024. Ces valeurs sont surestimées car elles incluent les porosités. La
fraction volumique des deux zones de diffusion est donc d’environ 5 % sur le brin com-
plet. Le module d’élasticité des zones de diffusion est plus proche de celui du Nickel
que de celui du MgB; répertorié dans la littérature Epzgp, =76 a 172 GPa [Sugano et al.,
2016], [Cordero et al., 2001]. Enfin, la caractérisation du comportement mécanique de
ces zones pose beaucoup de difficultés techniques. Considérer les zones de diffusion
comme faisant partie du Nickel dans le set matrice méne donc a des erreurs négli-
geables. Nous avons fait le choix de considérer ces deux zones comme faisant partie
du set nickel, ce qui meéne a des erreurs négligeables.

Finalement, le set matrice est composé du Nickel et des zones de diffusion et est
modélisé par un comportement élasto-plastique. Sa fraction volumique est définie

comme : fUpy, = fUNickel, zones de diffusion; = 0.305, I'indice m désignant la matrice.

Nous avons vu que les fractions volumiques des porosités et la phase de MgB, n'ont
pu étre séparées. De plus, les propriétés locales du MgB, n'ont pu étre déterminées

par nano-indentation du fait de sa structure poreuse. Nous avons donc décidé de ras-
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sembler la phase poreuse MgB; et les porosités dans le set filaments avec une fraction
volumique définie comme : fur = fUingn,, porosités; = 0.164, I'indice f désignant le set fi-
laments. Les filaments sont définis avec un comportement élastique dans le domaine

mécanique considéré.

Les composants du brin MgB, sont donc répartis dans trois sets avec une fraction
volumique et un comportement mécanique associé. Le tableau II1.4 résume les choix

de représentation du brin.

TABLEAU III.4 — Résumé des ensembles considérés pour la représentation du brin MgB..

Set fv Composants

Couronne 0.531 { Monel

. Nickel
Matrice 0.305 { Zone de diffusions
Filaments 0.164 { Mng. )
Porosités

Modéle de comportement du brin

Distribution de la contrainte et de la déformation dans le brin Le brin est donc
représenté par ces trois sets : la couronne, la matrice et les filaments. Les équations I11.2
et I11.3 définissant la distribution de la contrainte et de la déformation dans la repré-
sentation générale sont appliquées a la représentation du MgB, :

O brin MgB, = fUcO ¢ + fum0O m + furo ¢ (I11.19)

Ebrin MgB, =Ec=Em=Ef

ol ¢ désigne la couronne, m la matrice et f le set filaments.

Bilan de la modélisation du brin MgB, Les équations du modele de comporte-
ment du brin MgB, sont résumées dans le tableau II1.5.

b Identification des parametres

Stratégie d’identification
La stratégie globale d’identification a été présentée dans la section II1.2. Pour le brin

MgB,, les propriétés et les parametres du modele sont :
— Couronne: fuc/Ec/0yc/bc!QclCelye,
— Filaments: fuy/Ef,
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TABLEAU IIL.5 - Modele de comportement du brin MgB,

Couronne Matrice Filaments
Comportement Elasto-plastique Elasto-plastique Elastique
Critere de Jo(0c=X)—Re—0ye J2(Om—Xm) —Rm—Oym )
plasticité =0 =0
Elastique ge=Ec*eg In=Em*ep g::[Ef*e;i

Rc:bc(Qc_Rc)pc Rm:bm(Qm_Rm)ﬁm

Plastique . ) . . ) )
a Xe=2Cetl ~yXepe  Xm=ECmily—YXmPm

— Matrice : fuy/ En ! 0 ym! b ! Q! Ci Y m.

Comme abordé dans la partie c de la section I11.2.2 (page 134), il seraitidéal d’iden-
tifier les parametres sur des essais réalisés sur chaque matériau du brin indépendam-
ment. Ce n'est pas toujours possible et si nous faisons un bilan des essais disponibles
pour avoir acces aux parametres des différents sets, nous avons les essais de nano-
indentations pour définir les propriétés élastiques, des essais sur brin interfilamentaire
et des essais sur brin complet présentés au chapitre II.

Les essais sur brins dont la couronne de monel a été dissoute, appelés brins interfi-
lamentaire, ont été réalisés et détaillés dans le chapitre II (I1.3.3, page 80). Les filaments
ayant un comportement élastique, ces essais nous permettent d’avoir acces aux para-
metres de la matrice.

Nous nous sommes procuré en plus un barreau de monel de 3 mm de diametre
disponible dans le commerce avec la méme composition que spécifiée par Colombus
Superconductors et ayant subi un traitement thermique similaire. Un essai de traction
monotone et un essai de traction—compression ont été réalisés sur ce barreau afin de
fournir des données expérimentales supplémentaires pour l'identification des para-
metres de la couronne.

Pour le nickel, les zones de diffusions ou encore le MgB,, il n’a pas été possible de

trouver des équivalents massifs dans le commerce.

Définition des propriétés des sets
Les fractions volumiques ont déja été définies précédemment. Discutons des para-
metres restants pour les différents sets.

Couronne et matrice Dans la partie I1.5.4, page 101, nous avons vu que le module
d’élasticité du monel mesuré par nano-indentation dans le brin est inférieur a celui

mesuré sur le barreau et également a celui utilisé dans la littérature. Dans la mesure o
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les essais sur le barreau de monel sont utilisés pour identifier les parametres de la cou-
ronne, le module d’élasticité de la couronne est donc défini comme celui du barreau
de monel : E; = Epponer = 170 GPa. Le module d’élasticité du nickel mesurés par nano-
indentation peut étre directement associé a celui de la matrice : E,;, = Eyn; = 204 GPa.
Les limites d’élasticité oy et oy, sont évalués dans un premier temps sur les essais
réalisés sur barreau de monel et sur brin interfilamentaire. Les valeurs définitives sont
identifiées par optimisation en utilisant les résultats de nano-dureté et les valeurs de

la littérature comme limites et contraintes des processus d’optimisation.

Filaments La phase MgB, étant une phase poreuse, la mesure de son module
d’élasticité par nano-indentation n’a pas été réalisée. Définir Erpar un module d’élas-
ticité de la littérature n’est pas envisageable. D’'une part a cause de la variabilité des
résultats disponibles, comme discuté précédemment, mais également car le set fila-
ments contient les porosités, qui ont des propriétés mécaniques nulles. Le module
élastique du set filaments Erpeut étre évalué en utilisant la nature composite du brin.

Pour cela, une loi des mélanges est exprimée a I’échelle du brin complet (équa-
tion (II1.20)) et a I’échelle du brin interfilamentaire (équation (II1.21)) :

Epe=fuyE + fomEm + focEe (I11.20)
fo fom

E;jf=——FEf+———F 111.21

A= ot fom T Fopt fom S

Les modules d’élasticité du brin complet Ej. et du brin interfilamentaire Ez; sont
obtenus a partir des essais décrits aux chapitre II (I1.3.3, page 84). A partir des équa-
tions (II1.20) et (II1.21), il est possible de calculer le module du set filament Ey. Les ré-
sultats figurant dans le tableau II1.6 montrent de grandes différences entre le module
d’élasticité du filament calculé a partir du brin complet et celui calculé a partir du brin
interfilamentaire.

TABLEAU III.6 — Modules d’élasticité du brin complet et interfilamentaire mesurés a partir des
essais mécaniques et module du filament calculé a partir des équations (II1.20)

et (II1.21)
] E mesuré (GPa) Ef (GPa)
Brins p p
Ecart-type (GPa)  Ecart-type (GPa)

1 14
Complet 76 3

10 63

Inter- 157 70
filamentaire 8 23

Cette différence provient de la dissolution de la couronne. Le brin interfilamentaire

a un diametre plus petit, une plus faible proportion de phases élastoplastiques que le
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brin complet. Il est donc plus susceptible de s’endommager lors des manipulations
avant les essais. De plus, la poudre de MgB, est comprimée pendant la phase de fa-
brication. La dissolution de la couronne extérieure favorise un retour a I’équilibre des
contraintes internes dans le MgB,, qui peut alors perdre de sa cohésion. Ces deux as-
pects induisent une baisse du module d’élasticité du MgB, du brin interfilamentaire
par rapport aux mémes filaments de MgB, dans le brin complet.

Il a alors été décidé d’'inclure le module d’élasticité du filament dans le processus
d’identification. E sera tout d’abord identifié en méme temps que les parametres de la
matrice lors de 'identification a I’échelle mésoscopique (essai brin interfilamentaire).
Cela permettra d’obtenir une valeur optimisée du module d’élasticité du set filament
correspondant au brin interfilamentaire associé aux parametres de la matrice. Er sera
ensuite identifié a I’échelle macroscopique en utilisant un essai sur brin complet in-
dépendamment de I'essai sur brin interfilamentaire. Une fois déterminé, le module
d’élasticité du set filament sera fixé pour identifier correctement les parameétres des
lois d’écrouissages des différents sets lors de I'identification a I’échelle macroscopique.

A ce stade, nous avons donc défini les parametres fvy, fum, fue, Em et E.. Ces pa-
rametres sont fixés pour la suite de la démarche d’identification. Il s’agit maintenant
d’identifier les parameétres restants par identification inverse.

Identification a I'échelle mésoscopique.

La premiere étape de l'identification va nous permettre d’obtenir |'ordre de gran-
deur des parametres de chaque set indépendamment ainsi que le module d’élasticité
du set filament.

Pour cela, deux identifications séparées vont étre réalisées :

— une identification en utilisant deux essais le barreau de monel avec les para-
metres: oy, be, Q¢ C. ety aidentifier et,

— une sur une essai brin interfilamentaire, qui concernent les sets matrice et fila-

ments avec les parametres : Ef, 0ym, by, Qm, Cn €ty aidentifier.

Monel Des essais ont été réalisés sur un barreau commercial de monel de 3 mm
de diametre :
— un essai de traction monotone jusqu’a 15 % de déformation (figure I11.16a) et,
— un essai de traction-compression avec un cycle jusqu'a 0,5% de déformation
avec O mayx = 250MPa et 0, = —200MPa (figure I11.16b). La gamme de défor-
mation ciblée avec cet essai est celle dans laquelle va étre utilisé le modele. La
boucle d’hystérésis (passage en plasticité lors de la décharge) permet d’identifier

les parametres de la loi d’écrouissage cinématique.

Sur cet essai, nous pouvons évaluer a I'instant de la décharge la part de I'écrouis-

sage cinématique et de |’écrouissage isotrope comme décrit dans la partie c de
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la section I11.2.2 (page 134) et tracés sur la figure I11.16c. A partir de I'évaluation
de la partie linéaire lors de la charge et lors de la décharge (o, = 135MPa, A =
233MPa et B = 60 MPa), nous pouvons calculer la part de I’écrouissage isotrope

et de I’écrouissage cinématique pour ce cycle. Nous avons évalué R = 0 et X =

140 MPa.
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(a) Traction monotone a 15 % de déforma- (b) Traction—compression avec un cycle
tion. jusqu’a 0,5 % de déformation.

Domaines élastiques/'
approximatifs

-200 1

-300 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 1 2 3 4 5 6
€[] x103
(c) Evaluation des variables d’écrouissages sur la décharge de l'essai de traction—
compression sur barreau de monel.

FIGURE II1.16 — Essais sur barreau de monel de 3 mm de diametre.

Trois optimisations successives sont lancées pour identifier les parametres du mo-
nel sur I'essai de traction-compression a un cycle et sur |’essai de traction monotone.
Les données de ces optimisations ainsi que les résultats sont donnés dans le tableau II1.7.
Les courbes contrainte—déformation des réponses expérimentale et simulée des diffé-
rentes optimisations sont disponibles aux figures : I11.17 (optimisation 1), I11.18 (opti-
misation 2) et [I1.19 (optimisation 3).

La premiere est lancée en utilisant un algorithme génétique et uniquement I'essai
de traction-compression. L'écrouissage isotrope ayant été évalué comme nul, les pa-
rametres mis en jeu dans cet essai sont : gy, C. et y.. Lintervalle de variation pour

0 y¢ est défini a partir des données expérimentales. Des intervalles larges sont définis
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pour C, et y. dans un premier temps, ils seront affinés par la suite en utilisant la valeur

évaluée sur la décharge.
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2001
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—Expé.||
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-200 1§

-300 ‘ ;
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£(-) x1073

FIGURE II1.17 - Optimisation 1-Courbes o — € représentant la réponse cyclique expérimentale

et simulée du barreau de monel avec un écrouissage cinématique identifié avec

un algorithme génétique.

La seconde optimisation integre en plus de |’essai de traction-compression, 1'essai

monotone a forte déformation avec I’écrouissage isotrope.

300 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 600

200

100

o (MPa)
o

-100

==Simu.

-200

-300 T T T T T T -
5 6 0 0.05 0.1 0.15

e(-) x1073 e(-)
(a) Essais cyclique. (b) Essais de traction a forte déformation.

FIGURE I11.18 - Optimisation 2-Courbes o — € de la réponse expérimentale et simulée du bar-
reau de monel avec écrouissage cinématique et isotrope identifiés par un algo-

rithme génétique.

La troisieme utilise un algorithme de descente en gradient pour identifier précisé-

ment les parameétres.

Nous avons donc identifié des premiéres valeurs pour les parameétres de la cou-
ronne (0y¢, be, Qc, C. et y.) représentatives du matériau et identifiées en monotone

et en cyclique.

145



CHAPITRE III. MODELISATION ET IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT

300 ] 600

o (MPa)

==Simu.

0 1 2 3 4 5 6 0 0.05 0.1 0.15
e(-) x10° e(-)

(a) Essais cyclique. (b) Essais de traction a forte déformation.

FIGURE I11.19 - Optimisation 3-Courbes o — € de la réponse expérimentale et simulée du bar-
reau de monel avec écrouissage cinématique et isotrope identifiés par un algo-
rithme de descente en gradient lancé avec "Global Search".

Zone Interfilamentaire Dans le chapitre II (I1.3.3, page 83), nous avons présenté
les résultats d’essais sur brin dont la couronne de monel a été dissoute, que nous appe-
lons zone interfilamentaire. La zone considérée pour les essais s’étend jusqu’a un peu
avant I'apparition du plateau. La courbe contrainte-déformation de I'essai considéré

pour les optimisations est tracée figure III.20.

140

120 1

0 0.5 1 1.5
€ (‘) x107
FIGURE I11.20 - Courbe o — € d'un essai de traction avec décharges plastiques sur zone interfi-
lamentaire.

De la méme maniere que pour le monel, nous évaluons tout d’abord les écrouis-
sages pour cet essai. On peut approximer la limite élastique a Re = 30 MPa. Pour qu’il
y ait de I’écrouissage isotrope, R > 0 et donc 2(Re + R) > 60. En considérant la seconde
décharge qui a lieu a o0 = 128 MPa, il faudrait que le moment ot 'on entre en plasti-
cité lors de cette décharge soit inférieur a 68 MPa pour que I'écrouissage isotrope soit

supérieur a zéro. La figure I11.21 montre un zoom sur la deuxieme décharge. La partie
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TABLEAU III.7 - Données des optimisations successives utilisant les essais sur le barreau de
monel. Le tableau présente pour chaque étape les essais utilisés pour I'iden-
tification, le type d’algorithme et les parameétres identifiés avec pour chacun
la valeur initiale et I'intervalle définis en entrée de I'optimisation ainsi que le
résultat obtenu.

, Ltape 1 2 3
d’optimisation
Essais . Monel cyclique (0.6)
avec pondérations Monel cyclique Monel traction (0.4)
Loi . . Cinématique
) . Cinématique
d’écrouissages Isotrope
. . . Descente en gradient
Al h L L
gorithme Génétique Génétique (Global Search)
- 145 114
Re, [100;145] [100;145] [110;145]
145 114 119.3
X - 2060
Q¢ X [100;10%] (100;5000]
Parametres X 2060 1330
optimisés X - 1.17
présentés sous la bC X [0.01 ;1000] [0.01 ;].00]
forme : X 1 . ]. 7 2
Valeur initiale - 1550 124
Intervalle Celye [1;10°] [1;104] [(50;1000]
Résultat 1550 124 107
- 14.8 1981
Ye [0.01;10%] [0.01;5000] [0.1;2000]
14.8 1981 1240.4

linéaire y est schématisée par la droite rouge, non pas pour définir précisément le do-
maine élastique mais juste pour avoir un apercu de la partie linéaire. Cela nous permet
de remarquer que le passage en plasticité ne survient pas en dessous de cette valeur de
68 MPa. Nous pouvons donc considérer I'écrouissage isotrope comme nul et représen-

ter la matrice par un écrouissage cinématique uniquement.

Une optimisation est lancée en utilisant un algorithme génétique sur I'essai zone
interfilamentaire. Les filaments sont modélisés par un comportement élastique et la
matrice par un comportement élasto-plastique. Les parameétres mis en jeu dans cette
optimisation sont: Ef, 0ym, Cp €ty .

Les intervalles d’optimisation de la vitesse et de la saturation de I'écrouissage ci-

nématique sont définis de maniere large. Celui de o, est défini autour de la valeur
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120 1
Valeur
minimale de
100
2(R+c,)

Pour avoir R>0

0.8 1 1.2 1.4
€ [-] %10

FIGURE I11.21 - Zoom sur la seconde décharge de la courbe o — ¢ de la zone interfilamentaire.
La droite rouge représente une évaluation de la partie linéaire de la décharge.

macroscopique de 'essai. Une premiere identification du module d’élasticité est réa-
lisée en définissant un intervalle d’optimisation par rapport aux valeurs calculées par
loi des mélanges appliquées aux échelles du brin interfilamentaire et du brin complet :
entre 70 GPa et 145 GPa.

Les courbes contrainte-déformation des réponses expérimentale et simulée sont
visibles sur la figure I11.22 et les données de I'optimisation dans le tableau III.8 a la

colonne de |'optimisation numéro mésoscopique sur I’essai brin interfilamentaire.

140

120 1

© 60- ' —Expé.
~=Simu.

N
o
Lty

0 05 1 15 2
e(-) x10°

FIGURE I11.22 - Courbes o — ¢ de la réponse expérimentale et simulée sur zone interfilamen-
taire avec écrouissage cinématique.

Identification a ’échelle macroscopique.
Les optimisations précédentes permettent d’identifier un ordre de grandeur pour

les différents parametres.
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TABLEAU III.8 - Données des optimisations pour identifier un ordre de grandeur des para-

metres et E -

Optimisation H Mésoscopique Macroscopique
. Complet traction (0.2)
Essais Complet cyclique (0.5)
Interfil. pret cyeliq X

avec pondérations

Monel cyclique (0.2)
Monel traction (0.1)

Algorithme Génétique Génétique
= Ey [70;145] [70;145]
- 70 110
- 68
Re,, [30;80] [30;80]
68 75
_8 - 233
E Culym [10;5000] [50;5000]
= 233 369
- 591
Ym [0.01;1000] [0.01;1000]
Parametres 591 37
Valeur initiale X 119.3
Intervalle Re, X [110;145]
Résultat X 128
X 1330
Qc X [100;5000]
g X 2412
[
e X 2
3 b X [0.01;10]
QO
X 1
X 107
Celye X [100;500]
X 105
X 1240.4
Ye X [10;3000]
X 1910
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Pour obtenir des valeurs pertinentes représentant le brin composite, deux essais
sur brin complet présentés dans le chapitre II (I1.3.3, page 83 et 11.4.3, page 90) sont
utilisés :

— un essai de traction monotone (figure I11.23a) et,

— un essai cyclique réduita 3 cycles avec o, =80MPa et o, = 110 MPa (figure 111.23b).

200 i i i i 200
150 1|
150
z — 1001
E 100 a
5 ® 50
50 |
01
0 -50
0 0.5 1 1.5 2 2.5 0 0.5 1 1.5 2 25
e(-) %107 e(-) %107
(a) Essais monotone. (b) Essais cyclique.

FIGURE I11.23 — Courbes o — ¢ des essais sur brin complet utilisés pour I'identification macro.

Pour orienter I'identification des parametres et éviter d’identifier I'écrouissage d'un
set a la place d'un autre, les essais sur le barreau de monel sont intégrés dans les opti-
misations a I’échelle macroscopique.

Cependant, ces essais ont une pondération plus faible dans la fonction cott que les

essais sur brin complet.

Identification de Ey. Une optimisation est lancée avec un algorithme génétique
pour identifier le module d’élasticité pour le set filaments sur les essais brin complet.
Les données et résultats sont disponibles dans la colonne de 'optimisation macrosco-

pique du tableau II1.8 et les courbes contrainte-déformation a la figure I11.24.

Les résultats de cette optimisation montrent que la valeur optimisée du module
d’élasticité du set filament dans le modele n’est pas identique entre le brin interfila-
mentaire et le brin complet. Cela confirme le résultat obtenu par loi de mélanges. La
dissolution de la matrice influence donc le comportement du set filament. Plus par-
ticulierement, le relachement des contraintes internes impacte tres certainement la
structure méme de la phase poreuse de MgB..

Suite a I'identification de Ef, sa valeur est fixée pour la suite a 110 GPa.
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(a) Traction monotone sur monel.

200
150 1
—Expé.
@ - Simu.
% 100
S
50 |
0 : : : :
0 0.5 1 15 2 25

e(-) x10°

(c) Traction monotone brin complet.

F1GURE I11.24 - Courbes o — € expérimentales et simulées de I'’optimisation macro pour I'iden-

tification de E -

Identification des parametres restants Trois optimisations successives ont été
effectuées sur les essais brins complet et sur les essais monel est ensuite lancée en utili-
sant un algorithme génétique. Lincompatibilité du module d’élasticité du filament ne
permet pas d’inclure I'essai brin interfilamentaire dans les optimisations macrosco-
piques. Chaque optimisation 7 utilise le résultat de 'optimisation n — 1 comme point

de départ.

1. La premiere est effectuée avec un algorithme génétique pour explorer I'espace

des parametres.

2. La seconde en utilisant le lanceur Global Search et un algorithme de descente
en gradient sur plusieurs points de départ. Ce "lanceur" utilise la valeur de la
fonction objectif du point initial pour générer des points sur lesquels sont lancés

des algorithmes de descente en gradient. Le principe est abordé un peu plus en

détail en annexe A.5 (page 216).

3. Latroisieme est réalisée avec un algorithme Pattern Search pour identifier le jeu

de parametres final retenu en utilisant le jeu de parametre identifié par I'optimi-

300

-200

-300
0 1 2 3 4 5 6

E(—) x10°

(b) Traction-compression sur monel.
200 ‘ ‘ ‘ ‘

150 1

504

—Expé.
- Simu.

0 0:5 1 1:5 2 25
£(-) «10°

(d) Cyclique brin complet.
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sation numéro 2 comme point de départ. Ce type d’algorithme est rapidement
décrit en annexe A.5 (page 216). Le principe est de sonder les alentours du point
actuel pour évaluer s'il n'y a pas un jeu de parametres aux alentours présentant

une fonction objectif plus faible.

Les données et les résultats de ces trois optimisations sont disponibles dans le ta-
bleau II1.9 et les courbes contrainte-déformation des réponses expérimentale et simu-
lée aux figures : I11.25 (optimisation 1), I11.26 (optimisation 2) et II1.27 (optimisation 3).

On peut remarquer que les parametres identifiés par I’algorithme génétique étaient
déja tres proche des valeurs identifiées par les algorithmes de descente. L'algorithme
génétique présente donc des performances certaines pour résoudre ce probléme d’op-

timisation.

Les parametres identifiés permettent de calculer des réponses satisfaisantes aux
essais utilisés pendant I'identification. On remarque que la saturation de I’évolution
de I'écrouissage sur le cycle du monel est bien représentée tout en respectant I'allure
a forte déformation. Les essais sur brin complet sont simulés de maniere satisfaisante.
On peut constater une légere erreur sur la limite d’élasticité pour I'essai monotone
sur brin complet. On remarque toutefois que la réponse pour 'essai cyclique est 1ége-
rement sous-estimée, l'identification a donc été réalisée au mieux pour les différents

essais implémentés.
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(c) Traction monotone brin complet. (d) Cyclique brin complet.

FIGURE I11.25 - Courbes o — € expérimentales et simulées de |'optimisation 1.
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(a) Traction monotone sur monel. (b) Traction-compression sur monel.
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(c) Traction monotone brin complet. (d) Cyclique brin complet.

FIGURE I11.26 — Courbes o — € expérimentales et simulées de I'optimisation 2.

153



CHAPITRE III. MODELISATION ET IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT
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(a) Traction monotone sur monel. (b) Traction-compression sur monel.
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(c) Traction monotone brin complet. (d) Cyclique brin complet.

FIGURE I11.27 - Courbes o —¢ des réponses expérimentales et simulées de I'optimisation macro
numéro 3 correspondant au jeu de parametres final (Pattern Search).
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TABLEAU II1.9 - Données des optimisations sur brin complet.

Etape
d’optimisation

Essais
avec pondérations

Cyclique monel (0.2)
Traction monel (0.1)

Cyclique brin complet (0.5)
Traction brin complet (0.2)

Descente en gradient

Pattern Search

Algorithme Génétique (Global Search)
68 75 74
Rey, [40;80] [40;80] [40;80]
75 74 75
.8 233 322 322.2
% Cnlym || [200;2000] [200;2000] [200;2000]
= 322 322.2 312
591 170 168.6
Ym [10;600] [10;600] [10;600]
Parametres 170 168.6 168.6
Valeur initiale 119.3 127 129.7
Intervalle Re, [110;145] [110;145] [110;145]
Résultat 127 129.7 130
1330.2 1481 1596
Q. [100;5000] [100;5000] [500;3500]
1481 1596 1610.8
§ 2 1.67 1.58
e b. [0.01;10] [0.01;10] [0.1;10]
3 1.67 1.58 1.56
&)
107 108 104.9
Celye [100;500] [100;500] [100;500]
108 104.9 105
1240.4 791 760.2
Ye [10;3000] [10;3000] [10;3000]
791 760.2 776.8
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Validation du modéle.

Les essais ayant servis a I'identification sont utilisés pour évaluer les prédictions
du modele mais ce n’est pas suffisant pour le valider. Il est nécessaire d’évaluer les
performances du modele sur des essais n'ayant pas servi a I'identification et sollicitant
le modele dans d’autres situations que les essais de l'identification. Les essais cycliques
présentés dans le chapitre II sont utilisés :

— unessaiao,,=50MPa, o,=140MPa et,

— unessaiao,;,=80MPa, o,=120MPa.

200 i ! 200 . . .
om =50MPa > i om =80MPa
1501 Oa =140MPa i o, =120MPa
150
100 1
= =100
& &
=i =
e T 50 £ —Expé.
) ~=Simu.
-50 1 —Expé. 01
- Simu.
100 | | ‘ 50 ‘ ‘ | ‘ | |
-1 0 1 2 3 0 05 1 15 2 25 3 35
e() x10° e(-) %103
(a) 0, =50MPa, o, =140MPa. (b) 0,,,=80MPa, 0, =120MPa.

FIGURE I11.28 - Courbes o — ¢ des réponses expérimentales et simulées des deux essais cy-
cliques (3 cycles) de validation simulée avec le jeu de parametres de I'optimi-
sation n°3.

Lavalidation du modele est réalisée en considérant ’allure des courbes simulées et

les performances de prédiction du comportement cyclique du modele.

Allures des courbes Sil’'on considere la premiére partie des courbes, c’est-a-dire
la partie monotone, le modeéle prédit assez bien le comportement du brin. On remarque
toutefois que la valeur de déformation atteinte par la simulation pour un niveau de
contrainte donné est inférieure a la valeur expérimentale passé les 0,2 % de déforma-
tion. Pour I'essai a 0, = 80MPa, o, = 120MPa, on peut constater que le modele n’est
pas assez écroui au moment de la décharge. Les essais cycliques sont pilotés en con-
trainte (voir chapitre II, page 90) et comme le modele "n’écrouit pas assez", une fois
que la contrainte a laquelle la décharge survient est atteinte, le modele sous-estime la
déformation, induisant d’'une erreur constante par la suite sur tous les cycles.

Prédictions cycliques Les données pertinentes a analyser lorsque I’on étudie un
essai cyclique piloté en contrainte sont la déformation moyenne et ’amplitude de dé-

formation a plus grand nombre de cycles. Comme décrit dans le chapitre II, le brin
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MgB, présente sous chargement cyclique une accumulation de déformation plastique,
ou rochet. Pour analyser les performances cycliques du modéle avec le jeu de para-
metres identifié et mettre en évidence la vitesse et le niveau de rochet, I’évolution de la
déformation moyenne et ’amplitude de déformation en fonction du nombre de cycles
sont analysées.

Lessai cyclique d’identification (o,, = 80MPa, o, = 110MPa) et un des essais cy-
cliques de validation (o, =50MPa, o, = 140 MPa) sont simulés a 150 cycles. Les courbes
de contrainte-déformation sur ces 150 cycles sont disponibles figure I11.29. On peut re-

marquer sur cette courbe que le comportement cyclique est largement surestimé.

200 ‘ ‘ 200 ‘ ‘
om =80MPa Y X o, =b0MPa
Oq :110MPa ot vf" 1501 Oa :140MPa
150 - , L ]
100 1
5100 =
[al) [al)
= =
S 50 S
0 4
) I —Expé.
0 —Expé. -50 1 ----Sirﬁu.
=+ Simu.
-50 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ -100 ‘ : ‘ ‘
0 0.5 1 1.5 2 25 3 -1 0 1 2 3 4
e(-) %1073 e(-) %1073
(a) Essai cyclique utilisé pour l'identifica- (b) Essai cyclique utilisé pour la validation
tion o, =80MPa, o,=110MPa. 0, =50MPa, 0,=140MPa.

F1GURE I11.29 - Courbes o — € des réponses expérimentales et simulées des essais cycliques sur
150 cycles.

La figure I11.30 présentent les résultats pour 'essai cyclique utilisé pour I'identifi-
cation et la figure I11.31 pour I'essai de validation simulés a 150 cycles.

Lessai d’'identification est relativement bien simulé. A 150 cycles, I'erreur sur la dé-
formation moyenne calculée est inférieure a 10 % et est d’environ 6 % sur 'amplitude
de déformation.

Sur I'essai indépendant, il y a cependant 50 % d’erreur sur la déformation moyenne
et environ 2 % d’erreur sur I’amplitude de déformation.

On remarque pour les deux essais que la déformation moyenne expérimentale tend
a se stabiliser. Pour I’essai de validation, on voit que la vitesse de la déformation moyen-
ne tend vers zéro, tout comme le modele. Cette asymptote est toutefois atteinte rapi-
dement pour 'essai, la réponse du modele présentant une évolution beaucoup plus
lente et 2 un niveau de saturation trop élevé. Pour I'essai d’identification, on a constaté
dans le chapitre Il que la vitesse du rochet est stabilisée a 300 cycles. Elle semble encore
évoluer a 150 cycles alors que celle prédite par le modele stabilise des les 50 premiers

cycles.
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FIGURE II1.30 - Evaluation des performances cycliques pour I'essai utilisé pour I'identification
0, =80MPa, o,=110MPa.

238 x10° ‘ ‘ 1.2 x10°°
2.61 om =50MPa —Expé.
pal . 1.15 Oq =140MPa —Simu.
' 0y =50MPa | EXpe.
22 0, =140MPa  [—Simu.
&
1.8
1.6
0.95
1.4
1.2 ; | 0.9 | |
0 50 100 150 0 50 100 150
N (Nombre de cycles) N (Nombre de cycles)

(a) Déformation moyenne en fonction du (b) Amplitude de déformation en fonction
nombre de cycles. du nombre de cycles.

FIGURE IIL.31 - Evaluation des performances cycliques pour I'essai utilisé pour la validation
0, =50MPa, o,=140MPa.

Le modele prédit un rochet constant par cycle. Cela mene a une surestimation de
la déformation avec les cycles, ce qui est normal vu la formulation du modéele. La pré-
diction du niveau de rochet est donc relativement bien prédite pour I'état actuel du
modele

De plus, les performances du modele sont trés limitées par la dispersion inhé-
rente a la structure du brin. Comme décrit dans le chapitre II (partie 11.3.3, figure 11.28,
page 84), une grande dispersion est constatée sur les résultats du brin MgB,. Cette
dispersion est due a la structure du brin et plus particulierement par le process de fa-

brication de la poudre de MgB,. Il est donc normal que le modele ne puisse prédire
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correctement le comportement d’essais présentant a I'origine une large dispersion.

¢ Bilan de la modélisation du MgB,

Outre les performances limitées du modele, une démarche complete d’identifica-
tion a été réalisée pour le brin MgB,. Des essais a plusieurs échelles ont été utilisés,
permettant une identification structurée des parametres des lois d’écrouissages.

Le modele ne se limite pas seulement a reproduire I’allure de la courbe de contrainte—
déformation, mais prédit I’évolution des variables internes. Nous avons vu qu’il y a
actuellement une sous-estimation de la contrainte sur les essais de validation. Une
premiere amélioration peut étre réalisée en ajoutant un ou plusieurs écrouissage ciné-
matiques en plus pour décrire de maniere plus optimale I'écrouissage des différents
matériaux.

Si le modeéele est utilisé sous sollicitation cyclique, il permet d’obtenir une premieére
réponse mais des améliorations sont nécessaires pour reproduire les observations ex-
périmentales. Les améliorations possibles visent a limiter 1’activité du terme de rappel
dans I'expression de I'écrouissage cinématique [Ohno et Wang, 1993], [Geyer, 1995],
[Bari et Hassan, 2000], [Rahman et al., 2008].

La stratégie d’'identification développée et 1'évaluation des ordres de grandeurs des
parametres d'un brin supraconducteur basé sur le MgB, avec matrice de nickel et cou-
ronne de monel va permettre de réaliser rapidement des modeles de comportement
des différentes structures de brin pour 'amélioration des performances des cables de
transport d’énergie.
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II1.3.2 Identification du comportement du brin Nb3Sn-IT
a Modélisation du brin Nb3Sn-IT

Rappel de la structure
Le brin Nb3Sn-IT a été décrit au chapitre I (page 28). La figure 111.32 rappelle sa

structure avec une coupe transversale du brin complet.

Filament
de
Nb;Sn

(c)

FIGURE I11.32 — Rappel de la structure du brin IT a partir d’observations MEB d’'une coupe
transverse du brin Nb3Sn-IT (a) complet, (b) zoom sur un paquet de filaments
et (c) zoom sur des filaments.

Mesure des fractions volumiques

De la méme manieére que pour le MgB,, il faut évaluer les fractions volumiques des
différents composants pour construire la représentation du brin. Des observations au
microscope optique de deux coupes transverses de I'IT ont été analysées sous ImageJ
par différentes étapes de seuillages et de binarisation.

Laire de la couronne de cuivre et de la barriere de tantale ont pu étre mesurées di-
rectement. Il n’a pas été possible d’isoler précisément les autres composants. Toutefois,
en jouant sur les différents parametres de brillance, de contraste et de seuillage, nous
avons pu évaluer I'aire de certains ensembles (par exemple : {Nb3Sn, Ta}, {NbsSn, po-
rosités}, {NbsSn, porosités, Ta}, etc.). A partir de ces mesures, nous avons donc été ca-
pable de calculer la fraction volumique de porosité, de filaments de Nb3Sn et de CuSn
en recoupant les différentes données des ensembles.

Le tableau II1.10 présente les fractions volumiques des différents composants. L'écart-
type de la fraction volumique correspond aux incertitudes de mesure et a la dispersion

liée a la structure.
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TABLEAU II1.10 - Fractions volumiques des différents composants du Nb3zSn-IT.

fv Ecart-type(fv)

Cuivre 0.5 7x1073
Tantale  0.046 2x1073
CuSn 0.168 6x1073

NbsSn 0.232 8x1073
Porosités 0.054 11x1073

Définition de la représentation

La définition d'une représentation simplifiée de la structure du brin est basée sur
les résultats des essais de nano-indentation et de fraction volumique. Pour cela, ils sont
rappelés dans le tableau III.11.

TABLEAU III.11 - Résumé des propriétés locales et des fractions volumiques des composants
du brin NbgSn-IT

(a) Propriétés locales (b) Fractions volumiques
E (GPa) H (GPa) fv
Cu Couronne 135 1.5 Cuivre 0.5
CuSn cceur paquet 110 1.8 Ta 0.046
CuSn entre paquets 128 2.5 CuSn 0.168
CuSn entre filaments 130 2.5 {Nb3Sn;Nb} 0.232
Barriere de Tantale 183 2.8 Porosités 0.054
Nb3Sn 182 13.7
Nb cceur filaments NR 152 5.3

La microstructure et les résultats relatifs au cuivre améenent directement a le consi-
dérer comme composant unique du set couronne avec fuv, = fucyipre = 0.5. Le compor-
tement de la couronne est élasto-plastique.

La nano-dureté et le module d’élasticité mesurés pour le tantale montrent un com-
portement différent des autres matériaux du brin. Les résultats de la littérature sur le
tantale refletent de plus un écrouissage important [Mitchell, 2005a], [Colas, 2013]. Il ne
peut donc pas étre défini dans un des sets de la représentation générale. Un nouveau
set est créé pour le prendre en compte indépendamment. Ce set est appelé barriere
avec une fraction volumique : fvp = fUrniale = 0.046 (b désignant la barriere) et défini
avec un comportement élasto-plastique.

Intéressons-nous maintenant au composé CuSn. Les mesures de nano-indentation
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nous ont permis d’accéder a trois zones différentes : celle au coeur des paquets de fi-
laments, celle entre les paquets et celle entre les filaments. Le module d’élasticité du
CuSn présent au cceur des paquets est différent et inférieur a celui des autres zones. 11
faudrait le considérer dans un set indépendant. Cependant, mesurer |'aire de ces zones
séparément pour |’évaluation de la fraction volumique n’est pas possible. Avec en plus
un objectif de modélisation et de représentation simplifiée, il n’est pas utile de consi-
dérer le CuSn dans deux sets distincts. Le CuSn est donc considéré comme homogene
dans le brin et compose le set matrice. La fraction volumique de la matrice est égale a
la fraction volumique de CuSn telle que : fv,, = fucusn = 0.168. Le comportement de la
matrice est défini comme élasto-plastique.

Les filaments Nb3Sn sont considérés seuls dans le set filaments. Le niobium rési-
duel au ceeur de certains filaments est négligé dans un souci de simplification. Aucune
différence n’est donc faite entre filaments Nb3Sn réagis entierement ou non. Le set fi-
laments est donc composé du Nb3Sn avec fvr = funp,s, = 0.232. Le Nb3Sn est considéré

comme élastique.

Sur les micrographies présentées au chapitre I et rappelées au début de cette sec-
tion, nous avons pu remarquer de nombreuses porosités situées entre les filaments
dans les paquets. Elles ne sont pas négligeables et ont un impact sur le comportement
mécanique. Les porosités doivent donc étre prises en compte dans le modele. Un set

porosité est donc défini en plus avec une fraction volumique : fv}, = fUpprosires = 0.054.

Les composants du brin Nb3Sn-IT sont donc répartis dans cinq sets, avec une frac-

tion volumique associée. Le tableau I11.12 résume les choix de représentation du brin.

TABLEAU III.12 — Résumé des propriétés de la représentation du brin Nb3Sn-IT.

Set fv Composants
Couronne 0.5 Cuivre
Barriere 0.046 Tantale
Matrice 0.168 CuSn

Filaments 0.232 NbsSn
Porosités  0.054 -

Modéle de comportement

Distribution de la contrainte et de la déformation danslebrin Les équationsIII.2

et I11.3 définissant la distribution de la contrainte et la déformation dans la représen-
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tation générale sont appliquées a la représentation du brin IT et donnent :

O brin NbsSn :fyco'c +fymo'm +ﬁjf0'f +ﬁ/b0b (-I-ﬁ/pO'p avec 0'p = 0) (IH 22)

Ebrin Nb3Sn=€c=Em=Ef=¢&p

ou cdésigne la couronne, mla matrice, f le set filaments, bla barriéere et ples porosités.
Limpact des porosités est pris en compte dans I'équation de la contrainte dans le
brin. Elles peuvent étre considérés comme ayant un module d’élasticité nul, entrainant

une contrainte nulle associée a une fraction volumique non nulle telle que : fv. + fv, +

Jom =+ fog+ fop=1.

b Identification des parametres

Stratégie d’identification
La stratégie globale d’identification a été présentée dans la section III.2. Les pro-

priétés et les parametres du modele sont :
— Couronne: fuc/Ec/0yc/ b/ QclCelye,
— Barriere : fup/ Eployp/ byl Qpl Cplyp,
— Matrice : fuy/ En! 0 ym! bim! Q! Cin!Y m,
— Filaments: fur/ Ey.

Les essais disponibles pour identifier les parameétres des différents sets sont : les es-
sais de nano-indentation pour définir les propriétés élastiques des sets, des essais sur

brin interfilamentaire ainsi que des essais sur brin complet.

Une optimisation sur un essai brin interfilamentaire nous permet d’accéder aux
parametres de la matrice et de la barriére, les filaments étant élastiques. Cependant,
une optimisation mettant en jeu I'ensemble des parameétres des deux sets n’assure pas
d’identifier des valeurs représentant les matériaux. Nous nous sommes appuyés sur
des résultats de la littérature afin d’orienter I'identification des parameétres pour le tan-
tale. Nous avons sélectionné des données provenant d’essais de traction-compression
cyclique de [Colas, 2013] a un niveau de déformation proche de celui recherché pour le
modele. En revanche, la phase CuSn présente certaines hétérogénéités et sa composi-
tion n’a pas été caractérisée (la teneur de Sn en particulier estinconnue), il n’a donc pas
été possible de trouver des données équivalentes dans la littérature. Les parametres
de la phase CuSn sont identifiés avec I’essai brin interfilamentaire, les parameétres du
tantale étant orientés par les essais de la littérature. Les données expérimentales nous
permettent d’obtenir des premieres valeurs et des ordres de grandeurs pour les para-
metres de la matrice et la barriere.

Un essai brin complet permet quant a lui I'acces aux parametres de la couronne de
cuivre, une fois qu'un premier jeu de parametres de la matrice et de la barriére a été

identifié.
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Définition des propriétés des sets
Les fractions volumiques ont déja été définies précédemment. Discutons des para-

metres restants pour les différents sets.

Couronne La couronne se compose exclusivement de cuivre et le module d’élas-
ticité mesuré par nano-indentation est en accord avec les valeurs de la littérature. Nous

choisissons donc de définir : E, = E_ ;. = 135 GPa.

Barriere Dela méme maniere, la barriere est composée de tantale et la valeur du
module d’élasticité mesuré par nano-indentation est en adéquation avec la littérature :
Eb = E[an[ale =183 GPa.

Matrice La littérature indique un module d’élasticité compris entre 121 GPa et
125 GPa. Nous avons choisi de définir le module d’élasticité de la matrice comme la
moyenne des modules d’élasticité mesurés par nano-indentation pour la phase CuSn
del'IT: E,, = Ecysn = 123 GPa.

Filaments Nous avons vu au chapitre II (page 106) que le module d’élasticité me-
suré par nano-indentation est nettement supérieur aux valeurs de la littérature. Pour
rappel, le module d’élasticité du Nb3Sn est généralement compris entre 124 GPa et
165 GPa a I'’exception d’une valeur peu utilisée de 179 GPa, la valeur supérieure étant

usuellement reconnue comme 165 GPa.

Vu les différences avec la littérature, il est nécessaire de vérifier la compatibilité
d’'un module d’élasticité de 182 GPa pour le set filaments avec les données expérimen-
tales. Les modules d’élasticité du brin complet et du brin interfilamentaire peuvent étre
calculés par une loi des mélanges appliquée aux deux échelles a partir des différentes

données dont nous disposons :

Epc = forEf + fomEm + fopEp + fucE. (I11.23)

__ T Ef+ fom g oy g
fop+fom+fop = for+ fom+ fop fvg+ fom+ fop

On obtient : Ej. = 139GPa et Ep; = 143 GPa avec Ey = 182 GPa. Nous avons reporté

dans le chapitre II (tableau II.3, page 85) les valeurs mesurées expérimentalement :

Epi (111.24)

Epcexp = 132GPa et Epjerp = 123GPa. On constate que les modules d’élasticité expéri-
mentaux sont plus faibles que ceux calculés par loi des mélanges et que Epcexp > Epjexp
alors que l'inverse est calculé.

Il y a une incompatibilité entre les données définies et les valeurs expérimentales.
Afin d’obtenir des résultats satisfaisants, il est nécessaire de diminuer les modules

d’élasticité calculés au niveau du brin. En considérant que les modules d’élasticité des
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différents sets sont corrects, on peut faire '’hypothése que le brin est endommageé tres
rapidement et que des fissures voire des ruptures completes de filaments surviennent.
Cela peut se traduire simplement dans le modele en augmentant la fraction volumique
de porosités et en diminuant la fraction volumique de filaments. Pour obtenir des va-
leurs en adéquation avec les modules d’élasticité expérimentausx, la fraction volumique
de porosités devrait étre augmentée de 5 %.

Cette augmentation représente une diminution de la fraction volumique de Nb3Sn
de 23,2% a 18,2 %, soit une perte totale de prés de 22 % de filaments des le début de
I'essai. Une telle perte de filaments n’est pas compatible avec les performances élec-
triques des brins supraconducteurs ni avec les observations réalisées apres un essai de
traction interrompu a 0,2 % de déformation (présentées partie IV.3.2, page 199). Cette
hypothése n’est donc pas valable.

Il faut donc définir un module d’élasticité autre que celui mesuré par nano-indenta-
tion mais pertinent pour le Nb3Sn. Les valeurs de la littérature sont tres variées, leur
incertitude ne permet pas un choix a priori du module Ey.

Afin d’obtenir un module d’élasticité du set filament en accord avec les données
expérimentales et la littérature, Ef est intégré a certaines étapes de I'identification. E¢
sera tout d’abord identifié en méme temps que les parametres de la matrice et de la
barriere lors de I'identification a I’échelle mésoscopique (essais brin interfilamentaire
et tantale). Cela permettra d’obtenir une valeur optimisée du module d’élasticité du set
filament correspondant au brin interfilamentaire. Ef sera ensuite identifié a I'échelle
macroscopique en utilisant un essai sur brin complet indépendamment de I’essai sur
brin interfilamentaire. Une fois déterminé, le module d’élasticité du set filament sera
fixé pour identifier correctement les parameétres des lois d’écrouissages des différents
sets.

A ce stade, nous avons donc défini les parametres fvg, fum, fup, fue, Em, Ep €t E;
sans optimisation, ces parametres sont fixés. Il s’agit maintenant d’identifier les para-

metres restants par identification inverse.

Identification a I'échelle mésoscopique
Lidentification al’échelle mésoscopique a pour objectif d'identifier le module d’élas-
ticité du set filament et d’obtenir un ordre de grandeur et une premiere valeur pour les

parametres de la matrice et de la barriére.

L'essai sur brin interfilamentaire utilisé pour I'identification est présenté figure I11.33b.
Il a été réalisé selon le protocole décrit chapitre I1.3 (page 72) en utilisant le dispositif
d’essais SCUTT.

Comme abordé dans la description de la stratégie d’identification pour I'I'T, nous
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avons besoin de plus de données que seulement un essai sur brin interfilamentaire.
Deux essais de traction-compression cyclique sur le tantale extraits de Colas [2013] ont
été utilisés pour I'identification. Les essais sont réalisés a des amplitudes de déforma-
tion imposées de +0,18% et +0,25% a une vitesse de déformation de & = 1073571, Ces
essais sont présentés figure I11.33a. Seuls les deux premiers cycles ont été utilisé pour
I'identification. On peut constater un adoucissement sur la courbe a +0,25% pouvant
affecter le processus d’optimisation. Pour cette raison, la portion comprise entre la
fin du domaine d’élasticité et le moment du changement de direction du 1°' cycle est
exclue du processus d’optimisation (erreur entre simulation et expérimental non com-

prise dans le calcul de la fonction objectif).

450 ‘ i ‘ ‘ ‘
200 ] 100 Brininterfilamentaire
350
100
300
- —
a, £ 250 1
= o0 &
=) =
5 \6/200’
-100 1 150 1
100
—Eamp = £0.18%
-200 | —Camp = £0.25% | 501
-3 2 -1 0 1 2 3 0 1 2 3 4 5 6 7
e(-) x10° e(-) x103

(a) Essais de traction-compression (b) Essais de traction avec décharge réalisé
cyclique sur du tantale réalisés a sur brin interfilamentaire.
£=10"3s71, extrait de [Colas, 2013].

F1GURE I11.33 - Essais utilisés dans 'identification a I’échelle mésoscopique.

La valeur des écrouissages isotrope et cinématique a été évaluée de la méme ma-
niere que pour le brin MgB, (exemple figure I11.16c, page 144) suivant la méthode pré-
sentée dans la section I11.2.2 (partie c, page 134). Cette évaluation a montré un écrouis-
sage isotrope nul pour le tantale et le brin interfilamentaire. Seul un écrouissage ciné-
matique sera alors pris en compte pour ces deux matériaux.

Les parametres a identifier lors des optimisations a 1'échelle mésoscopique sont

donc:
— Barriere : 0,/ Cp/yp,
— Matrice : 0,/ CplY m,
— Filaments: Ey.

Lidentification a I’échelle mésoscopique n’a pas besoin d’étre réalisée séparément
sur les différents essais dans la mesure o1 il n'y a qu'un écrouissage a identifier pour les

différents sets. Identifier sur les trois essais dans une méme procédure d’optimisation
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permet également de prendre en compte les essais sur le tantale dans I'identification

des parametres du brin interfilamentaire et inversement.

Une seule optimisation est lancée sur les trois essais avec un algorithme génétique
afin de balayer un grand nombre de parametres.

La valeur de I'écrouissage cinématique évaluée sur les décharges des essais tantale
(160 MPa et 190 MPa) permet de définir un I'ordre de grandeur de l'intervalle d’optimi-
sation pour la saturation de I’écrouissage cinématique (qui correspond a C/yp). Lin-
tervalle d’optimisation de la vitesse d’écrouissage est défini de manieére large, n’ayant
pas davantage d’information.

Les bornes des intervalles des parametres de ’écrouissage cinématique de la ma-
trice (CuSn) sont définies d’apres les données disponibles dans la littérature ([Mitchell,
2005a], [Bauer et al., 2007] et [Bajas, 2011]).

Les limites d’élasticité sont bornées par les valeurs de la littérature et une contrainte
sur I'algorithme d’optimisation est implémentée dans la procédure afin de respecter
les résultats de nano-dureté mesurées lors des essais de nano-indentation. A savoir :
Hcysn < Hr, ce qui implique 0y, < 0 yp.

Les données de cette optimisation sont présentées dans la colonne optimisation
mésoscopique du tableau B.1 de I'annexe B (page 220). Les courbes contrainte—défor-
mation des réponses expérimentales et des réponses du modele calculées a partir du
jeu de parametres identifié sont présentées figure I11.34.

Le module d’élasticité du set filament a été identifié comme étant 125 GPa. Cette
valeur correspond au module d’élasticité optimisé pour I'essai brin interfilamentaire.

Les premieres valeurs identifiées permettent de calculer une réponse intéressante
des différents essais au niveau mésoscopique. On constate cependant que le modele
identifié du tantale approche plus 'essai a £0,25% qu’a +0,18 %, ce qui n’est pas perti-
nent dans la mesure ou on ne simule pas I'adoucissement. La pondération sur I’essai a
+0,18% est donc augmentée par rapport a ’essai a £0,25% pour la suite du processus

d’optimisation.

Identification a I’échelle macroscopique

Lidentification a I’échelle macroscopique se déroule en deux étapes. La premiere
inclue une identification du module d’élasticité du filament a partir d'un essai sur brin
complet. Une fois que le module d’élasticité est identifié et défini pour les deux échelles
(brins complet et interfilamentaire), une série d’optimisations est lancée en utilisant
tous les essais afin d’identifier un jeu de parametres respectant au mieux toutes les

données disponibles.

L'essai sur brin complet utilisé est présenté figure I11.35. Il a été obtenu suivant le

protocole défini dans le chapitre II avec le dispositif d’essais SCUTT. L'évaluation des
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(c) Brin interfilamentaire.

FIGURE I11.34 - Réponses expérimentales et simulées des essais utilisés lors de 'identification
al’échelle mésoscopique pour I'IT.

écrouissages sur les décharges de cet essai a montré que le brin complet ne présente
pas d’écrouissage isotrope a ce niveau de sollicitation. Les sets barriere et matrice
n’étant modélisés que par un écrouissage cinématique (discuté dans la partie précé-

dente), la couronne de cuivre n’est modélisée qu’avec un écrouissage cinématique.

Identification de E; et d’'une valeur initiale des parametres. Comme pourl'iden-
tification aI’échelle mésoscopique, une optimisation avec un algorithme génétique est
lancée en utilisant I’essai brin complet et les essais sur le tantale (pour orienter I'iden-
tification des parametres de la barriere). Cette optimisation permet d’identifier le mo-
dule d’élasticité du set filaments optimisé pour I'essai brin complet et également une
premiére valeur pour les différents parametres de la couronne.

Les données de cette optimisation sont présentées dans la colonne optimisation
macroscopique du tableau B.1 de I'annexe B (page 220).

Le module d’élasticité du set filaments identifié par I’optimisation macroscopique

est de 125 GPa. Cette valeur est identique a celle identifiée lors de 'optimisation mé-
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F1GURE I11.35 - Essais de traction avec décharges réalisé sur brin complet utilisé pour I'identi-
fication.

soscopique. Trouver une valeur identique pour le brin complet et le brin interfilamen-
taire est physiquement logique. En effet, contrairement au brin MgB,, la dissolution
de la couronne n'ameéne pas de changement dans les propriétés mécaniques des fila-
ments supraconducteurs, la phase de NbsSn n’étant pas poreuse et le set filaments de
I'IT ne contenant pas de porosité. Le module d’élasticité du NbsSn entre le brin inter-
filamentaire et le brin complet est donc logiquement le méme.

Ce résultat correspond également a la valeur de la littérature mesurée par [Hojo
et al., 2006] et [Dylla et al., 2016] et discuté dans le chapitre II. Le module d’élasticité

du set filaments est donc défini et fixé a 125 GPa pour la suite de I'identification.

Identification des parametres restants Les optimisations précédentes ont per-
mis de fixer le module d’élasticité du set filaments et d’obtenir un ordre de grandeur et
des premieres valeurs pour les différents parametres.

De la méme maniére que pour le brin MgB,, plusieurs optimisations successives
sont lancées en utilisant plusieurs algorithmes différents afin de brasser le plus grand
nombre de parametres et de trouver le minimum global physiquement représentatif.
Les parameétres fixes des optimisation étant identiques entre les différents essais utili-
sés, les optimisations peuvent donc étre réalisées en utilisant les essais sur brins com-

plet, sur brin interfilamentaire ainsi que les essais sur le tantale.

Le détail de ces optimisations est disponible dans le tableau B.2 de 'annexe B (page
221).
Le jeu de parameétres retenu a l'issue de I'identification macroscopique est donné

dans le tableau III.13 et les courbes contrainte-déformation expérimentales et simu-
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lées des essais d’'identification sont tracées figure I11.36.

TABLEAU III.13 — Parametres du modele du brin Nb3Sn-IT.

Parametre Couronne Barriere Matrice Filaments

fo 0.5 0.046  0.168  0.232
E 135 183 123 125
oy 60 104 101 -
Cly 154 150 159 -
Y 30 2014 39 -

La simulation de 'essai tantale a +0,18% présente une allure satisfaisante. Les-
sai a +0,25% nous permet de prendre en compte I’augmentation du niveau d’écrouis-
sage avec I’augmentation de 'amplitude de déformation tout en ne considérant pas
I’adoucissement. Le modele sous-estime 1'écrouissage atteint pour I'essai a +0,18%
avec Xsimu = 120MPa et Xexp = 190 MPa et peut étre considéré comme satisfaisant pour
I'essai a £0,25 % avec Xsimy = 150 MPa et Xexp = 160 MPa.

Sur la simulation du brin interfilamentaire, on remarque que la boucle d’hystéré-
sis survenant a la seconde décharge est plus ouverte que I'’expérimental. On constate
toutefois que celles du brin complet est bien simulée. Un ajustement pourrait étre fait
entre I’écrouissage du tantale, du CuSn et du cuivre. Nous n’avons actuellement pas
assez de données expérimentales pour pouvoir corriger les parametres dans cette di-
rection.

Sur la courbe du brin complet, on peut constater une légere surestimation des li-
mites d’élasticité apparentes des différents composants. Il n’est toutefois pas possible
de représenter tous les phénomeénes étant donné la forme actuelle du modele. Les pa-
rametres retenus résultent d'un compromis accordant plus ou moins d’importance a
différentes observations expérimentales (taille des boucles d’hystérésis, entrée en plas-
ticité, etc.).

Validation du jeu de parametres La pertinence du jeu de parametres a été éva-
luées de deux manieres.

— La premiere en vérifiant que chaque matériau est simulé correctement en calcu-
lant la réponse du modele a des données tirées de [Mitchell, 2005a] et de [Bajas,
2011] pour le cuivre, le tantale et le CuSn. Ces données ne sont utilisées que pour
commenter et valider la prédiction du modele identifié précédemment dans la
mesure ou les informations disponibles sur ces données sont faibles et sont gé-
nérées a partir de modeles de type loi puissance. Ces données ne sont donc pas

des données expérimentales. Cependant, elles sont largement utilisées dans la
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FIGURE I11.36 — Courbes o — € des réponses expérimentales et simulées des essais d’identifica-
tion avec le jeu de parametres retenu.

171



CHAPITRE III. MODELISATION ET IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT

littérature et permettent de solliciter le modele jusqu’a une valeur de déforma-
tion plus élevée que les essais d’identification.

— Laseconde en calculant la réponse du modeéle complet a deux essais réalisés par
Bajas [2011] sur un brin similaire a celui caractérisé dans cette étude. Méme si le
brin n’est pas identique a celui sur lequel le modele est identifié, les matériaux et
la structure sont similaires. Calculer la réponse du modele a cet essai permet de

solliciter le modele dans une situation complexe.

Les courbes de chaque matériau tirées de [Mitchell, 2005a] avec la réponse simulée
sont présentées figure I11.37.

Pour le cuivre, on constate que le modele surestime de plus de 30 % la contrainte
décrite par le modele de Mitchell [2005a]. Cela est dit a une vitesse d’écrouissage rela-
tivement faible et une saturation trop élevée. Un essai présentant des boucles d’hysté-
résis réalisé sur le Cuivre OFHC permettrait d’identifier de maniere plus satisfaisante
I’écrouissage.

Pour le CuSn, le modele correspond aux données de la littérature, ce qui est satis-
faisant. On remarque cependant une valeur plus élevée de la limite d’élasticité dans
le modele identifié. Une valeur trop faible n’est toutefois pas envisageable pour simu-
ler correctement les boucles d’hystérésis de 'essai brin interfilamentaire. De plus, les
essais de nano-indentation montrent une valeur de nano-dureté qui n’est pas extré-
mement faible et pas tres éloignées de celle du tantale. Une limite d’élasticité faible
n’'est donc pas représentative des résultats expérimentaux.

Le modele du tantale semble saturer trop rapidement mais I’erreur entre les don-
nées de Mitchell [2005a] et le modele n'est que d’environ 16 % a 1 % de déformation.
Dans le domaine d’utilisation des brins, le modele prédit de maniére satisfaisante le
comportement du tantale.

Si nous nous intéressons maintenant aux essais réalisés par [Bajas, 2011]. Le brin
testé est un brin basé sur le Nb3Sn fabriqué suivant le process Internal Tin par ALSTOM
et fourni par le CEA de Cadarache lors de la these d’'H. Bajas. Les fractions volumiques
utilisées pour la modélisation ont été définies comme étant celles mesurées au début
de cette partie.

Les deux essais disponibles dans [Bajas, 2011] sont un essai de traction monotone
avec des décharges et un essai de traction cyclique de 15 cycles réalisés entre o, =
218 MPa et 0 i, = 30 MPa. Ces essais sont présentés figure 111.38 avec I’essai de traction
sur brin complet utilisé pour I'identification a titre de comparaison avec nos données.

Les courbes expérimentales tirées de [Bajas, 2011] et la réponse du modele asso-
ciée sont données figure I11.39 pour I'essai de traction monotone et I11.40a pour 'essai
de traction cyclique. La figure II1.40b présente I'évolution de la déformation moyenne
expérimentale et simulée de |'essai de traction cyclique.

ConcernantI’essai de traction monotone, on remarque que le comportement élasto-
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174



I11.3. APPLICATIONS DE LA DEMARCHE AUX BRINS

250
L i x103
200 RN /<< I R
ol e
—~ 150 1 ] —Experimental
Dcf 381 ~-Simulation
— B .
= 0
® 100 36 1
& /——_
34 .
50 .
—Expé.
. 3.2
= Simu.
0 ! ! ! ! ! s ‘ ‘
0 1 2 3 4 5 6 0 5 10 5
e(-) x1073 Nombre de cycles

(a) Essai de traction cyclique tiré de [Bajas, (b) Déformation moyenne en fonction du
2011] et réponse du modele. nombre de cycles expérimentale et si-
mulée.

FIGURE I11.40 - Essai de traction cyclique sur brin IT similaire réalisé par Bajas [2011] avec ré-
ponse du modéle.

plastique est relativement bien représenté. La principale différence provient de la li-
mite d’élasticité apparente du brin. En effet, on peut remarquer que le modele passe
en plasticité (d'un point de vu macroscopique) plus tot que I'expérimental. Cependant,
cette différence est déja présente entre ’essai de traction monotone de Bajas [2011] et
I’essai sur brin complet que nous avons réalisé (figure 111.38a). Une grande partie de
I'erreur de la réponse du modele provient donc des différences entre les données ex-

périmentales.

Les boucles d’hystérésis sont plutot bien prédites. On constate que la derniere bou-
cle est légerement plus large pour le modele que pour I'expérimental. Cela refléte une

légere surestimation de I'écrouissage.

Concernant l'essai cyclique, on peut remarquer que la déformation calculée par
le modeéle est plus importante que la déformation expérimentale. Cette surestimation
est en partie expliquée encore par la nette différence entre les données expérimen-
tales de notre brin et celle de Bajas [2011]. En effet, on remarque sur la figure I111.38b
que, pour une méme contrainte, la valeur de déformation atteinte par notre brin est
supérieure de pres de 10 %. Les parametres identifiés sur notre brin vont prédire un
comportement qui ne peut correspondre aux niveaux atteints par le brin testé dans
[Bajas, 2011].

[Bajas, 2011] a reporté une accumulation de la déformation plastique, un rochet,
comme celui observé lors des essais cycliques sur le brin MgB,. Si I'on observe I'évo-

lution de la déformation moyenne avec les cycles, on constate que I'erreur entre la
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prédiction et 'expérimental est de 13 % et a peu pres constante. L'allure semble bien
reproduite par le modéle. Lessai présente toutefois trop peu de cycles pour valider la

prédiction cyclique du modele.

La réponse du modele sur ces essais indépendants de I'identification et pour les-
quels nous avons peu d’information est globalement satisfaisante. Des erreurs sont
visibles mais proviennent des différences entre les données expérimentales et les brins

testés et non de parametres mal identifiés.

Pour valider les parametres identifiés, une simulation d’essais sur le brin de I'étude
sollicitant le modele dans des situations complexes sont nécessaires. Cependant, on
constate que le modele prédit de maniere satisfaisante le comportement d’un brin si-
milaire. Le modele est donc adaptable et transposable a des brins similaires mais non

identique avec de faibles ajustements.

¢ Bilan de la modélisation du Nb3Sn-IT

Basé sur la stratégie globale présentée dans ce chapitre, des parametres d’'un mo-

deéle simplifié pour le brin Nb3Sn-IT ont été identifié.

Les performances du modele présentent quelques erreurs mais restent globale-
ment satisfaisante au vu des essais considérés. Des essais cycliques sur brin interfi-
lamentaire et sur brin complet sont nécessaires pour apporter une identification plus

précise et complete des parametres des différents sets.

La validation du modele a également été réalisé sur des essais extérieurs a cette
étude sur lesquels nous n’avons que peu d’information. Pour étre plus complet, la va-

lidation doit étre mené sur des essais indépendants réalisés sur le brin de I’étude.

Le modéle n'utilise toutefois qu'un écrouissage cinématique simple et présentent
des limites dans la représentation du comportement non linéaire. Ces limitent amenent

a des erreurs si l'on souhaite reproduire correctement le comportement global.

Au-dela de la valeur des parametres et des performances du modele, une démarche
de modélisation et d’identification a été développée basée sur les bases de données
expérimentales robustes. La stratégie d’identification nécessite seulement d’étre com-

plétée par quelques essais complémentaires.

Le modele peut dans I'état nourrir les simulations par éléments finis de cables. La
modélisation réalisée permet de prédire de maniere plus robuste I’état mécanique des
brins et les déformations dans les filaments supraconducteurs sous sollicitations que

les modeles type loi puissance actuellement employés.
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I11.4 Conclusion

Au début de ce chapitre ont été présenté les nombreux efforts réalisés pour conce-
voir des modéles des brins supraconducteurs. Qu'’ils soient analytiques, par homogé-
néisation ou par éléments finis et aussi complexe et raffiné que possible la maniere
le comportement mécanique des brins n’est pas suffisamment riche pour obtenir un

modele a la fois robuste et performant dans des simulations multi-échelle.

Bien que les performances soient limitées, c’est une premiere étape dans I’amélio-
ration de la modélisation du comportement mécanique des brins supraconducteurs.
Pour obtenir des jeux de parametres permettant une meilleure prédiction, des essais
de différentes natures sont nécessaires. Notamment pour le brin Nb3Sn-IT avec des

essais de traction cyclique pour 'identification et la validation.

Reposant surla base de données expérimentales multi-échelle développées au cha-
pitre précédent, une stratégie de modélisation composée des étapes de représentation
et d'identification a été proposée. Cette stratégie se base sur I'analyse de 'utilisation
des modeles pour optimiser le rapport performances de prédiction et cott de calcul
dans un objectif d’utilisation dans des simulations de cables supraconducteurs.

Le modele proposé ici est relativement simple et vise a étre intégré rapidement

dans des simulations multi-échelle des cables supraconducteurs.

Pour également mieux modéliser le comportement mécanique des brins, une con-
naissance des phénomenes d’endommagement est nécessaire. En effet, des dégrada-
tions des performances électriques, réversibles ou non, sont observées avec la défor-
mation mécanique [Nijhuis et al., 2013], [Kovac et al., 2013]. Des phénomenes d’en-
dommagement locaux peuvent étre a I'origine de ces dégradations. Pour évaluer dans
quelle mesure ces phénomenes doivent étre pris en compte dans les modeles de com-
portement mécanique, leur étude est indispensable.
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CHAPITRE IV. ETUDE DE LENDOMMAGEMENT

La dépendance des propriétés électriques avec le comportement mécanique, et
plus particuliérement la déformation, est intiment liée a I'’endommagement dans les
brins supraconducteurs. Loptimisation du design des cables nécessite donc de com-
prendre les phénomeénes survenant lors de I'’endommagement des brins.

Pour la modélisation du comportement mécanique des brins et des cables supra-
conducteurs, une compréhension de 'endommagement et sa caractérisation sont né-

cessaires.

IV.1 Introduction

La chute du courant critique observée dans les cables d'ITER ([Martovetsky et al,
2002], [Bruzzone et al., 2002]) a entrainé des modifications dans le design des cables
CICC utilisés dans les bobines de champs toroidal (TF) et dans le solénoide central
(CS) [Nijhuis et Ilyin, 2006], [Nijhuis, 2008]. Les modifications possibles ont cependant
des limites que ce soit au niveau des conséquences du changement dans le design ou
du coit des tests nécessaires a la validation des nouvelles géométries [Nijhuis et Ilyin,
2006], [Jewell, 2008]. Des efforts ont donc été faits en descendant d'une échelle dans le
cable pour comprendre le lien entre I'endommagement dans les brins et la chute du
courant critique dans les cables [Miyoshi et al., 2010], [Mitchell et al., 2013].

Les études disponibles traitent principalement de 'endommagement dans les CICC.
Elles sont axées plus particulierement sur la fissuration des filaments des brins en rap-
port aux sollicitations dans les cables ([Sanabria et al., 2012], [Sanabria et al., 2015a],
[Sanabria et al., 2015b]) ou de I'effet du processus de fabrication du brin sur la fis-
suration [Jewell, 2008]. Des travaux ont montré le role combiné des fissures dans les
filaments supraconducteurs associées au passage en plasticité de la matrice dans la
dégradation du courant critique des brins [Sanabria et al., 2012], [Sheth et al., 2012a].
Des efforts ont également été réalisés afin de comprendre plus particulierement les
phénomenes liés a 'endommagement de maniére plus générale dans les brins ([Sheth
etal., 2012b], [Cheggour et al., 2014], [Dylla et al., 2016]).

Les endommagements qui créent une baisse irréversible du courant dans les brins
sont maintenant connus. Cependant, 'apparition des premiers stades d’endommage-
ment est encore mal comprise.

Ces études sont de plus focalisées particulierement sur les brins utilisés dans ITER
(Bronze Route et Internal Tin). Peu de résultats sont disponibles concernant les brins
RRP ou PIT. Bien que ces brins soient principalement utilisés dans des cables Ruther-
ford ou aucun mouvement n’est possible, quelques études ont montré une évolution
des performances électriques et un endommagement des brins avec le type de solli-
citations induits par la fabrication ou l'utilisation dans ce type de céble [Barzi et al,
2007], [Polyanskii et al., 2009], [Brown et al., 2016].
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Il existe encore tres peu d’applications utilisant des brins basés sur le MgB,. Beau-
coup d’études se concentrent sur la recherche de la meilleure structure de brin, la con-
naissance des phénomenes d’endommagement dans les brins multi-filamentaires ba-
sés sur le MgB, est encore tres faible. Cependant, des efforts récents sont réalisés dans
la caractérisation de ce type de brin par I'utilisation dans le projet BEST PATH ou dans
I’analyse des candidats pour le Superconducting Link Project du CERN [Alknes et al.,
2016].

L'acces dans cette étude a plusieurs types de brins utilisés dans différentes appli-
cations ne permet pas une étude en détail de '’endommagement de chacun. Cela pré-
sente toutefois I’avantage de pouvoir mettre en place et tester différentes techniques
de caractérisation et d’étude de 'endommagement dans les brins. Notre effort ici est
de proposer des méthodes d’analyse afin d’observer et d’étudier les sites d’amorcage
et les mécanismes de fissuration dans les brins supraconducteurs.

Avant de proposer des méthodes d’étude pour comprendre comment survient I’en-
dommagement, nous allons traiter d’abord le moment ol1 'endommagement est déja
présent. Plus particulierement, I'observation du plateau abordé dans le chapitre II sur
les courbes de contrainte-déformation en traction des brins Nb3Sn—PIT et MgB, est
peu connu dans la littérature et pas abordé. En employant plusieurs techniques adap-
tées aux observations expérimentales, I'étude de ce plateau peut apporter des élé-
ments sur la compréhension de I'’endommagement des brins dans lequel il survient
mais également expliquer pourquoi il ne survient pas dans les autres.

En se basant sur cette étude et sur les pratiques de la littérature, des méthodes
de caractérisation de I'’endommagement développées dans ce projet sont ensuite dé-
crites.

IV.2 FEtude du plateau-Localisation de la déformation

IV.2.1 Premiéres analyses

Peu d’articles font référence al’observation d'un plateau dans la littérature ([van den
Eijnden et al., 2005] pour un NbsSn et [Alknes et al., 2016] pour un MgB,). La figure IV.1
montre les résultats d’essais de traction a différentes températures réalisées dans ces
articles sur un brin Nb3Sn-PIT avec le systeme TARSIS a Twente (figure IV.1a) et sur un
MgB, réalisé au CERN (figure IV.1b).

Les brins en question sont tous deux fabriqués par la méthode des poudres (Powder-
in-Tube-PIT). On peut remarquer que le plateau survient a une déformation et une
contrainte plus élevée lorsque la température diminue. Ces deux brins sont composés

d’'une barriere de niobium autour des filaments (visible pour le MgB, a la figure 11.15a,
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page 67). La variation de I'apparition du plateau en fonction de la température est ex-
pliquée comme étant liée a la dépendance du niobium a la température et a des fis-
sures dans les filaments ou dans les zones de diffusions autour des filaments. Le brin
Nb3Sn-PIT de notre étude présente la méme structure que le SMI, on peut donc s’at-
tendre a une méme dépendance. Pour le brin MgB,, il n'y a pas de niobium dans celui
de notre projet, on peut donc s’interroger sur I'impact de la température sur I'appari-
tion du plateau.
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FIGURE IV.1 - Courbes contrainte-déformation de traction a différentes températures pré-
sentes dans la littérature sur des brins PIT Nb3Sn et MgB, mettant en évidence
la présence d'un plateau.

Dans tous les cas, ce plateau survient dans un domaine en dehors de la zone d’uti-
lisation ot le brin est déja considéré comme endommagé. Cela peut expliquer que ce
plateau n’a pas été étudié de maniére plus approfondie. Cependant, la compréhension
des mécanismes d’endommagement survenant pendant le plateau peut nous rensei-
gner sur les origines et les phénomenes a '’ceuvre dans la dégradation des filaments
supraconducteurs. Nous avons analysé le comportement des brins autour de ce pla-
teau par différentes méthodes.

Avant de se lancer dans des essais spécifiques, des informations peuvent étre obte-
nues a partir d’essais déja réalisés sur ces brins. Les résultats de traction sur les brins
MgB, et Nb3Sn—PIT présentés dans le chapitre II sont repris de maniére différente sur
les figures IV.2a et IV.2b. L'évolution de la contrainte et de la déformation mesurée par
un extensometre sont tracées ici en fonction du temps de I’essai.

Les essais sont pilotés en déplacement de traverse. Le plateau survient a 50 s pour
le brin MgB, (figure IV.2a). On peut voir que I'évolution de la déformation mesurée par
I'extensometre durant le plateau présente une allure non-linéaire.

Le plateau survient a 100 s pour le brin Nb3Sn (figure IV.2b). On peut ici constater
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FIGURE IV.2 — Evolution de la déformation et de la contrainte en fonction du temps lors d'un
essai de traction—-Mise en avant des différentes évolution de la déformation.

un comportement completement différent de celui observé pour le brin MgB,. La dé-
formation mesurée par I'extensometre est d’abord constante. Puis il y a une brusque
évolution de la déformation mesurée par I’extensometre passant d’environ 0,5 a 4,5 %

puis un palier constant jusqu’a la fin du plateau.

Il faut cependant noter que la mesure effectuée par I’extensometre est réalisée sur
une longueur de jauge de 10 mm. La valeur tracée figure IV.2 correspond donc a la
moyenne des déformations du brin situé entre les deux couteaux de I'extensometre. Le
premier objectif est donc d’observer ce qui se passe sur toute la longueur de I'éprou-

vette durant un essai de traction.

IV.2.2 Essais de traction avec extensométrie optique

Des essais de traction utilisant une extensométrie optique ont été réalisés. Etant
donné le diametre du brin MgB,, il a été possible de mesurer le champ de déforma-
tion par Corrélation d' Tmages Numériques (CIN). Cela n’a pas été possible sur les brins
Nb3Sn—PIT, présentant un trop faible diametre. La déformation a été mesurée dans ce

cas par suivi de marqueur.

a CIN et brin MgB,

Matériel et méthode
Les essais ont été réalisés sur une machine électro-mécanique INSTRON suivant
le protocole présenté au chapitre II. Aucun extensometre n’a été monté sur 1’'échan-

tillon pour l'essai. Le brin a été préalablement préparé en réalisant un mouchetis. La
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surface du brin a été recouverte d'une fine couche de peintures blanche et noire appo-
sées en alternance pour obtenir une répartition aléatoire de fines taches de peinture
(figure IV.3a).

(a) Mouchetis appliqué sur la surface du brin. (b) Maillage de la surface du brin avec COR-
RELIQ4.

FIGURE IV.3 — Brin MgB, pour corrélation d'image numérique lors d'un essai de traction.

La corrélation d'images permet de mesurer le champ de déplacement entre deux
images acquises a des instants différents. La premiere image peut correspondre a I'état
standard et la seconde a I’état déformé de la surface du matériau. Le principe est de
rechercher dans 'image déformée le méme mouchetis que dans I'image de référence
en comparant le niveau de gris d'une vignette de la surface (figure IV.3b). La corréla-
tion a été effectuée numériquement en utilisant le logiciel Correli-Q4 [Besnard et al.,
2006] sous Matlab pour mesurer le champ de déformation sur la surface du brin. La
totalité du brin a été prise en photo au cours de I'essai avec 15 photos.s™!. La grille de
corrélation (ou ROI) a été sélectionnée comme sur la figure IV.3b. Chaque imagette de
la grille fait 320 um.

Résultats

La figure IV.4a présente les photos sélectionnées pour le calcul du champ de défor-
mation. Douze photos ont été analysées en les comparant a I’état de référence. Celui-
ci a été choisi a la fin de la réponse élastique du brin afin d’analyser le passage d'un
champ de déformation homogeéne a un champ de déformation hétérogéne quand 'en-
dommagement apparait. Il est important de préciser que nous ne cherchons pas a ob-
tenir le champ de déformation exact a un instant t par rapport a ’état non déformé,
nous cherchons a caractériser 1’évolution du champ de déformation sur la totalité de

I’éprouvette pendant le plateau. Plus particulierement, nous cherchons a analyser le
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passage d'un champ de déformation homogene pendant la premiere phase de charge-
ment jusqu'a I'état de référence, a un champ de déformation hétérogene quand 'en-
dommagement apparait.
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(a) Courbe de contrainte-déformation mesurée par la traverse avec les photos sélection-
nées pour la corrélation d’'images.
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(b) Champs de déformation obtenus aux différents instant 1 a 12.

FIGURE IV.4 - a) Essai de traction sur le brin MgB; et b) champ de déformation observé.

Les champs de déformation obtenus entre ces différentes photos sont présentés sur
la figure IV.4b. On peut constater que le champ de déformation de la photo n°1 est rela-
tivement homogene, la photo correspond au stade avant le plateau. La photo n°2, juste
avant le plateau, montre une localisation de la déformation sur le bas de I'éprouvette.
Puis au fur et a mesure du temps et du déplacement imposé a I'éprouvette, et donc
que 'on avance dans le plateau, on observe plusieurs zones de localisation survenant

a des instants différents et a des endroits différents dans I’éprouvette. Les niveaux de
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ces localisations sont également a noter. En effet, on voit que lorsqu'une localisation
apparait, le niveau de déformation atteint la valeur maximale de 1'échelle. La défor-
mation dans les zones localisées atteint donc plus de 1% par rapport a la photo de

référence, pour laquelle le niveau de déformation est déja d’environ 0,26 %.

On constate donc une localisation de la déformation démarrant successivement a
différents endroits du brin et commencant avant méme I’apparition macroscopique

du plateau.

b Suivi de marqueur et brin Nb3Sn-PIT

Le diametre du Nb3Sn ne permet pas de réaliser la mesure de la déformation par

CIN. Nous avons donc mené un essai de traction avec suivi de marqueur.

Matériel et méthode

Le principe reste de prendre des photos au cours de I’essai de traction. Toutefois, le
brin n’a ici pas de mouchetis mais une fine couche de peinture noire avec des points
blanc faisant office de marqueurs pour le traitement de I'image (figure IV.5). La dé-
formation est déterminée en mesurant au cours du temps le déplacement de chaque
marqueur les uns par rapport aux autres.

Un extensomeétre a également été installé sur I’échantillon au niveau de la partie

supérieure du brin.

FIGURE IV.5 —- Montage du brin Nb3Sn—PIT avec marqueurs apposés sur la surface.

Résultats
La figure IV.6 montre I'évolution en fonction du temps de la déformation mesurée

entre deux marqueurs consécutifs numérotés de 1 a 12 et également la valeur de la
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déformation mesurée par I'extensometre. L'essai commence a t; et jusqu’a tp, on peut
voir une évolution homogene de la déformation dans I'éprouvette. A partir de t; et jus-
qu’a t3, on peut voir une évolution hétérogene de la déformation, qui correspond a
'observation du plateau sur la courbe contrainte-déformation. A partir de t3, on voit

la déformation reprendre une évolution homogene au niveau de tous les marqueurs.
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FIGURE IV.6 — Déformation entre chaque marqueur et mesurée par |'extensometre lors de I'es-
sai de traction sur le brin Nb3Sn-PIT.

Si on analyse plus précisément |’évolution hétérogene de ces courbes, on peut ob-
server un saut de déformation mesuré entre les différents marqueurs ne survenant pas
aux mémes instants. Le premier saut est mesuré entre les marqueurs 11 et 12, le second
entre les marqueurs 10 et 11, et ainsi de suite jusqu’a la mesure entre les marqueurs 1 et
2 au niveau du mors inférieur de I'éprouvette. Puis on observe un saut de la déforma-
tion mesurée par I’extensometre, situé pour rappel au-dessus du marqueur numeéro 12.
Lévolution de la déformation mesurée par I'’extensometre a la méme allure que celle
reportée sur la figure IV.2b avec une évolution constante au début et a la fin du plateau

et un saut au milieu.

Il'y adonc un front de déformation se propageant dans le brin démarrant au-dessus
du marqueur numéro 12 jusqu’au niveau du mors inférieur et gagnant ensuite I’exten-
sometre se situant au-dessus du marqueur numéro 12. Lhypothese est que la lame in-
férieure de |'’extensometre initie la localisation de déformation qui se propage ensuite
dans le bas de I'éprouvette avant de gagner le haut.

L'élément important a noter ici est la valeur atteinte par les sauts de déformation.

On peut voir que pour l'intervalle entre les marqueurs 11 et 12, la déformation passe
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d’environ 0,5 % a presque 5,5 %. Le brin subit une augmentation locale de la déforma-
tion de pres de 5 %.

¢ Localisation de la déformation

Nous avons donc pu observer que le plateau correspond a une localisation de la dé-
formation, entrainant une augmentation significative de cette derniere en dépassant
les limites communément employées.

La localisation ne se produit cependant pas de la méme maniére. L'évolution en
front de déformation pour le brin Nb3Sn-PIT dans laquelle la déformation augmente
de 5% avec le passage de ce front est liée a un site de concentration qui initie la loca-
lisation qui se propage ensuite dans le reste du brin. Pour le brin MgB,, la localisation
semble plus aléatoire et peut étre liée a des concentrations, des défauts ou des endom-

magements locaux, entrainant une localisation de la déformation a ces endroits.

IV.2.3 Essais de traction dans un tomographe a rayon X

Pour analyser la nature des endommagements au début et pendant le plateau, nous
avons réalisé un essai de traction dans un tomographe a rayon X sur un brin Nb3Sn—
PIT.

Matériel et méthode

L'essai a été réalisé au laboratoire MATEIS de I'INSA de Lyon dans le cadre de ’ANR
COCASCOPE. Un tomographe GE Phoenix v|tome|xs a été utilisé avec un dispositif
d’essai de traction in situ développé au MATEIS.

Lobjectif de cet essai est de réaliser un scan de I’échantillon avant le plateau et un

scan juste apres le début du plateau, indiqués par les marqueurs 1 et 2 sur la figure IV.7.

—PIT

0 0.1 O:Z 03 04 05
Strain (%)

FIGURE IV.7 - Instants des scans réalisés durant I'essai de traction dans le tomographe sur une
courbe contrainte—déformation représentative du Nb3Sn—PIT.

Le brin testé a une longueur de 9 mm. Deux scans avec une résolution spatiale de

4 um ont été effectués successivement sur le brin.
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Résultats
La figure IV.8a présente deux coupes (transversale et longitudinale) d'une partie du
brin scanné a I'instant 1, soit avant le plateau. Aucun endommagement n’est visible

sur la totalité du brin a la résolution de 4 pm.

La figure IV.8b présente deux coupes (transversale et longitudinale) représentatives
du brin scanné a I'instant 2, soit apres le début du plateau. On peut voir sur la coupe
transversale de nombreuses zones sombres dans les filaments. Ces zones sombres cor-
respondent a des filaments fissurés. Ces fissures sont clairement visibles sur la coupe
longitudinale. On peut voir de trés nombreuses fissures largement ouvertes et traver-
sant completement les filaments dans la zone matérialisée figure IV.8b.

Zone
endommagée

(a) Scan 1 (b) Scan 2

FIGURE IV.8 - Coupes transverses et longitudinales des scans 1 et 2 réalisés lors de l'essai de
traction sur le brin Nb3Sn—PIT.

La densité de fissures dans les filaments de la zone endommagée est évaluée a
21 fissures/mm, soit une distance moyenne entre deux fissures d’environ 48 um. On
constate que seule une partie du brin présente des fissures. Le scan complet au niveau
2 ne présente aucune autre zone endommagée visible a cette résolution que celle de la
figure IV.8b, le reste du brin n’étant pas représenté sur la figure IV.8.

Pour rappel, nous avons observé pour le brin Nb3Sn-PIT, qu’a I'instant du plateau
survenait une localisation qui se propageait dans I’éprouvette sous la forme d’'un front
d’endommagement. D’aprés les observations réalisé sur le scan 2, le front de déforma-

tion ne s’est pas encore propagé dans la totalité du brin et donc ce que 'on observe
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correspond a la localisation ou au début de la propagation.

Ce résultat nous permet de voir que méme au début du plateau les zones ou la
localisation a eu lieu sont completement endommagées. Cela appuie les valeurs de
déformations mesurées lors du passage du plateau. Si le brin voit sa déformation aug-
menter localement de 5%, les filaments présentent une distribution de fissures tres
élevées dans ces zones. Le passage du courant n’est plus possible deés qu'une localisa-
tion de ce type a eu lieu.

Lazone que l’on peut observer sur la figure IV.8b est endommagée sur une longueur
d’environ 0,8 mm et est visible au niveau macroscopique. La dimension de la zone en-
dommagée observée par tomographie a rayon X correspond a I'’ordre de grandeur des
zones endommagées observées par suivi de marqueurs. Toutefois, I'information sur
I'apparition de ces fissures est manquante : apparaissent-elles soudainement sur une
zone correspondant a cet ordre de grandeur ou la fissuration est-elle lente et survient
filament par filament?

IV.2.4 Impact d’'une sollicitation cyclique

Lors de son utilisation, le brin MgB, peut étre sollicité en cyclique. Nous avons vu
au chapitre II que ce type de brin présente une accumulation de déformation plas-
tique, ou rochet, avec les cycles. Qu’en est-il si en plus de la sollicitation cyclique, la
contrainte maximale durant 'essai est proche de la contrainte d’apparition du pla-
teau?

Les essais cycliques réalisés ainsi que le domaine accessible en (o, — 0 ,) sont rap-
pelés sur la figure IV.9.

Nous avons vu au chapitre II que la valeur de la déformation a I'apparition du pla-
teau présente une grande dispersion pour le brin MgB,. Dans certains cas, le plateau
débute dans le domaine d’utilisation du brin, ce qui entraine une dégradation irréver-
sible des performances électriques.

Les essais cycliques réalisés dans le domaine d’utilisation du brin ont été présentés
au chapitre II. Un des essais a également été réalisé a la limite du plateau sans étre
analysé. Pour rappel, les essais cycliques réalisés sont ceux présentés sur la figure IV.9.
La bande grisée représente le domaine correspondant a la limite recommandée dans

la profession de 0,3 % et expliquée dans le chapitre II (I1.4.3, page 91).

La figure IV.10 présente les courbes contrainte—-déformation obtenues des essais
cycliques n°2 (80 + 110MPa) et n°4 (80 +121MPa). L'essai n°2 (80+ 110MPa) correspond
a celui réalisé a une contrainte maximale inférieure a la contrainte a laquelle survient
le plateau (0 piarean = 200MPa). L'essai n°4 (80 + 121MPa) correspond a celui réalisé a

une contrainte maximale égale a la contrainte a laquelle survient le plateau. Les essais
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FIGURE IV.9 - Domaine de sollicitation exploré lors des essais cycliques.

ont été réalisé a 150 cycles.
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FIGURE IV.10 - Comparaison des courbes contrainte-déformation sous chargement cyclique.

Le changement de comportement entre les deux essais, pour une différence de

contrainte maximale de seulement 10 MPa, est drastique. On remarque une augmen-
tation significative du niveau de rochet entre I’essai n°2 (80 + 110MPa) figure IV.10a et
I'essai n°4 (80 + 121MPa) figure IV.10b. On peut également constater pour l'essai n°4
(80 + 121MPa), figure IV.10b, que la vitesse de rochet varie sur des plages importantes.
Parfois I'incrément de rochet est presque nul et a d’autres moments il atteint 0,012 %

par cycle.
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Sil’on observe maintenant I’évolution de la déformation moyenne avec le nombre
de cycles pendant les différents essais cycliques réalisés (figure IV.11), on peut voir que
I'essai n°4 (80 + 121MPa) ne présente aucune stabilisation de la vitesse de rochet (qui
correspond a la vitesse de déformation moyenne).

On constate également une évolution completement instable de la déformation
moyenne avec le nombre de cycles qui confirme les observations sur la vitesse de ro-
chet faites plus haut. Pendant I’essai, on observe trois accélérations de la vitesse de
rochet, ce qui conduit a une déformation beaucoup plus élevée que lors des autres es-
sais cycliques. Ces accélérations de la vitesse de rochet correspondent aux évolutions
de I’écart entre chaque cycle observées sur la figure IV.10b. Ces instabilités sont certai-

nement dues a la localisation survenant dans le brin lors de I’essai.
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FIGURE IV.11 - Evolution de la déformation moyenne avec le nombre de cycles pendant les
différents essais de rochet.

Un chargement cyclique proche du plateau amene donc a une ruine rapide du brin.
I a été discuté d'une dispersion conséquente sur la valeur d’apparition du plateau en
déformation pour le brin MgB,. Sur la figure IV.9, on peut observer que la limite d'utili-
sation des brins supraconducteurs en déformation définie a partir d’essais monotone
est proche du plateau. Le phénomeéne d’accumulation de déformation plastique as-
socié a la variabilité de I'apparition du plateau implique que, méme en respectant les
criteres définis par la limite d'utilisation en monotone, une sollicitation cyclique peut
entrainer un endommagement du brin supraconducteur menant a la perte des perfor-
mances électriques.

Les utilisateurs des brins MgB utilisent actuellement un critere défini en déforma-

tion. Ce critere présente 'avantage d’étre directement lié a la chute du courant critique.
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Cependant, on constate qu’il n’est clairement pas adapté pour ce brin avec le phéno-
mene de rochet et la variabilité de I’apparition du plateau. Il a été reporté que le plateau
survenait a une contrainte constante de 200 MPa. Un critere défini en contrainte serait
donc plus précis et apporterait une marge de sécurité supplémentaire dans 'utilisation

des brins pour rester dans un domaine acceptable vis-a-vis du courant critique.

IV.2.5 Discussion

Létude du plateau permet de mettre en avant un phénomene de ruine des brins
Nb3Sn-PIT et MgB,. Nous avons toutefois pu constater qu'une méme observation sur
les courbes macroscopiques de contrainte-déformation des deux brins ne correspond
pas au méme développement de I’endommagement. Pour le brin Nb3Sn-PIT, on cons-
tate un endommagement local des filaments qui se propage en front a partir du lieu
d’initiation. Pour le brin MgB,, on observe plusieurs sites d’initiation qui ne semblent
pas forcément reliés entre eux.

Le plateau semble étre en dehors de la zone d’utilisation du brin Nb3Sn-PIT. Ce-
pendant, pour le brin MgB,, une étude précise des sollicitations auxquelles sont sou-
mis les brins mérite d’étre réalisée afin de définir une limite d’utilisation prenant en

compte le plateau et I'aspect cyclique.

Nous avons pu observer qu'une fois que le plateau a débuté, les zones ot11a localisa-
tion survient sont complétement endommagées. Pour comprendre plus précisément
les mécanismes et aller plus loin dans la caractérisation de 1’évolution de I'’endom-
magement dans les brins supraconducteurs, il est nécessaire d’aller étudier les sites

d’initiation de 'endommagement et d’amorcage des fissures.

IV.3 Observation des premiers stades d’endommagement

L'étude du plateau permet d’obtenir des informations sur I'évolution de I'’endom-
magement dans les brins Nb3Sn-PIT et MgB,. Cependant, c’est un phénomeéne parti-
culier survenant dans deux brins spécifiques. Il nous faut aussi étudier I’apparition de
I’endommagement, y compris dans les brins Nb3Sn-IT et RRP qui ne présentent pas
de plateau.

Notre objectif n’est pas, comme dans la littérature, d’étudier la distribution des fis-
sures et leur impact sur les performances électriques des brins et des cables. Dans cette
partie nous souhaitons mettre en avant des techniques d’'investigations de I'endom-
magement dans les brins supraconducteurs. Plus particulierement nous cherchons a
développer des techniques pour observer les étapes intermédiaires entre un état non

endommaggé et des fissures largement ouvertes, voire les premiers stades de 'endom-
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magement.

Sans chercher a caractériser précisément I’endommagement de chacun des quatre
brins a notre disposition, nous souhaitons ici mettre en paralléle plusieurs techniques
d’investigation de 'endommagement dans les brins supraconducteurs. Plusieurs ap-
proches sont envisageables : des méthodes d’observations non destructives comme les

observations par tomographie a rayons X ou des méthodes d’observation destructrice.

IV.3.1 Essais de traction in situ a un tomographe a rayon X

Des essais de traction dans un tomographe a rayons X ont été menés afin d’étudier
les cinétiques d’endommagement des brins supraconducteurs.

a Matériel et méthode

Comme déja abordé dans I'étude du plateau pour le NbsSn, ces essais ont été réa-
lisées dans le cadre de ’ANR COCASCOPE au laboratoire MATEIS de 'INSA de Lyon
avec un tomographe GE Phoenix v|tome|xs. Le dispositif de traction in situ employé
est développé au MATEIS. La figure IV.12a montre un brin monté dans le dispositif. La
figure IV.12b montre le dispositif installé dans le tomographe.

. L4 2
(a) Brin monté dans le dispositif.  (b) Dispositif de traction installé dans

le tomographe.

FIGURE IV.12 - Dispositif d’essais de traction in situ développé au MATEIS.

Vu I'encombrement du dispositif, la mesure de déformation n’est pas possible par
un extensometre ou par extensométrie optique. Les niveaux d’arrét doivent donc étre
évalués sur la mesure de 'effort.

Les brins Nb3Sn-PIT, IT et le brin MgB, ont été scannés a différents niveaux : a
contrainte nulle, non nulle et apres rupture.

Les scans sont réalisés sous charge, c’est-a-dire que pour un certain niveau de con-

trainte, I'essai est interrompu et I'on effectue le scan, il n'y a pas de décharge jusqu’a
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une valeur de contrainte nulle. Réaliser les scans sous charge permet de maintenir les

fissures ouvertes.

Lors des essais, la longueur de I'échantillon est d’environ 10 mm. Pour cette lon-
gueur, deux scans de 4 um de résolution ont été réalisées a chaque niveau d’arrét afin
d’obtenir la totalité du brin. Les deux scans sont ensuite concaténés par post-traitement
sous Image]J.

b Observations

Le PIT a été scanné aux niveaux de contrainte présentés dans la partie précédente
sur ’étude du plateau (180 MPa et 185 MPa) et également a 130 MPa et apres rupture.
Le brin MgB, a été scanné a des contraintes de 40 MPa et 130 MPa et apres rupture. LIT
a des niveaux de 40 MPa et 195 MPa et apres rupture.

Une erreur de calibration de la cellule de force ne nous a pas permis d’obtenir des

résultats a d’autres niveaux de contrainte.

Brin MgB,

La figure IV.13 présente trois scans du brin MgB, réalisés respectivement a 40 MPa
et 130 MPa et apreés rupture. Les coupes longitudinales présentées passent a proximité
de I'axe du brin.

On peut voir qu’avec une résolution de 4 um, aucune fissure n'est remarquable a
40 MPa et 130 MPa et de nombreuses fissures largement ouvertes sont visibles sur le
scan réalisé apres rupture.

La figure IV.14 présente le brin apres rupture scanné cette fois-ci a une résolution
de 1,5 um. On constate que les fissures sont propagées au-dela des filaments, certaine-
ment jusque dans les zones de diffusion. La densité de fissures dans un filament aprés
rupture est évaluée a 43 fissures/mm, ce qui correspond a une distance entre deux fis-

sures d’en moyenne 23 pm.

Brin IT

La figure IV.15 présente un scan a 195 MPa réalisé avec une résolution de 4 um et un
scan réalisé apres rupture avec une résolution de 2 um. On remarque qu’aucun endom-
magement ni aucune fissure ne sont visibles, méme sur le scan a 2 um apres rupture.
Les fissures sont trop faiblement ouvertes pour étre visibles par contraste d’absorption
avec une résolution de 2 um.

Afin d’aller plus loin dans I'analyse de ces fissures, un scan complémentaire a été
réalisé avec une résolution spatiale plus faible, 0,45 um, qui correspond a la plus pe-
tite résolution qu’on puisse obtenir sur un tomographe de laboratoire de ce type. Une

coupe longitudinale est donnée figure IV.16. Sur cette coupe, quelques fissures proches

195



CHAPITRE IV. ETUDE DE LENDOMMAGEMENT

(a) Scan réalisé a 40 MPa.

w— 200um
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(b) Scan réalisé a 130 MPa.

(c) Scan réalisé apres rupture.

FIGURE IV.13 — Coupes longitudinales de tomographie a rayon X réalisés lors d'un essai de trac-

tion sur brin MgB, avec une résolution de 4 pm.

FIGURE IV.14 - Coupe longitudinale d'un brin réalisé par tomographie a rayon X apres rupture

avec une résolution de 1,5 um. Les filaments de MgB, sont en noir et la matrice

de nickel en gris.

du facies de rupture sont visibles. En dehors de cette zone, la résolution ne permet pas

de conclure sur I'état de 'endommagement des filaments.

196



IV.3. OBSERVATION DES PREMIERS STADES D’ENDOMMAGEMENT

(b) Scan réalisé aprés rupture a une résolution de 2 um.

FIGURE IV.15 - Coupes longitudinales des scans de tomographie a rayon X réalisés lors d'un
essai de traction sur brin Nb3Sn-IT.

FIGURE IV.16 — Coupe longitudinale du facies de rupture d'un brin IT scanné par tomographie
arayon X a une résolution de 0,45 um.

PIT

Les figures IV.8a et IV.8b ont permis de montrer que des fissures apparaissent en
grand nombre et largement ouvertes dans certaines zones du brin des le début du pla-
teau sans pour autant étre visible juste avant le plateau a une résolution de 4 pm.

Un scan du brin PIT apres rupture a été réalisé avec une résolution de 2pum. La
figure IV.17 présente la zone scannée.

La densité de fissures dans les filaments est d’environ 23 fissures/mm, ce qui cor-
respond a une distance moyenne entre deux fissures de 43 um. C’est a peu pres la
meéme densité qui a été évaluée au début du plateau dans la zone endommagée.
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FIGURE IV.17 — Coupe longitudinale aprés rupture du brin PIT scanné par tomographie a rayon
X aune résolution de 2 pum.

A partir de ces observations, un schéma d’endommagement du brin PIT peut étre
proposé figure IV.18.

Début de Propagation de
localisation la localisation

Brin intact

Nombreuses fissures se Front de déformation qui
développant dans cette zone se déplace dans le brin

FIGURE IV.18 — Schéma d’endommagement du brin Nb3Sn-PIT.

Lalocalisation de la déformation correspond au développement de trés nombreuses
fissures dans une certaine zone du brin. Des fissures amorcent ensuite en grand nombre
a proximité de la zone endommagée qui s’agrandit sous la forme d'un front de défor-
mation qui se déplace dans le brin. Apres la propagation de ce front, la densité de fis-

sure n’évolue plus.

¢ Discussion

Les essais de traction dans un tomographe a rayons X peuvent apporter de nom-
breuses informations sur I'endommagement dans les brins.

Due a sa résolution limitée, en particulier dans les tomographes de laboratoire,
cette technique ne peut étre qu'un complément a d’autres techniques de caractéri-

sation.

Le passage a de plus hautes énergies permettrait d’atteindre des plus faibles réso-
lutions et d’aller étudier en détail les phénomenes mis en jeu dans 'endommagement
des brins. De plus, I'adaptation du dispositif SCUTT pour réaliser des essais in situ se-
rait un vrai plus a ce type de caractérisation de I'endommagement.
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IV.3.2 Observation suite a des essais de traction interrompus

Les méthodes d’observation directe restent les plus accessibles. Pour étudier I'en-
dommagement selon une certaine sollicitation, on applique a une éprouvette un char-
gement que 'on interrompt. L'éprouvette est alors préparée pour pouvoir accéder a

une zone spécifique de I'éprouvette dans le but d’observer un endommagement.

Il'y a toutefois de nombreuses précautions a prendre. Comme nous ’avons vu dans
le chapitre II, il faut tout d’abord s’assurer d’effectuer un essai correct. Contrairement
a un essai standard ou 'on peut désinstaller I'éprouvette sans précautions une fois
I'essai terminé, si 'on souhaite analyser 'endommagement, le démontage et la ma-
nipulation de I'éprouvette doivent étre réalisés avec un maximum de prudence. Il y a
ensuite I'étape de préparation de la surface de I’échantillon par des étapes successives
de polissages en utilisant du papier abrasif de plus en plus fin afin de ne pas trop dé-
former la surface de I'’échantillon ou obstruer des fissures, des défauts.

Nous allons aborder dans cette partie une méthode de préparation afin de minimi-
ser 'endommagement en surface des brins pour observation suite a des essais inter-

rompus de traction.

a Protocole expérimental et préparation des échantillons

Essai de traction

Les essais sont réalisés en utilisant le dispositif SCUTT, présenté dans la partie I1.3
afin d’appliquer une sollicitation contrdlée sur I'échantillon. Méme si 'extensometre
employé pour les essais de caractérisation n'impose qu’'un faible couple sur I’échan-
tillon, aucun extensometre n'est monté sur le brin lors de I'essai afin de ne pas ajouter
un quelconque effort supplémentaire. Les essais sont interrompus en se basant sur la
valeur de la contrainte atteinte.

Le dispositif permet d’assurer une désinstallation et une manipulation de I'échan-
tillon apres I’essai sans endommagement supplémentaire.

Préparation de I'échantillon pour observation

Dans son manuscrit de these, Jewell [2008] a mis en place une méthode de pré-
paration largement utilisée pour I'observation des brins ([Jewell, 2008], [Bajas, 2011],
[Sheth, 2011], [Sanabria et al., 2012], [Sanabria et al., 2015a], [Sanabria et al., 2015b]).
C’est cette méthode que nous avons employée (décrite dans [Bajas, 2011]) pour la pré-
paration de nos échantillons pour les essais de nano-indentation. Toutefois, cette pré-
paration se termine par une étape de vibro-polissage qui peut obstruer certains défauts
de petite taille.
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Afin d’observer des fissures de faibles dimensions, nous nous sommes tournés vers
I’abrasion par faisceau ionique. La préparation des échantillons a été réalisée en utili-
sant un Cross-section Polisher (CP) JEOL. Le principe est d’abraser une certaine portion
de la surface d'un échantillon en utilisant un faisceau ionique d’argon [Erdman et al.,
2006]. Le reste de I’échantillon est protégé par un bouclier évitant le passage du fais-
ceau ionique (figure IV.19).

Argon ion

gun -
/ Argon ions

Shield plate

Specimen

FIGURE IV.19 - Schéma du fonctionnement de I’abrasion par faisceau ionique dans un Cross-
section polisher [Erdman et al., 2006].

La zone abrasée est toutefois de faible dimension, autant en profondeur qu’en lon-
gueur. La figure IV.20 montre la zone abrasée d’'une coupe longitudinale du brin IT
observée au MEB.

Les dimensions maximales de I’échantillon pouvant rentrer dans le Cross-section
Polisher sont de 11 mm x 10 mm x 2 mm. Il faut donc sélectionner la zone a observer
etla découper. La taille de '’échantillon étant réduite et afin de ne pas endommager le
brin, la zone sélectionnée (au milieu de I’échantillon) a été découpée avec un disque
diamantée a trés faible vitesse, selon [Jewell, 2008]. La zone d’endommagement in-
duite par la découpe a été observée suffisamment loin de la zone abrasée.

La surface de I'échantillon peut étre abrasée au maximum sur une profondeur de
80 um. Un polissage manuel initial doit donc étre réalisé. Afin d’observer le plus grand
nombre de filaments, le pré-polissage est réalisé pour atteindre a peu prés le niveau
du ceeur du brin apres abrasion par le Cross-section Polisher. Le pré-polissage est ef-
fectué en utilisant plusieurs papiers abrasifs successifs jusqu’a un papier P2000 (taille
de grains de 10,3 um). L'échantillon est ensuite collé sur le bout d'une lame et installé

dans le Cross-section Polisher.

Deux zones d’abrasion peuvent étre réalisées dans la longueur de I’échantillon afin

d’observer le plus de filaments possibles, comme visible sur la figure IV.20. Afin de tra-
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verser totalement le brin, ’abrasion par faisceau ionique est effectuée a une puissance
de 6 kW pendant 8 h.

Brin IT Zones abrasées

Support
FIGURE IV.20 - Observation au microscope optique du brin IT aprés polissage au CP.

b Observations

Un essai interrompu a été réalisé pour le brin RRP et un pour le brin IT a respective-
ment o grp = 120MPa et o1 = 130 MPa, ce qui correspond a une valeur de déformation
d’environ egrp=0,2% et ;7 = 0,26 %. Le niveau d’arrét pour chaque brin est représenté
sur une courbe contrainte-déformation représentative du comportement du brin a la
figure IV.21.
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(a) Brin RRP. (b) Brin IT.

F1GURE IV.21 - Représentation des niveaux de contrainte auxquels ont été réalisés les observa-
tions des brins RRP et IT sur une courbe contrainte-déformation en traction.

Brin RRP
La figure IV.22 présentent une observation d'une zone abrasée complete du brin

RRP, une observation d'une coupe de trois filaments et un zoom sur une moitié de
filament.

Aucun endommagement n'a été constaté sur les deux zones abrasées de 'échan-
tillon RRP sollicité a o prp = 120MPa/ergp = 0,2 %.
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(a) Observation d'une zone abrasée compléete du brin
RRP.

(b) Observation de trois filaments de la zone (c) Zoom sur une moitié d’'un filament.
abrasée du brin RRP.

FIGURE IV.22 - Observations de la zone abrasée du brin RRP.
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Brin IT

La figure IV.23 présente une observation globale d’'une zone abrasée pour un brin
IT sollicité a 130 MPa. Deux zones ont été observées sur le brin sollicité. Seules trois
fissures ont pu étre observées figure IV.23b. L'ouverture de ces fissures est d’environ
80 nm figure IV.23c. On peut remarquer la qualité de la préparation obtenue par abra-
sion ionique avec une observation précise de la surface des filaments de NbsSn.

(a) Vu compléte d'une zone abrasée du brin IT.

(b) Observation de fissures. (c) Zoom sur une fissure.

FIGURE IV.23 - Observation de la zone abrasée du brin IT présentant des fissures.

Ces trois fissures sont les seules que nous avons observé a ce niveau de sollicitation
(o;r=130MPa/ejr = 0,26 %). Aucun endommagement notable n’a donc été constaté.

Des analyses d’endommagement apres sollicitation uni-axiale dans un brin IT (fa-
briqué par Oxford Instrument-OST) ont été réalisé a I’'Université de Twente et reportés
dans [Nijhuis ef al., 2009b] et [Jewell, 2008]. En parallele, une caractérisation du cou-
rant critique I, est réalisée pour corréler endommagement et dégradation électrique.
Les essais ont été réalisé a 4,2 K.

Pour ce brin, Jewell [2008] reporte que les premiéres fissures surviennent entre
0,4% et 0,5% de déformation (figure IV.24). Ces observations sont appuyées par les

203



CHAPITRE IV. ETUDE DE LENDOMMAGEMENT

résultats reportés par Nijhuis et al. [2009b], montrant la présence d’un faible nombre
de fissures jusqu’a 0,3 % de déformation, niveau apres lequel leur nombre augmente.
Ces observations sont en accord avec la mesure de déformation irréversible de 0,34 %
mesurée dans [Nijhuis ef al., 2009b] qui marque la chute irréversible du courant cri-
tique.

FIGURE IV.24 — Observation longitudinale du brin OST apres sollicitation de traction uni-axiale
a une déformation de a) 0%, b) 0,3 %, c) 0,5% et d) 0,7 % réalisées par Jewell
[2008].

Les résultats présents dans la littérature sont en accord avec les observations réa-
lisées. A ce niveau de sollicitation, peu de fissures sont observées, méme faiblement
ouvertes.

Ce type de préparation présente toutefois 'avantage d’assurer que les fissures que
I'on observe ne sont pas créées par la méthode de préparation de I'échantillon et rend
accessible des fissures de tres petites tailles (ici 80 nm).

IV.3.3 Discussion

Les niveaux de sollicitation auxquels ont été réalisées les observations pour les
deux brins correspondent a des niveaux inférieurs aux valeurs de déformation irré-

versible. Les résultats sont donc en accord avec les mesures de courant critique de la
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littérature.

Concernant le protocole, une méthode de caractérisation de 'endommagement a
donc été développée dans cette partie avec 'emploi du dispositif SCUTT et une mé-
thode de préparation complete.

Il n’a pas été possible d’observer des échantillons sollicités a d’autres niveaux. Il
serait toutefois intéressant d’effectuer les mémes analyses de fagon systématique a

d’autres niveaux et sur d’autres brins.

La méthode de préparation des échantillons par la technique de Cross-section Po-
lisher permet d’observer des fissures de trées faibles dimensions. Cette technique com-
binée a d’autres essais interrompus de traction ou flexion, monotone et cyclique per-
mettrait d’observer les phénomenes d’endommagement survenant dans les brins su-
praconducteurs.

De plus, une préparation par abrasion ionique apres un essai interrompu réalisé
suivant le protocole développé avec le dispositif SCUTT permet d’accéder a des en-
dommagements qui ne sont ni induits par 'opérateur lors de la manipulation, ni par

la préparation de I’échantillon mais bien intrinseques a la sollicitation appliquée.

IV.4 Conclusion

La premiére partie de ce chapitre a été dédiée a la description d’'un phénomene
d’endommagement propre a un type de brin (Powder-In-Tube), constaté sur le Nb3Sn—
PIT et le brin MgB, étudiés. Il a été mis en évidence les différentes cinétiques d’endom-
magement survenant dans ce phénomene macroscopiquement identique au travers
de différentes méthodes d’investigation.

Dans la seconde partie, une ouverture sur |’étude des premiers endommagements

voire de leurs origines a été réalisée en présentant deux techniques de caractérisation.

Les méthodes de caractérisation de 'endommagement présentées dans ce chapitre
peuvent étre utilisées de maniere combinée afin d’étudier le lien entre observations de
I’endommagement et dégradation des performances électriques a des niveaux infé-
rieurs a 0,3 % de déformation.

En effet, peu d’études s’'intéressent aux phénomenes d’endommagement précé-
dant 'augmentation du nombre de fissures dans les filaments entrainant la dégrada-
tion irréversible des performances électriques. De fait, les techniques expérimentales
actuellement utilisées ne permettent pas d’accéder aux endommagements de trés pe-
tites dimensions. Ces résultats présentent une premiere étape vers la caractérisation
des cinétiques d’endommagement a mettre en parallele aux mesures de courant élec-

trique dans les brins supraconducteurs.
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L'avantage d’associer les observations apres essais interrompus et préparation par
abrasion ionique et les essais in situ dans un tomographe a rayons X est que 'on peut
confronter les résultats avec les mesures de courant critique. En effet, les mesures de
courant critique sont des mesures volumiques dans le brin alors que les observations
apres essais interrompus sont surfaciques. Quelle est la représentativité de la mesure
dans le cas o1 'on a un faible nombre de fissures? C’est ici que mettre en paralléle
une analyse statistique d’observations apres essais interrompus et de tomographie a
rayon X avec les mesures de chute de courant critique permet de comparer des don-

nées d’endommagement dans le volume.
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Conclusion et Perspectives

La compréhension et la prédiction du comportement mécanique des brins supra-
conducteurs sont des éléments clef dans I'amélioration des performances électroma-
gnétique des cables. Les études bibliographiques réalisées ont montré les limites ac-
tuelles de la caractérisation et de la modélisation mécaniques des brins.

Bilan du travail effectué

La these avait pour objectifs :

— de proposer des protocoles expérimentaux pour caractériser les brins supracon-
ducteurs et de construire une base de données expérimentales sur les brins uti-
lisés dans ’ANR COCASCOPE,

— de développer une stratégie pour modéliser et identifier le comportement méca-

nique des brins supraconducteurs appliquées a deux brins de I’étude et,

— d’apporter des éléments pour étudier 'endommagement des brins et le lien avec
la chute du courant critique.

Une base de données multi-échelle a été construite avec des essais uni-axiaux sur
brin complet et sur brin dont la couronne a été dissoute (brin interfilamentaire) ainsi
que des essais de nano-indentation permettant d’accéder aux propriétés locales des
composants des brins. Au travers de ces essais, la cohérence des résultats entre les dif-
férentes échelles a été recherchée dans le but d’obtenir des données fiables.

Des protocoles d’essais ont été développés spécifiquement pour la caractérisation
uniaxiale de fils fragiles de faible diameétre. Plus particulierement, le dispositif SCUTT
permet une caractérisation du comportement des brins sans endommagement préa-
lable venant de la manipulation ou de la mise en place de I'éprouvette.

Un phénomeéne d’accumulation de déformation plastique sous sollicitation cyclique
a été constaté dans les brins MgB,. Ce phénomene, déja observé dans les brins Nb3Sn
([Bajas, 2011]) peut étre a I'origine des dégradations des performances électriques ob-
servées dans les cables en service.

La base de données multi-échelle développée permet I’étude des différents com-

posants des brins pour mieux comprendre la mécanique de la structure composite.

Une stratégie de modélisation a été proposée pour répondre aux contraintes d’'im-

plémentation dans les codes de calculs utilisés dans ce projet, du domaine d’utilisation
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du modele et de la structure composite des brins.

L'apport majeur concerne la démarche d’identification aux différentes échelles mise
en place avec le code d’optimisation associé. Il est maintenant possible d’identifier ra-
pidement et de maniere robuste un modele pour un fil composite en utilisant le code
développé au cours de cette these et en suivant le protocole proposé.

Reposant sur la base de données mise en place, une modélisation compléte des
brins MgB, et Nb3Sn-IT a été présentée. La représentation numérique de la structure
des brins est basée sur les propriétés de leurs composants. Lidentification a été réali-
sée a partir d’essais de différents types et a différentes échelles, permettant d’obtenir
des valeurs fiables pour les différents parameétres. La prise de recul quant aux résul-
tats a permis la remise en question de I'identification. Les modeéles de ces deux brins
vont étre par la suite utilisés dans le cadre de COCASCOPE pour la modélisation multi-
échelle couplée des cables supraconducteurs.

Bien que le modele proposé soit simple, la connaissance des limites et des amé-
liorations possibles permet de I'adapter aux besoins a venir. Au-dela de ce projet, la
simplicité du modele le rend également transposable dans de nombreux codes de si-
mulation par éléments finis.

Plusieurs méthodes de caractérisation ont été présentées pour étudier les origines
des dégradations dans les brins supraconducteurs. Plus particulierement, I'investiga-
tion des phénomenes a I'origine de I'endommagement se produisant dans les brins
est possible par des essais interrompus utilisant le dispositif SCUTT associé avec une
méthode de préparation par abrasion ionique réduisant la déformation de la surface a
son minimum. Le protocole proposé permet I'observation de fissures de faible dimen-
sion, la recherche des sites d’amorcages voire d’étudier 1'évolution des porosités qui
peuvent étre en lien avec la chute du courant critique observée en dessous de 0,3 % de
déformation.

En parallele, des essais de traction in situ dans un tomographe a rayons X ont mis
en avant l'intérét de ce type de caractérisation pour étudier 'endommagement dans
les brins. Cette technique est toutefois limitée en terme de résolution mais complé-
mentaire de I'observation de coupes particulieres.

Finalement, une démarche de caractérisation complete du comportement méca-
nique a été réalisée. Les étapes de cette démarche passent par la description et la com-
préhension de la structure, par la caractérisation mécanique a différentes échelles, la
modélisation du comportement mécanique jusque I’étude de 'endommagement.

Ftudes en cours
Les résultats de cette these s'inscrivent directement dans des études en cours ou en

prévision.
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Une simulation des cables CICC réalisée sous Multifil au laboratoire MSSMat in-
tégrant le modele de comportement pour le brin Nb3Sn-IT est en cours de dévelop-
pement. Les résultats de cette simulation vont étre directement exploités a 'RFM du
CEA Cadarache pour la simulation du comportement électrique du cable sous le code
CARMEN.

Le modele de comportement du brin MgB, est implémenté dans une simulation
numérique d'un cable pour le transport de courant. Cette simulation a pour objectif

d’identifier les parameétres critiques a améliorer dans le design des cables.

Un dialogue simulation /expérience est mis en place dans le cadre d’essais VAMAS
réalisé sur brin Nb3Sn-IT. Plus particulierement, une simulation numérique de I’essai
VAMAS sous un code par élément finis commercial (Abaqus) et également sous Multifil
est en cours de réalisation en utilisant le modele identifié chapitre III. Les déformations
prédites sont ensuite implémentées en entrée du code électrique CARMEN pour pré-
dire le comportement électrique du brin [Ciazynski et al., 2016]. La simulation couplée
électro-mécanique est comparée aux observations réalisées sur des coupes longitu-
dinales d'un brin sollicité au CEA Cadarache et préparé selon la méthode décrite au

chapitre IV par abrasion ionique.

Les données expérimentales pour les brins Nb3sSn-PIT et RRP sont utilisées pour la
modélisation de la mise en forme des cables Rutherford en données matériaux d’en-
trées et en essais de recalage d'un modele bi-matériaux homogénéisé réalisé a I'aide
de codes commerciaux [Manil et al., 2017].

Ces différentes études sont réalisées dans le cadre de ’ANR COCASCOPE. L'amélio-
ration des outils de simulation et de la compréhension prédictive du comportement
des cables est une premiere étape pour atteindre des performances électromagné-

tiques encore inaccessibles pour les différentes applications.

Perspectives

Outre 'utilisation des données expérimentales et des modeles pour 'optimisation
des cables supraconducteurs dans le cadre de '’ANR COCASCOPE, les travaux effectués
dans cette theése ouvrent la voie a de nombreux approfondissement possibles.

Au niveau de la caractérisation mécanique, les données sont en accord avec la lit-
térature, excepté pour le Nb3Sn. En effet, 'incompatibilité avec la littérature et la mo-
délisation décrite dans cette these a soulevé des interrogations quant a l'effet de taille
d’indentation (ISE-Indentation Size Effect). Comme discuté dans le chapitre IV, une

campagne d’essais avec une taille d’'indentation plus grande, une oscillation du mode
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CSM plus importante et d’autres parameétres est a mener pour obtenir plus d'informa-
tions sur le module d’élasticité du Nb3Sn. La nano-indentation est toutefois un ou-
til puissant pour obtenir une valeur précise du module d’élasticité en s’affranchissant
des problemes liés a la structure du brin. Ce type de technique permettrait d’obtenir
les propriétés mécaniques des matériaux supraconducteurs, dont les résultats dispo-
nibles dans la littérature sont encore tres variés.

Le développement des essais de nano-indentation a des températures cryogéniques
([Lee et al., 2013], [Du et al., 2015]) permettrait d’évaluer les propriétés locales effec-

tives aux températures de fonctionnement des différents matériaux [Giiclii et al., 2005].

Pour accéder au comportement élasto-plastique des composants des brins, des es-
sais sur micro-piliers usinés au FIB (Focused Ion Beam) pourraient étre réalisés. Cette
méthode est limitée par le fait qu’il n’est possible de réaliser que de la compression,
I'acces a 'écrouissage cinématique est donc difficile. Ce type de caractérisation peut
également étre utilisé afin d’évaluer les propriétés élastiques du Nb3Sn.

L'étude du comportement cyclique des brins et notamment le lien du phénomene
de rochet avec I'observation de dégradations cycliques des performances électriques
des cables peut étre complétée dans le domaine de sollicitation. Une base de données
cyclique plus importante permettrait également I’amélioration du modele par la prise
en compte du rochet et une meilleure prédiction de la réponse cyclique [GEYER, 1994],
[Ohno et Wang, 1994]. 1l est également possible d’ajouter des termes d’écrouissages
cinématiques afin de mieux reproduire le comportement non linéaire des matériaux.
Ces différents ajouts entrainent toutefois une augmentation du cott de calcul.

Des essais de flexion sur brin peuvent étre réalisés afin de valider la modélisation
déja effectuée. Plusieurs éléments sont déja en place pour effectuer ce genre de carac-
térisation avec par exemple, un dispositif de flexion de fil de faible diametre installé
dans un MEB pour réaliser des essais avec la mesure des grandeurs appropriées.

Comme discuté dans le chapitre IV, I'analyse de I'endommagement peut étre éten-
due a d’autres niveaux de sollicitation et développée a I'aide du dispositif SCUTT. Une
étude intensive d’échantillons sollicités a des niveaux inférieurs a 0,3 % de déformation
permettrait d’obtenir des éléments de réponses sur les cinétiques d’endommagement.
Ce type d’étude rendrait également possible I'intégration de 'endommagement dans
les modeles de comportement.

Lutilisation de la préparation des brins par abrasion ionique pour étudier I'endom-
magement apres extraction de brins des zones de fortes sollicitations dans les cables
(Rutherford ou CICC) pourrait étre menée de facon analogue aux études réalisées par
C.Sanabria ([Sanabria et al., 2012], [Sanabria et al., 2015a], [Sanabria et al., 2015b]).
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Annexe A

Code d’'Identification de Lois de
COmportement-ILCo

Cette annexe présente le code ILCo pour I'ldentification de Lois de COmportement
développé lors de cette these et la résolution numérique mise en ceuvre pour résoudre
le probleme d’optimisation et le calcul de la réponse d'un composite a un chargement.

Pour rappel, le schéma de principe de I'optimisation est décrit figure A.1.

¥

Modol Jeu de parametres
w initial & options

Calcul de la

réponse du

Domnées | | modele aun <.
— I .
expérimentales chargement S esim —L—
50 L I — . Generatlon
expérimental " L ||,
- T d’un nouveau
5 Comparaison - . Jeu df
Sl N entre Ry parametres
T réponses 7 -
expérimenta]e el < e

Simu

et simulée BRI TN

d’optimisation

Boucle

Jeu de parameétres optimisé

FIGURE A.1 - Principe du processus d’ optimisation.

ILCo a été écrit sous MATLAB et utilise des fonctions et Toolbox internes a ce logi-
ciel. Il est facilement exploitable et ouvert, donc modifiable pour ajouter de nouvelles

fonctionnalités et modifier les modeles déja codé.
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ANNEXE A. CODE D’'IDENTIFICATION DE LOIS DE COMPORTEMENT-ILCO

A.1 Structure du code

Le code développé pour résoudre les problemes d’optimisations lié a I'identifica-
tion de parametres de loi de comportement est composé de plusieurs scripts imbri-
qués les uns dans les autres :

Inputs: Ce script est rempli par 'utilisateur et contient les données d’entrées néces-
saires a 'optimisation (chemin d’acces des essais, algorithme d’optimisa-
tions, options, etc.). Lorsque I'utilisateur le lance, il appelle le script maitre
Optim.

Optim: Ce script met en forme toutes les données et lance ’algorithme d’optimisa-
tion sélectionné par 'utilisateur. Il regroupe également les données de sor-

ties des calculs lorsque 'algorithme est terminé.

funobj: A chaque fois qu'il est nécessaire de calculer la fonction objectif, lors-
que l'algorithme génére un jeu de parametres par exemple, c’est ce
script qui est appelé. Il lance le calcul de la réponse du modele pour
ensuite évaluer la différence avec la réponse expérimentale.

simu: funobj appelle la fonction Simu qui calcul la réponse du modele a
un chargement expérimental (en contrainte ou en déformation).
Pour résoudre les équations différentielles (partie b), il est néces-
saire de calculer les incréments de toutes les variables a chaque

instant, ce qui est réalisé par la fonction fun.

fun: cette fonction calcule a un instant ¢ les différents incréments
de chargement et d’écrouissages permettant de calculer 'in-

crément de réponse du modele.

A.2 Données d’entrées et formalisme

Le processus d’optimisation nécessite des essais expérimentaux. L'utilisateur dé-
finit dans le script inputs le chemin d’acces des essais définit sous forme de matrice
Matlab. Dans le cas des essais a différentes échelles, un fichier doit comprendre : un
vecteur temps, la contrainte expérimentale noté oy, la déformation expérimentale
noteé €y, un vecteur fv regroupant les fractions volumiques de chaque set pour cet es-
sai, 'information de pilotage de I’essai (contrainte ou déformation) et le nom de I’essai.

Il faut ensuite sélectionner les parametres sur lesquels optimiser. C’est a cet endroit
que 'utilisateur peut fixer certaines valeurs ou les entrer dans le processus d’optimisa-
tion.

C’est également dans le script input que 'algorithme de résolution utilisé est sé-

lectionné avec les contraintes d’optimisations sur les parametres (égalités, inégalités,
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A.3. CALCUL DE LA REPONSE DU MODELE

intervalles de variations), les tolérances stoppant la procédure et d’autres options rela-
tives a chaque algorithme.

A.3 Calcul de la réponse du modele

A cette étape, le jeu de parametres est fixé et nous utilisons les données de char-
gement et le temps de l'essai. Le chargement est, dans notre cas, la contrainte ou la
déformation, suivant le pilotage choisi dans le fichier d’essai. Le calcul de la réponse
du modele est réalisé a chaque instant par la résolution des équations différentielles de
maniere discréte par un algorithme de Runge-Kutta. Nous utilisons la fonction ODE45
directement implémentée dans MATLAB [MathWorks, 2016b].

L'algorithme de Runge-Kutta nous permet d’approcher la solution a l'instant ¢ connais-

sant:

N

— at-l:
G st = 1), €= 1), €5, (= D), peert= 1), X ser(t = D), Roea(t= D),
— lincrément de chargement entre -1 et ¢:
g oué,
— les équations régissant les incréments définis dans la partie I11.1.3.b.
On évalue le critere de plasticité de chaque set fora t-1:
= fser <0—On se situe dans le domaine élastique et :
£ fet =0,

Pset =0,

; set = 0,

Rge; =0,

G ser=Eger: &,
= feer=0-On se situe sur le bord du domaine.

p

serr X set €t Rser,

1. On calcule pg; puis £
2. On évalue fset
— j‘set < 0 -Incrément élastique et :
pset =0,
£ fet =0,
; set = 0,

Rset = O,
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— fier = 0 — Incrément plastique et on peut déterminer 1'état méca-
nique a l'instant ¢ en calculant pg par I'équation (II1.16) défini

dans la partie b.

Linstant  que Runge-Kutta utilise peut étre différent du vecteur temps expérimen-
tal. Les valeurs correspondants au temps internes a Runge-Kutta sont déterminé par
interpolation linéaire a partir de deux valeurs consécutive du vecteur temps expéri-
mental. En fournissant a la fonction ODE45 le vecteur temps expérimental complet, la
solution en sortie de fonction est évaluée en chaque point d’entrée. Cela nous permet

d’obtenir une réponse calculée comparable a la réponse expérimentale.

A.4 Calcul de la fonction objectif

Le but est de minimiser la différence entre la réponse du modele et la réponse ex-
périmentale. Cette différence, ou erreur, est notée f,,,; et est calculée par une méthode
des moindres carrés normalisées. On lui applique la fonction logarithme pour accen-
tuer les différences aux faibles valeurs et améliorer la comparaison entre jeux de para-

metres. Lorsque |'on pilote en déformation, f,,; est calculée selon I'équation (A.1) :

(@ exp—a sim) |+ (@ exp — & simu)

=lo A.l
feual g g expT G exp (A.1)

avec g qyp le tenseur contrainte expérimentale et g iy, le tenseur contrainte simulé.

Lors d'un essai piloté en contrainte, I’erreur est calculée sur les déformations g ¢y €t € simu-
La fonction objectif f,5; est égale a f.,. lorsqu’il n’y a qu'un seul essai dans I'optimi-

sation. Lorsque plusieurs essais sont utilisés, un coefficient de pondération est assigné

a chaque essai. La fonction objectif correspond a la somme des erreurs sur chaque es-

sai multipliés par leur pondération :

fobj= Z pond(essai) x fy,q1(essai). (A.2)

essai

A.5 Algorithmes de résolution et options d’optimisation

Les algorithmes utilisés sont ceux composant la toolbox développée par MATLAB :
"Global Optimization toolbox" [MathWorks, 2016c].

Dans les premieres optimisations, c’est-a-dire sur les essais a I’échelle mésosco-
pique, 'objectif est d’avoir une idée de I'ordre de grandeur des parametres pour chaque
set. Nous utilisons principalement un algorithme génétique afin de tester un grand
nombre de jeux de parametres différents et d’obtenir des informations sur les com-
binaisons de parametres donnant les meilleurs résultats. L'algorithme génétique a le

mérite d’étre relativement rapide étant donné notre fonction objectif et de ne pas né-
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cessiter de points de départ pour lancer I'optimisation. Nous l'utilisons donc en pre-
mier avec des bornes tres larges pouvant aller par exemple pour une valeur de vitesse

de 0,01 2 10% et pour une valeur de saturation de 10 a 103,

Suivant le résultat de la (ou des) premiere(s) optimisation(s), il est intéressant de
lancer un algorithme de descente en gradient. Ce type d’algorithme nécessite de connaitre
un point de départ "intéressant". De plus, nous avons vu les problemes de minima lo-
caux dans le chapitre III. La toolbox de MATLAB propose deux "lanceurs" pour trouver
un minimum global en utilisant un algorithme de descente en gradient : " Multi-Start"
et "GlobalSearch" [MathWorks, 2016a]. Le principe est de lancer un algorithme de des-
cente en gradient sur plusieurs points de départ.

"Multi-Start" génére ses points de départ de fagon aléatoire selon les contraintes
définies dans les options d’optimisations pour trouver de multiple minima locaux.
"GlobalSearch" lance I'algorithme de descente en gradient sur le point de départ fourni
par 'opérateur puis défini grace au résultat une fonction score lui permettant de gé-
nérer les points de départs suivant de facon réfléchie (principe du bassin d’attraction
non abordé ici-voir [MathWorks, 2016a]). Nous utiliserons plutot ce dernier pour ob-
tenir une valeur précise des parametres. Le temps total d'une optimisation utilisant
GlobalSearch est toutefois 3 fois supérieur a une optimisation par un algorithme géné-

tique.

Lorsque l'on a une idée plus précise de la valeur des parametres, un autre type
d’algorithme peut étre utilisé en plus des algorithmes de descente en gradient : les
méthodes directes. Nous utilisons plus particulierement ’algorithme "Pattern Search"
[MathWorks, 2016d]. Le principe de cet algorithme est d’utiliser des vecteurs autour
d’un point initial et d’évaluer la fonction objectif a une certaine distance le long de ces
vecteurs. S’il trouve un point de fonction objectif plus faible, il 'utilise comme point
central et recommence le processus en réduisant la distance. S’il n’en trouve pas, il
agrandit la distance de recherche le long des vecteurs. Ce type d’algorithme permet de
se déplacer dans la vallée en définissant la distance de recherche le long des vecteurs et

donc de raffiner un jeu de parametres trouvé par les algorithmes de recherche globaux.

Chaque jeu de parametres testé est enregistré avec la valeur de la fonction objectif
associée. Les critéres d’arréts de I’optimisation pouvant étre définis sont :

— Une valeur seuil : si f;; est inférieur a cette valeur, I'algorithme s’arréte. Ce cri-
tere est utile pour définir la précision de la réponse du modele. Il faut cependant

connaitre approximativement la valeur que peut atteindre I’erreur.

— Une tolérance sur I'évolution de la fonction objectif. Si la fonction objectif n’évo-
lue plus au-dessus d'un certain seuil entre plusieurs itérations, I’algorithme s’ar-

réte. Ce critere permet de stopper le processus lorsque I'algorithme piétine dans
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une vallée.

— Unnombre d’itérations maximum de |’algorithme (ou de génération pour I'algo-

rithme génétique).

— Unnombre de points de départ sur lesquels sont lancés I’algorithme de descente
en gradient pour "GlobalSearch". Loptimisation s’arréte lorsque la fonction ob-
jectif a été évalué sur le nombre de jeu de parameétres spécifié. Plus le nombre de
points de départ est élevé, plus I'algorithme a de chance de trouver précisément

le minimum global mais plus le temps de calcul sera élevé.

Le choix de I'algorithme est donc dicté globalement par |'objectif de I'optimisation
et plus précisément si 'on cherche un ordre de grandeur ou un jeu précis et définitif
ou encore la confiance que 'on a dans les résultats de I’essai.

Les résultats fournis par ’algorithme génétique sont généralement proche des ré-
sultats générés par Global Search, montrant que ce type d’ optimisation est relative-

ment efficace.
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Annexe B

Données et résultats des optimisations
pour le brin Nb3Sn-IT

Le principe d’optimisations successives a été présenté pour le brin MgB,. Les don-

nées et les résultats des étapes intermédiaires pour le brin Nb3Sn-IT sont présentées
ici.
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ANNEXE B. DONNEES ET RESULTATS DES OPTIMISATIONS POUR LE BRIN
NB3SN-IT

B.1 Identification du module d’élasticité du set filaments

TABLEAU B.1 - Données des optimisations pour identifier E.

H Mésoscopique ‘Macroscopique

Interfil. (0.6) Complet (0.6)
Ta +£0,18% (0.2) | Ta £0,18% (0.2)
Ta +£0,25% (0.2) | Ta £0,25% (0.2)

Optimisation

Essais

avec pondérations

Algorithme Génétique Génétique
= Ef [120;182] [120;182]
- 125 125
Rey, [80;170] [80;170]
127 88
g - }
E Culym || 11205180) [120;180]
= 145 153
Ym [10;1000] [10;1000]
Parametres 52 61
Valeur initiale - -
Intervalle Rey, [90;200] [90;200]
Résultat 90 90
T Cplyp (100;500] [100;500]
& 102 150
Yb [200;4000] [200;4000]
2189 2520
X -
Re, X [35;80]
X 61
3]
: x :
S Cclye X [150;250]
3 X 162
@)
X -
Ye X [30;800]
X 33
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B.2 Optimisation macroscopiques

TABLEAU B.2 — Données des optimisations de I'identification macroscopique avec E fixé.

Optimisation I 1 2 3
. Complet (0.5)
Essais Interfil. (0.3)
avec pondérations Ta £0,18% (0.1)
P Ta +0,25% (0.1)
Algorithme | Génétique | Génétique | Pattern Search
88 99 101
Re,, [80;170] [80;150] [80;150]
99 101 101
.8 153 156 159
% CnlYm [120;180] [120;250] [120;250]
p= 156 159 159
6l 42 39
Ym [10;1000] [15;200] [15;200]
Parametres 42 39 39
Valeur initiale 90 109 104
Intervalle Rey, [90;300] [90;200] [90;200]
Résultat 109 104 101
/% 150 155 151
E Cplyp [150;250] [150;200] [150;200]
3 155 151 150
2520 1991 2018
Yp [1500;3000] | [1700;2600] [1700;2600]
1991 2018 2014
61 58 59
Re, [35;80] [35;80] [35;80]
58 59 60
(<D}
g 162 154 151
g Celye [150;300] [150;300] [150;300]
8 154 151 154
33 30 31
Ye [30;800] [30;800] [30;800]
30 31 30
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Caractérisation et modélisation du comportement mémique de
matériaux supraconducteurs

Mots clés :Supraconducteurs, Comportement mécanique, Motélis&ndommagement, MgB
Nb38n

Résumé : Les cébles supraconducteurs soété développé dans le cadre d’essais uniaxiaux
largement utilisés dans le domaine des aimantsua fil fragile de faible diameétre. Des essais de
haut champ et sont en plein développement poano-indentation ont permis d’accéder aux
le transport de I'énergie. Un cable est yropriétés locales des matériaux constituants les
assemblage complexe de fils composites, elxins. Une stratégie de modélisation et
mémes constitués de filaments supraconductediigentification du comportement mécanique des
torsadés dans une matrice métallique et entounéss a été développée. La modélisation repase
d'une couronne. La dépendance des brisgr une représentation simplifiée de la structure
supraconducteurs a la déformation est connuanstruite a partir des fractions volumiques et des
pour étre responsable de la dégradation dssais de nano-indentation. L'identification des
performances électrigues des cables. paramétres des lois de comportement est réalisée
compréhension et la prédiction du comportemesm utilisant la base de données expérimentales
mécanique des brins est donc nécessaire afircdaestruite préalablement. Les modéles ainsi
prédire les propriétés électriques des cables datentifiés vont nourrir les futures simulations
le but d'optimiser leur mise en forme poumécanique et électrique couplées de cables.
augmenter leurs performances (chanmyne discussion sur I'endommagement des brins
magnétique et capacité de transport). est menée au travers de I'étude de la localisatjon
Une caractérisation mécanique multi-échelle de la déformation observée dans certains brins,
brins NkSn et MgB a été réalisée au traverd’'observations aprés des essais de tractjon
d’essais sur brins complets et sur brins dontiteerrompus et d'essais de tractionsitu a un
couronne a été dissoute. Un dispositif d’ess  tomographe a rayons

Characterization and modeling of the mechanical bedwior of
superconducting materials

Keywords : Superconductors, Mechanical behavior, ModelingnBge, MgB, Nb:Sn

Abstract : Superconducting cables are widelgeveloped for uniaxial tests on small brittle wire
used in high field magnets and have recentjano-indentation tests were also carried out tp
been extended to electricity transport. Cables aecess to the local properties of each material
composed of a complex assembly dhe strand.

superconducting strands, themselves compogestrategy for the modeling and identification of
of superconducting filaments twisted in #e mechanical behavior of strands was
metallic matrix and surrounded by an outedeveloped. The model is based on a simplifie
layer. The electrical-strain dependence ofpresentation of the structure built from the
individual strands is known to be responsible faomponent volume fractions and the nanot
the degradation of the electrical performance ioidentation tests. The identification of the
cables. Thus, it is necessary to understand gradtameters is carried out using the experimenta
predict the mechanical behavior at the straddtabase previously developed. The model is
scale to predict the electrical properties amgtended to be subsequently used to simulate the
optimize the manufacturing process of cables¢oupled mechanical and electrical behavior of
achieve higher fields and better transparables.

capabilities. Discussion about damage phenomenon i
A multi-scale mechanical characterization aftrands is carried out through the study of strai
NbsSn and MgB strands was carried outocalization observed in strands, observation
through tests on complete strands and stramaigl analyses after interrupted tests, and tensile
without an oute-layer. A specific device w. tests performed in an-ray tomograp!
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