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Etude par une approche expérimentale in situ de ’endommagement
d’un composite & matrice céramique sous sollicitations multiaxiales

Dans les zones chaudes de moteur d’avion, les composites & matrice céramique SiC/SiC doivent
remplacer les superalliages. L’armure 3D des SiC/SiC est congue pour optimiser leur tenue mécanique
en service. Elle dépend de la géométrie des pieces et de leurs chargements thermomécaniques. La
mésostructure comporte alors des zones complexes, par exemple au niveau de coudes ou de jonctions.
Une bonne compréhension du comportement thermomécanique dans ces zones est nécessaire pour
modéliser, dimensionner et certifier les pieces aéronautiques.

Un essai thermomécanique in situ, suivi par tomographie X et par thermographie infrarouge, a été
concu afin de donner acces au comportement, et notamment aux premiers phénomenes d’endommage-
ment, de zones critiques soumises a des chargements multiaxiaux. Pour exploiter au mieux la grande
quantité de données obtenues, une procédure spécifique d’identification des parametres matériaux a
été développée. Les tomographies sont reconstruites grace a un algorithme restaurant les sinogrammes
incomplets. Elles sont notamment utilisées pour construire un maillage basé image de I’éprouvette.
Apres I’étalonnage du modele projectif de la caméra infrarouge, le champ thermique est reprojeté sur
ce maillage. Les champs mesurés (volume et température de surface) sont alors exprimés dans une
base commune relative a la piece. La mesure cinématique est enfin effectuée par corrélation d’images
volumiques intégrée en couplant ces deux champs.

Cette démarche permet de lier intimement la mésostructure du matériau a son comportement ma-
croscopique.

Mots clefs : Composite a Matrice Céramique, micro-tomographie, endommagement, chargement
thermomécanique, chargement multiaxial, approche intégrée, corrélation d’images volumiques

In-situ experimental study of damage for a ceramic matrix composite
submitted to multi-axial loadings

SiC/SiC ceramic matrix composites are expected to replace super-alloys in aircraft engine hot area.
Their 3D-woven structure is designed to match part geometry and loading. The meso-structure includes
complex zones, for instance in bend or in junction. A good understanding of the thermo-mechanical
behaviour of those zones is needed to model, to design and to certify aeronautical parts.

An in-situ thermo-mechanical experiment is set up, instrumented with x-ray tomography and infra-
red camera. It provides the behaviour of critical zones submitted to multi-axial loadings and, namely,
the first occurrences of damage. To efficiently exploit the (huge) amount of data provided by full-field
measurement, a procedure is set up to identify material properties. Tomographies are reconstructed
thanks to an algorithm which in-paints incomplete sinograms. They are namely used to build an
image-based mesh of the sample. After pin-hole model calibration of the camera, the thermal field
is re-projected into the mesh. The two measured fields (volume and surface temperature) are then
put in a common referential relating to the part. Eventually, the kinematic measurement is made by
integrated digital volume correlation coupling those two fields.

This procedure closely links material meso-structure to macroscopical behaviour.

Keywords: Ceramic Matrix Composite (CMC), micro-tomography, damage, thermo-mechanical loa-
ding, multi-axial loading, integrated approach, digital volume correlation
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Introduction

) industrie aéronautique est fortement engagée dans la diminution de I'impact du trafic aérien

sur I'environnement. De son c6té et dans l'objectif d’atteindre la neutralité carbone d’ici

2050, ’Union Européenne demande aux acteurs du secteur du transport de réduire de 90% leurs

émissions [European Commission 2019]. Pour répondre & ces objectifs, les deux leviers principaux

sont l'allégement des structures et 'augmentation du rendement des moteurs. Ce dernier peut étre
amélioré en accroissant la température de la chambre de combustion.

Aujourd’hui la température de la zone chaude d’un turboréacteur est limitée par les superalliages
utilisés. Aussi les principaux motoristes travaillent sur des matériaux alternatifs : les composites
thermostructuraux. Développés & partir du milieu des années soixante-dix [Christin et al. 1977], les
composites & matrice céramique SiC/SiC sont des composites thermostructuraux prometteurs pour
des utilisations dans des conditions extrémes. Ils présentent en effet des caractéristiques mécaniques
spécifiques élevées qui restent stables a haute température. Déja utilisés dans des moteurs militaires
[Staehler et Zawada 2000], ils doivent étre déployés plus largement dans l'aviation civile avec la
nouvelle génération de turboréacteurs, notamment le LEAP (CFM), pour élever la température de
la chambre de combustion de 1300°C & 1500°C [Naslain 2004].

Cette rupture technologique nécessite d’optimiser la structure de ces composites pour améliorer
leurs performances et leur durée de vie [Zok 2016]. Le Cerasep A600®, derniére génération de
SiC/SiC développée par Safran, est constitué de renforts tridimensionnels tissés et d’'une matrice
hétérogene. La complexité de sa microstructure rend la compréhension fine de son comportement
mécanique difficile. Via le Projet de Recherche Concerté (PRC) MECA-COMP, dans lequel s’inscrit
cette these, Safran et ses partenaires cherchent a améliorer leur connaissance de ce comportement et
a le modéliser plus fidelement. Ces modélisations doivent permettre de réduire de fagon significative
le nombre d’essais sur piece et servir d’outil d’optimisation et de certification.

Le composite étudié est sensible aux phénomeénes physico-chimiques. A haute température, la
matrice protege les renforts de 'oxydation. L’apparition de fissures matricielles débouchantes a alors
un impact important sur le comportement et la durée de vie du SiC/SiC. L’ouverture de fissure est
critique car elle augmente sa vitesse de dégradation. Le seuil d’apparition des premiéres fissures
doit donc étre caractérisé avec précision. S’il est plutét bien connu en traction unidirectionnelle, un
des enjeux est de le déterminer sous sollicitations multiaxiales.

En effet, dans une turbine, I’état de chargement des piéces est majoritairement tributaire de
leur environnement thermique [Chung et al. 2017]. Une piéce est soumise a d’importants gradients
de température. Couplée avec sa géométrie et son implantation au sein du moteur, la dilatation
thermique crée un champ de contrainte multiaxial et inhomogene.

Le caractere multi-échelle de la structure des matériaux composites complique la définition
d’un volume élémentaire représentatif — a plus forte raison quand, comme pour le SiC/SiC, le
diametre des renforts fibreux n’est pas négligeable devant la taille de la piece. Les capacités de
calcul disponibles aujourd’hui permettent d’envisager une approche utilisant un matérieu virtuel
qui décrit explicitement la mésostructure du composite. Le développement d’un matériau virtuel
pour les SiC/SiC tissés fait 'objet de travaux depuis une dizaine d’années [Couégnat 2008 ; Genet
2010 ; Mazars 2018 ; Bénézech 2019]. Le maillage suit la géométrie du tissage et de la matrice. Le
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comportement des constituants élémentaires est décrit par des modeéles simples. Pour modéliser des
piéces de grandes dimensions, des procédures d’homogénéisation ont été développées.

Ces modeles comportent de nombreux parametres. Outre la description géométrique conforme
de la mésostructure, les propriétés matériaux de chaque phase sont utilisées. Certains parametres
matériaux sont difficiles a obtenir a partir d’essais élémentaires. Par exemple, la fabrication d’éprou-
vettes représentatives de la matrice est complexe. Comme le comportement local d’une piece est
indissociable de sa géométrie, il est important d’étre capable d’observer et de le caractériser dans
les zones singuliéres.

Une approche expérimentale par mesure de champ évalue I'expression du comportement du
matériau. Le champ de déplacement, ou le champ thermique, auxquels ces méthodes donnent acces,
permettent d’identifier les parametres d’un modele complexe. Les mesures de plusieurs champs
peuvent étre combinées, notamment pour exploiter des essais thermomécaniques [Berny 2020].

Cette these a pour objectif de développer une démarche d’observation et de caractérisation quan-
titative de 'endommagement sur des pieces en composite a matrice céramique sous des chargements
représentatifs des conditions d’utilisation. Pour ce faire, des essais thermomécaniques in situ sont
réalisés sur des éprouvettes complexes soumises a des sollicitations multiaxiales et localisées. Ils
permettent d’observer le comportement du matériau afin d’établir les mécanismes d’amorgage et
de propagation de ’endommagement. Ces données seront nécessaires pour compléter des modeles
de comportement des pieces et établir des critéres d’endommagement.

Le chapitre 1 présente le matériau étudié : la derniére génération de composite SiC/SiC dévelop-
pée par Safran Ceramics. Sa structure complexe lui confere un comportement dit endommageable
qui est bien connu sous sollicitation uniaxiale.

C’est dans le but d’étendre ces connaissances a son comportement sous des sollicitations plus
complexes que les essais in situ suivis par micro-tomographie a rayon X, présentés dans le chapitre
2, ont été développés. La tomographie est le moyen d’acquisition non destructif le plus pratique pour
observer le cceur d’'un matériau. Il est particulierement adapté a I’étude de matériaux hétérogenes.
Apres un rapide état de I’art sur les cellules de chargement sous tomographe, I'essai choisi et les
solutions technologiques mises en ceuvre sont justifiées. Proche d’'un essai technologique sur des
éprouvettes de forme complexe, il est suivi en paralléle par tomographie et par thermographie. Ces
deux modalités permettent d’accéder & des informations tres locales.

L’exploitation compléete et quantitative de 'importante quantité de données fournies par la
tomographie lors des essais reste un challenge [Bale et al. 2012]. Deux algorithmes ont été développés
pour rendre exploitables les données tomographiques et thermographiques. Ils ont chacun fait ’objet
d’un article qui constituent le chapitre 3. Les données sont ensuite exprimées dans la méme base
pour alimenter une identification par approche inverse.

Le modéle a identifier est décrit dans le chapitre 4. Il généralise le modele proposé par J. Béné-
zech [2019] en prenant en compte l'influence de la température. Ses parameétres sont identifiés par
corrélation d’images volumiques intégrée, grace a un algorithme dédié dont le principe est détaillé.

La figure 1 schématise I’articulation des éléments présentés dans les chapitres 2, 3 et 4.

Enfin, le chapitre 5 présente une application de cette procédure & un essai, dit de pliage de
corniére, mené sous synchrotron et sous gradient thermique. Il est structuré autour de publications.
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Figure 1 — Schéma de la procédure d’exploitation des essais et les chapitres correspondant.






Chapitre 1

Elaboration, structure et propriétés
du SiC/SiC-BN-MI

Les propriétés locales des composites a matrice céramique sont intimement liées a leur structure
complexe, engendrée elle-méme par le procédé de fabrication. Ce bref chapitre, essentiellement bi-
bliographique, présente le Cerasep A600®, matériau qui a servi de support d’étude.
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Elaboration, structure et propriétés du SiC/SiC-BN-MI

1 Elaboration et structure

Les matériaux céramiques conservent de bonnes propriétés thermomécaniques a haute tempéra-
ture. Leur faible tenacité sous forme monolithique peut étre améliorée en y incorporant un renfort
fibreux. On obtient ainsi un Composite & Matrice Céramique (CMC) [Naslain 2004 ; Bansal 2005 ;
Camus et al. 2016]. Le CMC étudié ici est développé par le groupe SAFRAN pour des pieces des-
tinées a fonctionner a des températures supérieure a 1200°C sous environnement oxydant. Il s’agit
d’un SiC/SiC : les fibres et la matrice sont constituées de carbure de silicium.

1.1 Renfort tissé 3D

Le renfort est constitué de fibres longues Hi-Nicalon S (NGS Advanced Fibers) d'un diametre
nominal de 12 um. Les fils, regroupant environ 500 fibres, sont tissés suivant une armure tridimen-
sionnelle pour former la préforme textile. Bien que complexe, le tissage 3D permet d’obtenir de
bonnes propriétés hors plan, notamment par rapport aux matériaux stratifiés ou tissés 2D qui sont
sensibles au délaminage [Boussu et al. 2015]. La figure 1.1 montre des exemples représentatifs des
nombreuses armures 3D interlock utilisées pour la fabrication de plaques.

L’armure d’une piéce aéronautique est congue spécifiquement afin de respecter sa géométrie et
de reprendre au mieux les chargements auxquelles elle sera soumise en service (fig. 1.2). Dans les
zones a géométrie complexe, la préforme peut comporter des variations de densité de renfort, des
fils présentant de fortes courbures et des défauts. Ces zones singulieres ont des dimensions proches
de celles de la piece, la définition rigoureuse d’un Volume Elémentaire Représentatif (VER) est
donc souvent impossible.

(a) Interlock orthogonal (b) Interlock plis & plis (¢) Interlock diagonal

Figure 1.1 — Différentes armures 3D pour des plaques [Gereke et Cherif 2019]
Les fils oranges et gris sont les fils de chaine et de trame. Les fils bleus, d’interlock, lient
les plans de tissage entre eux.

1.2 Interphase BN

L’interphase joue un rdle essentiel dans le comportement mécanique du CMC : elle assure la
liaison entre les fibres et la matrice. Constituée de nitrure de bore (BN), elle est déposée autour des
fibres par Chemical Vapor Deposition. La structure lamellaire et concentrique du BN créé une liaison
mécaniquement faible & méme de dévier la fissuration matricielle. Les fibres sont ainsi protégées et
la rupture fragile est évitée. Cette liaison est toutefois suffisement forte pour assurer un transfert
progressif de la charge vers les fibres. C’est donc l'interphase qui confére au composite sa capacité
a s’endommager de maniére progressive [Lamon 2008].



Propriétés thermomécaniques

(a) Tomographie (b) Segmentation

Figure 1.2 — Zone singuliére d’une préforme de piece aéronautique
[Bénézech et Couégnat 2019].

1.3 Matrice

La matrice remplit deux roles, assurer la cohésion globale du composite et ses propriétés dans le
domaine élastique et protéger les fibres et I'interphase de ’environnement extérieur. L’élaboration
de la matrice du SiC/SiC-BN-MI comporte trois étapes.

Une premiére matrice, dite SiC-CVI (pour Chemical Vapor Infiltration), est obtenue par infil-
tration de précurseurs gazeux. Plusieurs couches de SiC S d’une grande pureté sont ainsi déposées
autour de la préforme et forment une matrice intra-fil et inter-fil qui la rigidifie. Outre son roéle
mécanique, cette matrice est une barriére protectrice contre I’environnement extérieur, le SiC pré-
sentant une bonne résistance a 'oxydation jusqu’a 1500°C. Elle protege ainsi I'interphase BN des
attaques chimiques auxquels la soumettraient ’étape de melt-infiltration [Corman et Luthra 2005].
La porosité résiduelle du composite a l’issue de cette étape est supérieure a une dizaine de pourcents.

Afin de combler ces porosités, une suspension de poudre de SiC y est infiltrée sous pression lors
de I'étape de slurry cast. Des fissures de retrait apparaissent lors de I’évaporation de la barbotine.
Ces fissures et les agrégats de poudre de SiC sont imprégnés de silicium liquide par capillarité
(melt-infiltration : MI). La porosité est ainsi réduite & quelques pourcents, le domaine élastique
du composite est plus grand que celui d’'un composite CVI [Morscher et Gyekenyesi 1998] et sa
conductivité thermique est meilleure. Toutefois la température maximale d’utilisation est limitée
par la température de fusion du silicium (1414°C).

La figure 1.3 présente les différents constituants de ce matériau, désigné comme BN-MI dans
la suite. L’hétérogénéité de la matrice aux échelles micro- et mésoscopique vient de sa structure
méme mais aussi de la présence de défauts, comme les porosités, les fissures de retrait, etc. qui
apparaissent lors de la fabrication.

Les surfaces des pieces aéronautiques exposées a de hautes températures et a de forts flux
oxydants sont protégées par une barriére environnementale et thermique en disilicate de terre rare
qui ne sera pas étudiée ici [Eaton et al. 2000].

2 Propriétés thermomeécaniques

2.1 Propriétés des constituants
Fibre Hi-Nicalon-S

Les fibres Hi-Nicalon-S ont un module d”Young longitudinal d’environ 420 GPa et une contrainte
a rupture en traction de 2,6 + 0,7 GPa [Ichikawa 2000 ; Bunsell et Piant 2006]. Leur allongement a
rupture, 0,6%, est trés supérieur a ceux de matériaux céramiques monolithiques (autour de 0,05%).
Cet allongement important confére au composite un potentiel de déformation bien supérieur aux
céramiques. Peu sensibles a 'oxydation du fait d’une faible teneur en carbone résiduel, leur module
d’Young est stable jusqu’a 1400°C [Colin et Gélébart 2008].
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Figure 1.3 — Méso- et microstructure du SiC/SiC-BN-MI
(a) Image des variations de densité au sein du matériau, la tomographie permet de mettre
en évidence la mésostructure : les poches de poudre de SiC mal infiltrées lors de I’étape de
MI et les porosités dont les dimensions dépassent quelques pixels. Les fils ressortent peu
lorsque la matrice est bien infiltrée, on devine seulement le motif de tissage.

(b) A Iéchelle de la microstructure, I’hétérogénéité de la matrice est flagrante. La
différence de nature entre les matrice CVI et MI conduisent & distinguer, notamment dans
les scénarios d’endommagement, les matrices intra et inter-fil. La fraction volumique de
I'interphase BN (cercle gris foncé) est tres faible. On notera une certaine dispersion du
diametre des fibres.
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Fil sec, fil infiltré

Lors du chargement en traction d’une meéche de fibres non infiltrée, dites séche, les ruptures de
fibres successives entrainent des reports de charge est conduisent finalement la ruine du fil. Pour
prendre en compte les dispersions sur la contrainte a rupture et le diametre des fibres et I'irrégularité
du fil — plus ou moins tendues, les fibres ne sont pas toutes solicitées de la méme maniere — un
modele de Weibull est utilisé [Callaway et Zok 2017 ; Lamon et R’Mili 2021].

On désigne généralement par minicomposite, un fil infiltré. Lors d’essais de traction sur mini-
composites, de multiples fissures matricielles transverses se propagent du bord des fils vers le centre.
Les fibres créent des pontages qui diminuent la contrainte en pointe de fissure et ralentissent la
propagation [Budiansky et al. 1986 ; Zok et Hom 1990]. Apres la saturation de la fissuration matri-
cielle, les fibres rompent progressivement, d’abord de fagon diffuse puis en se localisant autour de la
zone de rupture [Chateau et al. 2011]. La rupture du minicomposite n’est pas fragile, 'interphase
joue son role en déviant les fissures tout en assurant un report de charge vers les fibres qui chacune
se fissure plusieurs fois.

Propriétés de la matrice

Si les propriétés des fibres ont donné lieu a de nombreuses études et sont bien connues, il est
plus difficile de déterminer les propriétés mécaniques de la matrice seule. En effet, 1’élaboration
d’éprouvettes dont la microstructure soit représentative de celle obtenue au sein de la préforme
est complexe. A partir d’essais sur des minicomposites, Colin et Gélébart [2008] ont déterminé le
module d’Young de la matrice CVI qui enrobe les fibres (fig. 1.3b), 390 GPa, et montré qu’il pouvait
étre considéré comme constant jusqu’a 1000°C. Les propriétés locales du reste de la matrice sont
déterminées par des essais de nanoindentation qui permettent de remonter a la dureté et au module
d’Young des différentes phases [Chollon et al. 2004].

2.2 Comportement mécanique macroscopique

L’anisotropie de la structure du CMC entraine une anisotropie des propriétés thermomécaniques.
Aussi, quelques soient les conditions de température et I’environnement, plusieurs types d’essai sont
nécessaires pour caractériser pleinement leur comportement mécanique [Camus et al. 2016].

Traction uniaxiale

La figure 1.4 montre le comportement en traction d’'un SiC/SiC-MI. Il présente un domaine
élastique linéaire dans lequel la matrice et les fibres se déforment de la méme maniere et le charge-
ment est principalement supporté par la matrice. Une des singularités des CMC, par rapport aux
autres types de composites, est que la matrice est plus rigide que le systéme chaines—trames. Lors
du chargement, cela entraine de la micro-fissuration matricielle a des efforts assez faibles [Mar-
shall et Cox 1985]. Si la nature de linterphase joue peu sur la rigidité initiale du matériau —
particulierement lorsque les fibres sont sollicitées dans le sens longitudinal — elle influence forte-
ment sa limite élastique et son comportement au dela [Lamon 2005]. La fin du domaine élastique
se traduit, macroscopiquement, par un assouplissement du matériau et une perte de linéarité sur
la courbe force-déplacement. Traditionnellement, la limite élastique est définie par la limite de
proportionnalité & 5.107° [Kalluri et al. 2004].

Les CMC présentent un domaine non linéaire, dit endommageable. Les essais sous chargement
cyclique (fig. 1.5) mettent en évidence une perte de raideur progressive et ’apparition de déforma-
tions résiduelles provoquées par la multi-fissuration matricielle [Morscher 2004]. L’énergie dissipée
par les décohésions fibre—matrice et les frottements est déterminée a partir des boucles d’hystérésis.
Evans et al. [1994] établissent un lien entre la forme de ces boucles et les phénomenes d’endom-
magement. Toutefois cette approche n’est pas suffisante pour décrire les mécanismes physiques et
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Figure 1.4 — Comportement d’un SiC/SiC-BN-MI en traction quasi-statique
A température ambiante : (a) BN-MI, (b) SiC/SiC-CVI; sous gradient thermique dans
I'épaisseur : (c) BN-MI revétu (1230°C-1070°C); (d) BN-MI non-revétu
(1200°C-1010°C); (e) Rigidité de la matrice CVI (E ~ 390 GPa)
(a) et (b) [Morscher et Gyekenyesi 1998], (c) et (d) [Appleby et al. 2015],
(e) [Colin et Gélébart 2008|.

leur chronologie. En compression, le comportement évolue peu au cours des cycles témoignant de
la refermeture des fissures.

Macroscopiquement, les SiC/SiC sont généralement considérés comme orthotropes. Leur com-
portement dans le domaine endommageable est fortement dépendant de I'orientation de la direction
de chargement par rapport au tissage (fig. 1.5).

Cisaillement

Une éprouvette sollicitée en traction hors axe, typiquement & 45°, est soumise localement a un
chargement multiaxial comprenant une composante de cisaillement. De tels essais sont utilisés pour
estimer le module de cisaillement dans le plan. Les fissures apparaissent dans les poches de matrice
perpendiculairement au chargement et dans une gamme d’effort étroite [Morscher et al. 2007]. Ceci
explique la perte de raideur plus rapide qu’on observe sur la figure 1.5.

Des essais spécifiques (Tosipescu ou Double Notch Shear (DNS)) favorisent localement 1'effort
tranchant par rapport a ’effort fléchissant et donc le cisaillement. Ils mettent en évidence un com-
portement d’abord linéaire puis endommageable [Camus et al. 2016]. Tableau [2014] a étudié le
cisaillement plan et hors plan grice a des essais de torsion sur barreau rectangulaire. Les modules
de cisaillement sont anisotropes et tres dépendants du tissage, 'interlockage augmente significative-
ment les propriétés en cisaillement hors plan. Le tissage 3D induit également, lors d’un chargement
en traction suffisament important, de la compression et du cisaillement hors plan [Legin et al.
2017]. Ce cisaillement, interprété comme du glissement au niveau des fissures, permet d’expliquer
les déformations résiduelles observées lors d’essais cycliques.

Chargement plus complexe

Bernachy-Barbé et al. [2015a] proposent de soumettre des tubes de CMC & des combinaisons de
traction—torsion ou de traction—pression interne pour étudier leur comportement multiaxial. Faire
varier I'intensité relative des chargements permet de tracer les enveloppes des domaines élastiques
et endommageables (fig. 1.6).
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Figure 1.5 — Comportement d’un SiC/SiC 2D sous chargement cyclique quasi-statique a
température ambiante [Camus 2000]
En traction le module décroit au cours des cycles, alors qu’il reste constant en
compression. Lors de I’essai hors axe (b), 'assouplissement dans le domaine
endommageable est plus important.
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Figure 1.6 — Comportement d’un tube de SiC/SiC sous sollicitation multiaxiale
Les chargements sont proportionnels et monotones [Bernachy-Barbé 2014] : seuil & 10% de
I’énergie cumulée d’émission acoustique (<) et critére d’endommagement (——), rupture ()
et critére de rupture de Tsai et Wu [1971] (—).
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Des essais de compression sur des éprouvettes de SiC/SiC-CVI en forme de C induisent un
chargement de flexion au milieu du C [Saucedo-Mora et al. 2016]. La fissuration apparait sur la
surface extérieure, elle n’est pas localisée 1a ou la géométrie induirait la plus forte contrainte mais
au niveau des porosités présentes dans son entourage. Méme sur le comportement d’éprouvettes de
forme, I'influence de la mésostructure est forte.

2.3 Scénario local d’endommagement

La structure du CMC induit des mécanismes d’endommagement variés qui se produisent de
maniere séquentielle.

Amorcgage

Lorsque le chargement suit une des directions du renfort, les fissures s’amorcent dans ce que
Morscher et Pujar [2009] nomment minimatriz et qui est constituée de la matrices intra-fil et de la
matrice CVI qui entoure les fils transverses. L'hétérogénéité des fils favorise les concentrations de
contrainte et des décohésions fibre—interphase ou interphase—matrice ont lieu. Le seuil d’apparition
de ces fissures est légérement plus faible que la limite de proportionnalité [Sevener et al. 2017].
Ces fissures sont nombreuses, donnant a I’endommagement un caractere diffus, et se propagent tres
rapidement a la matrice interfil.

Lorsque le chargement ne suit pas une direction du renfort ou que la concentration de contrainte
apparait initialement dans une poche de matrice, les fissures s’amorcent dans la matrice, en surface
ou proche des défauts. Les poches de silicium, les fissures de retrait, les porosités et des fissures
préexistantes sont des zones d’amorcage privilégiées [Bénézech 2019, chap. 1]. Ces fissures sont
localisées.

Dans des pieces de petites dimensions, les fissures peuvent déja étre traversantes mais n’ont pas
d’influence sensible sur le comportement macroscopique.

Propagation

La fissuration de la matrice entraine une redistribution des contraintes, une diffusion de l’en-
dommagement et une diminution progressive du module longitudinal [Evans et al. 1994]. Autour des
fibres longitudinales, I'interphase dévie les fissures matricielles du mode I vers le mode II. La fissura-
tion matricielle atteint une saturation. Ces fissures continuent de s’ouvrir en mode I et provoquent
du glissement interfacial et la décohésion des fils longitudinaux qui reprennent progressivement la
charge. [Bernachy-Barbé et al. 2015b] ont observé une légere réorientation des fils dans le sens du
chargement. Enfin la rupture des fils longitudinaux entraine la ruine du matériau (fig. 1.7). Dans
la plupart des modeles analytiques [Zok et Hom 1990 ; Morscher et Cawley 2002], la reprise d’effort
par les fibres est suppposée avoir lieu apres la saturation de la fissuration matricielle. La rupture
des fibres suit alors une loi de Weibull [Sutcu 1989).

Premier endommagement

Les premiers phénomeénes physiques d’endommagement se produisent a des échelles tres petites
et sont difficilement détectables. La définition de la notion de premier endommagement, chere a
Iindustriel, n’est pas aisée. Il faut la comprendre comme un premier endommagement admissible,
celui & partir duquel le comportement a 1’échelle macroscopique est impacté.

Si la limite d’élasticité est généralement définie comme une limite de proportionnalité, le critére
de premier endommagement est basé sur des mesures d’Emission Acoustique (EA). Ce choix est jus-
tifié en considérant que les événements d’EA sont provoqués par des fissurations ou des glissements.
Morscher [2004] propose une déformation seuil d’apparition des premiéres fissures matricielles tra-
versantes a partir de la courbe d’énergie cumulée. Ce seuil est plus faible que celui donné par la
limite de proportionnalité.



Propriétés thermomécaniques

(a) Décohésion des fibres (b) Coalescence (¢) Ruptures des fibres
transverses. des fissures. longitudinales.

Figure 1.7 — Scénario local d’endommagement du SiC/SiC-BN-MI.
La décohésion des fibres longitudinales est difficile a observer, les fissures étant tres peu
ouvertes, elle est déduite du profil, discontinu, de la rupture des fibres (c).
(a) et (b) [Sevener et al. 2017], (c) [Mazars 2018].

Maillet et al. [2019] établissent des corrélations entre I’évolution de descripteurs d’EA et des
phénomenes liés a la propagation de 'endommagement. L’attribution des événements acoustiques
aux différents phénomenes physiques nécessite toutefois une interprétation approfondie [Guel 2018].
Sur une éprouvette de géométrie simple, il est également possible de localiser les événements d’EA
et donc les phénomenes d’endommagement [Maillet et al. 2014].

2.4 Effets de ’environnement
Effets de la température

Les variations des propriétés des constituants, en particulier du SiC monocristallin, avec la
température sont faibles. Le module d’Young du SiC fritté décroit linéairement jusqu’a 1 000°C de
375 a 325 GPa, puis de maniere convexe pour atteindre 300 GPa a 1300°C ; le coefficient de Poisson
de 0,16 & température ambiante est de 0,18 & 1300°C [Sakaguchi et al. 1991].

De la méme maniére, le comportement du SiC/SiC sous vide (ou sous atmospheére neutre)
évolue peu. La limite de proportionnalité reste quasiment constante sur la gamme d’utilisation
(20°C-1315°C), la contrainte & rupture diminue d’environ 25% [Corman et Luthra 2005]. A des
températures intermédiaires, des phénomeénes de relaxation sont observés lors de plateau de char-
gement. [Chermant et al. 2002] interprétent ce caractére visqueux comme la propagation lente des
décohésions interfaciales. Au-dessus de 1200°C, la viscosité des constituants du composite contri-
bue au fluage qui peut entrainer des déformations de 'ordre de grandeur de la déformation a la
limite de proportionnalité et explique en partie la diminution de la contrainte a rupture [Morscher
et Pujar 2009).

Oxydation

Le SiC cristallin est stable chimiquement jusqu’a 1400°C [Harris 1995]. La matrice CVI protége
donc l'interphase et les fibres de I’environnement. Cependant, ses fissures sont autant de chemins
pour les especes oxydantes. Réduire la diffusion des espéces oxydantes a été un des axes majeurs
de développement pour les CMC [Lamouroux et al. 1999] qui a conduit a I’élaboration de matrices
auto-cicatrisantes. Le BN-MI n’est pas auto-cicatrisant, les especes agressives pénetrent le matériau
par les fissures débouchantes de la matrice CVI et consomment ’'interphase.

Le BN s’oxyde des 450°C en B2O3 [Mall et LaRochelle 2006]. Les teneurs résiduelles en silicium
et en carbone des fibres, bien qu’elles soient faibles, les rendent sensibles a 'oxydation. La silice
est deux fois plus volumineuse que le SiC. Sa formation crée des concentrations de contraintes.
L’oxydation du carbone présent aux joints de grains fragilise la fibre [Gauthier et al. 2009]. Liquide
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a ces températures, le sesquioxyde de bore réagit avec la silice environnante pour former des verres
borosilicatés, la fibre est en partie consommée au niveau de la fissure [Zok et al. 2020]. Lors d’essais
entre 1000°C et 1200°C sous atmosphere corrosive, le domaine non linéaire d’un SiC/SiC non
protégé par une barriére thermique est donc réduit de maniére importante (fig. 1.4) : I'oxydation
rend le matériau plus fragile [Appleby et al. 2015]. La décohésion fibre-matrice n’ayant pas lieu, le
facies de rupture est régulier.

Pour ces raisons, il est essentiel de limiter la fissuration matricielle en condition de fonctionne-
ment.

2.5 Propriétés thermiques

Pour que les pieces aéronautiques puissent étre refroidies efficacement et éviter de trop fortes
dilatations thermiques différentielles lorsque le CMC est soumis a des gradients thermiques, il doit
avoir une bonne conductivité thermique. La faible porosité du SiC/SiC-MI lui confere des conduc-
tivités de I'ordre de 30 Wm~! K—! dans le plan de tissage et de 25 Wm ™~ K~! hors plan [Nicolais
et Ortona 2012]. Cette différence s’explique car les fibres sont plus conductrices que la matrices, la
conductivité dépend donc de I'armure du matériau. L’endommagement, particulierement la fissu-
ration matricielle, entraine une baisse de la conductivité thermique [El Yagoubi 2011].

Le coefficient de dilatation thermique est aussi anisotrope : a température ambiante, respec-
tivement autour de 3,6.107 K~! et de 4.107 K—!, dans le plan et hors plan [Nicolais et Ortona
2012]. Le coefficient de dilatation thermique du SiC augmente avec la température (3,3.1076 K—*
4 20°C et 6,0.1076 K—! & 1125°C) [Touloukian 1977]. On s’attend & une évolution similaire pour le
composite.

3 Exemple d’une piece de structure : la jonction tissée 3D

L’influence de la géométrie des pieces, de la macrostructure, sur le comportement local a été mis
en évidence sur différentes géométries d’éprouvettes en composite a matrice organique, notamment
en L [Wood et al. 2009] et en T [Bigaud et al. 2018; Yan et al. 2018]. Pour illustrer cette influence
sur le BN-MI, on présente brievement les essais sur jonction tissée 3D réalisés par Bénézech [2019,
chap. 1].

3.1 Comportement de la jonction tissée 3D

L’essai sur la jonction 3D (fig. 1.8a) a pour objectif de soumettre I’éprouvette a un chargement
représentatif de ceux vus par les pieces en service. Il s’apparente a de la flexion sur poutre courte
encastrée, la zone d'intérét est la zone d’encastrement. L’endommagement dans cette zone (fig. 1.8b)
s’amorce au sein de la poche de matrice ou sur ses bords. Il suit la mésostructure. Simultanément,
de la fissuration dans le sens des fibres se produit dans les fils situés a la frontiere de la poche
de matrice. Ces fils, une fois désolidarisés, sont principalement sollicités en traction et on observe,
comme sur des éprouvettes sollicitées en flexion, une déviation des fissures radialement par rapport
au congé de la jonction tissée. Les fibres rompent d’abord dans ces fils qui sont les plus sollicités.

Ce scénario connait des variations. Le lieu d’amorcage est influencé par la présence de défauts.
Les fissures présentes a 1’état initial sont des chemins de fissuration privilégiés. La géométrie et ’in-
tégrité de la zone matricielle ont une incidence sur le comportement macroscopique de 1’éprouvette
dans le domaine endommageable mais aussi dans le domaine élastique : la variabilité de la rigidité
apparente est grande.

3.2 Approche de modélisation basée image

Les défauts ayant une forte influence sur la localisation de 'apparition des fissures, il est impor-
tant d’appuyer les modeles sur une étude morphologique réaliste des pieces. La tomographie est un
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(a) Géométrie de I’éprouvette (b) Scénario d’endommagement

Figure 1.8 — Essai sur jonction tissée 3D
L’éprouvette est bridée en son centre, le chargement est appliqué en D (a), ce qui
entraine, dans la zone d’intérét, la fissuration du matériau (b) [Bénézech 2019].

bon outil pour cataloguer, caractériser et quantifier ses défauts [Bale et al. 2012]. Une modélisation
basée image qui permet de prendre en compte la mésostructure réelle de I’éprouvette est alors
judicieuse : un modele géométrique est construit a partir de la segmentation d’une tomographie
[Bénézech 2019, chap. 2] (fig. 1.2). A Déchelle mésoscopique, il décrit explicitement Darchitecture
textile et il est possible d’y introduire I’endommagement initial.

4 Conclusion

La structure d’'un CMC ralentit la propagation des fissures, induit des chemins de fissuration
complexes et donne a I’endommagement un caractere progressif et diffus. Elle leur procure donc une
certaine ténacité. Le point critique pour les pieces qui ont vocation a étre utilisées a haute tempéra-
ture sous atmosphere agressive est la fragilisation du CMC qui résulte de 'oxydation de I'interphase
BN. C’est ce point qui nous pousse & définir le premier endommagement comme ’apparition de la
premiére fissure dans la matrice inter-fil. Cette définition est d’autant plus pertinente que les fis-
sures intra-fil, non débouchantes, n’ont pas d’influence sensible sur le comportement macroscopique
de la piece, elles peuvent donc étre tolérées.

Ces considérations autorisent & travailler a une échelle plus grande que celle généralement choi-
sie pour ’étude locale de ’endommagement. Des éprouvettes d’une dimension suffisante permettent
d’étudier I'influence de la mésostructure sur la localisation de ’endommagement. Le chargement
local est en effet fortement influencé par le tissage qui détermine en partie ’orientation des fissures
matricielles [Tableau 2014] et par les défauts de la matrice. Les travaux de Cox et al. [2014] et de
Bénézech [2019] ont montré 'importance de prendre en compte la mésostructure dans la modélisa-
tion du comportement de pieéces ou de morceaux de piece. Les modeles ainsi construits reproduisent
qualitativement le comportement du matériau. Pour les valider et envisager d’utiliser des modeles
similaires pour concevoir ou optimiser des pieces, il faut étre capable d’en identifier les parametres.

Des lors, il est nécessaire de développer un protocole expérimental qui donne accés au compor-
tement local de I’éprouvette, qui permette de mesurer les chargements inhomogenes et multiaxiaux
induits par sa géométrie et sa structure. Une approche par mesures de champ s’impose naturelle-
ment. Elle s’appuie sur des essais in situ, sous tomographe et suivi par caméra infra-rouge, qui sont
de bons moyens de caractériser les champs thermiques et les chargements a coeur.
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Chapitre 2

Moyen d’essai multiaxial in situ

Les essais in situ, suivis par tomographie, sont précieux pour I’étude des CMC soumis a des sol-
licitations proches des conditions de fonctionnement. Ils permettent d’étudier localement le com-
portement du matériau et d’envisager des configurations de chargement complexes. La tomographie
impose toutefois des contraintes qu’il convient de prendre en compte lors de leur conception.
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1 Essais suivis par micro-tomographie par rayons X

Tirant ses origines de I'imagerie médicale, la micro-tomographie par rayons X (p-CT) consiste &
reconstruire une image tridimensionnelle du coefficient d’absorption des rayons X (RX) d’un objet.
Elle est la principale méthode de mesure non destructive qui donne acces a des informations volu-
miques. De nombreuses études ont montré son intérét pour étudier le comportement des matériaux,
notamment des composites, grace a des essais in situ [Maire et al. 2004 ; Aroush et al. 2006; Yu
et al. 2015; Mazars et al. 2017b].

1.1 Tomographie : géométrie et fonctionnement

Lors d’une tomographie, un grand nombre de radiographies d’un objet — c’est-a-dire d’images
de l'atténuation du flux de RX transmis a travers cet objet — sont acquises alors qu’il effectue une
rotation autour d’un axe fixe. Cette information brute est regroupée sous forme d’une matrice 3D,
dont la troisiéme dimension est ’angle 6 suivant lequel la projection a été acquise : le sinogramme.
Apres une étape numérique de reconstruction (détaillée dans le chapitre 3), ce sinogramme permet
d’obtenir une image tridimensionnelle de 'objet dont les niveaux de gris sont proportionnels au
champ de coefficient d’absorption des RX (fig. 2.1). Cette méthode est particulierement bien adaptée
a ’étude des matériaux constitués d’éléments légers car leur coefficient d’absorption est plutot bas.
Des objets de dimensions assez importantes (de 1'ordre du meétre) peuvent alors étre scannés avec
des flux d’intensité raisonnable.
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(a) Projections, sinogramme (b) Reconstruction

Figure 2.1 — Tomograhie : Projections, sinogramme, reconstruction
Exemple d’'une mire de calibration (QRM)
(a) Une série de radiographies (projections) est acquise pendant la rotation de
I’éprouvette autour d’un axe paralléle & Z;. (b) A partir du sinogramme, un algorithme
permet de reconstruire une image 3D de 'objet.

La figure 2.2 schématise les trois éléments principaux d’un tomographe qui sont alignés selon
l’axe optique (O, Xy) :
o la source de RX S';
« la platine du tomographe qui tourne autour de I’axe de rotation (O, Z;), sur laquelle 1’échan-
tillon est placé ;
o le détecteur C' qui est constitué d’un scintillateur qui convertit les RX en lumiere visible et
d’un capteur CCD.
Le volume acquis correspond au cylindre centré sur ’axe de rotation et dont la projection est
entierement incluse dans I’écran. Le nombre de projections est calculé en fonction de la résolution
de travail afin que le pas angulaire induise un déplacement d’un pixel au niveau de la paroi de



Essais suivis par micro-tomographie par rayons X

Figure 2.2 — Géométrie du tomographe dans le plan perpendiculaire & I’axe de rotation
S désigne la source de RX, O, le centre de rotation et C, le centre du scintillateur.
(0, X+,Y:, Zy) est le repere, fixe, du tomographe; (O, X, Y}, Z;) est le repére, tournant, de
la platine. L’échantillon et la platine sont en rouge.

ce cylindre. Plutét que d’immobiliser la platine lors de ’acquisition de chaque projection, il est
préférable qu’elle ait une rotation continue pour réduire la durée du scan.

On distingue la tomographie de laboratoire et la tomographie synchrotron qui utilisent des
sources différentes.

Le tomographe de laboratoire s’est démocratisé dans les unités de recherche. A titre d’exemples,
on peut citer ceux des entités qui nous ont hébergé : vftome/r s (GE) de la plateforme PLACAMAT
a Pessac, X50 (NSI) au LMT et UltraTom (RX Solutions) a Safran Ceramics. La source S est
un tube a RX. Elle est ponctuelle et le faisceau est divergent et polychromatique. Ce caractere
divergent permet de régler certains parametres d’acquisition en modifiant les distances entre les
trois éléments du tomographe. La résolution r des projections est proportionnelle au rapport des
distances source-détecteur et source-objet. Le flux lumineux recu par chaque pixel du détecteur, F,
est inversement proportionnel au carré de la distance source-détecteur.
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Pour travailler dans de bonnes conditions et a une bonne résolution, il faut donc placer I'objet
le plus proche possible de la source. Suivant les parametres choisis, un méme tomographe peut
scanner des pieces de plus d’une dizaine de centimetres ou de petits échantillons a de tres hautes
résolutions (0,35 pmpx—! pour I’ UltraTom'). Le flux étant limité, pour acquérir des images ayant
une dynamique convenable, le temps d’acquisition est de ’ordre de I’heure pour un échantillon de
10mm de diametre & une résolution de 8 pm px—'.

Le tomographe sous rayonnement synchrotron est installé sur une ligne d’'un accélérateur de
particules. Les deux accélérateurs frangais munis de lignes de tomographie sont le synchrotron
SOLEIL a Saclay (PSICHE et ANATOMIX) et 'ESRF a Grenoble (ID06, ID11, ID15A, ID16A,
ID17, ID19, ID31, BM5 et bientét BM18). Le faisceau est collimaté a une grande distance de la
source et apparailt comme parallele. Le positionnement de ’objet n’a donc pas d’influence sur la
résolution. Cela permet également de réaliser une acquisition compléte sur 180° ou, pour scanner
des éprouvettes plus larges, de décaler 'axe de rotation afin d’augmenter le rayon du volume
acquis. Ce faisceau est rectangulaire et ses dimensions fixent la taille maximale de ’objet a scanner
(quelques millimetres). Le grossissement est obtenu grace a des systémes optiques situés en aval du
scintillateur.

Le rayonnement synchrotron est extrémement brillant, il est filtré en amont de la source pour
obtenir un faisceau monochromatique ou un faisceau rose. Un faisceau monochromatique permet
de limiter les artefacts dus a la dépendance du coefficients d’absortion a la longueur d’onde. Un
faisceau rose, plus énergétique permet de scanner des matériaux lourds ou de réduire le temps

rxsolutions.fr/ultratom, consulté le 17/02,/2020
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d’acquisition. Typiquement, il est de quelques minutes mais il peut étre réduit a quelques fractions
de seconde [Maire et al. 2016 ; Garcia-Moreno et al. 2019].

1.2 Etude in situ du comportement des matériaux

Ici et dans la suite in situ est entendu comme in situ sous tomographe.
Les essais in situ permettent d’étudier I’évolution volumique, a cceur, d’une éprouvette [Baruchel
et al. 2000]. Elle peut étre soumise a différents chargements : mécaniques, thermiques, environne-
mentaux [Stock 2008 ; Buffiere et al. 2010; Maire et Withers 2014 ; Maire et al. 2020]. Ces essais
sont particuliérement justifiés dans des conditions non standards, typiquement lors d’études sous
chargements hétérogenes, multiaxiaux ou a haute température. Donnant acces a la chronologie des
évenements, ils ont initialement été développés pour étudier la propagation de fissures [Guvenilir
et al. 1997]. Si I'objectif le plus courant reste la compréhension des phénomenes d’endommagement,
leurs applications se sont diversifiées. Par exemple, Carpentier [2021] reproduit sous synchrotron
I’étape de melt infiltration de la fabrication du BN-MI.
Aujourd’hui les gammes de résolution, de temps d’acquisition et d’intensité de faisceau per-
mettent d’étudier in situ le comportement de nombreux matériaux, a une échelle ou ils sont hété-
rogenes :
« matériaux poreux : os [Bay et al. 1999], céramique poreuse [Leplay et al. 2011], mousse
d’aluminium [Petit et al. 2017];

« alliages métalliques : alliage léger (aluminium [Terzi et al. 2009]) ou plus lourd (fonte a
graphite nodulaire [Buljac et al. 2017]);

« autres matériaux granulaires : platre [Bouterf et al. 2014], béton léger [Chateau et al. 2018],
matériau réfractaire [Jailin et al. 2019];

« composites : Composites & Matrice Organique (CMO) [Brault et al. 2013], Composites a
Matrice Métallique (CMM) [Buffiere et al. 2000], CMC [Chateau et al. 2011];

« autres matériaux architecturés et métamatériaux (pantographe [Auger et al. 2020]);

« poudres.

Ces matériaux sont utilisés dans différentes industries : le biomédical [Bay et al. 1999], I'aéronau-
tique [Chateau et al. 2011 ; Bale et al. 2013 ; Mazars et al. 2017b], le génie civil [Bouterf et al. 2014 ;
Chateau et al. 2018 ; Jailin et al. 2019], la métallurgie [Terzi et al. 2009], etc.

La plupart des matériaux étudiés sont légers ce qui permet de travailler avec des temps d’ac-
quisition et des puissances de faisceau raisonnables. Sur une tomographie, le contraste est lié a la
nature chimique et & la densité des milieux traversés. Le temps d’exposition doit étre suffisamment
long pour que le bruit des projections soit sensiblement inférieur a ce contraste qui peut étre faible
comme dans le cas du SiC/SiC. Lors d’essais in situ, il est donc nécessaire d’effectuer des paliers de
chargement pendant les acquisitions. Etant donné leur durée, le nombre de paliers, c¢’est-a-dire le
nombre d’états de chargement accessibles, est limité.

Lors des essais, les matériaux sont souvent soumis a de la compression [Bay et al. 1999 ; Salvo
et al. 2003 ; Petit et al. 2017 ; Chateau et al. 2018] ou a de la traction [Chateau et al. 2011 ; Bale et al.
2013 ; Maire et al. 2016 ; Mazars et al. 2017b]. Le chargement est appliqué de maniére monotone ou
cyclique [Buffiere et al. 2005], sur des éprouvettes a section cylindrique ou rectangulaire. Les études
in sttu ont un grand intérét pour suivre 'influence de chargements mécaniques plus complexes.
Brault et al. [2013] réalisent des essais de flexion trois points; Auger et al. [2020], de torsion;
Leplay et al. [2011], de double torsion et Chen [2017], de traction sur tube. Plus originaux, des
essais étudient 'indentation [Bouterf et al. 2014], le fendage [Jailin et al. 2019] ou des matériaux
soumis & de trés hautes pressions [Philippe et al. 2016]. Ebel et al. [2019] cherchent & montrer
I'interaction entre différents phénomenes : le lien entre I'oxydation et I’endommagement.

Le choix des dimensions de I’éprouvette est un compromis entre des contraintes liées a leur
représentativité et d’autres induites par la tomographie, entre les dimensions de la zone d’intérét
et la résolution de travail. Leur géométrie cherche généralement a concentrer le chargement dans la
zone d’intérét. Une éprouvette de traction présentera une réduction de section [Mazars 2018 ; Guel
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2018]. Certaines géométries cherchent a provoquer des concentrations de contraintes, par exemple
lors d’essais de traction sur éprouvette trouée [Buljac et al. 2017].

Pour suivre la propagation de fissure, des éprouvettes permettant de la localiser sont utilisées :
entaillées [Guvenilir et al. 1997; Maire et al. 2016; Jailin et al. 2019], DCDC (Double Cleavage
Drilled Compression) [Jailin et al. 2017]. L’évolution de fissure préexistante est également étudiée
(fissures de fretting [Buffiere et al. 2005]). A Dléchelle des tomographies, la fissuration n’est pas
toujours directement observable. La déformation des éprouvettes peut étre calculée par corrélation
d’images volumiques en utilisant comme support la texture des reconstructions tomographiques
[Terzi et al. 2009; Rannou et al. 2010; Bouterf et al. 2014]. Les essais donnent alors acces aux
champs d’endommagement.

Les essais in situ sont variés et fournissent des informations précieuses sur le comportement des
matériaux. Lors de leur conception des contraintes propres a la tomographie doivent étre prises en
compte, notamment dans le choix de la géométrie et des dimensions de I’éprouvette.

2 Cahier des charges pour les essais multiaxiaux

L’objectif est de concevoir et de mettre en ceuvre un essai qui permette d’étudier I’endomma-
gement d’éprouvettes de BN-MI soumises a des chargements thermomécaniques multiaxiaux. Ces
chargements doivent étre représentatifs de ceux subis dans des zones singuliéres de pieces aéronau-
tiques. Les éprouvettes seront fabriquées a partir de pieces standards. La partie 3 présente les deux
types de chargement retenus pour étre reproduits in situ.

Le moyen d’essai permettra de charger 1’éprouvette jusqu’a rupture et de saisir finement la
premiere partie de la courbe de chargement, notamment la transition entre le domaine élastique et
le domaine endommageable. Le chargement thermique aura le méme ordre de grandeur que celui
vu par la piece (température et gradient). Des essais & température ambiante et sous gradient
thermique seront réalisés, sous air ambiant. L’instrumentation doit permettre de mesurer ’inho-
mogénéité du champ de déplacement ainsi que celle du champ de température. La connaissance de
Ieffort appliqué est nécessaire.

D’un point de vue pratique, les changements de configuration (types d’éprouvette, température)
doivent étre simples et rapides. La machine doit étre compatible avec le tomographe de laboratoire
de Safran Ceramics et celui de la ligne synchrotron PSICHE & SOLEIL avec des résolutions res-

pectives de 8 et 3pm px 1.

3 Définition de ’essai

3.1 Chargements étudiés

Nos essais cherchent & reproduire des chargements proches de ceux subis localement, dans des
zones singuliéres, par des piéces aéronautiques pour mettre en évidence l'effet du couplage de
différents chargements.

La figure 2.3 schématise, d’apres une modélisation a 1’échelle macroscopique d’une piéce en
service, 'allure du chargement typique auquel est soumise une jonction tissée 3D. Statique, le
chargement mécanique est induit par la dilatation thermique de la piéce dans son systeme de
fixation. Ces points fixes et I'inhomogénéité du champ thermique (fig. 2.3a), créent un champ de
contrainte complexe dans la zone d’intérét (fig. 2.3b).

Le champ de contrainte dans la patte A est essentiellement dii au gradient de température dans
son épaisseur et induit une flexion accentuée par le bridage de la piece. La surface chaude est alors
sollicitée en traction o,,. La patte C est libre et ne présente pas de concentration de contrainte
remarquable. Enfin, la patte B peut étre assimilée a une poutre courte, encastrée et sollicitée en
flexion dans la direction (—z). Au niveau du congé entre les pattes A et B les champs de contrainte
sont tres hétérogenes et localement la piece est soumise a des combinaisons de chargement. Proche
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Figure 2.3 — Cartographie schématique du chargement de la zone singuliere de la jonction
tissée 3D. A, B et C désignent les trois pattes de la jonction tissée. Pour le chargement
mécanique, la zone a est une poche de cisaillement o,., b de traction oy, ¢ de
compression o, d de compression oy, et 0., enfin ¢ de traction o..

de la zone de fixation qui correspond a la poche c, le chargement en traction o, est le plus important
(poche b), il s’agit de la zone ou 'apparition de 'endommagement est attendue. Cette zone est aussi
soumise a du cisaillement o, dont le couplage avec le chargement de traction sera particulierement
étudié.

Un second essai, sur des corniéres, doit mettre en évidence l'effet d’un chargement multiaxial
avec une forte composante hors plan.

3.2 Géométrie des éprouvettes

Si la géométrie des éprouvettes est d’abord pensée pour mettre en évidence les phénomenes
recherchés, elle doit étre compatible avec des essais in situ. La zone d’intérét doit étre dégagée
et accessible sous tous les angles. Les dimensions de ’éprouvette doivent étre compatibles avec la
résolution de I’étude et les variations de sections dans la zone imagée doivent rester limitées. Les
éprouvettes sont donc assez minces et les chargements selon x (fig. 2.3b) ne sont pas reproduits.

De plus pour réduire I’encombrement de la machine, un seul actionneur sera utilisé pour appli-
quer le chargement mécanique.

Jonction tissée 3D

Nous avons rappelé dans le chapitre 1 que la fabrication des SiC/SiC est complexe. Ses étapes
nécessitent des outillages spécifiques et nombreux, il n’est donc pas envisageable de concevoir et de
fabriquer une éprouvette de forme dédiée a nos essais. Aussi, les éprouvettes dites jonctions tissées
8D sont extraites d’une piece aéronautique.

La patte A (fig. 2.3b), la plus épaisse et donc la plus rigide, est encastrée et 'effort est appliqué
selon (—z) sur la patte B. La position du point d’application de leffort peut varier pour obtenir
différentes configurations de chargement. L’axe de rotation est vertical et positionné pour que la
zone ou les champs de contrainte sont hétérogenes soit contenue dans la fenétre de RX (fig. 2.4a).
Ainsi, le systéme de bridage ne traverse pas le champ de vue et 'axe d’application de 'effort F' est
parallele a 'axe de rotation.

Pour fabriquer les éprouvettes, des tranches de jonction tissée 3D dont ’épaisseur (selon z) est
de 'ordre de grandeur de la largeur (selon y) de la patte A sont débitées. La patte A est coupée de
maniere a conserver une longueur suffisante pour que le bridage n’ait pas un effet trop important
sur le champ thermique dans la zone d’intérét. La patte B est coupée au plus court : le congé est
conservé, une petite marge en sus. En effet le rapport d’aspect des sections horizontales doit étre
limité pour que les longueurs traversées par le faisceau varient le moins possible. Enfin, la patte C
est raccourcie pour des questions d’encombrement.
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Figure 2.4 — Géométrie des éprouvettes et conditions aux limites
Les éprouvettes sont bridées dans leur partie basse et le chargement mécanique ? est
appliqué de maniere a concentrer les sollicitations dans la zone d’intérét. Les faces A—A et
B-B sont respectivement chaude et froide, créant ainsi un gradient thermique. La zone
d’intérét (en pointillés) correspond a la fenétre de tomographie.

Le gradient thermique est produit en chauffant la face A—A de I’éprouvette. La convection libre
dans l'air au niveau des autres faces et les interactions avec les mors créent un gradient thermique.

Un modele éléments finis macroscopique de I’éprouvette permet de simuler I'influence de ces
conditions aux limites. Il est utilisé pour réaliser des études paramétriques en faisant varier les
conditions d’essai : température, zone d’application de l'effort, valeur de l'effort, épaisseur de
I'éprouvette, etc.). Dans ce modele simplifié, le matériau est élastique, homogene, anisotrope et
orienté suivant des orientations idéalisées (fig. 2.5). L’éprouvette est soumise a un flux thermique
forcé sur sa surface chaude et a du rayonnement et de la convection sur les surfaces en contact avec
lair qui suffisent pour obtenir un champ de température ayant l’allure souhaitée (fig. 2.6a). Les
interactions avec les mors sont négligées. Comme les déformations restent petites, I'hypothese d’un
couplage faible nous autorise a utiliser ce champ thermique comme conditions aux limites pour des
simulations mécaniques.

Figure 2.5 — Orientations idéalisées pour la simulation de la jonction tissée
En bleu, 'orientation principale est suivant z; en rouge, suivant y et en vert, elle suit le
congé.

La figure 2.6 présente un exemple de configuration retenue. La force est appliquée sur le haut
de la patte B au niveau de la limite de la poche de traction qu’on distingue sur le champ de
déformation op. L’allure des champs de température et de déformation correspond aux attentes.
Les champs o7 et oy montrent le chargement de flexion autour de (—x) qui est induit dans la patte
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B par le couplage entre la dilatation thermique et le chargement mécanique. La patte A est aussi
soumise & de la flexion?. Enfin, une poche de cisaillement est présente sous la zone d’application de
I’effort dans une bande qui suit le congé.

Ol max
950 Ol max 5
0
650 —0OImax
(a) T (°C) (b) o1 (¢) on (d) om

Figure 2.6 — Simulation du comportement de I’éprouvette jonction tissée.

Cette simulation montre que les conditions aux limites proposées permettent de reproduire de
maniére satisfaisante 1’état de chargement visé. Les contraintes de traction se concentre notamment
a la naissance de la surface supérieure de la patte B. La limite d’élasticité en traction du BN-MI
peut étre estimée & environ 150 MPa [Morscher et Gyekenyesi 1998]. Pour l'atteindre dans cette
zone, il faut appliquer un effort de 600N a froid et de 400 N a chaud. Dans la zone d’intérét, le
champ de chargement est multiaxial et inhomogene.

Corniére

Des essais de pliage et de dépliage de corniere permettent d’induire un chargement qui couple
de la traction hors plan et du cisaillement [Charrier 2013, chap. 5].

Les conditions aux limites de I’essai de pliage de corniere proposé sont proches de celles de I’essai
sur jonction tissée 3D (fig. 2.4b). La surface chaude est plus petite et I’éprouvette est moins épaisse,
le gradient thermique a donc une allure différente et, dans la zone d’intérét, il est principalement
suivant z (fig. 2.7a).

Le couplage du gradient thermique et de ’effort appliqué trés proche du coude de la corniere
induit un champ de chargement complexe (fig. 2.7). Les déformations sont moins concentrées sous
la zone d’application de 'effort. Au niveau de la surface extérieure du coude, le composite est bien
soumis & un chargement de traction hors plan. Il est couplé avec un chargement de cisaillement.

Cet essai permet donc d’obtenir localement un chargement multiaxial avec une composante de
traction hors plan.

4 Conception du moyen d’essai

4.1 Structure générale

L’annexe A reprend plus en détails quelques éléments de conception.

2Le pic de contrainte oy correspond & la limite de la zone encastrée, c’est un artefact de simulation.
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Figure 2.7 — Simulation du comportement de 1’éprouvette corniere.

Spécificités des machines d’essai in situ

Une machine d’essai in situ doit géner le moins possible ’acquisition tomographique, c’est-a-dire
le passage du faisceau de RX pendant la rotation de ’échantillon. Une solution simple et élégante
est de concevoir un essai ou seule I'éprouvette traverse le faisceau [Leplay et al. 2011]. Cette solution
n’est envisageable que dans des cas tres particuliers, le plus souvent la zone d’intérét se situe entre
les points d’application du chargement. On peut alors distinguer deux catégories de machines in
situ : les machines dont le bati est solidaire de la platine du tomographe et les machines avec un
bati fixe.

Si I’éprouvette n’a pas besoin d’étre maintenue dans une enceinte, une solution avec un bati fixe
est idéale pour l'acquisition des tomographie car aucune partie structurelle de la machine ne vient
géner 'acquisition [Philippe et al. 2016 ; Jailin et al. 2019 ; Auger et al. 2020]. Le bati de la machine,
fixe, peut avoir des dimensions conséquentes et donc une raideur importante. Cette solution est
complexe a mettre en ceuvre. En effet, lors de ’acquisition, les mors inférieur et supérieur doivent
effectuer des mouvements de rotation identiques pour ne pas provoquer de chargement parasite
(typiquement de la torsion). Ces machines sont constituées d’au moins trois actionneurs : une
rotation pour chaque mors et une translation pour un des mors. La tolérance sur l’alignement
des axes de rotations doit étre tres fine et I’asservissement de ces rotations, parfaitement maitrisé.
Généralement ces machines sont installées a demeure.

Une machine avec un portique fixe, solidaire du bati du tomographe, est onéreuse et complexe a
concevoir. La maitrise de ’alignement des axes et I'asservissement des rotations des mors supérieur
et inférieur sont autant de difficultés techniques, jugées rédhibitoires étant donné le temps et les
moyens impartis. Nous avons donc choisi de concevoir une machine dont le bati est solidaire de la
platine du tomographe.

Les machines dont le bati est solidaire de la platine sont les plus courantes. En rotation lors
des acquisitions, elles sont généralement axisymétriques. Leur encombrement et leur poids doit
étre réduit. Elles n’ont généralement qu'un seul actionneur et peuvent étre facilement utilisées sur
différents tomographes. Au niveau de la zone d’intérét, la chaine d’effort est fermée par un tube
(fig. 2.8). Ce tube absorbe de fagon identique les RX sous tous les angles, il ne génére donc pas
d’artefact de reconstruction. Il est fabriqué en matériau peu absorbant, souvent des polymeres pour
les essais & température ambiante (polycarbonate [Bay et al. 1999], PMMA [Brault et al. 2013]),
en aluminium [Buffiere et al. 2010], voire en carbone [Jailin et al. 2017]. Pour les essais & haute
température ce tube est plutdt en verre borosilicaté [Mazars 2018], en quartz [Ebel et al. 2019] ou
en aluminium [Haboub et al. 2014]. En tomographie de laboratoire, le diametre du tube est réduit
pour rapprocher I'éprouvette de la source et obtenir des projections d’une meilleure résolution
(tube en aluminium de 16 mm de diametre pour des acquisitions & 3 pm [Petit et al. 2017]). Les
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caractéristiques de ’essai n’autorisent pas toujours ces dimensions, par exemple lors d’essais & haute
température ou le tube doit étre refroidi (80 mm pour des essais & 8 pm [Mazars 2018]).

+ Vérin électromécanique

Mors supérieur

Eprouvette

Mors inférieur

Base
5cm

Figure 2.8 — Exemple de cellule de traction in situ [Mazars 2018|
La fermeture de la chaine d’effort dans la zone d’intérét est assurée grace a deux tubes
concentriques en verre qui sont refroidis par air. La forme des mors, dits a balonnette,
permet la mise en place de I'éprouvette malgré les difficultés d’accessibilité. La base qui
contient le capteur d’effort est fixée a la platine du tomographe.

Le chargement mécanique est communément appliqué grace a un actionneur unique — quelques
machines en utilisent plusieurs pour générer des chargements complexes (compression-cisaillement
[Philippe et al. 2016]). Il peut étre appliqué manuellement [Chateau et al. 2011] ou, plus couram-
ment, par un vérin électromécanique [Bay et al. 1999]. La machine développée par Mazars [2018]
utilisait a 'origine un vérin hydraulique piloté manuellement mais la solution électromécanique a
été préférée car elle permet de piloter la machine a distance et de maintenir fixe la position du mors
mobile lors des paliers d’acquisition (fig. 2.8).

Une machine squelette renversée

La structure générale de la machine in situ est représentée sur la figure 2.9 a laquelle font
références les mots en gras. Les deux tomographes pour lesquels elle est congue ont une platine
creuse ce qui permet de renverser la machine. L’actionneur est ainsi situé sous la platine pour
dégager la zone d’acquisition. La machine est fixée a la platine au niveau de la base. Plus équilibrée,
cette configuration permet de réduire le balourd lors des rotations. Toutes les piéces de structure
sont fabriquées en aluminium. D’un poids raisonnable (environ 10kg), la machine peut étre portée
a bout de bras et installée par un seul expérimentateur.

Cette structure est inédite a notre connaissance : leffort est appliqué via un portique de
chargement tournant.

En effet, en corrélation d’images, en faisant I’hypothése que seul le bruit est limitant — au-
trement dit qu’il n’y ait pas d’erreur de modele, comme un champ de déplacement trop complexe
pour le maillage choisi — l'incertitude sur le champ de déplacement est proportionnelle au niveau
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Figure 2.9 — Cellule pour les essais in situ multiaxiaux
La fenétre tubulaire de la figure 2.8 est remplacée par un portique dont les poteaux ont
une faible section. La machine est fixée a la platine du tomographe au niveau de la base,
I’actionneur est déporté sous la platine du tomographe pour libérer la zone d’observation.
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de bruit des images. L’influence du tube utilisé habituellement pour fermer la chaine d’effort peut
étre mesurée en comparant des tomographies acquises avec et sans (fig. 2.10). Le tube absorbe une
partie du rayonnement. Dans des conditions d’acquisition identiques, la dynamique des projections
est donc moins grande. En faisant I’hypothese que le bruit de la reconstruction est blanc et gaussien,
on calcule le rapport signal sur bruit (SNR, pour Signal to Noise Ratio) comme le rapport entre le
niveau de gris moyen de I’éprouvette et I’écart type des niveaux de gris dans l'air (eq. 2.2). 11 est
de 3,8 avec le tube contre 7,7 sans.

<f>x€E

OfzcA

SNR =

(2.2)

ou f désigne 'image reconstruite, A un ensemble de points situés dans l’air et £ un ensemble de
points situés dans 1’éprouvette.

(a) Sans tube, ni poteau

(b) Avec tubes

(c) Avec poteaux, apreés correction des artefacts

Figure 2.10 — Influence des tubes et des poteaux sur la qualité des tomographies
Les parameétres d’acquisition sont ceux des essais in situ sur un tomographe de
laboratoire : (b) avec les tubes de la cellule de traction du LCTS (fig. 2.8); (c) avec les
poteaux utilisés sur la cellule présentée ici (fig. 2.9) apreés une correction des artefacts
grace a l'algorithme d’IRR régularisé (chap. 3).

De plus, le tube complique l'installation de I’éprouvette, les mors ne sont pas accessibles. Des
mors spécifiques, dits en baionnette, sont généralement utilisés (fig. 2.8). Toutefois, la mise en po-
sition n’est pas vraiment maitrisée et des défauts d’alignement peuvent avoir des effets sensibles
[Mazars et al. 2017b]. Pour nos essais, la nature des conditions aux limites et la variabilité de la
géométrie des éprouvettes rend difficilement envisageable une solution ou les mors seraient inacces-
sibles. Enfin, le champ thermique doit étre mesuré a la surface de I’éprouvette grace a une caméra
thermique, la présence d’un tube perturberait ces mesures. Le portique de chargement tournant,
passant a travers la base, permet de s’affranchir de ces problemes. Les poteaux, en acier, coupent
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le faisceau dans certaines positions angulaires et créent des artefacts qu’il faut corriger (chap. 3).
Une fois la correction effectuée, le SNR. est de 6,7.

Le portique de chargement est mis en mouvement grace a un vérin électromécanique
ayant une course de 45 mm, une gamme de vitesse de 0,19 & 4,65 mm min~! et concu pour supporter
un effort maximal de 20kN en traction/compression. Il est piloté en déplacement ou en vitesse,
ce qui permet de maintenir fixe la position du poingon lors des acquisitions. Plusieurs passages
ont été aménagés dans la base pour pouvoir travailler avec différents écartements de poteaux. En
tomographie de laboratoire, on réduira cet écartement et ainsi le diametre de la machine dans la
zone d’intérét. Sous synchrotron, il est plus judicieux d’écarter les poteaux pour réduire le secteur
angulaire masqué.

Implantation dans les tomographes

La figure 2.11 montre la cellule d’essai montée dans le tomographe de Safran Ceramics. Ce
tomographe, de grande dimension, est installé dans un bunker pour confiner les RX. L’espace autour
du bati est suffisant pour que la platine soit facilement accessible et la mise en place de la machine
est simple. Un expérimentateur seul peut la monter, installer ’ensemble de l'instrumentation et
préparer ’éprouvette en deux heures.

Tube Machine Détecteur

Platine

Figure 2.11 — Implantation de la cellule d’essai dans le tomographe de Safran Ceramics
L’actionneur est situé sous la platine (non visible). Pour s’adapter a la hauteur de travail
un rehausseur cylindrique est placé entre la machine et la platine du tomographe. La
photo a été prise pendant I'installation de la machine, pendant les essais, elle est placée au
plus pres du tube.

Cette configuration est trés proche de celle des essais sous synchrotron. La plaque d’adaptation
et les pieces de rehaussement sont différentes.

4.2 Chargement mécanique : systéeme de mors

L’éprouvette est encastrée dans le mors de bridage (fig. 2.12). Sa structure est celle d’'un petit
étau serré par deux vis. L’éprouvette est en butée sur sa face inférieure et bridée au niveau des deux
faces latérales qui sont brutes et les pieces en contact avec I’éprouvette sont en alumine. La mise en
position est donc imparfaite : le contact ne se fait effectivement que sur quelques points. Bien que les
mors soient durs, ce systeme est simple et fiable et les glissements observés restent limités que ce soit
a température ambiante ou & chaud. Par ailleurs, il réduit sensiblement le pivotement de I’éprouvette
autour de I’axe y qui est systématiquement présent avec le montage utilisé précédemment [Bénézech
2019]. Lors d’essais in situ, les dimensions de la fenétre d’acquisition sont limitées. Un mouvement

43



44

Moyen d’essai multiaxial in situ

de corps rigide trop important réduirait encore celles de la zone observable tout au long de I’essai.
Sous les mors de bridage sont fixés un bloc de refroidissement et des éléments pour rehausser
I’éprouvette, 'ensemble forme le mors bas. Il est posé sur la base et maintenu grace a quatre vis
de pression qui permettent de régler la position de I’éprouvette dans la fenétre d’acquisition.

P Mors haut
Support
/ pPp

Eprouvette \ / Poingon

7777777777 Fenétre

Morsbas == B - de RX

Plaque d’alumine
Mors de bridage -,
Bloc de refroidissement —,
Rehausseur —

Figure 2.12 — Chargement mécanique.

Le vérin électromécanique entraine le portique mobile dans un mouvement de translation
verticale. Le déplacement est transmis via le capteur de force au mors haut qui est constitué
d’un support en acier refroidi a l'air sur lequel est collé, avec de la colle alumine, un poingon en
alumine. Dans cet essai, ou le chargement est appliqué trés proche de la zone d’intérét, le poingon
traverse le champ de vue. Il est constitué d’un matériau léger, peu absorbant. Il doit aussi résister
a de hautes températures. L’alumine répond & ces deux criteres et sa fabrication est assez bien
maitrisée pour obtenir des pieces avec une bonne précision géométrique et une bonne résistance
mécanique. Ce poingon a été pensé comme une piece d’usure. En pratique, il n’a pas été remplacé
durant la theése. Le poingon et le support sont montés dans une glissiére a queue d’aronde qui
permet de régler la position du point d’application de 'effort.

Le mors bas et le mors haut sont facilement démontables. Une fois la machine installée
sur la platine du tomographe, le changement d’éprouvette est simple et rapide. Cela permet de
s’assurer, sur table, de la bonne mise en place de I’éprouvette dans le mors bas avant son installation
dans le tomographe. Ils ont été fabriqués en plusieurs exemplaires pour permettre de préparer les
éprouvettes en parallele des essais.

Le bon fonctionnement de ce systeme de mors a été testé sur une machine d’essai conventionnelle,
un exemple est présenté dans la partie 5.1.

4.3 Chargement thermique

Pour appliquer un chargement thermique, des solutions de chauffage variées ont été développées.
Dans le four congu par Carpentier [2021], le silicium est maintenue a I’état liquide grice a un systéme
inducteur-suscepteur, c’est le creuset de graphite contenant le métal qui sert de suscepteur. Des
éprouvettes métalliques peuvent étre chauffées par induction [Terzi et al. 2009]. Les matériaux qui
sont conducteurs électriques peuvent étre chauffés directement par effet Joule [Mazars 2018]. Enfin,
un four & lampe permet d’obtenir des températures jusqu'a 1750°C [Bale et al. 2013].

La plupart des essais sont réalisés sous air ambiant. Cependant, certaines machines, notamment
pour les essais & haute température, ont une enceinte hermétique qui permet de maitriser I’atmo-
spheére, soit pour éviter 'oxydation (vide [Haboub et al. 2014 ; Carpentier 2021], gaz neutre [Billard
2021}), soit pour la provoquer (air humide [Ebel et al. 2019]).
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Chauffage par une résistance de SiC/SiC

La matrice MI du Cerasep A600® qui contient du silicium est conductrice. Mazars [2018] a
utilisé l'effet Joule comme moyen de chauffe. Présentant une forte réduction de section dans la
zone d’intérét, ses éprouvettes s’y prétent particulierement bien. La température y est homogene
et atteint 1 100°C.

Ici, on étudie le comportement d’une éprouvette soumise a un gradient thermique de 100 a
200K cm™! dans une zone d’intérét dont la géométrie est imposée. Une résistance est apposée
contre la surface chaude (fig. 2.13). Elle traverse le faisceau, il n’est donc pas envisageable d’utiliser
un matériau métallique. La premiére solution considérée a été d’utiliser des wafers de silicium
mais leur fragilité rend leur utilisation difficile. Serrés contre une surface rugueuse, la moindre
dilatation thermique les fait éclater. Comme matériau de substitution, on utilise des résistances de
SiC/SiC découpées dans des plaques de Cerasep A600%, elles ont une épaisseur d’environ 1 mm. Des
électrodes de cuivre serrées en haut et en bas de 'éprouvette permettent d’y amener le courant.
Le contact cuivre-SiC/SiC est assuré par de la laque d’argent. Des fils partent de ces électrodes vers
un générateur de courant continu situé en dehors du tomographe. Un tel dispositif permet d’obtenir
une température de 'ordre de 1200°C au niveau de la résistance. Lors de I’essai, le poingon et le
mors de bridage sont refroidis a I’air. Ils jouent un réle de puits thermique suffisant pour induire,
couplés avec la convection libre ambiante, le gradient visé.

/ Eprouvette

Isolant (alumine)

— Mors de bridage (acier)

Position thermocouple

Figure 2.13 — Systéme de chauffe
Pour maitriser le gradient thermique, ’éprouvette est chauffée par une résistance de
SiC/SiC (R =~ 2Q 4 20°C). Le mors de bridage joue le role d’un puits thermique. Les mors
d’alumine isolent thermiquement et électriquement 1’éprouvette du reste de la machine.

Champ thermique obtenu

Le systéme de chauffe a été testé sur les deux types d’éprouvette, in situ et ex situ. Ces essais
préliminaires ont démontré son bon fonctionnement et permis de régler les parameétres d’acquisition
de la caméra thermique. La figure 2.14 présente un profil de température d’une corniére. Au niveau
de la surface chaude la température est d’environ 500°C. Sur le profil A—A, le gradient moyen est
de 130 K cm™!. 11 est dans le fourchette visée. Dans cet exemple, la résistance est & un peu moins
de 1000°C. Les températures sont donc plus faibles que celles que verraient les pieces en service.
Comme le comportement du SiC/SiC varie peu avec la température, la priorité est d’obtenir un
gradient de température stable pour générer des dilatations thermiques différentielles.

Sur une jonction tissée, la surface de contact étant plus grande, les transferts thermiques avec
la résistance sont plus importants. En élevant sa température a 1200°C, la surface chaude atteint
750°C et le gradient est plus prononcé.

L’élément chauffant a une résistance de 2,0 £ 0,5€2. L’incertitude vient principalement de la
qualité des contacts électrode-résistance mais aussi de ’hétérogénéité du SiC/SiC. La résistance
reste plutot constante jusqu’a environ 800°C ou elle diminue légerement. On suppose qu’a cette
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Figure 2.14 — Champ de température de la corniere
Pour la corniere, le transfert thermique entre la résistance et I’éprouvette n’est pas
optimal. Si on atteint un gradient thermique de 'ordre grandeur souhaité, la température
moyenne de ’éprouvette est plus faible que celle visée initialement.

température les électrodes de cuivre se dilatent et s’amollissent augmentant la surface de contact
avec la résistance. Au maximum, elle peut étre portée a 1400°C. Au-dela, le silicium contenu dans
le SiC/SiC, seul élément conducteur, fond et sue en dehors de la résistance entrainant une perte
de contact électrique. Un étalonnage permet d’obtenir une estimation de la température de la
résistance en fonction de la puissance électrique fournie.

Ce systeme, aprés une mise en place soignée, permet de maintenir I’éprouvette en température
de maniére stable pendant plusieurs heures.

4.4 Instrumentation et pilotage
Que tirer d’un essai in situ ?

La tomographie permet d’observer, directement ou indirectement, les évolutions microstructu-
rales du matériau. L’objectif de certains essais est de localiser, de suivre et de compter les fissures
[Chateau et al. 2011; Mazars 2018]. Le champ de déplacement entre deux paliers d’acquisition
peut étre obtenu par corrélation d’images volumiques (DVC, pour Digital Volume Correlation) (cf.
chap. 4). Les calculs de DVC s’appuye sur la texture, c’est-a-dire le champ de coefficient d’absorp-
tion des RX. Quand cette texture n’est pas suffisante, des inclusions peuvent étre ajoutées (comme
des particules de cuivre dans la résine d'un CMO [Brault et al. 2013]). Il est toutefois probable que
ces inclusions aient une influence, au moins localement, sur le comportement du matériau.

Pour étudier les phénomenes de facon plus approfondie des essais multi-échelle ont été dévelop-
pés. Sur tomographe de laboratoire, changer la distance entre I’éprouvette et la source permet de
changer la résolution (eq. 2.1) et d’étudier une mousse a différentes échelles [Petit et al. 2017]. Sous
synchrotron, la résolution est modifiée en changeant l'optique entre le scintillateur et la caméra.
La ligne PSICHE, par exemple, a été récemment équipée d’un systéme qui permet de changer fa-
cilement ces optiques et de travailler a deux résolutions. On peut ainsi obtenir des images a basse
résolution (3,14 pm) de l’ensemble de la zone d’intérét pour un calcul de DVC et une image & haute
résolution (0,6 pm) d’une partie de cette zone pour suivre la fissuration [Ebel et al. 2019].

La DVC permet de calculer les conditions aux limites a appliquer & un modele de I’éprouvette
[Hild et al. 2016].
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Lors d’essais in situ, le nombre de paliers d’acquisition et donc la résolution temporelle de
lessai restent souvent limités (rarement plus d’une dizaine). Pour réduire la durée des paliers
d’acquisition, on se contente souvent d’une petite zone d’intérét : par exemple, sur un fil de 14 mm,
seule une zone de 1,65 mm est tomographiée, le reste est simplement radiographié [Chateau et al.
2011]. Deux approches sont envisagées pour pouvoir effectuer des essais en continu. La tomographie
ultra-rapide consiste & augmenter significativement la fréquence d’acquisition (20 tomographies par
seconde [Maire et al. 2016]). Le faible temps d’exposition implique une diminution de la dynamique
et de la taille des projections. Une autre approche, la P-DVC (Projection-based DVC), utilise dans
le calcul de corrélation quelques projections judicieusement choisies plutét que la reconstruction
complete [Jailin et al. 2019]. Il est alors nécessaire de prévoir a priori les projections sur lesquelles
le phénomene a observer a le plus d’influence.

Outre la tomographie la plupart des machines d’essai mécanique sont équipées d’une mini-
cellule de force [Bay et al. 1999], plus rarement de capteurs d’EA (notamment pour les CMC [Guel
2018 ; Chen 2017]). La température est mesurée avec des thermocouples [Haboub et al. 2014}, un
pyromeétre [Mazars 2018] ou une combinaison des deux [Ebel et al. 2019].

Déroulement des essais, pilotages et acquisition

Typiquement les essais in situ sont programmés indiqué comme sur la figure 2.15. Les paliers
d’acquisition sont définis a partir d’une estimation de la force a rupture F, de I’éprouvette. Pour
nos essais sur tomographe de laboratoire, le nombre de paliers est limité. La durée de ’essai ne doit
pas excéder une journée de travail. Pour les essais sous synchrotron, les paliers étant plus courts,
la durée de I'essai est moins limitante. On vise donc dix paliers par essais.
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Figure 2.15 — Déroulement prévu des essais
Evolutions des chargements au cours de 1’essai. Les acquisitions tomographique (—) et
thermique (—) ont lieu pendant les plateaux.
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Le programme de pilotage de la machine a été développé sur LabView. Il permet de piloter
le moteur pas-a-pas du vérin en position ou en vitesse. Lors des essais a température ambiante,
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les phases de chargement et les paliers d’acquisition tomographique sont alternés. Le déplacement
du poingon est piloté, jusqu’a ce que la valeur de force définissant un palier soit atteinte. Il est
immobile pendant les acquisitions.

Le programme de pilotage gere les acquisitions en continu :

 position moteur;

» vitesse moteur;

« force;

« température au point de référence;

o grandeurs d’EA.

Les acquisitions des images thermiques et des tomographies sont lancées indépendamment.
Un protocole de communication entre le programme de pilotage de la cellule in situ et celui du
tomographe de Safran Ceramics permet d’automatiser 1’essai.

La position théorique du poingon est connue griace au compteur incrémental du moteur pas-
a-pas. Cette position est dite théorique car elle ne prend pas en compte la complaisance de la
machine.

La force est acquise par un capteur de force U9C (HBM) de force nominale 20kN. La force
mesurée est celle appliquée verticalement par le poingon. Dans ce type de minicapteur, tres rigide,
le corps d’épreuve est une membrane qui n’est pas congue pour supporter les efforts hors-axe. Aussi
le capteur utilisé a été dimensionné en fonction de ces efforts hors-axe. Seule une petite part de la
gamme de mesure est utilisée. Pour pouvoir obtenir un signal exploitable, la chaine d’acquisition
a été choisie avec soin (cf. an. A). Un filtre de Bessel analogique (100 Hz) est notamment utilisé
avant I’enregistrement des données.

Un capteur d’EA Micro30 est positionné sur le Mors de bridage. Le signal est transmis
a ordinateur de pilotage grace a un boitier d’acquisition avec amplificateur intégré Mistras AE-
USB-nodes. L’EA est utilisée, de fagon qualitative, pour définir en cours d’essai de nouveaux paliers
d’acquisition. Les tomographies doivent permettre d’identifier les phénoménes d’endommagement
responsables des fortes manifestations acoustiques. Seule I’énergie cumulée et le nombre de coups
cumulés sont enregistrés.

Lors des essais avec gradient thermique, deux états initiaux sont acquis. Un premier a tempéra-
ture ambiante, un second a chaud. Une caméra thermique, placée perpendiculairement a ’axe du
tomographe permet d’acquérir le champ de température lors d’'une rotation de ’éprouvette. Cette
acquisition est effectuée soit pendant I’acquisition d’une tomographie (synchrotron), soit juste avant
(laboratoire). En tomographie de laboratoire, on fait d’abord tourner rapidement I’éprouvette pour
I’acquisition thermique puis lentement pour 'acquisition tomographique. Sous synchrotron, la vi-
tesse de rotation durant ’acquisition tomographique est suffisamment rapide pour faire ’acquisition
thermique en parallele.

Pour chaque tomographie a chaud, la série correspondante d’images infrarouges des surfaces de
I’éprouvette est disponible.

La caméra thermique utilisée est une FLIR SC7210-7500. Avec I'objectif disponible et a la
meilleure résolution, I’épaisseur des éprouvettes est de plusieurs dizaines de pixels. Elle est jugée
suffisante pour saisir les gradients. La distance focale est alors assez grande pour que la caméra soit
implantée dans les tomographes.

La température d’un point de référence, situé dans la zone de bridage, est acquise en continu
grace & un thermocouple (type K). Le signal est filtré avec une moyenne glissante sur un petit
intervalle de temps (cing fois la période d’acquisition).

Protection de I'instrumentation

Dans la mesure du possible, I’électronique est installée a ’extérieur du bunker pour éviter que
Pexposition répétée au RX ne 'endommage. L’amplificateur du capteur d’EA et le DAC utilisé
pour les thermocouples sont placés a 'intérieur car les longueurs de cébles en sortie de capteur sont
limitées. Ils sont enveloppés de feuilles de plomb.



Essai préliminaire

Lors d’essais préliminaires, les signaux mesurés, notamment de la force, sont perturbés au
moment de la mise en route du tomographe. Ces perturbations sont probablement dues aux champs
électromagnétiques générés par les actionneurs du tomographe. Pour les réduire, la terre de la
machine in situ est découplée de celle du tomographe et des cables blindés sont utilisés pour les
signaux analogiques.

Pour les essais sous gradient thermique, la caméra infrarouge est installée dans le bunker, elle
est fixée sur le bati de telle sorte que son axe optique soit perpendiculaire a ’axe du tomographe
et coupe 'axe de rotation. Elle est protégée dans une caisse en plomb et pilotée par un PC situé
en dehors du bunker.

5 Essai préliminaire

5.1 Chargement mécanique ex situ

Une campagne d’essais er situ a été conduite sur une machine de traction électromécanique
INSTRON 4505 avec le systeme de mors et la géométrie d’éprouvette des essais in situ (fig. 2.16).
L’objectif est d’obtenir un ordre de grandeur de leffort & rupture afin de pouvoir définir les paliers
de chargement (fig. 2.15). Bien que la mésostructure de la jonction 3D étudiée soit différente, ces
essais sont comparés aux essais réalisés par Bénézech [2019] et désignés dans la suite comme essais
JTJB.

Mors fixe — .

Poingon
Eprouvette

Microscope -

Capteur EA Mors de bridage

Mors mobile

Figure 2.16 — Essai préliminaire ez situ
Le systeme de mors de la machine in situ est monté sur une machine conventionnelle
INSTRON 4505. L’essai est instrumenté avec un microscope, de la corrélation d’images et
un capteur d’EA.

Le champ de déplacement d’une des faces est suivi par corrélation d’images numériques (DIC,
pour Digital Image Correlation), autre face est observée au microscope (Keyence). Lors de paliers,
des cartographies sont acquises avec un zoom x200. Elles sont complétées par une acquisition en
continu avec un zoom x30. Ces micrographies permettent d’observer directement la fissuration. La
position des fissures et le champ de déplacement permettent de vérifier que ’endommagement se
concentre dans la zone d’intérét. Un capteur d’émission acoustique placé sur le mors inférieur détecte
I’apparition de phénomenes d’endommagement. La force est mesurée via la cellule de FINSTRON
et un extensomeétre mesure le déplacement de la traverse.

Différentes configurations ont été testées. On présente ici un essai sur jonction tissée a tempé-
rature ambiante.
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Un important pivotement de I’éprouvette parasite les essais JTJB car, pour ne pas endommager
localement I’éprouvette, le montage utilisé est trés souple. Du fait de cette rotation, le chargement
appliqué est mal maitrisé. Le systeme de mors de bridage proposé pour les essais in situ est plus
rigide. La rotation de corps rigide maximale mesurée expérimentalement est de 2°. L’éprouvette
subit toutefois un glissement vertical, notamment au début de Iessai. A cause de ces mouvements
parasites, le déplacement de la traverse ne fournit pas une bonne estimation de celui auquel est
soumise 1’éprouvette. La DIC permet de vérifier comment sont appliqués les conditions aux limites
et le cas échéant de corriger la maniére dont elles sont modélisées [Bouvet et al. 2002]. Bénézech
[2019, chap. 1] utilise le déplacement moyen calculé par DIC proche des zones ou sont appliquées
les conditions aux limites. Pour pouvoir comparer nos résultats, on adapte son protocole. Comme la
rotation de corps rigide est limitée, seul le déplacement vertical de la zone C est calculé (fig. 2.17a).
Pour améliorer le protocole, un algorithme de DIC simplifié est utilisé. Il impose que le déplacement
de la zone C soit une translation de corps rigide. Le résultat est plus précis qu'une moyenne du
champ de déplacement et le champ de résidu correspondant permet d’évaluer la pertinence de
I’hypothese sur la nature du déplacement.

Ces calculs préliminaires donnent le lien entre les déplacements théorique et corrigé (fig. 2.17b).
Si le pivotement de I’éprouvette est beaucoup plus limité que lors des essais JTJB, le glissement
au début de l’essai est du méme ordre de grandeur. L’éprouvette et I’alumine étant trés dures, ce
glissement s’explique d’autant plus que les surfaces de serrage sont brutes et que le contact ne se
fait qu’en quelques points. Une fois le déplacement corrigé, la courbe de l'essai avec le systéme
de mors in situ est comparée au faisceau des courbes JTJB. Les éprouvettes ayant des épaisseurs
variées, la force est ramenée a cette épaisseur puis normalisée (fig. 2.18).

L’éprouvette testée ici est environ deux fois moins épaisse que celle des essais JTJB et 'armure
est différente. Le comportement macroscopique reste toutefois assez proche. La raideur apparente
est du méme ordre de grandeur. L’effort a rupture se situe dans la fourchette basse, la différence
est trop peu significative pour avancer des justifications.
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Figure 2.17 — Correction du déplacement
Dans la ZOI on a représenté le champ de résidu au point A. d est la distance qui permet
de caractériser la position du poingon.

Qualitativement, on distingue plusieurs phases lors du chargement (fig. 2.19). Comme pour
les essais JTJB, I’éprouvette se relaxe pendant les paliers. Une poche de compression, sous le
poingon est tres rapidement détectable (point (a)) sur les résultats de DIC (Correli). Suit une
phase assez linéaire durant laquelle le poingon ne glisse plus. Peu apres le point (b) qui correspond
a l'apparition de cisaillement autour de la poche de compression, on observe une inflexion de la
courbe qui témoigne du début de I'endommagement. Elle correspond au premier saut significatif
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Figure 2.18 — Courbe d’un essai sur jonction tissée 3D
En rouge, courbe de ’essai présenté ici; en gris, celles des essais JTJB
[Bénézech 2019, chap. 1].

d’énergie cumulée d’EA et donc & ’apparition probable de fissures. A partir de ce point, la relaxation
est plus importante. Les deux derniers paliers, (c¢) et (d), sont effectués au moment de forts sauts
d’énergie cumulée d’EA qui, chronologiquement, les précédent légérement. Au niveau du point (c),
les déformations en cisaillement se localisent sous le point de contact avec le poingon et de la
traction £11 apparait dans la méme zone. Les déformations restent concentrées dans une poche sous
le point de contact (point (d)). L’éprouvette rompt finalement au point (e), la position de la fissure
principale est entourée en vert, il s’agit de la fissure la plus longue et la plus ouverte visible sur
les microscopies. Elle est déja détectable, au niveau du point de contact avec le poincon, sur la
cartographie acquise lors du palier (c). Elle se propage lentement jusqu’au moment de la rupture
ou elle s’ouvre brutalement et double de longueur.

Malgré son comportement endommageable, le matériau est sensible aux concentrations de
contrainte et la fissure s’amorce sous le poincon. Elle est orientée a environ 45° par rapport a
la direction d’application de l'effort. Cette orientation qui apparait des 'amorcage rappelle celle
d’un cone de Hertz qui correspond a la bordure de la poche de compression situé sous le poincon,
ou le matériau est sollicité en cisaillement. La mésostructure ralentit la propagation et diffuse I’en-
dommagement. Jusqu’a la rupture finale, la propagation se fait par étape. La fissure se propage
entre deux fils orientés suivant e;. Au moins en surface, le chemin de fissuration passe par les fils
orientés suivant eg et traverse assez peu de matrice. Autour de la fissure principale, des fissures
secondaires, souvent limitées entre deux fils paralleles a e apparaissent. Elles sont peu nombreuses
et localisées dans les fils voisins de ceux que traverse la fissure principale. La mésostructure semble
donc avoir assez peu d’influence sur la localisation et 'orientation de la fissure. La concentration
de contrainte est située dans la zone attendue macroscopiquement et la fissure n’est pas déviée au
cours de l'essai.

En dehors de cette zone, les déformations, et donc les contraintes, sont limitées. Le choix de la
zone d’observation est donc pertinent.

De plus cette campagne d’essais a permis de valider le choix du systéme de mors de la machine
in situ. Les glissements en début d’essai, bien que détectables sont suffisamment faibles pour ne
pas réduire les dimensions la région acquise lors des essais in situ. Le pivotement de ’éprouvette
lors des essais est toujours inférieur a 2°. Enfin, les doutes sur la tenue mécanique et 1’écaillement
du poingon sont écartés.
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Figure 2.19 — Comportement de I’éprouvette.
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5.2 Limites
Reproductibilité des essais

Les conditions aux limites sont appliquées tres proches de la zone d’intérét, leurs imperfections
ont une influence importante sur le comportement observé. Le mors bas et le poingon sont en
contact avec des surfaces brutes dont la rugosité a la méme échelle que le tissage. Les efforts sont
donc appliqués différemment d’un essai a I'autre.

Pour estimer grossierement 'influence de la position [ du poingon le long de la patte B de la
jonction tissée, on suppose qu’elle est une poutre encastrée libre. Sa raideur K est le rapport entre
la force F' et la fleche f au point d’application :

F  3EI

La dépendance de la raideur apparente a [ est en 1/[3, elle est donc trés forte. Il est nécessaire de
mesurer précisément ce parametre. La sensibilité a un écart 4l est d’autant plus grand que [ est
petit (toutefois si [ est trop petit le modeéle de poutre perd sa pertinence) :

0K ol
T = —37 (2.4)
Or la position du poingon differe d’un essai a I'autre a cause d’erreurs de positionnement et
du glissement en début d’essai. Ainsi, il est difficile de comparer quantitativement deux essais a
I’échelle macroscopique. Ceci explique, au moins en partie, les différences observées, dans le domaine
élastique, sur les courbes force-déplacement (fig. 2.18).
Les paliers d’acquisition sont donc amenés a étre redéfinis en cours d’essai a partir des inflexions
de la courbe force déplacement et des événements d’EA.

Représentativité des essais

Lors des essais & chaud, la génération du gradient thermique a été favorisée. En effet, une des
originalités de ce travail est de chercher a mesurer les effets de la dilatation thermique différentielle.
La température des éprouvettes est inférieure d’environ 200°C a celle vue par les piéces en service.
Jusqu’a 1000°C les propriétés élastiques du BN-MI varient peu avec la température. Etendre cette
hypothese au domaine endommageable n’est pas trivial, notamment a cause des phénomeénes d’oxy-
dation. Comme ’étude porte sur les premiers phénomenes d’endommagement, on suppose que les
observations a chaud pourront étre étendues.

La question de la représentativité des éprouvettes est plus difficile a écarter. Le SiC/SiC étudié
présente des défauts parmi ceux évoqués dans le chapitre 1. Les éprouvettes disponibles ont été
préalablement tomographiées et classées en fonctions de leurs défauts. Comme le nombre d’essais
in situ est limité, les éprouvettes ayant la meilleure santé matiere ont été utilisées en priorité. Cette
précaution ne permet néanmoins pas d’assurer que le comportement des éprouvettes testées soit
représentatif.

Elles ont des dimensions sensiblement inférieures a celle du VER que définirait un motif de
tissage. Aussi, lors des essais ex situ, le comportement macroscopique de ’éprouvette n’a pas été
généralisé a des pieces de plus grandes dimensions.

On peut s’affranchir du probleme de représentativité des éprouvettes en considérant 1’échelle
mésoscopique. La modélisation explicite de la mésostructure et des défauts rend compte, en partie,
de la variabilité observée [Bénézech 2019]. L’acces, grace a des mesures in situ, aux déformations
a coeur des éprouvettes et & une échelle compatible avec cette modélisation permet d’affiner cette
approche.
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6 Conclusion

Le moyen d’essai est congu afin de réaliser des essais sur des éprouvettes jonctions tissées 3D et
des éprouvettes cornieres. Des essais préliminaires permettent de montrer qu’il répond au cahier des
charges a ’exception des niveaux de température. Les gradients thermiques voulus sont néanmoins
obtenus, ce qui a été jugé suffisant. Le choix d’un portique de chargement mobile implique de pouvoir
corriger les artefacts tomographiques liés au passage des poteaux dans le champ. Un algorithme
de reconstruction spécifique a été développé. Une autre originalité de ces essais est d’effectuer des
acquisitions thermographiques en parallele des tomographies. Pour pouvoir utiliser ces informations
dans la modélisation, il est nécessaire de projeter le champ thermique sur une maillage 3D de
I’éprouvette. Pour ce faire, un algorithme de calibration de modele de caméra adapté aux images
thermiques est utilisé. Ces deux programmes qui permettent de traiter les données brutes font
I’objet du chapitre 3.



Chapitre 3

Protocoles d’exploitation des essais

Ce chapitre reprend deux articles qui détaillent chacun un protocole de prétraitement des données
brutes acquises lors des essais in situ. Le premier est un algorithme de reconstruction tomographique
qui permet de corriger les artefacts liés aux colonnes de la machine. Le second permet de reprojeter
le chamyp thermique mesuré sur un modéle 3D de I’éprouvette.
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1 Traitement des données brutes

Les poteaux du portique de notre machine d’essai (fig. 2.9) absorbent la totalité des RX les
traversant. Leur ombre sur les projections ne contient donc aucune information sur les éléments
traversés dans la zone correspondante ot elles sont saturées a 0. L’algorithme de reconstruction le
plus courant, la rétro-projection filtrée (FBP, pour Filtered Back-Projection), est fondé sur la loi
de Beer-Lambert, c’est a dire ’hypothése que la valeur en un point d’'une projection est l'intégrale
des coefficients d’absorption des milieux traversés sur le rayon correspondant. Cette hypothese est
fausse pour les zones correspondant a 'ombre des poteaux. La seconde hypothese de la FBP est
que les projections sont équiréparties angulairement, considérer uniquement les projections non
affectées est donc impossible.

La formulation mathématique de la FBP est simple et son implémentation est particulierement
efficace, nous avons donc choisi de 'utiliser en 'adaptant, en restaurant les zones ou les données
sont manquantes. En effet, le probléme de reconstruction est redondant et, malgré les artefacts, les
niveaux de gris de chaque point de la tomographie comportent des informations issues des points
correspondant sur les zones non saturées du sinogramme. Or si on reprojette les données de cette
reconstruction, on obtient un sinogramme complet. Il est de moins bonne qualité que le sinogramme
initial sauf dans la zone ou les données sont manquantes. La Reconstruction Reprojection Itérative
(IRR, pour Iterative Reconstruction Re-projection) consiste a affecter ces valeurs reprojettés au
sinogramme initial puis & renouveler cette opération afin de le restaurer de maniere itérative [Nassi
et al. 1982].

L’efficacité de 'IRR est limitée mais elle peut étre grandement améliorée en corrigeant le vo-
lume reconstruit a chaque itération. Avec I’hypothése que le nombre de phases contenues dans
I’éprouvette est limité et qu’a chaque phase correspond une valeur de coefficient d’absorption, la
tomographie de I’éprouvette ne devrait comporter qu'un nombre limité de niveaux de gris. La
régularisation proposée consiste donc a favoriser les niveaux de gris les plus représentés en accen-
tuant les pics de I’histogramme. Cette régularisation est implémentée dans une IRR qui utilise les
fonctions de projection et de retroprojection du logiciel ASTRA [van Aarle et al. 2016]. L’exemple
présenté dans l'article est construit a partir d’un sinogramme complet dont une partie des données
a été artificiellement supprimée (jusqu’a 28%). Cela permet de comparer la reconstruction avec des
données completes a celle issue de 'TRR. L’algorithme proposé permet en quelques itérations de
réduire suffisamment les artefacts pour que les tomographies soient exploitables. Une application en
présence de Metal Artefact, utilisant un sinogramme vraiment dégradé, est présenté en complément.

Parallélement aux tomographies, des images infrarouges de 1’éprouvette sont acquises. Pour
pouvoir utiliser le champ de température, elles sont reprojettées sur un maillage éléments finis 3D de
I’éprouvette grace a un modele projectif de la caméra. La calibration de ce modele est généralement
réalisée en utilisant un algorithme de corrélation d’images qui s’appuie sur la texture (typiquement
le mouchetis) de I’éprouvette. Pour pouvoir exploiter les thermographies, les éprouvettes doivent
avoir une émissivité homogene. Elles ne peuvent donc pas étre texturées. Le champ thermique étant
régulier, il est inenvisageable d’utiliser un algorithme de calibration standard.

Le nombre de parametres d’'un modele de projection est limité. Dans notre cas particulier, la
caméra est fixe par rapport au tomographe, la géométrie est donc particulierement simple. Par
conséquent, le nombre d’informations nécessaires a la calibration est réduit. La connaissance de la
position des arrétes saillantes sur les thermographies est suffisante.

L’algorithme de calibration développé calcule les paramétres du modele par corrélation d’images
intégrées entre la silhouette de I’éprouvette sur les thermographies et celle de la projection du
maillage 3D dans le plan des images. Le modeéle ainsi construit est utilisé pour reprojeter le champ
thermique sur le maillage 3D. L’incertitude sur le champ de température due au bruit des thermo-
graphies est évaluée. Du fait de la redondance d’information, cette incertitude est tres faible. Le
champ de température est approximé par un champ polynomial 3D, I’écart entre cette approxima-
tion et le champ mesuré est évalué et jugé acceptable.
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2 Reconstruction tomographique d’un sinogramme incomplet
Tomographic reconstruction of incomplete sinogram

Reproduced from

TuUrPIN, L. Roux, S. CATY, O. et DENNEULIN, S. (2020). A Phase Field Approach to Limited-angle
Tomographic Reconstruction. Fundamenta Informaticae, 172 : 203-219.

The tomography of an object with limited angle can be addressed through Iterative Reconstruc-
tion Reprojection procedure, wherein a standard reconstruction procedure is used together with
a “filtering” of the image at each iteration. It is here proposed to use as a filter a phase-field —
or Cahn-Hilliard — regularization interlaced with a filtered back-projection reconstruction. This
reconstruction procedure is tested on a cone-beam tomography of a 3D woven ceramic composite
material, and is shown to retrieve a reconstructed volume with very low artifacts in spite of a large
missing angle interval (up to 28%).

2.1 Introduction

Most of tomographic reconstruction commercial software are based on FBP algorithm (includ-
ing Feldkamp-Davis-Kress variant for cone-beam geometry used in lab-scale tomographs) [Kak et
Slaney 2001]. Indeed, FBP is efficient and can be implemented on GPU’s so that computation is
very fast. However, to use this method, projection angles have to sample 360° (or 180° for a par-
allel beam) with an equi-angular spacing. In some cases, such as transmission electron microscopy
tomography [Hayashida et Malac 2016] or some specific applications of X-ray p-CT [Siltanen et al.
2003], the experimental gantry does not permit the acquisition of a complete set of projection
angles, a situation referred to as “limited-angle”. This difficulty has led to the development of
algebraic algorithms (such as ART, SART, SIRT, MART, etc. [Kak et Slaney 2001]). As early
as in 1982, it was smartly proposed that FBP algorithms could also be used in such cases, at the
expense of using the algorithm iteratively instead of just once when all angles are accessible. This
last method was named IRR by Nassi et al. [1982].

The spirit of the IRR method is to perform an FBP reconstruction initially based on arbitrary
projection data (e.g. blank image) for missing angles. The reconstructed volume is then filtered so
as to get rid of the nonphysical data (such as negative absorption coefficients). The resulting volume
is then re-projected providing synthetic projections in the missing angle orientations. Using the
latter, complemented with the originally acquired projections, as input to FBP allows an enhanced
quality reconstruction to be obtained. Through iterations, this procedure provides a more and
more accurate reconstruction which by construction matches the recorded projections, and provides
plausible projection data for the missing angles.

The importance of taking into account a priori information to clean out nonphysical data in the
reconstructions given by FBP, has been noted early. Incorporation of those priors can be considered
as a form of regularization that provides a more likely substitute for the missing data and speeds
up convergence.

« Medoff et al. [1983] give examples of constraints which are split into two categories: (i)
constraints on the value of the reconstructed volume data f or of its sinogram s (e.g. positivity
of f and s, the fact that all gray levels are in a known range or that a part of f is known),
and (ii) constraints on the geometry of the image (e.g. the image is confined within known
boundaries).

+ Heffernan et Robb [1983] have shown on artificial images that a regularization which sets to
zero negative values of f and all the pixels of f located outside known boundaries, improves
the reconstruction quality.
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« Riddell et al. [1992] also use constraints on the positivity and on the contour of the image
and extrapolate sinogram data to missing angles to initialize IRR. They employ attenuated
Radon transform to ensure the quantitative reconstruction.

« Ollinger [1990] proposes a regularization based on expectation maximization to improve the
robustness of IRR with respect to noise. The Poisson character of the noise affecting the
projection is taken into account, thereby giving a fair estimate of the weight given to each
data point of the projection data based on its uncertainty.

« Duan et al. [2009] add a Total Variation (TV) minimization on the image domain. This
procedure introduced in Ref. [Candés et Romberg 2005] aims at concentrating gray level
variations onto a sparse support, leading to a small number of phases (discrete histogram).
The key feature of TV minimization, is that convexity is preserved, and hence the minimizer
is unique, and not dependent on the pathway used to the solution, thus allowing for efficient
and robust implementation.

Up to now, most studies have been carried out on artificial images (such as the famous Shepp-
Logan phantom) in 2D parallel or fan-beam geometry. Using such algorithms on experimental data,
requires to account for (and correct) image imperfections and artifacts because the reprojection step
has to provide data that is fully consistent with the reconstruction. In the present study, based on
lab-scale tomography, the use of wide distribution of energies in the X-ray source produces naturally
a significant artifact known as “Beam Hardening” (BH). As the absorption coefficient of materials
is generally higher for low energy X-rays, the beam spectrum concentrates on higher energies as it
travels through the part, and the Beer-Lambert law (used to interpret the radiography) appears
to be only a rough approximation. A usual remedy to account for BH, is to identify an effective
Beer-Lambert attenuation law, so that the projection data can be preprocessed with a non-linear
grey level correction, from which a standard reconstruction algorithm can be run.

For complex materials and industrial parts, the geometry of the object to scan is often quite
complex and generally only a model of the geometry (say a CAD description) is known and, due to
the fabrication or elaboration processes, it has to be considered as no more than an approximation.
It is often safer to base the regularization on the microstructure, say the homogeneous phases
composing the object of interest (which are often just a few). An original regularization approach
based on a phase field model is presented in this article.

Phase field models were initially developed to describe the physics of phase separation by free
energy minimization [Cahn et Hilliard 1958 ; Allen et Cahn 1979]. This global method has also
demonstrated its efficiency in image segmentation [Li et Kim 2011] where the “free energy” now
incorporates some known features or properties of the image itself. For instance, the grey level of a
pixel can be considered as a parameter which characterizes its phases. In this context, phase field
models can be used to very efficiently de-noise images, based on a prior knowledge with is included
in the very definition of the free-energy. Regularization is expected to lower noise, filtering out
high frequencies, however, it is desirable that it does not blur boundaries. Thus ideally, one would
anticipate domains of constant grey levels separated by sharp interfaces according to regularization
parameters. Those considerations was the motivation for TV filtering, however the latter approach
does not exploit the existence of a limited number of phases with say a well defined absorption
coefficient. The phase field regularization approach has this potential, from the flexibility offered
by the very definition of the “free energy”. It is proposed here to use a form of the free energy that
includes a phase information enriched by a gradient term for boundaries. Let us stress that such a
filtering of images require that no spurious gradients are produced by say BH artifacts, and hence
such phenomena have to be cleared from the projection data prior to reconstruction.

If tomography was first developed for medical imagery, today its usage has diffused to a much
broader scope of applications, including materials science. X-ray p-CT is a valuable tool to study
the microscopical structure and understand the behaviour of complex materials, such as composites.
It is today a technique of choice for non-destructive evaluation. The sample chosen to illustrate this
analysis is a CMC [Naslain 2004 ; Cox et al. 2014] whose outstanding thermo-mechanical properties
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make it a very promising key material to be used in hot regions of an aircraft engine. Matrix
and fibers are made of the same material and to distinguish the texture, an excellent quality
tomography is imperatively needed. Moreover, in situ thermo-mechanical testing is extremely
desirable to detect the first fore-signs of damage to assess the performance of such parts [Mazars
et al. 2017b]. A mechanical testing machine requires to balance say a tensile force on the sample
by an equivalent compressive one that has to be sustained by a rigid frame around the object.
For heavy loads, a steel frame is well suited mechanically, but it will partly mask the specimen
as it rotates in front of the beam, its shadow on the detector renders inexploitable a domain of
the sinogram and thus induces reconstruction issues equivalent to those encountered in “limited-
angle” tomography. Therefore, IRR is used to alleviate the difficulty of these missing data, yet
imaging faithfully the faint contrast of the material microstructure is very demanding, and thus
BH corrections and a rich prior filter (based on phase-field approach) are needed to extract an
accurate 3D reconstruction. The present paper aims at exploring the ultimate performance of such
an approach.

The principle of IRR implementation is recalled in Section 2.2 where notations are defined.
In Section 2.3, the sample used as support is presented. Section 2.4 explains the BH correction
strategy. Section 2.5 details the regularization step based on a phase field model. In Section 2.6, a
reconstruction computed from real experimental data is discussed to illustrate the capacity of the
algorithm to provide quality reconstruction with low limited-angle artifacts. Finally, conclusions
and further possible improvements are proposed.

2.2 Implementation of IRR

For lab-tomography, radiographies of a specimen rotating for a full 360° rotation between an X-
ray source considered as punctual, and a detector are acquired. The intensity of these radiographies
is denoted as I(r,#), where r is the 2D detector coordinates, € is the sample rotation. The intensity
of the beam Iy(r) without sample is also recorded. From these data, the “projections” defined as

p(r,0) = log(Io(r)) — log(I(r, 0)) (3.1)

can be obtained, and they correspond to the line integral of the specimen X-ray attenuation f(x)
along the ray hitting the detector at position r, for a sample rotation of #. Ideally, all rotation
angles, 0 < 0 < 27, and all relevant detector positions r are accessible, so that a reconstruction
algorithm R acting on p provides the reconstructed volume f(x), where & stands for 3D coordinates
of voxels

Rlp] = f (3.2)

Mathematically, R is a mere linear operator, which in practice is never written explicitly because
of its huge size, and a numerical procedure such as the Filtered Back-Projection algorithm is used
as equivalent to R. The inverse operator, is the projection P

Plfl=p (3.3)

In the case of obstruction, only some pairs of (r,6) are accessible forming a set ¥ for which
p(r,0) = p™(r,0) where the superscript m stands for “measured”.

The IRR algorithm is based on the following scheme illustrated in Figure 3.1:

« p™ is complemented by say null data, p(r,0) = 0 for (r,6) ¢ X™;

« A reconstructed volume is computed f = R|[p];

» When the missing data has been complemented with inconsistent data, the resulting f usually
contains unphysical features such as negative absorption coefficients. Moreover, the effect of
the missing angle data is is spread out over the entire reconstruction domain. A filtering op-
eration F is introduced that makes the data more acceptable, by projecting negative values of
f to 0, and cancelling f to 0 outside a known or guessed support. The cleaned reconstruction
is denoted as g = F|[f];
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« Projecting the cleaned reconstruction provides the computed projection s(r,0) = Plg];

o Because of the filter, and the fake data used in the missing domain, s does not coincide
with p™ on the measured points. However, in the complementary domain, s is much more
satisfactory than the initial guess. Thus, the complement operation S is introduced so that

p"(r,0) for (r,0)eX™

s(r,0) for (r,0)¢xm (3.4)

p(’r‘, 9) = {

o As shown in Figure 1, these four operations define a cycle, that produce a physically more
consistent missing data in p. This full cycle can thus be repeated as a fixed point algorithm
until the filtering or complement operations do not change appreciably their output data.

R

p(r,0) (@)

Figure 3.1 — Iterative Reconstruction-Reprojection algorithm principle: Starting from
projection data p(r, ), the FBP reconstruction algorithm R provides a reconstructed
volume f(x). The latter is filtered through a regularization procedure, F, to obtain the
volume g(x). The projection operator, P, gives projections s(r, ). The procedure S
restores the projections for the known angles, and leaves s(r, 6) for the missing angles.
This loop corresponds to one iteration of the IRR algorithm, which is repeated until
convergence to a fixed point

For this algorithm to converge, it is essential that the filter F provides a physically realistic
information that is consistent with the known projections. The positivity of f or the prescription
of its support are very generic filters that were introduced very early. They do not constraint much
the reconstruction f and hence the convergence rate is quite slow.

It is worth noting an interesting parallel that can be drawn with regularization. In a seminal
paper, Candeés et Romberg [2005] proposed to perform tomography with a very coarse angular
sampling. They showed that a drastic reduction in the number of projections could be performed
without loss on the quality of the reconstruction for the Shepp-Logan phantom. This can be seen
also as a kind of missing information on the angles not used as an input. The algorithm they
proposed can be cast into the scheme of Figure 1, where the “filter” they proposed was a Total
Variation (TV) minimization. The latter promotes uniform absorption coefficient within domains
and the sparsity of the support of the non-zero gradient of f is the key underlying assumption to
complement the missing information. It is to be noted that the example chosen for illustration was
a numerical example deprived of any artifact.

Thus filtering or regularization can be considered as a very powerful lever to extend the perfor-
mance of tomography, and in the following a novel phase-field regularization will be used. However,
it is essential that no model error is present which would render the regularization assumption in-
valid, ruining the convergence of the IRR procedure.

IRR makes use of two standard primitives for tomography: FBP reconstruction R and (re-
)projections P. Here, the free software ASTRA [van Aarle et al. 2015; 2016] is chosen. It offers
a Python and Matlab toolbox with many such flexible primitives wrapped in an efficient GPU-
implementation [Palenstijn et al. 2011]. The two transformations R and P are resp. the ASTRA
functions FKD3D and FP3D.

A tomographic scan often represents a huge amount of data (more than 10° pixels for the full
sinogram). To reduce the size of the problem, the spatial resolution of projection can be degraded,
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so that the computation is faster. Reconstruction and sinogram obtained at the coarse scale is
then used as initialization for finer resolution computation. Finally a multiscale algorithm may be
designed by a recursive use of this coarsening step, in a pyramidal approach [Frese et al. 1999].

2.3 CMC sample

To illustrate the addressed problem, a SiC/SiC CMC sample is chosen. It has a rather faint
texture with short wavelength details corresponding to the 3D woven fabric, and some Si inclusions.
This rather weak contrast makes the problem quite difficult to handle. Moreover, because the
chemical species are light elements the X-ray absorption is low and gives rise to a significant
beam-hardening. The sample (Fig. 3.2a) has a rectangular section with both machined and rough
surfaces so that the capacity of the algorithm to reconstruct edges can be demonstrated. For the
same reason, a groove was added on one side leaving a very thin wall. This case is thus quite
challenging.

(a) Initial image (b) Binarized image used to compute ¢

(c) Corrected image (d) Difference between corrected and initial
images

Figure 3.2 — (a) Sample cross-section as reconstructed from a complete acquisition and no
BH corrections; (b) Binary mask obtained with an Otsu filter [Otsu 1979] used to
compute the actual length ¢ traversed by each ray; (c¢) Reconstruction after BH correction
where a much more uniform texture is observed; (d) Difference between (c) and (a)
showing the net effect of BH corrections: the texture is not much impacted, however the
correction produces a better uniformity close to the edges.

The composite sample is placed in a mechanical testing device which presents two columns on
the side of the sample (Fig. 3.3). Those columns (that withstand the compressive load balancing
the tensile one applied to the sample) cross the beam line during the tomographic acquisition. Thus
angular data are missing to perform the reconstruction.

To quantify the ability of the proposed algorithm results to match the scanned sample, the
projections used in the following were taken without the columns. Missing data are numerically
suppressed on the measured sinogram to initialize the computation. Hence the ground truth re-
construction is known and errors can be trustfully quantified.
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Figure 3.3 — Scheme of the system in the horizontal plane. B is the scanned sample, C
the reconstruction area (dashed) and A are the columns of the experimental device which
cut the X-ray beam during the rotation of tomograph plate around O.

2.4 Beam hardening correction
Principle

As earlier mentioned, in a lab-tomograph, the broad spectrum of energy of the X-ray source
alters the effective absorption of the beam as it passes through the sample. However, when the
nature of the constitutive phases of the studied sample is comparable in terms of attenuation, then
the original projection data p can be corrected by a non-linear function of the path length £ in the
material, and hence of p itself to restore an effective Beer-Lambert law.

Algorithmically, one can infer this correction in the following way. Starting from uncorrected
projection data, a first reconstruction is performed and a binary mask h(x) of the studied sample
is created (with an Otsu filter [Otsu 1979]) where h = 1 within the material, and 0 elsewhere. The
projection of this binary mask P[h] gives precisely the length of the intersection of the beam with
the sample £(r,0). Collecting data for all (7, 0), a large collection of (p,¢) data points is obtained
from which a non-linear regression can be made to estimate the correspondence

p=1() (3.5)

Then, applying the reverse transformation p*® = ¢)~1(p), restores the validity of Beer-Lambert law
for peff.

Application of BH correction

In the studied example, because the material is made mostly of a single phase, SiC, such a beam
correction is well justified. Figure 3.4 shows the raw data points and their fit with the following
expression that revealed adequate, ¥(£) = £(1 + aV/?).

In the reconstruction, beam hardening appears as an halo around the sample as shown in
figure 3.2a and an overestimate of X-ray absorption near the edge. This artifact is particularly
detrimental for image processing based on gray levels such as TV regularization or the approach
proposed in the following that would tend to display several phases according to the distance to
boundary. After correcting the projection data, the reconstruction shown in (Fig. 3.2¢) is obtained.
As compared to the raw reconstruction (Fig. 3.2a), a much more uniform texture is obtained as
could have been anticipated from the large scale homogeneity of the material.

2.5 Phase field regularization

In the regularization formulation, prior knowledge about the microstructure is to be inserted to
help reaching a physically admissible reconstructed volume. For instance, TV aims at reducing the
number of phases (i.e. gray levels in the reconstruction) but only through a penalization of phase
boundaries. In fact, no information is provided on the nature of the different phases. Such an
approach can easily be generalized through the formulation of a free energy density ¢[g(x)], so that
the minimization of the total free energy, ®[g] = [ ¢[g(x)] dx, aims at bringing the reconstruction
closer to the actual microstructure. The free energy can be designed so that the microstructure lies
at or close to a minimum. Thus for a known initial reconstructed volume, f(x), the filtered image,
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Figure 3.4 — Joint distribution of projection gray level p and path length ¢ plotted as thin
black dots in the background. Superimposed on the data points, the bold red curve shows
the regression that provides the BH correction 1! function.

g(x), is such that it minimizes

xlgl = (1/2) /(f(w) —g(x))* dz + P[g] (3.6)

where the first part of the functional is an “attachment to data” term designed to maintain a close
connection between f and g, whereas the second term embodies the prior knowledge on g.

For instance, if the free energy density is simply the L; norm of the gradient of g, then plain
TV regularization is recovered. Another very generic model in this description introduces a double
well potential ¢(g) = (g — 71)%(g — 72)? together with a Ly norm of the gradient of g. The
former term favors two “pure phases”, g = 71 or ¢ = 72, and the latter through the gradient
term induces a smooth transition (resulting from surface tension) between those values wherever
needed. Actually such a form is a standard “phase-field”, or Cahn-Hilliard model, introduced in the
context of statistical physics [Cahn et Hilliard 1958], and then frequently used to describe phase
morphologies [Anderson et al. 1998]. It has been exploited more recently very successfully in image
processing (for denoising or inpainting) [Li et Kim 2011 ; Bertozzi et al. 2007] that is quite close to
the presently proposed usage.

The general form of ® offers much more flexibility than the above cited examples and allows one
to tailor the potential to suit the specimen at hand. A natural strategy is to perform an expansion
of ¢ based on the assumption that the regularity of ¢ is mostly local. At dominant, or 0" order,
¢ depends of the local value of g only. At first order, a local nearest neighbor information can be
formulated by introducing the gradient of g. Order after order, higher derivatives can be inserted.
When inserted into a multiscale approach, non-local information about features having a specific
shape can be introduced.

Gray level corrections based on histogram

A very first exploitation of this technique is based on a 0" order free energy density. In order
to limit the introduction of a prior knowledge, (the absolute value of the coefficient of absorption
is fragile as discussed in Section 2.4), a first determination of the reconstructed image f may be
used to estimate the values of favored phases through the histogram of gray levels. Let n(f) be the
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histogram of f values, a natural idea is to propose a free energy density defined as

o(f) = —pn(f) (3.7)

where 1 is a free parameter to tune the regularization term.

Minimizing the free energy defined from this density tends to favor gray values that are already
well represented in f. Indeed, all maxima of n will remain invariant under the transformation,
and will behave as attractors for the corrected value g, whereas minima of n will be repulsive fixed
points (as it can be seen on an example in Fig. 3.5a).

Because of this observation, the binning of the histogram is very important. For too fine a
binning, spurious peaks will hamper the regularization effect, and for a too coarse one, information
may be lost by artificially grouping different phases into one. The ideal bin size is given by the
noise (or artifact) level which limits the identification of the different phases.

As ¢ only depends on the gray level value, it is straightforward to solve Eq. 3.6. In fact, it leads
to a correction that only depends on the gray value and not on the voxel location. More precisely,
differentiating Eq. 3.6 leads to

g+d'(9)=f (3.8)
The solution to this equation can be written as g = w(f) and is seen as a color correction where
the initial gray level f is re-encoded with a different value, w(f), that solves the above equation.
Thereby, a mere look-up table can be written to represent efficiently this filter. In practice, the
weight p is adjusted so that the correspondence w(f) fulfills a stable convergence towards the
minima of n and hence —1 < dw/df < 1 at those points, or u < 2/(max(|n"])).

This regularization actually reinforces the peaks of the histogram and depletes the population
of other gray values, thereby selecting stable phases. One may also note that such an effect can
easily be strengthened by iterating the gray level mapping, g = w®(f), with a > 1. In the limit of
a very large a, only “pure” phases are obtained.

n 10’ ] :{; (b) Initial image f
10°}
10° : : : : : :
0.2 0.4 0.6 0.8 1 12 1.4 16
gray level
(a) Effect of the regularization on histogram (c) Corrected image g

Figure 3.5 — (a) Example of phase field regularization for & = 1 and p = (1/2)pmax- The
histogram peak sharpens around the maximum. Voxels corresponding to void are not
considered in the regularization and hence only pixels with a gray level higher than a

threshold (here 0.33) are used to compute the histogram; (b) Initial cross-section image;

(c) Effect of the regularization on the image.

Gradient term

The free energy can also be enriched by a gradient term such as the addition of £°|Vf|® where
& and (8 are tunable parameters. £ is homogeneous to a length scale, to be interpreted as the width
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over which the transition between two stable gray levels takes place. A large value of & will smooth

out (or “blur”) boundaries, and a small one will keep transitions rather sharp. The exponent

also plays a role on the sharpness of the transition: When g < 1 discontinuous transitions are

encouraged through a localization instability (instability is due to a loss of convexity of this part of

the potential when 8 < 1), while § = 1, aka TV regularization, is just the marginal case, allowing

sharp interfaces, but still being convex, a unique combination that made the success of this form).
Here 8 = 2 is chosen, and equation 3.8 can be generalized to

g+¢'(g) —28°Ag = f (3.9)

This equation is to be solved after each reconstruction. Adding this gradient term allows new peaks
to emerge in the histogram and to discriminate phases with neighboring gray levels.

2.6 Results
Regularized IRR computation

To provide a reference, a first computation is performed on the complete sinogram. Only
one IRR loop is performed because, as there is no missing domain, the sinogram is not updated
during transformation S (see Fig. 3.1). Parameters of regularization « and £ are chosen such that
they lower noise without altering the texture of the material. This choice is made by studying
the difference between the corrected and the original images, and targeting parameters that give
rise to mostly noise in this difference, and no feature that could be read as microstructure. The
same parameters will be used to perform IRR on missing-data sinogram so that the results can be
compared. Parameters o = 3, u = 0.2umax and € = 1vx are a good compromise for the studied
image.

The proposed regularization scheme has been implemented in Matlab environment to test the
feasibility and the performance of the approach, and hence it would not be meaningful to consider
actual computer time. However, the filtering step is much faster than the reconstruction step, and
hence a fair evaluation of the required computation time with missing angles is basically the cost
of a classical “filtered back-projection” reconstruction times the number of iterations (less than ten
in the following examples). Although this is a significant extra-cost, it should be balanced with the
new opportunities offered by the tolerance to missing angle data.

Limited-angle

On the sinogram, the traces of the columns of a mechanical testing machine are now inserted
as shown in Figure 3.6a, and two scenarii are considered to deal with the data they hide. First,
referred to as missing data domain A, all radiographs where at least one column can be seen are
rejected. The resulting mask is shown in Figure 3.6b, (0 € [15°%64°] U [205,25°%; 258,75°], or 28%
of the data from the complete sinogram are lost). If only the region obscured by the columns is
masked, missing data domain B, as shown in Figure 3.6¢, only 9% of the data is discarded. Both
of these strategies can be handled with IRR, and the results are shown thereafter.

Missing-data domain A Figure 3.7 shows the result of IRR with missing domain A for the first,
second and fourth iterations. We observe that progressively the missing domain in the sinogram
is filled with an increased fidelity. After the fourth iteration changes in the reconstructed volume
becomes negligible, showing a very fast convergence. When compared to the reference volume
where no obscuration takes place, it can be observed that gray levels are spatially modulated (left
part is slightly darker). Some streaks aligned in the direction of the missing angles are also visible.

The norm of the difference between reconstructed volumes with full or limited angle, (resp. fo
and f4), normalized by the norm of the reconstructed volume, is ||fa — foll/|lfoll = 5,5%.
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(a) Sinogram of the sample on (b) Missing-data domain A: all (c¢) Missing-data domain B:
the experimental device, radiographs where the columns  Only the region obscured by the
shadows of columns are black can be seen are discarded: 72% columns are discarded: 91% of
of the full data range is used the full data range is known

Figure 3.6 — Definition of the missing-data domain.

These results can also be compared with non-regularized IRR (Fig. 3.8). In this case convergence
is reached in six iterations, and the residual relative error is r = 12,7%. Fig. 3.8b shows that missing
angles are responsible for marked streaks that cannot be erased. Because of the filtering stage, each
iteration is more costly for the phase field filter, but this is compensated by a faster convergence,
and a better quality of the result.

Missing-data domain B In the considered problem, one can easily exploit all the projection
data that is not masked by the columns of the testing machine, as illustrated in Figure 3.6¢c. The
IRR algorithm is quite similar to the previous case. Only the shape of the sinogram missing-data
domain is needed, to define which part is updated and which part, ¥,,, is preserved along iterations.

The results of regularized IRR (shown in Fig. 3.9), are very close to the reconstruction with the
complete sinogram data. A relative error of r = 2,8%), is reached after three iterations.

2.7 Conclusion

A new and efficient regularization, based on a phase field approach, has been implemented in
IRR algorithm and has proven its ability to correctly reconstruct volume with large missing-data
domains. The few parameters (u, o, 8, §) of this phase-field-based regularization are all means to
adapt this algorithm to the specificity of the scanned object and can be set to values optimized from
a limited volume where they can be tuned at low cost. The counterpart of the missing data is the
additional computational time of the regularization step and of the needed iterations. Computation
costs were not reported here since the phase field filter was not optimized, but this regularization is
essentially a very short range problem so that a GPU implementation should provide very efficient
solutions, so that the incurred cost of the missing angle should reach almost the number of iterations
times the cost of a full reconstruction.

As explained in part 2.6, the proposed formulation for IRR is versatile enough to take into
account a missing-data domain of arbitrary shape. For instance, the proposed IRR scheme is
directly applicable for any metal artifact corrections.
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Figure 3.7 — Example of IRR results for missing projections. Step 4 is the final step when
a stationary solution is reached. The residual is the difference between the considered step
of the reconstruction and the one without missing data (after BH correction).
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(b) Non Regularized reconstruction (c) Regularized reconstruction

Figure 3.8 — Comparison between the IRR results for 28% of missing angles with and
without regularization. Convergence is reached in 4 (resp. 6) iterations with (resp.
without) regularization.

2000

1800

1600

1400

:zzz (b) Step 3: reconstruction
800

600

400

200

0

200 400 600 800 1000 1200 1400

a) Step 3: sinogram (c) Step 3: residual

Figure 3.9 — Example of IRR results for missing-data domain B. Step 3 is the final one.
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2.8 Complément a I’article : Correction du Metal Artefact

Le Metal Artefact est, comme son nom l'indique, dii & la présence d’élément métallique lourd, ou
plus généralement de tout matériau absorbant fortement les RX. Ici on a choisi comme exemple un
petit échantillon de SiC/SiC fixé par un fil de platine!. Dans la zone correspondant & 'ombre du fil,
le sinogramme est saturé (en blanc sur la fig. 3.10). En appliquant 1’algorithme d’IRR régularisé,
avec comme parametres a = 10, g = 0.7umax €t & = 0.1 vx, leffet des artefacts est fortement

atténué (fig. 3.11).
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(a) Sinogramme brut (b) Domaine ol les données
sont manquantes (17% du
sinogramme)

Figure 3.10 — Metal Artefact, domaine ou les données sont manquantes
Contrairement au cas précédent, 1’élément tres absorbant (ici un fil de platine) est inclus
dans le domaine reconstruit.

(a) Reconstruction brute (FDK)  (b) Initialisation de 1’algorithme (¢) Reconstruction &
d’IRR régularisé convergence (it. 5)

Figure 3.11 — Exemple d’application de 'TRR régularisé a la correction du Metal Artefact

Une éprouvette de SiC/SiC est maintenue par un fil de platine, en blanc sur I'image (a).

(b) Le calcul d'IRR est initialisé en affectant au domaine ou les données sont manquantes
la moyenne des niveaux de gris du sinogramme.

'Les images ont été acquises par André Ebel dans le cadre de TANR VISCAP (LCTS, INRIA, LAMA, Safran

Ceramics).
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2.9 Complément a ’article : Adaptation a la tomographie synchrotron
Contraste de phase

Lors des acquisitions sous synchrotron, la gamme chromatique est réduite. Le durcissement de
faisceau est généralement absent et la loi de Beer-Lambert décrit convenablement 'atténuation
du faisceau. Le faisceau synchrotron est aussi trés cohérent spatialement. Lors de la traversée de
milieux différents, des déphasages apparaissent. Les modulations de ces déphasages induisent, avec
la distance entre l'objet et le détecteur, des variations d’intensité au niveau des interfaces nommées
contraste de phase. Le contraste de phase peut étre supérieur (voire trés supérieur) au contraste
d’absorption, notamment pour les matériaux légers. Pour notre application, on cherche a le limiter.

En prenant les hypotheéses d’un faisceau parallele, d’un matériau homogene et de tres faibles
gradients de phase, Paganin et al. [2002] proposent un filtre G tel que :

1
14 C?[|k[?

ou .7 (k) désigne la transformée de Fourier et ( un parametre homogene a une longueur. La convo-
lution de l'intensité mesurée et de G permet de réduire les effets du contraste de phase. La valeur de
¢ pour laquelle ils sont supprimés peut étre déterminée empiriquement en observant une interface.
Si ¢ est trop petite, la discontinuité sera accentuée et si elle est trop grande, la discontinuité sera
lissée. Sur la figure 3.12, cette transition se fait entre ¢ = 3.1072mm et ¢ = 1.10~! mm.

Ce filtre a été implémenté et la correction est effectuée sur les radiographies avant ’étape d’IRR.
Cette étape remplace celle de correction du durcissement de faisceau. Préalablement, on affecte au
domaine ou les radiographies sont saturées, le niveau de gris moyen du reste du sinogramme. Le
contraste de phase permet de faire ressortir les interfaces et donc certains détails de texture, il peut
étre intéressant de ne pas corriger complétement ses effets. On a choisi d'utiliser ¢ = 3.1072 mm
qui permet de conserver une partie de ces informations (fig. 3.12b).

TG} = (3.10)
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Z
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Position (px) _
(a) Profil A-A (b) Détails de tomographies

Figure 3.12 — Correction du contraste de phase.
Effet du filtre de Paganin pour différentes valeurs de ¢ (mm).

Tomographie locale

On parle de tomographie locale lorsque la fenétre d’acquisition tomographique est plus petite que
I’objet a scanner. Seule une partie de 1’objet est donc présente sur toutes les projections. Malgré
tout, les algorithmes classiques (FBP par exemple) permettent généralement une reconstruction
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satisfaisante. La difficulté dans le cas de I'RR apparait au moment de la reprojection. En effet, lors
de ’acquisition le faisceau traverse aussi la partie de I’éprouvette située hors de la zone d’acquisition
alors que lors de la reprojection du volume reconstruit, seule la zone comprise dans la fenétre
d’acquisition est prise en compte. Le sinogramme reprojeté ne correspond donc pas a celui mesuré
(fig. 3.13a).

La facon la plus naturelle de restaurer correctement le sinogramme est de construire artificielle-
ment les zones manquantes de I’éprouvette autour du volume reconstruit. Dans le plan horizontal,
I’éprouvette a une section rectangulaire. La dimension manquante du rectangle peut étre déduite a
I’aide du sinogramme. Sur le sinogramme chaque point physique de 1’éprouvette dessine une sinu-
soide. Si on prolonge ces sinusoides dans une fenétre plus large, I’épaisseur maximale de I’enveloppe
qui les contient toutes correspond a la diagonale de I’éprouvette (® sur la figure 3.13a). Cette
méthode permet d’obtenir un sinogramme plus proche de celui attendu (fig. 3.13b).

(a) A partir du volume brut (b) A partir du volume complété artificiellement

Figure 3.13 — Correction des effets de la tomographie locale, sinogramme restauré apres
une itération d’IRR.

Implémentation du code pour la reconstruction de grand volume

Si la reconstruction de grands volumes est problématique en faisceau divergent, en faisceau
parallele il est possible de décomposer facilement le calcul d’'une tomographie compléte en sous-
problemes. En effet, la reconstruction de chaque plan horizontal est indépendante. D’ailleurs, dans
ASTRA l’algorithme de FPB en faisceau paralléle n’est codé que pour des images 2D. On a choisi
d’enregistrer le sinogramme et la reconstruction comme deux séquences d’images 2D et de les lire
a la volée. Des tomographies de grandes dimensions sont alors traitées sans rencontrer de probleme
de mémoire. Toutefois, cette méthode est loin d’étre optimale et les temps de reconstruction sont
assez longs.

Pour améliorer l'efficacité de l’algorithme, une approche pyramidale a été mise en place, en
réduisant la résolution. Cela permet de se rapprocher de la solution réelle avec des images suffi-
samment petites pour étre complément chargées en mémoire. Dans la zone ou les données sont
manquantes, lors du passage a une résolution plus fine, le sinogramme restauré est interpolé. Selon
la qualité désirée, il n’est pas toujours nécessaire d’itérer a haute résolution.
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3 Reprojection du champ thermique
Re-projection of the thermal field

Reproduced from

TURPIN, L. RouX, S. CATY, O. et DENNEULIN, S. (2021). Coupling tomographic and thermographic
measurements for in-situ thermo-mechanical tests. Meas. Sc. Technol., 32.

In order to determine the thermo-mechanical properties of a complex 3D woven ceramic com-
posite material, an experiment at high and inhomogeneous temperature and its dedicated full-field
measurement procedure is developed. 3D tomographic images of the tested sample are captured at
different stages of loading in a synchrotron beamline, and an infrared camera captures a side view
of the sample as it rotates in the X-ray beam. A pin-hole projective model of the thermographic
camera allows one to map the thermal field measured under numerous orientations onto a 3D mesh
of the sample built from an initial tomographic image or a model. The projective model has to
be calibrated, and an original procedure is proposed thanks to an integrated digital image correla-
tion algorithm based on the “silhouette” of the sample (as only the protruding edges outlining the
sample shape can be seen clearly). This procedure is illustrated with an experimental case study.

3.1 Introduction

The use of in-situ mechanical tests in material science has substantially increased during past
three decades. It consists in performing experimental tests (such as a mechanical test) inside a
sophisticated piece of equipment delivering full field measurements, e.g. Transmission or Scanning
Electron Microscopy (TEM or SEM) [Legros et al. 2010], Electron BackScatter Diffraction (EBSD)
[Wright et al. 2011] or tomograph [Merrifield et al. 2011 ; Maire et al. 2020]. Such experiments are
quite complex to set up. Most of the time, a dedicated experimental device has to be developed.
Providing exceptionally rich and highly resolved in space or time information about evolutions of
the sample, they are among the most invaluable tools to understand and describe quantitatively
material behaviour when subjected to a variety of different loadings including extreme conditions.
The very last improvement consists in using multi-modality to further broaden in-situ measurement
[Tudisco et al. 2017].

This work is focused on thermo-mechanical behaviour of thermo-structural composite materials
[Bansal 2005]. Those materials are used at very high temperatures (more than 1000°C), under
severe thermal gradients, and yet, they are expected to preserve their structural qualities. Their
very complex micro-structure produces anisotropic 3D thermal and mechanical fields calling for full-
field measurements. Testing materials at such high temperatures is challenging and development
of new experimental methodologies is needed [Mazars et al. 2017b; Berny et al. 2018].

The originality of our experiments is that they are carried out using tomography and thermogra-
phy. An in-situ loading device was designed to perform multi-modal experiments on complex-shaped
samples.The sample is heated externally in a range from 1 000°C to 1200°C with a non-homogenous
thermal field to induce elastic stress from kinematic incompatibilities so that damage induced by
extreme thermal and/or mechanical loadings can be studied.

Tomography provides volume images of the sample. It is particularly relevant to study micro-
structured materials or samples submitted to complex localized loading [Baruchel et al. 2000].
In-situ tomographic observation has first been developed to study damage and crack propagation
[Guvenilir et al. 1997]. It is the focus of most of those tests including the present study where the
occurrence of damage is investigated.

Due to acquisition time, a set of tomograms is generally acquired at pre-defined loading steps.
The acquisitions were done on steady states. After the thermal and mechanical loadings are applied,
few minutes are waited for to let the temperature and damage fields reach a stationary state before
the acquisition is ran. The comparison between two steps provides information on the evolution of
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the bulk of the sample. The bulk displacement field taking place between two acquisition steps can
be computed from tomography using Digital Volume Correlation (DVC) [Bay et al. 1999 ; Buljac
et al. 2018a]. In the global approach, DVC computation may be based on a Finite-Element (FE)
mesh which can be built from a tomogram to reproduce accurately the sample geometry.

Infra-red (IR) thermography imaging is used in parallel to tomography. The thermal field emit-
ted by sample surfaces is measured as the sample is rotated for the tomographic scan. Emissivity
of the surfaces is uniform, and hence digital levels of the IR camera can be converted into temper-
atures. Moreover, because the tomographic scan is fast, the thermal inertia of the sample ensures
that the temperature field is steady. Thus the temperature of the sample surface over most of the
sample height can be estimated safely.

In order to exploit tomography and thermography jointly, it is necessary to associate the ac-
quired raw data in a common framework. This requires a geometrical calibration of the IR camera
that will account quantitatively for the sample geometry, described in 3D with a finite element
(FE) mesh built from an initial tomogram, and captured at any rotation angle as a 2D image with
the IR camera.

Such a geometrical calibration appears to share some similarities with that used in stereo-
vision. The latter, a modern evolution of photogrammetry [Wrobel 1991], consists in determining
the 3D geometry of a scene from two (or more) 2D images, usually photographs, taken under
several angles [Faugeras et al. 1993]. Calibration is a needed first step that aims to determine
the optical parameters of the acquisition devices and their position on the scene. Calibration
is typically performed thanks to a dedicated Digital Image Correlation (DIC) procedure using a
textured (speckled) sample [Chen et al. 2020a]. If the sample cannot be speckled, the calibration
can be performed projecting a pattern on the object (e.g. fringe pattern [Gai et al. 2019)).

One specific difficulty of our experiment is that very few details of the sample surface can
be tracked. Indeed, no speckle was used as a uniform emissivity allows an easy evaluation of
temperature. Moreover, even edges between two visible surfaces cannot be clearly distinguished
on the IR images. Hence only the sample protruding edges, namely the sample silhouette, can be
trusted to calibrate the projective model. This very severe constraint leads to the development of
an original methodology designed to be robust and accurate, to perform the geometrical calibration
based solely on the sample silhouette.

Once the camera parameters are known, the projection operation is standard and can be used
backward to transport the measured temperature field onto the mesh surface. Care has to be
exercised to identify the visible surfaces — and to discard hidden ones — so that the thermal field
can be mapped onto the visible parts of the sample surface.

An original procedure is proposed to couple those two full-field measurement modalities. After
a brief presentation of the experimental setup, Section 3.2 details the formulation of the projective
model problem and its calibration based only on the information available in thermographic images.
In Section 3.3, this method is implemented and illustrated in an actual experimental case study.
The filtering of the hidden sample surfaces is explained. The application is discussed in Section 3.4
together with the evaluation of the uncertainty of the thermal field. Finally, Section 3.5 sums up
the main results and presents some future perspectives.

3.2 Methods: Calibration of projection matrix
Experimental setup

A loading device was developed to perform tests on T-shaped or L-shaped samples of ceramic
matrix 3D-woven composite materials. It can be used both in laboratory or synchrotron tomogra-
phy. The thermograms presented here were acquired during an experimental campaign at PSICHE
beamline at synchrotron SOLEIL [King et al. 2016]. The mechanical quasi-static loading is applied
step by step, alternating loading and tomographic acquisition (which takes about 15min). The
geometry of the experimental configuration is schematized in Figure 3.14. The (O, X;) axis is the
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optical axis of the tomograph. The loading device and the sample are fixed on the tomograph ro-
tating plate. They rotate with respect to the tomograph about (O, Z;) axis. During a tomographic
acquisition, a large number of radiographs at different angles 6 are taken. The angular step is
sufficiently small so that the rotation of the plate can be continuous without degradation of the
radiograph quality (no motion blur).

During the tomography, a series of thermograms is acquired with an IR camera which is po-
sitioned so that its optical axis (7T, Z.) is oriented perpendicularly to (O, X;). This procedure
provides a large set of view angles.

Xe

Figure 3.14 — Scheme of the experimental configuration. The sample and the rotating
stage are in red and the camera, in blue. S is the X-ray source, O, the center of rotation
and C|, the center of the scintillator. (O, Xy, Y}, Z;) is the coordinate system of the
tomograph frame of reference. (O, X,,Y), Z;) is the rotating plate frame. Finally
(F, X, Ye, Z.) denotes the frame of reference of the IR camera.

The objective is to use the information acquired by the IR camera as boundary conditions of
a 3D FE model of the sample. The thermal field will be “reprojected” onto the 3D mesh surface
using a pin-hole projective model. However, prior to this exploitation, it is necessary to calibrate
the projective geometry, as detailed below.

Stereo-correlation matrix decomposition

The projection from the real space to the image space can be written as a projection matrix
[M] which links the 3D homogeneous spatial coordinates of a point, { X }, to the 2D homogeneous
coordinates of its corresponding point, {}, in the image [Sutton et al. 2009].

X
ST v
=M 3.11
syop=IM)] (3.11)
S
1

This formulation, where s is a scale factor (which is the expression of the perspective effect), enables
writing the projection as a linear problem. [M] is an a priori unknown 3 x 4 matrix. Due to s, [M]
is defined up to a global magnification factor, so that eleven parameters remain to be determined.

This matrix has to be identified for the whole set of n images. Without assumptions on the
respective displacement of the object and the camera, n projection matrices have to be computed.
During the test, the camera if fixed and the sample, clamped to the tomograph rotating stage,
undergoes only a rotation about the vertical axis. The stage movement is assumed to be accurate

enough to rewrite the projection matrix [M] l<i<n fOr each angular position 6;, as

(M| = [M] |R] (3.12)



Re-projection of the thermal field

where [R’] is the rotation matrix of angle #; around the tomograph axis. [M] has 11 parameters.
The position and the orientation of the rotation axis of [R’] is fully set with 5 parameters. The
angular position of the first image can be arbitrarily set to §; = 0 (thus [M'] = [M]), only (n—1)
unknown angular positions remain. For n images, n + 15 parameters are to be determined.

Any 3 x 4 matrix does not represent an admissible projection matrix. A way to take into
account the constraints obeyed by [M 1] consists in decomposing it in elementary transformations
(Fig. 3.15) which can easily be written as linear transformations, and thus as matrices. Only R(6;)
depends on the considered image. P gathers intrinsic parameters which stand for camera optics.
Extrinsic ones (i.e. related to the position of the object with respect to the camera) are decomposed
to match the geometry of the considered experimental set-up.

R(6;
T xRk B xy P

{(X} {sx}

[R'] [M]

Figure 3.15 — Decomposition of [M'] into elementary transformations. 7; and T3
correspond respectively to the transformation from the 3D mesh frame to the tomograph
rotating stage frame and from the tomograph frame to the camera frame. R(6;)
corresponds to the rotation of the stage. And P represents the projection onto the image
plane.

This decomposition increases the number of parameters of the problem. Transformation 77 and
T2 have six degrees of freedom (d.o.f.) (three rotations and three translations). For 7, as it just
consists in aligning one of the basis axis with the tomograph rotation axis (O, Z;), 1 translation is
irrelevant. R(6;) has only one d.o.f. 6;. And, without further assumption on the camera optics, P
has 11 parameters. Finally 5+ 6 + n + 11 = 22 4+ n parameters have to be evaluated.

As all the transformations 71, R(6;), 72 and P do not change during the experiment, calibration
can be performed only once. Moreover, because a very stiff ceramic material was tested, the
displacement of the sample under the mechanical load turned out to be very small (lower than
thermogram resolution). Would the deformation of the sample be significant, it could be computed
by DVC on tomographic images. The positions of 3D mesh (surface) nodes would then account for
the deformed geometry. In fact, the only case which may be troublesome is when the sample slips
out of its grip. If the sample requires a pre-loading for a good positioning, it is recommended to
perform calibration only after the pre-loading step.

A gross projection matrix is first computed assessing the values of parameters. This matrix is
used as an initialization for the digital image correlation procedure presented below.

Shared information between 3D mesh and thermograms

Calibration consists in computing the projection matrix parameters in a given configuration
(cameras and their respective positions and orientations). Usually this procedure operates on cou-
ples of images acquired by two different cameras [Faugeras et al. 1993; Gai et al. 2018]. When
images are not sufficiently textured for DIC, a preliminary step using a dedicated calibration tar-
get is used. Such an approach determines the transformation between two images (1 and 2),
[M5][M;]~! which is not sensitive to some parameters which have to be set arbitrary as the 3D
basis axes and a scale factor.

Here the exact transformations from the 3D frame used for the sample mesh and the image
planes are sought. To make the correlation possible, data have to be pre-processed to be compa-
rable (2D images). Moreover, thermography implies a homogeneous emissivity and grey levels are
susceptible to vary in time so conventional calibration methods (based on sample texture) reveal
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improper [Archer et al. 2019]. The common information between the 3D mesh and the thermo-
grams is thus the sample silhouette geometry. The projection of the protruding 3D mesh edges on
2D images (the silhouette) is compared to edges of the sample on the IR images. To do so, for each
image, Integrated-DIC (IDIC) is performed between the silhouette of the mesh on the image plane
and the binarized thermograms (Fig. 3.16).

As the sample temperature is very high, the contrast between sample and surrounding is quite
high, and binarization is easy. The grey level threshold is determined with an Otsu filter [Otsu
1979] but it could equally well be determined manually over a significant range without noticeable
changes. This simple and classical procedure revealed satisfactory. In more complicated cases,
images can be pre-processed to apply any needed correction (e.g. mask, more than one threshold,
etc.).

The information supported by the edges of the silhouette of the sample is very poor for DIC,
yet suitable for global DIC. Not using directly grey level field and hence being compatible with
grey level changes expected for the thermographic images, it implies an enhanced robustness.

(a) Thermograph (b) Projection of 3D mesh outlines

(c) Silhouette from the thermograph (d) Silhouette from the 3D mesh

Figure 3.16 — Silhouettes of the sample are derived from either the thermograph (a) or a
3D mesh (b). From the thermograph, binarization is used to determine the silhouette
from the thermograph (c), and edges extraction provides that of the mesh (d).
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IDIC procedure to determine matrix parameters

DIC, is a full-field measurement procedure consisting in computing a displacement field u(x)
between two images: the reference image, f, and a deformed one, g. Assuming grey level conser-
vation, w(x) minimizes the residual field, p(x),

p(@,u)=f(x)—g(@+u() (3.13)

The global formulation consists in finding the field 4 minimizing the quadratic norm of the residual
on the whole Region of Interest (ROI) [Gao et al. 2002].

T (u) = /ROIp(:c, w)? dz (3.14)

To do so, the displacement field u is progressively corrected by elementary corrections du which
minimize the linearization of I'(u) about the current point.

The main interest of such a formulation lies in the fact that w can be decomposed within any
kinematic basis ¢ () (v (x) = ¢; (x)a;) — commonly, ¢ (x) is a FE basis [Roux et al. 2008].
Finding a is a non-linear problem which is classically solved from iterative corrections, computed
for the tangent (and hence linear) problem. The incremental correction da minimizes r

T {da} = %t{éa} [H] {5a} — *{6a} {b} (3.15)

where [H] is the Hessian matrix

H) = [ Viede

(3.16)
o) = ['%'Vipda
The above minimization corresponds to solving the following linear system
[H]{da} = {b} (3.17)

and the correction {da} is to be combined with the current determination of the displacement {a}.

The displacement field w can depend on several parameters {p}. For each of them, p;, the
sensitivity field S; is defined as the ratio of the variation of displacement induced by an infinitesimal
variation of p;.

_ Ou
~ Opi

Integrated-DIC consists in directly computing a vector containing the sought unknowns {p}.
Instead of solving Eq. 3.17, the problem is reformulated as

Si (3.18)

‘[S][H] [S]{op} = "[S] {b} (3.19)

where [S] is the matrix concatenating all sensitivity fields of {a} with respect to the parameters {p}
of [M]. Passing through the intermediate basis {a} is not mandatory but it simplifies the writing
of the problem.

In the considered case, the unknowns are the geometrical parameters of [M 1] decomposition
(Fig. 3.15). The links between u and the parameters are explicitly known and the derivatives can
easily be computed analytically. As an example, using the decomposition of Figure 3.15, [S7;] is

a{Xc}:| _ {3{7’2Xt}]
o{rn} o{pn}

(57 X)) = | (3.20)
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The sensitivity of [M Z} w.r.t. the set of parameters of elementary matrix is written as a composition
of elementary sensitivity matrix

Sy {X}] = | PRRST {X} PLSr{TiX} PSp{RTiX} Sp{RRTX}|  (321)
and the global sensitivity matrix, considering the full set of images is naturally

Sy
[Sm] = : (3.22)

SMN

Support of sensitivity fields As explained in section 3.2, the relevant information for DIC is
located at the edges of the sample: in the area where the gradient of images (see Fig. 3.16¢-3.16d)
is not null. So only the edges which lines up the silhouette (outline of the indicator function) are
to be exploited. Moreover, to compute the sensitivity matrix, the coordinates of the corresponding
points in the 3D domain have to be known. Thus only the projection of the protruding edges of
the 3D mesh is to be considered.

Pyramidal approach to DIC The registration of the silhouette onto the thermographic image
using DIC cannot be performed directly with binary images. Indeed, as seen in Egs. 3.16-3.17, im-
ages are used only through their gradients, which are sparse and ill-behaved. The abrupt variations
of grey levels at boundaries induce a “short-sightedness” of the algorithm. Intermediary steps to
fix it consist in first blurring images using a convolution with a Gaussian of width o (Fig. 3.17).
In a pyramidal approach, several decreasing lengths, o, allows one to solve Eq. 3.19 even if the
initialization is quite far from the solution. Using first a large width ¢ makes registration robust
with respect to large displacements and then, at the end of the process, exactness is secured by not
using any filter (o = 0 px). It speeds up the resolution without prejudice to accuracy.

Figure 3.17 — Blurred binarized thermograms used in the pyramidal approach,
o =13,2,1,0 px| from left to right.

Two different convergence criteria are defined. The first one is based on the co-norm of in-
cremental nodal displacement vector. When this criterion is met, the value of ¢ is decreased to
sharper gradients (and hence better accuracy) once the current registration is close to the sought
solution. The second is the 2-norm of the residual decrease rate and is only used at the end of the
computation, at the lower floor of the pyramidal approach, where o = 0.
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Conditionning improvement

With a single projection, it is obviously not possible to determine the parameters of the projec-
tive model. The problem is ill-posed. As for stereo-vision, one has to consider at least two different
points of view. But even so, in our case because of the poor information content of the silhouette,
the problem defined by Eq. 3.19 appears as ill-conditioned.

The definition of parameters {p} involves the choice of parameters expressed in a specific frame.
Although a mere translation and/or rotation does not change the nature of the problem, and hence
not the conditioning of the Hessian, the inherent singularity of the Euler angles for an axis oriented
close to the “north” pole is susceptible to make the problem artificially singular (the azimuth
direction is undefined at the north pole). This is especially true in the present problem where the
rotation axis of the tomograph appears to be a natural choice for the frame of reference. Hence it
revealed convenient to rotate the frame within which the sample is described by a large angle to
keep safe from this singularity.

Most of the parameters are rotations and translations. A second step is to normalize all rotation
parameters (angles) with a characteristic length so that all variations of those parameters have
about the same magnitude. Typically, this characteristics length is chosen equal to half the sample
diameter.

Finally, when the above procedures are not sufficient, a Tikhonov regularization can be used
[Tikhonov et Arsenin 1977]. It consists in adding the identity matrix scaled by a very small

parameter to the Hessian. Here, this parameter is chosen to truncate the condition number (i.e.

the ratio of maximal and minimal eigenvalues) at 10°.

3.3 Application
Simplifying assumptions

Additional assumptions on the problem geometry may help reducing the number of d.o.f. with
no loss of accuracy. First, as the rotation speed of tomograph plate and the IR camera acquisition
frequency are kept constant, the angular step between images is accurately known and so is 6;,
for all . The set of rotation transformations R(6;) is fully determined. With this assumption, all
parameters can be determined using two images. More images can be used to improve accuracy,
computation time and the conditioning of the problem.

T1 and T2 cannot be simplified further and require respectively five and six d.o.f.

At the resolution of thermograms, optical distortions are assumed to be negligible. Thus P
depends only on three parameters: the focal length, A, and a possible translation offset if the
centre of the camera sensor is not centered on the optical axis.

(2%
t, (3.23)
0

~
I
S O X
oS > O
_ o O

Optical distortions are linked to intrinsic parameters of the camera. If they were not negligible,
they could be determined once and for all before experiments with a dedicated calibration setup
(as in [Yang et al. 2016] for example).

Eventually, 14 parameters are to be determined. In the hereafter discussed case study, eight
images are used to perform the calibration.

Mesh projection

On the thermograms, only well-oriented surfaces (i.e. facing the camera) are visible. Building
the projected mesh, the scalar product between the outgoing normal of each 3D surface element
and the vector connecting the barycentre of the considered element to the focal point of the camera
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is computed (Fig. 3.18b). Only elements for which this product is positive are considered (the other
ones being obviously hidden).
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Figure 3.18 — 3D Mesh projection (a) before filtering, (b) only well-oriented elements, (c)
after filtering of hidden elements.

Because the considered sample is not convex, this criterion is not sufficient to decide whether a
surface element is visible or not because parts of the object can hide some well-oriented elements.
All elements whose barycentre is hidden are considered to be hidden themselves. If the line segment
connecting a barycentre N of the 3D mesh element to its projection P on the image plane crosses a
3D surface element then it is hidden. Efficient algorithms to compute the intersection of a segment
line and a triangle have been developed for ray tracing. The approach followed here is a simplified
version of the algorithm proposed by Moller et Trumbore [1996].

Let ABC be a 3D surface element and I the intersection point of a ray (PN) with the plane

defined by ABC' (Fig. 3.19), the vector PI can be decomposed as

PI = APN = PA + ¢AB + xAC (3.24)
Using Cramer’s rule

. PA -t
PN -7
GﬁAZ@)ﬁﬁ 5.25)

T '
(P—fi/\A )-P_A?

- PN -7

where ﬁzﬁ/\zﬁ.

The node N is hidden by the element ABC iff I lies in ABC and I € [PN]. This provides five
conditions on the parameters

0<&and 0 <y

§+x<1
0<A«1

(3.26)
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Figure 3.19 — Decomposition of PI in the basis defined by the triangular element ABC.

Not to be sensitive to computational errors, a tolerance ¢ is integrated such that 0 < e < 1

e<fande<y
E+x<l-—c¢ (3.27)
eE<A<1l—¢

This system has to be solved for each couple node-element, its crude implementation needs
two nested loops. To easily bypass this problem and to drastically reduce computation time, the
projection on the focal plane of the camera is considered. The projection of every node coincides
with the focal point: VN, P = F. Decoupling the vectors linked to the nodes and the ones linked
to the element, the computation of coefficients A, £ and  is reduced to matrix products. The three
matrices (nb. of nodes x nb. of el.), corresponding to the three coefficients enable to find all the
nodes which respect the conditions given in Eq. 3.27. Figure 3.18c shows remaining elements.

Thermal field mapping

Using a prior black body calibration, the thermogram grey levels are converted to an equivalent
temperature. This temperature field can then be re-projected onto the visible surfaces of the 3D
mesh, and affected to the mesh nodes. Assuming the temperature field to be stationary in time,
each nodal temperature value is averaged in time (over the frames where the node is visible).

Assuming further the temperature field to be spatially smooth enough to be faithfully described
by a 3D polynomial field, the previous determination is projected onto such a polynomial field
thanks to a least squares regression,

- 295<9,X>f<w<0>>>2 (3.28)

ZG 5(97 X)
where {x(0)} = [M(0)|{X}, §(0, X) is equal to 1 or 0, respectively when the node X is visible
in the image under the angle 6 or not. This additional step further filters out small fluctuations

that resulted from the previous mapping. The difference between the two temperature fields allows
one to assess the unphysical nature of the filtered fluctuations, and its very small magnitude.

T(X) = argmin » (T(X)

3.4 Result and discussion
“Re-projecting” thermal field

Figures 3.20a and 3.20b present the projection of the 3D mesh in a thermogram with, re-
spectively, the initial estimation of parameters and their fine calibration. In this example, the
initialization of parameters is estimated from the nominal position of the sample with respect to
tomograph rotating stage (i.e. the sample is vertical and centered on the rotation axis), and the
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position of the camera (as in figure 3.14). The scale of the sample is rather well-estimated. The cal-
ibration algorithm efficiently corrects angular and positioning errors. After calibration, projected
(2D) meshes fit accurately the sample in the IR images.

Camera calibration problem is ill-conditioned and the convergence is typically very slow (a
fortiori when the calibration is based only on few reference points, as in manual procedure). So
the number of iterations at convergence depends much on the value of convergence criterion. Here
the conditioning improvement (part 3.2) and the relevant amount of data provided using the full
edges of the sample and 8 images for calibration drastically reduce the number of iterations (22
iterations for the presented case). Each iteration is more complex and more time-consuming but
the overall procedure remains fast without any computational optimisation.
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Figure 3.20 — Result of calibration and affectation of temperature values onto the surface
mesh (a) before calibration, (b) after calibration, (c) temperature mapping.

(a)

The temperature field is expressed at the nodes of the 2D mesh (Fig. 3.20c). Due to interpo-
lation, the temperature close to the protruding edges is distorted. During the computation of 3D
field, the nodes of those edges are omitted. However, the information provided by the whole set of
images is redundant enough to allow for the determination of a 3D polynomial fit (here a degree
2 revealed sufficient) of the temperature data to be performed accurately, and hence the full 3D
surface temperature map can be obtained (Fig. 3.21a).

After calibration, the temperature was followed in time over the observed surfaces. Even if
the temperature field is not strictly stationary — as the sample is rotated on the tomographic
turn-table — the temperature change revealed hardly measurable because of the thermal inertia of
the sample. Regarding the uncertainty on the measured field, the thermal field can be considered
stationary.

This 3D field can effortlessly be mapped from a mesh to another. As an illustration, the mesh
of Figure 3.21b corresponds to the part of the sample where the interpolation is relevant (that is
the part which is visible on IR images). Setting the thermal field re-projection procedure within
the wider framework of inverse measurement, the field should be mapped on the mesh used for

DVC.

Considerations about errors and uncertainties

Diffuse emissivity assumption The thermal field is diffuse, indeed the edges between two
visible faces of the sample cannot be distinguished in any IR image. Moreover the grey level value
of a physical point of the sample does not vary from one frame to the next. The emissivity of the
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Figure 3.21 — Registration of thermal field in 3D mesh (digital level) (a) on calibration
mesh, (b) on another (finer) mesh.

sample seems not to depend on the view angle, thus, it is legitimate to use the camera software to
convert the luminance data of the camera to temperatures.

Uncertainty induced by thermograms noise The uncertainty on the re-projected thermal
field induced by IR images noise can be estimated empirically. IR-image noise level ) is computed as
one half of the standard deviation of the difference between two images of the same scene. (I;)i—1..n
denotes the original set of IR images. A new set of images (J;),_; ,, is built adding a Gaussian
white noise of intensity n to each images I;. The two 3D thermal fields, 17 and Ty, corresponding
respectively to set (I;) and (J;) are computed. The error field E is the difference

E=T;-T; (3.29)

The uncertainty is characterized by the standard deviation of E. It is dependent on the artificial
noise realizations. A large number of samples has to be used to estimate the average standard
deviation e.

In our images, the noise level is n = 0,25% (of the full range of grey level). The 3D fields
are computed onto the visible (meshed) surface of the sample (Fig. 3.21b). Figure 3.22a shows an
example of error field whose intensity remains low. It is quite smooth because it is the difference
between two polynomial fields. The uncertainty e is computed over 100 realizations. The graph
(Fig. 3.22b) presents the influence of the number of images used for the computation on the average
uncertainty e (the minimum and maximum uncertainties on the samplings are plotted in dotted
lines). As expected, e decreases with the number of images used. When the full set (48 images) is
used, the uncertainty, induced by the noise affecting the IR images, is about 0,01%.

Residual fields To evaluate the relevance of the 3D polynomial interpolation, residual fields are
computed. They are a set of 2D images defined as the difference between the projection of the 3D
polynomial field and the IR images (Fig. 3.23). Their intensities are low (a few percent of image
dynamic). As expected, the polynomial approximation smoothens the field and some differences
are visible, namely near the edges of the sample. The luminance data on the thermograms can be
affected by the environment of the sample. Taking into account the whole set of images, this effect
is averaged out in the 3D field.

Residuals were computed for several polynomial fields of different order. All three have the
same order of magnitude. For degree 2, 3 and 4 their norms are respectively 1,20%, 1,22% and
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Figure 3.22 — Estimate of the uncertainty of the re-projected field: (a) an error field; (b)
average uncertainty e is shown as a solid curve, whereas minimum and maximum
uncertainties on the 100 independent samplings are indicated as dotted curves.
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Figure 3.23 — Residual (%): Difference between the projection of the 3D polynomial field
and infra-red images evaluated for polynomials of degrees 2, 3 and 4, respectively for (a),

(b) and (c).

1,12%. The assumption on the smoothness of the temperature field to be described by a low order
polynomial approximation is deemed validated.

3.5 Conclusion

To draw an intimate connection between two full-field measurement modalities, a new calibra-
tion procedure is introduced. In order to allow a direct use of the IR image intensity to infer the
temperature value, the sample is not speckled. Hence, the calibration has to rely only on the silhou-
ette of the sample. The proposed procedure is based on the correspondence of the protruding edges
of the 3D mesh projected on the IR-camera image plane, and the outline of the sample extracted
from the thermograms. The use of the calibrated projective model allows the temperature field to
be mapped onto the surface of the 3D mesh of the sample, and to be readily accessible for any
further thermo-mechanical modelling.

Up to now, in-situ thermo-mechanical tests within a tomograph, were carried out either at room
or at high temperatures, but most of the times with a spatially uniform temperature field. However,



Conclusion

for ceramic materials and especially ceramic composites it is very important to assess the material
resistance to extreme temperature gradients potentially combined to mechanical loads. Moreover
samples with a complex shape (such as T- or L-shaped woven composites) is required to obtain
meaningful results, representative of extreme conditions that industrial parts have to sustain in
service.

The proposed procedure allows to quantify thermal fields on the actual sample 3D geometry.
Coupled with tomography and DVC, both temperature and displacement field can now be accessed
with a consistent description, that of a 3D mesh of the sample, directly amenable to quantitative
comparison with a numerical modelling. This opens up the possibility to validate complex thermo-
mechanical model of complex micro-structures with local highly anisotropic properties.

The presented procedure is quite generic and can be extended to other acquisition modalities.
It can provide different fields, mapped onto the same frame, such as the temperature field in the
present case, but it is also applicable to multiscale or multi-resolution acquisitions.

4 Conclusion

Les deux algorithmes présentés dans ce chapitre permettent de maitriser toutes la chaine d’ex-
ploitation, en partant directement des données expérimentales brutes.

L’algorithme d’IRR régularisé est un outil peu intrusif qui permet de corriger les artefacts liés
aux colonnes de la cellule in situ. L'IRR a été appliqué dans différentes configurations (tomogra-
phie de laboratoire, tomographie synchrotron, correction du metal artefact). Le temps nécessaire
a la reconstruction est allongé mais comme le nombre d’itérations reste limité, ce surcofit reste
acceptable. D’autres corrections doivent étre mises en ceuvre pour corriger d’autres artefacts, cer-
taines dépendent de la modalité d’acquisition (durcissement de faisceau, contraste de phase). Les
tomographies ainsi reconstruites permettent de calculer les champs de déplacement par corrélation
d’images volumiques.

En parallele des tomographies, des films infrarouges sont acquis. Le champ mesuré est reprojeté
sur un modele 3D de I’éprouvette. Le modele optique utilisé pour cette reprojection est calibré en
s’appuyant sur la silhouette de I’éprouvette. Le choix d’approximer le champ thermique par un
champ polynomial permet d’obtenir un champ 3D qui est facilement transférable d’un maillage &
I’autre et notamment sur le maillage basé image prenant en compte la micro-structure de I’éprou-
vette.

Les tomographies et les thermographies sont exprimées dans un référentiel commun afin de les
utiliser comme données d’entrée pour la corrélation d’images volumiques intégrée proposée dans le
chapitre 4.
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Chapitre 4

Identification des parametres du
modele de ’éprouvette

On utilise le modeéle basé image qui a été développé au cours de sa thése par J. Bénézech. Il est étendu
pour prendre en compte linfluence de la température. L’identification est effectuée par corrélation
d’images intégrée dont le principe est rappelé et dont l'implémentation est détaillée dans notre cas
particulier. Le fonctionnement de ce protocole est illustré pour un palier de chargement isotherme

a température ambiante.
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Identification des parameétres du modele de 1’éprouvette

1 Modeles basés image

1.1 Prise en compte de la mésostructure lors de la modélisation des composites
tissés

Pour pouvoir prendre en compte 'effet de la mésostructure, particulierement dans les zones sin-
guliéres, sur les propriétés mécaniques, une approche par matériau homogene équivalent, a 1’échelle
de la piece, est inadaptée. Pour répondre a ce probleme, il est aujourd’hui envisageable de décrire
explicitement la structure tissée [Wielhorski et al. 2021].

Les modeles fondés sur une structure idéale a partir de descripteurs géométriques, comme le
plan de tissage et la section des fils, sont généralement assez éloignés de la structure des pieces
réelles. Ils ne permettent pas de considérer les variations de section des fils qui résultent du tissage.
Pour obtenir une description plus fine, I’état initial du tissage peut étre simulé. Grail et al. [2013]
proposent une modélisation avec une représentation surfacique des fils dans laquelle sont prises en
compte les interactions de contact. Les fils ont une section variable, leur compaction et les interpé-
nétrations sont ainsi gérées. Durville et al. [2018] vont plus loin en modélisant la mise en forme du
composite a 1’échelle microscopique, c’est-a-dire en modélisant explicitement des macro-filaments
(eux-mémes composés d’environ 2000 fibres). En partant d’un plan de tissage simplifié, une simu-
lation par éléments finis permet de remonter a 'arrangement des fils. Ces calculs permettent de
modéliser des volumes de tissage assez grands (5x8x8 fils) et la déformation des préformes textiles
dans leur moule.

Dans les approches basées image, le modele géométrique est obtenu a partir de tomographies et
décrit donc la structure réelle du matériau. Les modeles voxélisés sont issus directement d’une seg-
mentation de la tomographie [Potter et al. 2012 ; Straumit et al. 2015]. La structure est maillée avec
des éléments cubiques qui correspondent aux voxels. Si la taille d’élément est suffisamment petite
et que les fractions volumiques des constituants sont respectées, un modele voxélisé décrit correc-
tement le comportement élastique et 'endommagement du matériau. Un grand nombre d’éléments
est cependant nécessaire et ce type de modele est inenvisageable pour décrire le comportement
d’une éprouvette compléte. De plus, les marches d’escaliers crées par la discrétisation des surfaces
provoquent des concentrations de contraintes qui n’ont pas de réalité physique [Doitrand et Fagiano
2015]. Ces artefacts de simulation peuvent étre corrigés en lissant le maillage mais la qualité du
maillage lissé reste dépendante de la résolution du voxel initial.

Une modélisation basée image peut également utiliser des descripteurs géométriques. Mendoza
Quispe et al. [2019] corrigent un modele idéalisé en utilisant la corrélation d’images volumiques entre
une tomographie et une image construite a partir de ces descripteurs. Le modéle obtenu décrit la
structure réelle du matériau. Cette approche offre aussi des informations métrologiques puisque
I’écart entre la structure idéale et la structure réelle est calculé. Quand le plan de tissage n’est
pas disponible, un modele peut étre construit directement a partir de la tomographie [Bénézech
et Couégnat 2019]. Une structure tissée initiale est identifiée manuellement sur les images. Elle
est affinée par une relazation basée image qui consiste & minimiser une fonctionnelle prenant en
compte la ressemblance entre I'image et le modele (niveau de gris), la cohérence entre les directions
et le tenseur de structure de I'image et un terme pénalisant les interpénétrations. La structure
est décrite par la ligne moyenne des fils et leurs sections (décrites par des polygones). C'est cette
derniere modélisation qui est utilisée pour les éprouvettes jonction tissée 3D.

A partir de ces descripteurs un modeéle géométrique est construit, puis maillé. Enfin les propriétés
locales sont attribuées a chaque élément (fils, matrice, etc.) [Lomov et al. 2007].
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1.2 Modeles géométriques utilisés
Modele mésoscopique basé image

Apres la relaxation basée image [Bénézech 2019, chap. 3], la structure tissée est caractérisée par
les lignes moyennes des fils et une série de sections polygonales optimisées. L utilisation de polygones
permet de gérer plus facilement les probléemes d’interpénétration et de décrire plus finement des
formes plus irrégulieres qu’une section elliptique (fig. 4.1). La géométrie réelle de la matrice (surface
extérieure et macropores) est obtenue a partir d’une segmentation de la tomographie de I’éprouvette.
Elle est ajoutée autour de la préforme. Le maillage éléments finis est construit avec le logiciel CGal
qui utilise un raffinement de Delaunay [Alliez et al. 2020]. Il est dit conforme car il représente
fidelement la morphologie du modele géométrique. Dans un modele conforme, 'affectation des
propriétés est directe car chaque élément est constitué d’un seul matériau. Elles sont affectées a
partir d’une image labélisée par fils. Une seconde image, labélisée par trongons de fils, est construite
lors de la segmentation. Elle est reliée a une table d’orientation qui permet d’affecter a chaque
élément des fils leur orientation matériau.

(a) Riche en matrice (2) b) Tissage régulier (6,5) Tlssage dense (

Figure 4.1 — Trois sections de fils dans différentes zones d’une méme piéce,
tomographie de la préforme (rapport de forme indicatif).

Les fils sont considérés comme isotropes transverses et la matrice comme isotrope. Mazars
[2018] a montré que l'influence de la compaction des fils (variation de 'aire de leur section) sur les
propriétés est faible pour les CMC. Elle est donc négligée.

L’échelle mésoscopique est suffisante pour décrire le comportement élastique et endommageable
de la jonction tissée 3D et particulierement la localisation des fissures [Bénézech 2019].

Modele mésoscopique idéalisé

On ne dispose pas de tomographies de la préforme des éprouvettes corniere. Les modeéles utilisés
pour les corniéres sont donc obtenus a partir d’une préforme idéalisée, elle-méme tirée d’'une modé-
lisation de mise en forme & partir d’un motif de tissage (fournie par Safran Ceramics). La préforme
est alors le résultat d’un calcul éléments finis. Le maillage déformé est utilisé pour construire des
descripteurs textiles en utilisant le méme formalisme que pour le modele basé image (fig. 4.2). Les
autres étapes de construction du modele sont identiques.

D’un point de vue industriel, il est intéressant de pouvoir exprimer les structures idéalisées et
les structures réelles avec le méme formalisme [Mendoza Quispe 2019]. Des études comparatives
peuvent alors facilement étre menées et permettre, dans chaque cas particulier, de déterminer la
nécessité d’utiliser un modele basé image — plus couteux qu’un modele idéalisé en terme de temps
utilisateur mais aussi en terme de logistique — et de déterminer I'erreur induite par 1’idéalisation
de la structure. De plus, dans une optique de conception, la modélisation précede la fabrication.
Un modele mésoscopique idéalisé mais utilisant les mémes descripteurs qu’un modele basé image
autorise les mémes degrés de liberté. Il est donc possible d’y introduire artificiellement des défauts
ayant des caractéristiques similaires a ceux observés couramment.

Modeéle macroscopique enrichi

Dans le modéle mésoscopique la taille maximale des éléments est imposée par la structure
du matériau. Il y a donc peu de leviers pour réduire la taille du probléme (le nombre de degrés
de liberté). Des calculs sur piece avec un modele mésoscopique nécessiteraient la mise en place de
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(a) Armure (b) Fil

Figure 4.2 — Descripteurs textiles d’'une corniére.
L’armure est décrite par I’enchevétrement des fibres neutres et chaque fil est décrit par sa
fibre neutre (en bleu) et un certain nombre de sections polygonales (en noir).

moyens de calcul haute performance [Bénézech 2019, chap. 4]. L’objectif d’un modeéle macroscopique
enrichi est d’offrir un compromis prenant en compte a la fois une description fine de la géométrie
et les dimensions des pieces a simuler.

Une approche multi-échelle — ou seule la zone d’intérét est simulée a 1’échelle mésoscopique
et le reste de I'éprouvette l'est a 1’échelle macroscopique — n’a ici qu’'une efficacité limitée car les
dimensions de la zone d’intérét sont proches de celles de ’éprouvette.

Dans un modele enrichi, une homogénéisation locale est effectuée [Yvonnet et Bonnet 2014].
La nouvelle taille d’élément est sensiblement plus grande que celle des éléments du modele méso-
scopique mais doit rester inférieure a une longueur caractéristique liée au gradient de chargement.
Cette longueur est difficile a déterminer a priori, particulierement pour les matériaux fragiles ou
quasi-fragiles pour lesquels on cherche a mettre en évidence les zones de localisation de I’endom-
magement. Dans notre cas, réaliser une homogénéisation locale de maniére numérique présente peu
d’intérét : outre les difficultés liées aux conditions aux limites, il faut effectuer un calcul d’homo-
généisation pour chaque élément. Le temps de calcul pour la construction de ces modeles est donc
rédhibitoire surtout si le probleme est non-linéaire.

Les propriétés des éléments macroscopiques peuvent étre calculées en assimilant chaque élément
a un stratifié équivalent [Halpin et al. 1971]. On fait 'hypotheése que chaque élément peut contenir
quatre constituants : la matrice, des fils de chaine, des fils de trame et des porosités. Le tenseur de
rigidité équivalent, Ceg, est alors la moyenne des tenseurs des constituants (exprimés dans le repere
global) pondérés par leur fraction volumique 7;.

Ceg = 1:C; (4.1)

Cette formulation permet de prendre en compte plusieurs orientations de fil et plusieurs pro-
priétés et d’intégrer des lois d’endommagement.

Le maillage macroscopique est construit avec CGal, a partir d'une tomographie binarisée de
I’éprouvette (air/matiere).

Bénézech [2019, chap. 4] a déterminé empiriquement la taille optimale des éléments macrosco-
piques en effectuant des simulations avec différentes tailles de mailles et en comparant les résultats
avec une simulation a 1’échelle mésoscopique. Il a utilisé une gamme de tailles allant de une & cing
fois celle des éléments mésoscopiques (x1; x1,66; x2,5 et x5). Dans cette gamme, l'influence sur
le comportement global dans le domaine linéaire (courbe force/déplacement) est négligeable. Ce-
pendant, un écart de l'ordre de 10% existe sur l'effort & apparition de ’endommagement. Dans
le domaine élastique, le champ est plutot bien décrit mais les zones de concentration de contrainte
sont plus diffuses avec 'augmentation de la taille de maille. La localisation est moins fine mais
toujours dans la bonne zone. La position de 'amorcage de I’endommagement est bien décrite avec
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des mailles jusqu’a x2,5. Au dessus, la localisation s’apparente plus a celle observée avec un modele
homogénéisé : la géométrie semble avoir plus d’influence que la mésostructure. La zone endommagée
est aussi de moins en moins bien décrite au fur et a mesure que la taille de maille croit. Elle est plus
étalée et surtout moins profonde. Par contre la propagation de I'’endommagement est correctement
restituée et 'influence de la structure tissée est manifeste a toutes les échelles. La fissure est déviée
par le tissage méme pour une taille de x5 malgré un point d’amorcage 1égerement décalé. Les écarts
observés semblent liés, non pas a des erreurs lors de I’homogénéisation locale mais & des erreurs
de discrétisation. Cela conforte I'utilisation d’'un modele stratifié équivalent. La taille de maille
préconisée est de x2,5 (225 pm), soit environ une fois et demi I’épaisseur d’un fil. La figure 4.3,
présente le maillage mésoscopique, dont les mailles sont de 90 pm, d’un bras de 1’éprouvette et le
maillage macroscopique (x2,5) qui sera utilisé pour la suite.

(a) Maillage mésoscopique (b) Maillage macroscopique

Figure 4.3 — Tailles de maille des maillages basés image de la corniere
Les maillages méso- et macroscopique ont des tailles de maille respectives de 90 um (x1)
et 225 pm (x2,5). (a) Les couleurs représentent les phases.

1.3 Modele thermomécanique

Avant 'apparition de ’endommagement, on fait I’hypotheése que le matériau a un comportement
thermoélastique linéaire

o=C:(e-k (T-T)) (4.2)

ou C et k sont respectivement les tenseurs de rigidité et de dilatation thermique effectifs (eq.4.1).
Tous deux dépendent de la température.

Lors des essais a chaud, le champ thermique auquel est soumise I’éprouvette est inhommogene.
Il faut donc prendre en compte les variations de propriétés par rapport a la température. Par
analogie avec le SiC monolithique [Sakaguchi et al. 1991], on fait ’hypothése que dans la gamme
d’intérét (de 20 a 1200°C), les variations des modules d’Young et de cisaillement et des coefficients
de Poisson sont affines. Il suffit donc de connaitre les valeurs des parametres & deux températures
pour les définir sur toute la gamme.

Les propriétés effectives utilisées pour le modele initial sont calculées a partir de propriétés des
constituants tirées de la littérature et rappelées ci-dessous.

Propriétés des fils

Dans le domaine élastique, les fils sont considérés isotropes transverses. Le tableau 4.1 reprend
les propriétés thermoélastiques qui seront utilisées pour l'initialisation du protocole d’identification
des parametres.

Propriétés de la matrice

La matrice est supposée isotrope (tableau 4.2).
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E11 Eaa=FEsz3 Gia=Gi3 Gaz wvig=r13  va3 ki1t kaa=kss A1 Aaa=A33
Towas 320 149 59,6 6485 0,176 0,15 4,6 A7 454 221
1200°C 306 120 47,6 648" 0,175 0,137 85 88 21,6 9,0
Tableau 4.1 — Propriétés thermomécaniques initiales du fil (modules en GPa, coefficients
de dilatation en 1079 K=! et conductivités en Wm—1 K1)
[Mital et al. 2009] et *[Bénézech 2019] (} : extension de la valeur & Topb)
Porosités

Les macroporosités de la matrice sont prises compte dans le modele si elles ont un diametre
supérieur a celui d’un élément mésoscopique (soit 90 pm). Elles restent trop petites pour étre
maillées expicitement. Elles sont donc modélisées, a 1’échelle mésoscopique, par un matériau a la
rigidité tres faible. Lors de I’homogénéisation locale, ce quatrieme matériau est pris en compte
(tableau 4.3).

E v k A E v k A
Tamb 310 0,17 4,7 68 Tamb 1102 0 0 0
1200°C 276 0,17 9 25 1200°C 1100 0 0 O
Tableau 4.2 — Propriétés thermomécaniques Tableau 4.3 — Propriétés thermomécaniques
initiales de la matrice (en GPa, 1076 K~! pour les porosités (en GPa, 1076 K~}
et Wm—t K1) [Mital et al. 2009 et Wm K1)

Des micropores apparaissent dans la matrice intrafil lors de I’étape de CVI. Ils sont tres allongés
et paralléles aux fibres. A notre échelle de travail, effet de cette microporosité est considéré comme
diffus et homogene. Il est pris en compte dans les propriétés transverses des fils qui peuvent étre
obtenues en simulant la microstructure [Gélébart et Colin 2009].

2 Protocole d’identification

Pour exploiter de maniere quantitative des essais complexes, une approche par méthode inverse
s'impose. Elle consiste, connaissant les entrées et les sorties d’'un modele a en déterminer les para-
meétres, notés {p}. Plusieurs classes de méthode inverse sont définies par Avril et al. [2008]. Elles
s’appuient toutes sur des mesures de champ et cherchent a minimiser une fonctionnelle qui traduit
I'écart entre un champ simulé et un champ mesuré [Roux et Hild 2020]. Le champ comparé est cou-
ramment le champ de déplacement [Lecompte et al. 2005]. La minimisation peut toutefois porter
sur d’autres champs comme le champ thermique [Dilhaire et al. 2004], voire sur une combinaison
de plusieurs champs [Pottier 2010; Berny 2020]. Le choix du champ de déformation est possible
[Lecompte et al. 2007] mais il n’est pas optimal [Roux et Hild 2020].

Dans la suite, les sigles suivant sont abondamment utilisés :

» DIC, pour la corrélation d’images 2D classique;

« IDIC, pour la corrélation d’images 2D intégrée ;

* DVC, pour la corrélation d’images 3D classique;;

« IDVC, pour la corrélation d’images 3D intégrée.

2.1 Corrélation d’images intégrée

Roux et Hild [2020] ont comparé les différentes méthodes d’identification. Ils ont montré que les
méthodes optimales — celle dont la sensibilité au bruit des champs mesurés est la plus faible — sont,
de fagon équivalente, la FEMU (Finite Element Method Updating) avec une pondération hétérogene
résultant de la corrélation d’images et 'IDIC. La FEMU consiste a calculer au préalable le champ de
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déplacement par corrélation d’images, puis a calculer de maniere itérative les parametres du modele
éléments finis qui minimise 1’écart, au sens des moindres carrés pondérés, entre le champ obtenu
par la simulation et le champ calculé par DIC. L'IDIC couple la mesure de champ cinématique et
I'identification des parametres sans passer explicitement par le calcul du champ de déplacement
[Hild et Roux 2006a;b; Hild et al. 2016]. Ses principes mathématiques sont expliqués dans le
chapitre 3, partie 3.

En corrélation d’images classique, la taille de maille résulte d’'un compromis qui cherche a
minimiser 'incertitude sur la mesure du champ de déplacement. Deux sources d’erreur sont en
effet concurrentes : 'erreur liée au bruit des images et l'erreur de modeéle. L’erreur de modele
est liée a une mauvaise description spatiale (discrétisation) du champ, pour ’éviter on préférera
un maillage plus fin. Le bruit des images a une forte influence sur la qualité des résultats si le
conditionnement du probléme est mauvais. Pour minimiser I’erreur induite, on cherchera a réduire
la taille du probleme et donc & augmenter la taille de maille (a fortiori lors de l'utilisation de
tomographies, dont le niveau de bruit est généralement assez élevé). L'IDIC est moins sensible &
la taille de maille [Mathieu et al. 2015]. Cette plus faible dépendance au maillage nous a conduit
a préférer ce formalisme. La taille de maille peut alors étre choisie en fonction de criteres issus de
I’homogénéisation lors de la construction du modéle macroscopique enrichi.

2.2 Choix des parameétres a identifier

Un probléme inverse est généralement mal posé, certains de ses degrés de liberté étant poten-
tiellement indéterminés. Lorsqu’il est inversible, un mauvais conditionnement le rend extrémement
sensible au bruit de mesure. Pour obtenir une bonne approximation de la solution il est néces-
saire que le nombre de parametres a identifier soit sensiblement inférieur a la quantité de données
expérimentales disponibles. Les hypothéses suivantes visent a limiter le nombre de parametres a
déterminer.

Hypotheéses liées a la morphologie du SiC/SiC

La premiere hypothese, forte, consiste a considérer que la géométrie et la structure tissée de
I’éprouvette sont bien décrites par le modele basé image. Quand ce dernier est construit & partir
de tomographie de I’éprouvette, il prend déja en compte les irrégularités du tissage. Les études
précédentes ont montré qu’il permettait de reproduire qualitativement le comportement observé
lors d’essais [Bénézech 2019]. Par ailleurs, ce type de modéle comporte un trés grand nombre
de parametres géométriques (typiquement, 5000 trongons pour décrire 'armure d’une éprouvette
jonction tissée 3D) qui rend inenvisageable leur identification par une approche inverse.

Pour les fils, on suppose que leurs propriétés thermomécaniques sont constantes le long d’un fil et
qu’elles sont identiques d’un fil a 'autre. L’effet de la compaction est jugé négligeable. L’orientation
matériau des fils est issue du modele géométrique et considérée comme exacte.

La matrice, enfin, est supposée homogene a ’échelle macroscopique. L’endommagement éven-
tuellement présent a 1’état initial est négligé.

Hypotheéses liées au chargement thermique

Comme les déformations du SiC/SiC sont faibles, on fait I’hypothése d’un couplage thermomé-
canique faible. La simulation mécanique est donc conduite une fois que le champ thermique a été
déterminé.

Pour obtenir le champ thermique, le protocole d’identification proposé dans le chapitre 3, par-
tie 3, est utilisé. Le chargement thermique n’est donc pas simulé, les propriétés purement thermiques
ne seront donc pas identifiées ici. En effet, une partie des parameétres du modele thermique ne sont
pas intrinseques (parametres de convection et de conduction) et on a jugé que l'on était pas en
mesure de les déterminer.
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Endommagement

Le modele utilisé ne prend pas les phénomenes d’endommagement en compte.

L’identification de parametres d’un modele d’endommagement par IDIC a déja été réalisée
dans des configurations assez simples, comme de la flexion trois points sur des éprouvettes pré-
entaillées pour des matériaux fragiles. L’initiation de la fissure est conditionnée par un critére en
contrainte sur un calcul purement élastique puis la propagation est caractérisée par une ténacité.
Ces parametres peuvent étre déduits en identifiant une projection du champ de déplacement sur
des modes bien choisis [Roux et Hild 2006]. La méthode des éléments finis étendus peut aussi étre
utilisée pour décrire la fissuration, un champs de déplacement élastique avec des discontinuités est
alors proposé [Réthoré et al. 2009]. Ces protocoles permettent de déterminer les facteurs d’intensité
des contraintes et la position de la pointe de fissure.

Dans le SiC/SiC, 'endommagement est assez progressif. Les premiers phénomenes d’endomma-
gement sont diffus & I’échelle d’observation. Dans leur modélisation, Bénézech et Couégnat [2019]
utilisent donc une description continue ol I’endommagement est décrit par un champ scalaire.
Or, une telle approche autorise trop de degrés de liberté pour assurer 1'unicité d’une solution au
probléeme d’IDVC.

L’endommagement est donc évalué a partir du champ de résidu a la derniere itération d’IDVC.
Sur le résidu les zones dont le comportement s’écarte d’'un comportement élastique linéaire sont
mises en évidence. Un seuillage permet de les isoler. On cherche seulement & déterminer les seuils
d’apparition de '’endommagement. En étudiant ’état de contrainte des éléments qui contiennent les
zones endommagées, a 1’étape ou 'endommagement est apparu et a I’étape précédente, on obtient
deux bornes qui encadrent 1’état de chargement a ’occurrence de ’endommagement.

Conditions aux limites

La zone modélisée de I'éprouvette se limite & la zone tomographiée, les conditions aux limites
sont donc appliquées aux frontiéres de cette zone (fig. 4.4). On suppose que la surface inférieure
du maillage, ¥, n’est soumise qu’a des mouvements de corps rigides et de la dilatation soit trois
rotations (ax, Ox, yx) et trois translations (ry, sy, ty). La dilatation est laissée libre. Le chargement
appliqué par le poingon est modélisé comme un champ de déplacement réparti sur une bande de
largeur epoine. Il est caractérisé par la position du centre de la bande dpoine, deux angles (’ypomg
autour de z et Opoine son inclinaison) et par I'intensité v du déplacement appliqué.

Les conditions aux limites mécaniques sont ainsi décrites par onze parametres.

Les valeurs initiales de ces conditions aux limites sont déterminées a partir des tomographies.
La position et l'orientation du poingon sont mesurées a chaque plateau de chargement (comme il a
une forme réguliere, ces mesures sont simples). On en déduit le déplacement du poingon. Pour les
conditions aux limites sur X, un calcul préliminaire de DVC est effectué sur une ZOI autour de ce
plan, en n’autorisant que les mouvements de corps rigide et de la dilatation.

Ces estimations assez fines des conditions aux limites sont utilisées comme état de référence
pour les calculs des champs de résidu.

2.3 Etude de sensibilité

Le modele complet comporte 33 parameétres :

« 2 X 8 propriétés matériau pour les fils (& température ambiante et a chaud);

* 2 x 3 propriétés matériau pour la matrice (idem);

« 11 parametres pour décrire les conditions aux limites.

Les liens entre le champ mesuré et ces parameétres sont trop complexes pour étre exprimés
analytiquement. Les champs de sensibilité sont donc obtenus numériquement. Pour chacun des
parametres, le champ de sensibilité est la différence entre le champ calculé pour une variation
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(a) Zone d’intérét (b) Conditions aux limites

Figure 4.4 — Conditions aux limites mécaniques appliquées sur la zone tomographiée pour
une éprouvette corniere.

infinitésimale du parametre considéré et celui calculé avec les parametres initiaux rapporté a l'in-
crément du parametre.

Les calculs sont effectués sur Abaqus, avec le modele éléments finis présenté précédemment. Les
champs d’intérét et quantités d’intérét (déplacement et force au niveau du poingon) sont extraits
pour étre utilisés dans le code d’IDVC.

Paramétrage du probléme

Les éléments de {p} sont de nature et d’ordre de grandeur variés (distances, angles, modules,
etc.). Une variation dp identique pour tous les parametres entrainerait des variations sur le champ
de déplacement qui auraient des ordres de grandeur tres différents. L’approche la plus naturelle
n’est donc pas de calculer la sensibilité a une variation absolue des parameétres mais a une variation
relative aux parametres nominaux. On identifie alors {p}, tel que

~ Di
pi =

Pnom,i (43)

ol {pnom } est le vecteur contenant les parametres nominaux. Ainsi, si ’estimation des parametres
nominaux est suffisamment proche des parametres réels, tous les termes {p} sont proches de 1.

Toutefois cette définition de p;, n’est pas adaptée a tous les parametres. Certains ont en effet
des valeurs nominales nulles. L’objectif est alors de se ramener a des parameétres qui, soumis a une
variation infinitésimale, induiront des champs de sensibilité dont les ordres de grandeur ne seront
pas trop éloignés. On propose donc une normalisation différente suivant la nature du parameétre
p;. Pour calculer les pondérations du tableau 4.4, la longueur £ et le déplacement wu,of doivent étre
choisis pertinemment en fonction du parametre considéré. Pour I’angle de rotation autour de z (en
radian) de la surface ¥, ay, par exemple, ¢ correspond au diametre de la zone d’intérét dans le
plan perpendiculaire a x et ups au maximum du champ de déplacement nominal projeté suivant
z. Une variation ¢ de ay, correspondra alors a un déplacement de l'ordre de euyer au niveau de
I'extrémité du petit bras de I’éprouvette. La méme philosophie est appliquée aux coefficients de
dilatation thermique, pour lesquels ¢ est le méme que précédemment, AT = 500°C et wuyf est le
maximum de 'intensité du champ de déplacement nominal.

Le probléeme est résolu avec {p}.
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nature parametres concernés, p; Di
angle Vpoing epoin(; Y23
as, Bz, 1 pi
longueur dpoing, €poing ﬁ
déplacement TS, Su, ty, U urlefpi
module E, Eri, Ea, G2, Gos Pr——
coefficient de Poisson v, V13, Va3 i
coefficient de dilatation k&, k11, koo ﬁ:f i

Tableau 4.4 — Normalisation des parametres du probléeme d’IDVC
AT désigne 'amplitude de température balayée lors de 'essai, u,.; un déplacement de
référence et £ une longueur caractéristique.

La figure 4.5 illustre 'intérét d’utiliser ces pondérations dans le cas particulier d’un probléme ou
ne sont considérés que les parametres matériaux d’un probléeme isotherme a température ambiante.
A gauche, sont tracés le spectre et les vecteurs propres de la matrice Hessienne sans appliquer de
pondération. A droite, sont présentés ceux du probléme avec les pondérations proposées. Le condi-
tionnement du probléme est réduit de 8,2.10'2 & 1,3.10°, soit presque quatre ordres de grandeur.

Ecriture du probléme d’IDVC

Dans la simulation, on a choisi d’imposer le déplacement plutdt que 'effort pour étre au plus
proche des conditions aux limites réelles. Néanmoins, quand seules des conditions aux limites en
déplacement sont imposées, la sensibilité du champ de déplacement & certains parametres (typique-
ment le module d’Young) est nulle. Il faut donc intégrer au calcul des sensibilités celles par rapport
a la force appliquée.

Le probléeme de corrélation d’images s’écrit comme 1’équation 3.17 (chap. 3, partie 3)

[H]{da} = {b} (4.4)
ou {da} est l'incrément a appliquer pour corriger le champ de déplacement.
La matrice de sensibilité [S] du probléme complet est la concaténation des champs de sensibilité
du champ de déplacement [Sy] et de celui de la composante verticale de la force [SF]. Le probléme
intégré est alors

t H 0 t b
N Su o2 (NV>1) Sy - Su o?
[M]{op} = [ 1 f {op} = f (4.5)
S 0w S Sr Sp | | Fmes — Fer
of of

avec 0(1x ), la matrice nulle de dimension (1x V), ott N est le nombre de degrés de liberté du
modele éléments finis. Chaque ligne de la matrice [S] est obtenue par une simulation éléments
finis sur Abaqus. La matrice [H| et le vecteur {b} sont calculés en utilisant Correli. o et op
sont respectivement 1’écart type du bruit du volume de référence f et 'incertitude sur la force
mesurée. Ces pondérations permettent d’équilibrer les contributions de chaque terme de telle sorte
que l'incertitude sur les parametres identifiés soit minimale.

2.4 Evaluation des incertitudes

Pour calculer 'incertitude sur les parametres induite par le bruit qui affecte les tomographies,
on fait I’hypothese que le bruit est blanc, gaussien, de moyen nulle et de variance o2 [Buljac et al.
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Figure 4.5 — Spectre et vecteurs propres correspondant (valeur absolue terme a terme) de

la matrice Hessienne du probleme d’'IDVC en ne considérant que les propriétés matériaux

d’un probléme isotherme a température ambiante. La normalisation permet de réduire le
conditionnement de fagon drastique.
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2018b]. On montre alors que 'impact 6p de ce bruit sur les parametres calculés a une moyenne
nulle et que la matrice de covariance s’écrit [Roux et Hild 2006] :

{< op) = 0 (4.6)

pmdpn) = My,

En deux dimensions, le niveau de bruit des images est habituellement calculé & partir de deux
images de référence ou plus. En tomographie, le surcotit que représente ’acquisition de deux états
de référence est assez important. La variance du bruit est donc calculée comme la moitié de la
variance du niveau de gris de la différence entre deux tomographies dans une zone ne contenant
que de lair.

Cette méthode est utilisée pour calculer les incertitudes, Opn = V/(0pndpn), affichées dans la
suite.

Amélioration du conditionnement et parameétres identifiables

Quand la sensibilité d’'un parametre est trop faible (si elle tend vers zéro), deux cas de figure
sont possibles :

« soit le second membre correspondant a cet élément est lui aussi tres faible et le parametre en

question n’a pas d’influence significative dans la configuration étudiée ;

« soit le second membre n’est pas nul ce qui traduit une erreur de modele.

Dans les deux cas, il ne peut étre déterminé avec une incertitude raisonnable (eq. 4.6) et dégrade
considérablement le conditionnement du probleme. Les parametres en question sont identifiés en
étudiant le spectre de la matrice Hessienne du probleme. S’ils peuvent étre déterminés précisément
d’une autre maniere, leur valeur est considérée comme exacte et n’intervient plus dans le probléeme
d’IDVC. Il suffit de supprimer la ligne concernée de la matrice de sensibilité.

Les sensibilités aux conditions aux limites epoing, dpoing €t s sont tres faibles. L’influence de
€poing €t de dpoine est tres locale, il est assez naturel que leur sensibilité globale soit faible. Le
poingon apparait sur les tomographies, il a une géométrie réguliere. Ces parametres peuvent donc
étre déterminés par une mesure directe sur les images. La valeur de vy obtenue lors de la DVC au
niveau de X est jugée suffisamment précise. La suppression des parametres peu sensibles permet
d’améliorer grandement le conditionnement du probleme.

Certains parametres ne peuvent pas étre mesurés précisément a priori et néanmoins avoir une
faible sensibilité. Pour plus de robustesse, une régularisation de Tikhonov est utilisée [Gras et al.
2015].

[M],eq {09} = {b}1eq (4.7)
{ (Ml = [M]+whll) (4.8)
{b}reg = {b}IDIC +wAr {pnom - p}

ou [I] est la matrice identité, A\; la plus grande valeur propre de [M] et w un coefficient de pon-
dération, tel que w < 1. Le conditionnement de la matrice régularisée [M],eq est de l'ordre de
grandeur de w™!. La régularisation a pour effet de pénaliser les écarts aux valeurs nominales pour
les parameétres dont la norme de la sensibilité est inférieure a v/wA;. Ces valeurs nominales, notam-
ment pour les parametres matériaux qui sont issues de précédents travaux (ou de base de données
industrielles), sont considérées comme fiables et on ne s’attend pas a ce que les valeurs identifiées
s’en écartent trop.
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2.5 Exploitation d’un essai complet

Le modele a identifier est élastique. Certains parametres de ’essai, typiquement les propriétés
matériaux, sont supposés ne pas varier d’un palier a I'autre. Seules les conditions aux limites
évoluent. Il est alors pertinent de n’inverser qu’un seul probléme d’IDIC qui integre I’ensemble des
paliers de 'essai. Cette approche spatiotemporelle permet de réduire encore l'incertitude sur les
parametres matériaux.

Le vecteur de parametres {p} est alors la concaténation des vecteurs contenant les parametres
liés aux conditions aux limites a chaque palier et des parametres liés aux propriétés matériaux

bcL,1
bcL,2

{r} = (4.9)

Pmat

La matrice sensibilité correspondant & ce nouveau paramétrage est calculée. La matrice [M] est
construite comme dans I’équation 4.5 mais la matrice hessienne et le second membre de ’équation
a résoudre sont la concaténation des probléemes a chaque état de chargement. La taille du probléeme
a inverser reste tres limité. La construction des champs de sensibilité est I’étape la plus longue et le
nombre de champs de sensibilité & calculer pour exploiter ’essai complet est identique qu’on utilise
cette approche temporelle ou qu’on effectue le calcul étape par étape.

2.6 Implémentation de la DVC
Approche pyramidale

Afin de diminuer le temps de calcul et de faciliter la gestion de la mémoire, le calcul ’IDVC est
effectué dans un premier temps sur des images dont la résolution est dégradée. On réduit alors les
dimensions de I'image dans chaque direction d’un facteur k entier, en affectant a chaque pixel de
I'image dégradée la moyenne des pixels contenus dans le cube kxkxk correspondant. Cette réduction
de résolution est simple, efficace et permet de réduire la taille du calcul de maniére substantielle.
Elle diminue aussi le niveau de bruit de image d’un facteur k2. Le maillage et les matrices de
sensibilité restant identiques, tant que la taille de maille est supérieure a la longueur caractéristique
de la texture, l'incertitude de mesure est proportionnelle au rapport signal sur bruit et inversement
proportionnelle & la racine carrée du nombre de pixels contenus dans un élément [Hild et al. 2016].
En premiére approximation, un tel changement d’échelle & donc peu d’effet sur 'incertitude.

Dans une approche pyramidale complete, la résolution de I'image serait restaurée graduellement,
aprés avoir atteint un certain critére de convergence pour finir par un calcul a pleine résolution.
Ici, on a choisi de ne calculer les parameétres qu’avec des images a la résolution dégradée, prenant
k = 4. Une optimisation fine, en utilisant les tomographies & I’échelle 1, pourra étre conduite par
Safran sur ses serveurs de calcul.

Traitement des bords de la piéce

Une des originalités de cette implémentation est 1'utilisation d’un maillage basé image comme
support du calcul de corrélation. Les bords du maillage sont donc confondus avec les bords de
I’éprouvette sur I'image. En DVC classique, des problemes de convergence apparaitraient au niveau
des surfaces extérieures et il aurait fallu envisager des développements supplémentaires, dans ’esprit
de ceux présentés dans le chapitre 3 partie 3, pour traiter les bords de I’éprouvette. Le modeéle intégré
a 'IDVC peut étre vu comme une régularisation extrémement contraignante qui n’autorise pas de
divergence locale car sont déterminés des parametres globaux. De plus comme le nombre de nceuds
intérieurs du maillage est sensiblement supérieur a celui des noeuds surfaciques, I'influence de ces
derniers est tres limitée.
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Correction des variations de brillance et de contraste

Dans la formulation standard de la DIC, le résidu est calculé en supposant la conservation
des niveaux de gris (eq. 3.13). Or les conditions d’acquisition ne permettent pas toujours d’assurer
cette conservation. En tomographie, ’énergie du faisceau incident peut ainsi varier légerement d’une
acquisition a l'autre. Pour ne plus dépendre de ces variations les tomographies sont normalisés au
préalable afin qu’elles aient une moyenne nulle et un écart type de un.

Itérations d’IDVC

La schéma (fig. 4.6), reprend la procédure décrite précédemment et illustre larticulation des
différentes étapes. Le probleme d’IDVC est résolu de maniere itérative.
Lors d’itérations, dites courtes, le champ de déplacement et la force sont mis a jour.

{ {ant1} = {an} + {0an} ~ {an} + [Sul{6p}
Frgnt1 = Fren + 0FrEn =~ Fre, + [SF) {0D}

Le second membre de ’équation 4.5 est ensuite calculé pour 'itération n 4 1. Cette approximation
implique que {p}, reste aux alentours du point {p}, ;,, ou [S] a été linéarisée.

Si Iécart entre les valeurs des parametres a l'incrément n et leurs valeurs initiales est trop
grand, les champs de sensibilité, de déplacement initial et le vecteur {p}; ; sont remis & jour avec
les nouvelles valeurs de parametres. Ces itérations sont cofiteuses en temps de calcul, elles sont
dites longues!.

Comme les termes de {p} n’ont pas les mémes dimensions, ni les mémes sens physiques, une
norme pondérée, N, est utilisée pour définir les criteres

(4.10)

N{BY) = "5} [Cov (5)] " {5} (4.11)

ot [Cov (p)] est la covariance de p, ici [Cov (p)] = [M]™*.

Si N ({p}, —{P}ini) est trop grande, une itération longue est effectuée. Le critére de convergence
porte lui sur I'incrément de parametre a l'itération n.

N{sp}) < 1 (4.12)

Il implique que chaque incrément de parametre dp; est inférieur a I'incertitude associée. Ce critere
assure la stationnarité de la solution.

Pour réduire la durée de résolution, il faut chercher a optimiser la balance entre les itérations
courtes et longues, en ajustant le critere de déclenchement des itérations longues. Une initialisa-
tion suffisamment précise du calcul permet de réduire le nombre d’itérations longues. Cela montre
I'importance de la qualité de I’estimation initiale des conditions aux limites et justifie I’étape pré-
liminaire de DVC.

A TDissue des itérations d’IDVC, les paramétres du modéle ont été identifiés finement. Une
nouvelle simulation éléments finis est effectuée. Le champ de déplacement obtenu est utilisé pour
calculer le résidu final avec les tomographies en pleine résolution. C’est sur ce dernier qu’on cher-
chera a détecter la présence d’endommagement.

Les calculs des champs de sensibilité sont indépendants et donc facilement parallélisables. Ici, on utilise les
fonctions de parallélisation de Matlab. Tant que le nombre de parameétres est inférieur au nombre de processeurs
disponibles, la durée d’une itération longue est proche de celle du calcul d’un champ de sensibilité.
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Figure 4.6 — Schéma du déroulement de la corrélation d’images intégrée.
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3 Considérations sur la qualité des résultats

Dans cette partie, le protocole est illustré pour un palier de chargement avec un modele iso-
therme a température ambiante. Il y a alors seize parametres a déterminer :
« 6 propriétés matériau pour les fils (E11, Fag, Gi2, Gas, V12, 123) ;
« 2 propriétés matériau pour la matrice (E, v);
+ 8 parametres pour décrire les conditions aux limites (si €poing, dpoing €t ¥y Ne sont pas consi-
dérés).

3.1 Convergence

Le graphique (fig. 4.7) montre I’évolution des critéres de convergence au cours d’un calcul. La
courbe bleue représente 1’évolution de la norme de 1’écart aux parameétres nominaux. Le criteére
pour les itérations longues est fixé & 1.10%. Ici, deux mises & jour des champs de sensibilité sont
effectuées (aux itérations 7 et 13). Le critére de convergence des itérations courtes est 1, la norme
de 'incrément de parametres est tracée en vert. La norme du résidu (en rouge), ainsi que ’écart aux
valeurs initiales sont stationnaires apres l'itération 40. La norme du résidu a convergence est assez
importante. Ceci est majoritairement dii aux artefacts présents sur les tomographies mais aussi & une
erreur de modele (fig. 4.8). Pour plus de lisibilité, on a en effet choisi d’illustrer le fonctionnement
de l'algorithme avec un modele simplifié (isotherme a température ambiante). Toutefois, deux
paliers d’un essai & chaud ont été utilisés. Bien que les variations de température entre ces deux
paliers soient faibles, les valeurs numériques présentées dans ce chapitre sont & considérer avec
réserve. L’essai en question est exploité proprement dans le chapitre 5. La comparaison de ces deux
résultats d’identification permet de mettre en évidence I'importance du choix du modeéle.
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Figure 4.7 — Evolution des criteres de convergence pour le calcul isotherme a température
ambiante. En pointillé, les deux critéres de convergence.

3.2 Champ de résidu

La figure 4.8 représente des coupes du champ de résidu a 1’étape initiale et aprés convergence,
dans les trois directions de ’espace. L’estimation initiale des parametres est relativement précise,
I’écart entre 'image de référence et I'image déformée recalée est assez faible. La déformation globale
de I’éprouvette est bien estimée apres convergence. Le résidu reste assez élevé, principalement &
cause d’artefacts qui ressortent, notamment le ring artefact qui est trés marqué proche de l'axe
de rotation. La bande horizontale qui apparait sur la coupe dans le plan perpendiculaire & Y est
due & une différence de niveau de gris lors du stitching des tomographies (une fois la déformation
appliquée, la frontiere entre les scans ne coincide plus).
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On peut encore deviner la mésostructure de 1’éprouvette sur les résidus a convergence. Les
artefacts faussent sans doute légerement le calcul du champ de déplacement mais, dans cet exemple,
cette différence est probablement due a une erreur de modele.

3.3 Exemple de résultat pour le modele isotherme a température ambiante

A convergence, on dispose d'une identification fine des parametres du modele (tab. 4.5). Mis
a part le module d’Young transverse, Foo, et le module de cisaillement, Gyo, des fils, les valeurs
identifiées sont proches des valeurs initiales. Dans le tableau, les incertitudes sont absolues. Les
parametres dont 'incertitude relative est la plus élevée sont les deux modules de cisaillement des
fils et leur module d’Young transverse.

valeur initiale valeur fine  incertitude

u (mm) 9,0.1072 9,02.1072  3.107
Ypoing (°) 0 0,00 2.10°6
Opoinc (°) 0 1,63.1073  2.1077
as (°) 0 —2,03.1072  6.10°°
Bs (°) 0 1,54.107*  2.107¢
ry; (mm) 1.107¢ 8,88.1072  4.10°¢
sy (mm) 8.1072 3,95.1072 2.107°
ty (mm) —8.1072 —4,37.1072  7.1076
E (GPa) 310 315,9 2.10!
v 0,17 0,165 7.1072
E11 (GPa) 320 3244 2.10!
Esy (GPa) 146 101,2 2.10!
G2 (GPa) 59,6 23,0 7

G23 (GP&) 64,8 70,9 7

V12 0,176 0,169 7.1072
Va3 0,15 0,147 7.1072

Tableau 4.5 — Résultat d’un affinement des parameétres pour un probleme isotherme a
température ambiante, pour un palier de chargement.

4 Conclusion

A partir de la grande quantité de données acquises lors de nos essais, la procédure d’IDVC
identifie de maniere optimale les parametres d’un modele éléments finis complexe.

Pour que l'identification de ces parametres par une approche par mesures de champ soit efficace,
il faut que le modele puisse décrire fidelement la réalité. Un soin particulier a donc été apporté
a la construction du modele géométrique et a la modélisation des conditions aux limites (zone
d’application, degrés de liberté concernés, etc.).

Une autre difficulté inhérente a ce type de problémes est liée & leur mauvais conditionnement.
Le vecteur de parameétres a déterminer contient des éléments de nature et d’ordre de grandeur
tres différents. Une pondération limite le conditionnement. Il faut parfois renoncer a affiner la
valeur de certains parametres trop peu sensibles. Ici, cela ne concerne que des parametres liés aux
conditions aux limites. Ce point est doublement positif, cela signifie que ’essai permet de déterminer
finement I’ensemble des propriétés matériaux et que de petites variations des conditions aux limites
concernées n’ont qu’une influence réduite sur le résultat de I’essai.

Pour des raisons de temps de calcul et de gestion de mémoire, on travaille sur des tomogra-
phies dont la résolution est réduite pour déterminer les parametres du modele (qui sont globaux).



Figure 4.8 — Coupe des résidus de corrélation pour le cas isotherme a température
ambiante : (a) état initial et (b) état convergé.



Conclusion 105

Pour étudier 'endommagement, le résidu de corrélation peut étre calculé avec les volumes a leur
résolution optimale. La fissuration est alors localisée au pixel pres (ici a 3,14 pm).

La mise en place d’une telle procédure a assez lourde mais le probléeme a inverser conserve une
taille tres limitée. Si la modélisation n’induit pas d’erreurs, l'incertitude sur les grandeurs mesurées
est raisonnable.

Le dernier chapitre présente une application de I’ensemble de la procédure a ’exploitation d’un
essai de pliage de corniere. Pour des raisons de confidentialité, ’exploitation des essais sur jonction
tissée 3D n’ai pas présentée.






Chapitre 5

Essais et exploitation : applications au
pliage de corniere

Ce chapitre reprend deuz articles portant sur ['exploitation d’un essai de fermeture de corniére
réalisé lors d’une campagne sur la ligne PSICHE du synchrotron SOLEIL en novembre 2019. Chaque
étape du protocole d’exploitation est reprise succinctement et appliquée, résumant ainsi l’ensemble
des chapitres précédents.
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1 Introduction

3D-woven ceramic matrix composites (CMCs) made with silicon carbide matrices reinforced
by silicon carbide fibers are expected to replace super-alloys in the hot parts of next generation
aircraft engines, namely for GE/SAFRAN LEAP. Their outstanding structural properties at very
high temperatures make them very promising materials [Murthy et al. 2008]. Due to its complex
microstructure, a 3D-woven composite part is more resistant to delamination and impacts [Boussu
et al. 2015]. Its architecture is designed to comply with the overall part geometry and loading. A
precise and reliable quantitative characterisation of the thermo-mechanical behaviour, in particular
for the complex geometries encountered in real components, is needed to design, to model and to
certify aeronautical parts [Zok 2016].

Damage mechanisms of SiC/SiC have been studied experimentally. At room temperature, loaded
in uniaxial tension, matrix cracks occur in transverse tows or in matrix-rich areas [Morscher 2004].
Within tows, cracks initiate as a coalescence of micro-debondings at the interface between fibre
and matrix [Sevener et al. 2017]. Cracks then propagate in tows, until they eventually percolate
into larger through-the-thickness matrix cracks [Maillet et al. 2019]. When oxidation phenomena
are negligible, damage behaviour at high temperature is qualitatively similar [Mazars et al. 2017a].
Bernachy-Barbé et al. [2015a] carried out tests on tubes under combined internal pressure and
traction. Since the composite is subjected to multi-axial loading, cracks mainly propagate perpen-
dicularly to the maximum principal stress. If load is applied off-axis from the main fiber direction,
there is no tow oriented transversely, and the matrix cracking stress is higher than for in-axis load-
ing [Morscher et al. 2007]. Cracks initiate in the matrix-rich area, in the vicinity of free surfaces
and then propagate within the tows where they are deviated generating fiber debonding and fiber
ruptures [Mazars 2018].

2 Experiment, data processing and qualitative characterisation

Reproduced from

TurpIN, L. Roux, S. KING, A. CATY, O. DENNEULIN, S. et MARTIN, E. (soumis). In-situ thermo-
mechanical study of 3D-woven SiC/SiC composite part.

2.1 Introduction

To observe and understand the influence of the meso-structure of complex parts on their macro-
scopic behaviour, heavily instrumented experiments are required. X-ray tomography performed on
in-situ thermomechanical tests offers invaluable information for the study of complex structural
parts as damage can be observed (provided spatial resolution is high enough) as well as its relation
to the local 3D microstructure [Maire et al. 2020]. The effect of the woven structure of the CMC
is thus revealed.

To carry out in-situ experiments, dedicated devices are generally designed to be used in a tomo-
graph. The sample has to be accessible within the largest possible angular range for tomography
(ideally 180/360°) . Moreover, in the present study, heating to elevated temperatures required the
presence of a heater (up to 1000°C) facing the sample, and additionally, sufficient accessibility is
needed to position a thermographic camera to determine the sample surface thermal field. Finally,
for mechanical testing, the loading device was designed to be very stiff and, as a consequence,
required the use of columns which partially mask some projection directions during acquisitions.

Tomography consists in computing a volume (3D) image from a collection of 2D radiographs.
The latter are often affected by numerous artefacts, which in turn become also visible in the
reconstructed volume. Hence image processing may be exercised with great care to attenuate
artefacts, without altering the microstructure. Obscured regions in the radiographs can be seen as



Experiment, data processing and qualitative characterisation 109

¢ Ref. value (mm)
b a 12

b 27
c 10
d 4
e

h

Figure 5.1 — Size of the sample. (a) The hatched area is the clamping zone. (b) h is the
sample width in the direction perpendicular to the view in (a).

a very strong artefact, which requires a specific handling in the reconstructions. In the present case,
a dedicated reconstruction algorithm initially designed to address incomplete data tomographic
reconstruction was used.

The aim of the present paper is to show that in spite of the above mentioned difficulties, finely
resolved tomographic images can be obtained during such challenging thermo-mechanical tests. A
quantitative exploitation of the images for validating its mechanical modelling will be the focus of
part 3. In Section 2.2, the dedicated testing machine is introduced, together with its limitations for
tomographic acquisitions. Section 2.3 is devoted to the processing of radiographs, in order to achieve
exploitable tomographic reconstructions. In section 2.4, tomograms computed at different stages
of the test are shown to provide very rich and resolved information, providing a new insight in the
capacity of these complex shaped parts to sustain the extreme loading of their service conditions.
After summarizing the main steps of the experiment, a conclusion section draws some perspective
for the quantitative exploitation of these data for mechanical modelling.

2.2 Experimental procedure

This study focuses on corner sample bending tests which aim to study a structural element under
coupled shear and flexion loading in a region where the woven preform has been strongly strained
to accommodate its final shape. Two in-situ tests were carried out: one at room temperature, the
other one under a severe thermal gradient.

The overall corner geometry is detailed in Figure 5.1. It is made out of the last generation of
SiC/SiC composite developed by Safran: Cerasep A600°. This corner is built from a 3D-woven
plane shaped in a “mold”. Therefore the tows are respectively in tension (or compression) in the
outer (resp. inner) free surface of the bent part. During forming, yarns also tend to get misaligned
in the arms of the corner. The fiber density is thus not homogeneous. The matrix is then fabricated
in several stages, incuding two major processing steps: chemical vapor infiltration (CVI) [Naslain
et al. 1989] and melt infiltration (MI) [Corman et Luthra 2005].

The dedicated in-situ testing device is shown in Figure 5.2a. The frame (d) is anchored onto the
tomograph rotating plate. The sample (b) is clamped to the lower clamping jaw (c). The loading
gantry (a) moves up and down thanks to an actuator which is located under the rotating plate of
the tomograph (worm screw (e) and geared motor (f)). The long arm of the sample is clamped in
the region hatched in Figure 5.1 and the short arm is loaded thanks to an alumina punch (Fig. 5.3).
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The load is measured thanks to a force sensor (HBM-U9C). The magnetic environment of
the tomograph generates noise in the force signal which has thus to be filtered using an analog
100 Hz-Bessel filter before being recorded.

A SiC/SiC resistor is set in contact with the face of the sample to be heated through Joule effect
(Fig. 5.3). It remains in a fixed position with respect to the sample during the tomographic scan.
Coupled with radiative and convective cooling of other free surfaces as well as the contact with the
punch, it induces a strong thermal gradient within the sample. The thermal field is stationary and
is applied before the first mechanical loading step.
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Figure 5.2 — Experimental device: (a) CAD; (b) implementation in PSICHE tomograph.
Load is applied by a gantry which passes through the tomograph rotating plate so that the
actuator is deported under the plate to reduce unbalance and free the observation zone.
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Figure 5.3 — Thermo-mechanical loading of the sample.
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Figure 5.4 — Evolution of the temperature during the rotation at several points on the
sample. Each point is hidden during one half of the rotation and by the columns and
value at grazing angles are not considered.

The test is controlled in displacement. Stepwise loading is necessary to perform tomographic
acquisitions which require about 15 min each. When the tensile force reaches prescribed values,
the displacement is held constant and the tomographic scan is acquired. Between two steps, the
loading is applied monotonically and quasi-statically (0,2mmmin~!). The implementation of the
loading device in synchrotron tomograph is illustrated in Figure 5.2b. The X-ray beam axis (from
the the source to the detector (g)) and the infra-red camera (h) optical axis are perpendicular to
each other.

The tests were carried out at PSICHE beamline at synchrotron SOLEIL [King et al. 2016]. A
pink beam centered around 40keV is used. The working distance was about 120 mm, a 1,05 mm
thick copper filter and an x-ray mirror (as a low-pass filter) were used to define the beam spectrum.
Acquisitions are performed at 3,14 pm voxel size over 360° with an offset rotation axis, for a recon-
structed field of view of 12.40x 12.40 x 3mm?. Three overlapping acquisitions were stitched together
along the vertical direction to increase the field of view to 7,1 mm. Each acquisition required about
5 min.

The thermal field is measured thanks to an infra-red camera (FLIR SC7210-7500). Thermo-
grams and tomographic scans are acquired simultaneously. The rotation of the sample provides the
thermal field under the full angular range assuming that the temperature field is stable in time. The
camera memory is sufficient to acquire one and a half turns. The stability assumption is first exper-
imentally tested computing the difference between the same angular position images of each turn
and checking it remains negligible. Then, the stability during the rotation is validated following the
temperature of several material points during this rotation as confirmed in Figure 5.4. To check
and monitor the value of the temperature, a bi-chromatic pyrometer measures the temperature of
a hot spot on the resistor surface. This temperature is also used to calibrate the temperature field
acquired by infra-red camera.

A pin-hole projective model of the infra-red camera is calibrated and used to re-project the
measured thermal fields onto a 3D mesh of the sample (chap. 3 part. 3). Figure 5.5 shows the
thermal field in the initial state. Even if the thermal field is expected to be stationary, it is
measured at each tomographic acquisition step and its potential variation from one step to the
next is taken into account. The imposed rotation during the scan is trusted to re-position the
sample in the frame of reference of the IR camera. As the deformation and rigid body motion of
the sample are low, the calibration can be performed once for all steps.
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Figure 5.5 — Re-projection of the thermal field.

2.3 Processing tomographies

The raw tomographic data were polluted by several artefacts which have to be corrected for an
optimum exploitation.

The steel columns of the loading gantry absorb the X-ray beam almost completely. In some
projections, a part of the information is missing as shown in Figure 5.6. Here the missing-data area
represents 13% of the projections. It induces artefacts during reconstruction (i.e. the computation
of the 3D image from the acquired radiographs) and interferes with pre-reconstruction corrections.
In order to master the transformations from the raw sinogram to the reconstructed tomography,
the whole image processing workflow was implemented.

The synchrotron beam is very spatially coherent. The dephasing generated passing through
material interface creates phase contrast. Phase contrast is characterised by very sharp and ex-
agerated variations of grey level at interfaces. This effect can be very helpful in increasing the
visibility of weakly contrasting structures. However, the fringes may interfere with the quantitative
interpretation of the reconstructed images. The fringe intensity can be reduced, and image contrast
increased, by using a Paganin filter [Paganin et al. 2002]. Here, the filter is applied on projections
where the grey level missing-data area is set to the mean grey level of the known area (Fig. 5.6a)
and the used filter length is 30 pm.

In parallel-beam tomography, the acquisition window can be widened by moving the rotation
axis away from the beam centre and performing the acquisition over 360°. The first half turn
provides the projection of one half of the sample, the second half turn provides the other one.
Those half projections are then stitched to get back in the standard (axis-centered) tomographic
geometry. Their relative positions are determined pixel-wise from the known acquisition geometry.
Indeed a more accurate positioning would have imposed to interpolate one side of the projection
which is computationally-expensive and useless in the present case. The continuity of the micro-
structure in the reconstruction proves that this precision can be considered as sufficient. As the
beam intensity can vary a little during the acquisition, an overlap area (around the axis position)
is used to balance the grey level between the two sides of stitched projections.

The imperfections and soiling on the optical chain of the tomograph (scintillator, lens, mirror,
detector, etc.) form spots on the projections. Those spots create ring artefacts on the reconstruc-
tion. As they are always present at the same position on the projections, they can be revealed
and corrected summing the sinogram along f-axis. On this profile, the position of defect appears
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Figure 5.6 — Missing-data area on the sinogram due to the columns of the loading gantry.
(a): sinogram slice; (b): missing-data area (in black). In the sinogram (a) the grey level of
the missing-data area is set to the mean of the one of the rest of the sinogram.

Figure 5.7 — Correction of ring artefact, zoom on a horizontal slice of the reconstruction:
the center of rotation is on the upper left corner. The spots on the projections create dark
rings in the gross reconstruction (a) which almost vanish on the corrected one (b).

as peak. Sinogram grey levels are re-adjusted using an z-dependant correction which smooths this
profile. Figure 5.7 shows a reconstruction before and after correction.

The most commonly used and effective reconstruction algorithm is called filtered back-projection
[Kak et Slaney 2001]. Nevertheless, this algorithm needs equi-angular full projections. Missing-
data problem can be addressed by iterative reconstruction re-projection (IRR) [Nassi et al. 1982].
This procedure consists in first reconstructing the raw sinogram affecting an arbitrary value to the
missing-data area. The reconstruction is then filtered and re-projected. The measured sinogram is
completed in the missing-data area using the re-projection of the previously reconstructed volume.
This loop is repeated as many times as needed. The efficiency of IRR depends a lot upon the quality
of the filtering applied on the reconstruction. Recent work proposes a phase-field regularisation
based on the assumption that the sample is composed of a finite number of phases. Using this
regularisation, the number of IRR iterations to reach convergence is as low as three. The filter
parameters are (with the notations of chap. 3 part 2): a =5, = 0.054,4, and & = 1vx.

To enlarge the field of view on the vertical direction, three scans are acquired. They are stitched
along the Z-axis. The position of each scan is known pixel-wise from experimental set-up data.
For each stitching, one image is scaled such as the mean grey level on the overlap area is the same
for each image, so the grey level continuity is ensured.
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To increase acquisition speed, a pink beam — rather than a monochromatic one — is used. The
result of regularised-IRR is presented in Figure 5.8. Some beam hardening occurs and is perceptible
where the sample crossed section varies abruptly. To correct this last artefact, the SiC/SiC resistor
is used as it is expected to have a quite homogeneous grey level. The mean grey level of each
horizontal slice of a region within the resistor is computed. The curve obtained (mean against Z),
is smoothed with a moving mean providing the corrective factor to applied slice by slice to restore
homogeneity. In practice, the correction is made on the middle scan before the vertical stitching.

Punch

Sample
SiC/SiC resistor

2 mm

Figure 5.8 — Tomography of the sample where the beam hardening is noticeable: the part
of the sample where the length crossed by the X-ray is higher appears darker.

The processed tomographic reconstruction of the sample in its initial state is shown on Fig-
ure 5.9. The entire zone of interest is visible here: the small arm and the elbow.

The signal to noise ratio (SNR) can be defined from the image as the ratio between the mean
grey level value inside the sample and the standard deviation of the grey level in an area outside
from the sample. The SNR of the initial step tomography is 12,3.

During pre-processing, some steps have to be done carefully (e.g. stitching) not to create
additional artefacts not to deteriorate the data. The bias taken here is to avoid any over-correction
on the zone of interest (i.e. in the material). The ring artefacts do not totally vanish. For the phase
contrast, a global correction as Paganin’s one tends to degrade the sharpness of images, thus the
applied correction is light. Moreover, the phase contrast can reveal some under-resolved details,
such as intra-tow pores (Fig. 5.10). After the corrections, signature of artefacts present in the
projections has been considerably reduced so that they will not have a relevant influence on further
exploitation (threshold determination, digital volume correlation, etc.).

2.4 Experimental results and discussion
Micro- and meso-structural integrity of the samples at the initial step

Tomography can be used to characterize material integrity of the samples to be tested. Fig-
ure 5.10 points out salient features of the tested CMC. Its complex woven structure and multi-phase
matrix appears. In the current acquisition conditions, tomography describes the meso-structure
well, namely the arrangement of the tows, and allows to surmise some elements of the micro-
structure (e.g. tow section geometry or tow micro-porosity), even though their precise geometry
cannot be determined. Beside tows and SiC matrix, defects are visible. Although the skin of the
sample is well-infiltrated (matrix is dense and scarcely discriminated from the tows), infiltration
is not perfect in the bulk. Matrix pores are numerous as well as ill-infiltrated MI-matrix areas —
which are in fact zones filled with SiC powder. Infiltration deficiencies concentrate in the elbow
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Figure 5.9 — Tomographic reconstruction of the initial step after all artefact corrections.

area, where the weave density is higher!. Those defects are expected to lower the rigidity of the
sample. No supplementary coating was applied on the machined surfaces during the fabrication of
the sample, so these pores could be very problematic in operating conditions for which oxidation
may occur. The temperature used in this test is lower than the highest temperatures encountered
in service, where oxidation might occur.

The resolution of tomography is not sufficient to measure intra-tow porosity (fibre diameter is
12 pm and pixel size is 3,14 pm). Their shapes are not correctly determined but they are observable
on most of the tows in Figure 5.10.

A gross estimate of the porosity can be obtained cropping and thresholding the reconstructed
volumes. It also provides pore map as the one depicted in Figure 5.11. The choice of the threshold

IThe sample micro- and meso-structure should be compared to the one of a plan sample displayed in Figure 1.3a:
the weave density is regular and the quality of the infiltration is better.

SiC Matrix
ill-infiltrated MI matrix

longitudinal tow

intra-tow porosity transverse tow

inter-tow porosity

Figure 5.10 — Sample micro-structure: zoom on an XZ slice of the tomography in the
initial state.
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Figure 5.11 — Porosity of the sample, pore map (a) Effect of the threshold on the
determined porosity (b).

has a huge influence on the porosity. In the present case, two values are interesting. The first one
focusing on true pores at the voxel level provides a lower bound on the porosity. The second one,
in contrast, is based on ill-infiltrated matrix, and can be used as an upper bound. The second one
makes sense mechanically as the agglomerates of SiC powder are not expected to have a significant
influence on mechanical behaviour. Moreover, some open pores of the sample were ill-infiltrated
matrix zones before machining. The curve (Fig. 5.11b) provides an estimate of the uncertainty
which can be defined as the porosity variation induced by the variation of the threshold of one
grey level. Porosity values are 5,3% + 0,3% without taking into account SiC powder zones and
17,5% £ 0,6% taking them into account for the High Temperature (HT)-test sample.

Overall behaviour

The incremental sensor of the punch actuator and the load cell provide a hereafter called
macroscopic response of the sample. To take into account the compliance of the loading cell,
the incremental sensor displacement is re-adjusted using tomographic data as explained in the
appendix.

During the test at room temperature (Fig. 5.12a), four loading steps are performed (in addition
to the initial acquisition (a)). A slight relaxation is observed during each acquisition step. The
response is close to linear up to step (d). A macroscopic crack suddenly occurs and propagates
between step (d) and step (e). After step (e), the force continues to increase with the displacement,
showing that the sample exhibits a residual mechanical resistance because the crack does not
propagate throughout the entire thickness. A post-mortem observation of the sample reveals that
the main crack starts from the outer surface of the corner elbow and propagates radially.

During the test under thermal gradient, the resistor is maintained at about 1100°C while the
cold point of the sample remains at about 300°C. Five acquisition steps are performed. The
rupture of the sample occurs abruptly during step (f). Relaxation phenomena are initially of small
amplitudes, quite comparable to the test performed at room temperature. They increase, after
step (d), when a loss of rigidity is observed. The apparent rigidity is lower than the one observed
at room temperature. Such a difference is unexpected. Indeed, SiC/SiC mechanical properties do
not vary much with temperature and the two samples were machined from the same part and were
selected because they exhibited an equivalent meso-structure (same type and equivalent distribution
of defects).
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Figure 5.12 — Force displacement curve of in-situ experiment. Tomographic and
thermographic acquisitions are indicated by letters. The punch displacement is
re-adjusted as detailed in appendix.

Observation of damage

The combination of the geometry of the sample, its structure and the load tends to concentrate
the stress in a given area. Contrary to more regular loading (e.g. tensile test), cracking is localised
and occurs rather abruptly. No network of micro-cracks is observed on the volume. The main crack
initiates in the outer skin of the elbow and it is located close to its junction with the clamped arm
(Fig.5.13). It coincides with the area where a macro-scale thermo-elastic finite-element simulation
(i.e. considering an homogeneous, orthotropic material) predicts that the maximum principal stress
is maximal. The part geometry thus plays a first order role in damage localisation. Then the crack
propagates within the bulk of the sample, being deviated by the woven-structure as shown from its
irregular path.

The crack propagates mainly within tows or at the interface between tows and matrix. From
Figure 5.13, one may infer that the main crack initiates from the outer skin of sample, breaking
through transverse and longitudinal tows. In bulk transverse tows, the crack divides in offshoots
which are connected at each end. Crossing longitudinal tows, it is deviated and leads to fibre
debonding within the tows or at the tow-matrix interface. The cracks also follow the porosities
surrounding tows. All observed damaged longitudinal tows broke at a single position.

Outside of the damaged area, no evidence of damage is visible in the reconstructed volume
(besides the breakage of a longitudinal tow on a machined edge, just under the punch, which
had already occurred at step (e) and did not seem to propagate after that). Within the spatial
resolution, failure appears to be sudden, and hence the overall behaviour, brittle. This is in line
with the design of such parts where ultimate loads coincide with the “first damage” that can be
detected.

2.5 Conclusion

An experiment was carried out to characterize a sample with a non-conventional geometry
submitted to complex loading. The SiC/SiC samples presented here have a corner shape. On
such samples, the failure location is driven at the first order by the geometry which induces stress
concentration. The failure is brittle as the propagation of a main crack without any evidence of a
network of diffuse micro-cracks.



Figure 5.13 — Crack path for the high temperature test for slices taken every 630 pm: (a)
initial state, (e) at last step before failure, (f) after failure.
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Figure 5.14 — Re-adjustment of the punch displacement (mm).

Experimental constraints lead to difficult tomographic acquisition conditions which in turn
require a careful processing of images for tomographic reconstructions (namely regularised-IRR)
so that missing data and artefacts can be circumvented. However, the required image processing
provides high quality reconstructed volumes.

The in-situ tomographic study gives keys to understand the physical phenomena leading to the
sample mechanical behaviour. The present article focuses on qualitative considerations. Nonethe-
less, the quality of the volumic images allows for their quantitative exploitation using Digital Volume
Correlation (DVC). A thermo-mechanical integrated-DVC was developed to identify the material
properties of the meso-scale model of the sample and will be discussed in part 3.

The experimental device was designed to be versatile enough to be used with other sample
geometries. It was used to test T-shaped samples or corners under four points bending. The
processing protocol remains the same. Future thermo-mechanical tests may be designed either:

« to validate modelling, so that geometry or thermo-mechanical loading are optimized to be as

sensitive as possible to parameters whose access is difficult; or,

« to investigate ultimate loads, for an experimental validation of the admissible service (or

extreme) conditions.

Both of these two orientations aim to understand the material behaviour and to check the
reliability of such complex parts for multi-axial thermo-mechanical loading.

Appendix

The displacement of the punch is not directly measured during the experiment. Only the
incremental sensor of the motor is recorded continuously. More accurate data are available at each
acquisition step: the position of the punch is known from tomography. Its position can be plotted
against the estimated one (Figure 5.14). Assuming the error on the sensor displacement is mainly
due to the compliance of the loading machine, the transformation from sensor to tomographic
displacement can be adjusted to an affine law. It is determined from a linear regression on the few
available points. This transformation is used to correct the entire displacement curve.

The displacement data used in the graphs of Figure 5.12 were corrected using the above cali-
bration.

Moreover, the displacement of the visible part of the long arm of the sample can also be
computed using a simplified Digital Volume Correlation on a small region of interest allowing only
for rigid body motion. It should be used to assess the absence of sample slip in the grips. In the
present case, no evidence of significant slip was found. The zone of interest moves as it is located
1 cm above the clamped zone. The vertical displacement in this area is one order of magnitude
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lower than the punch displacement and is nearly proportional to it (considering acquisition steps
(b) to (e) for the high temperature experiment, Fig. 5.12b).

3 Quantitative characterisation by Integrated Digital Volume Cor-
relation

Reproduced from

TURPIN, L. Roux, S. BENEzECH, J. COUEGNAT, G. CATY, O. DENNEULIN, S. et MARTIN, E.
(soumis). Quantitative thermo-mechanical characterisation of 3D-woven SiC/SiC composites from
in-situ tomographic and thermographic imaging.

3.1 Introduction

The meso-structure has a determining influence on the overall behaviour of the material. Recent
studies aimed to link the micro- and meso-structures to the macroscopic behaviour of the composite
[Mazars 2018 ; Mendoza Quispe 2019 ; Bénézech 2019 ; Sherman et al. 2019]: the structure of the
part (or the sample) is explicitly described thanks to an image-based geometrical model. Those
models are able to reproduce qualitatively the observed behaviour of the material, up to the onset of
damage localisation. One of the great advantage of such an approach is that one can investigate not
only regular sample extracted from a periodic weaving pattern, but also parts that have been shaped
to a specific design, thereby possibly exhibiting specific properties induced by the deformation of the
weave. To highlight such a benefit, a dedicated quantitative characterisation is proposed hereafter.

The multi-scale, inhomogeneous and anisotropic nature of the material requires innovative and
heavily instrumented tests that can feed models based on a genuine description of the micro- or
meso-structure. To access the material meso-structure in the bulk, X-ray tomography is a well
suited tool. It provides a volume (3D) image of the X-ray absorption coefficient. A local damage
due to loading can be observed and measured carrying out in-situ experiments instrumented by
tomography [Maire et al. 2020]. It is especially efficient to observe cracking (localisation, morphol-
ogy, etc.). Tensile tests have already shown the capability of such an approach for the study of
CMCs at high temperatures [Mazars et al. 2017a; Bale et al. 2013]. During in-situ tests, X-ray
tomography coupled with Digital Volume Correlation (DVC) gives access to displacement field in
the bulk of the sample [Roux et al. 2008; Hild et al. 2016]. The displacement field is computed
relying on the texture of the volume which is nothing but the meso-structure of the woven sample.
The latter limits the accuracy and resolution of the DVC-computed displacement field [Chen et al.
2020b]. A relevant way to bypass this limitation is to take into account the sample model during
DVC computation performing integrated-DVC (IDVC) [Roux et al. 2008]. For thermo-mechanical
experiments, temperature field can be measured by infra-red thermography to be used as thermal
boundary condition for IDVC [Archer et al. 2020].

The present paper details the identification of material parameters of an image-based model
which conforms to the actual meso-structure using in-situ experiments. The purpose is to better
understand CMC parts behaviour under complex loading. These experiments were carried out on
a dedicated thermo-mechanical testing machine on the PSICHE beam-line at synchrotron SOLEIL
and are described in a chap. 5 part 2. The sample was subjected to severe thermal gradients
and multi-axial loading. Infra-red measurements are cast on the surfaces of the sample 3D finite
element mesh based on a self-calibrated projective model. The testing machine, for load capacity,
had stiff columns that obscured in part the projections (radiographs). Nevertheless, using a tailored
reconstruction procedure, and artefact corrections, one could successfully reconstruct high quality
3D images. It is those images that the present study exploit through the IDIC procedure.



Quantitative characterisation by Integrated Digital Volume Correlation 121

An efficient exploitation of the huge amount of data provided by full-field measurements is quite
challenging. An original procedure was developed to identify parameters of a model enabling in
turn its validation.

The IDVC procedure is described is section 3.2 in which the construction of the model is detailed
and the identification method is discussed. Section 3.3 presents the results of an identification on a
high-temperature test on corner samples. In the section 3.4, the quality of results and the relevance
of the chosen model are discussed. Concluding remarks and perspectives are proposed in section 4.

3.2 IDVC procedure
Thermo-mechanical model

As already proposed by Bénézech et Couégnat [2019], the sample woven structure is described
explicitly by textile descriptors: neutral fibres and several sections (with a polygonal geometry) of
tows. Thanks to those descriptors an image is built, its grey levels refer to tow section labels and
are linked to a table of properties (containing phase and orientation). Those textile descriptors can
be obtained from tomography. Needless to say that in SiC/SiC composites there is a lack of contrast
between matrix and fibres because they are both made of silicon carbide. The segmentation of the
woven structure is thus difficult on fully elaborated materials, Bénézech and Couégnat proposed to
do it before the infiltration of the matrix (on the so-called woven preform). However, tomographies
of the preforms of the studied samples were not available. Instead, a simulation of the preform
shaping was used in order to generate the model. Let us emphasize that even if the model does
not match the actual meso-structure perfectly, the possibility to use a simulated model instead of
the actual sample micro-structure is an additional attractive feature of the proposed methodology.
In addition to the identification of the constitutive parameters, the simulation of preform shaping
may by itself be (in)validated. This side exploitation however will not be further explored in the
present study. The overall shape of the infiltrated sample is determined thanks to the tomography,
so does the meso-pores repartition. The pores are taken into account in the model if they do not
intersect the idealised woven structure.

The used macro-scale mesh is non-conform: it does not describe explicitly the meso-structure
(Fig. 5.15). The properties of each element are computed from the properties of the phases it con-
tains using an equivalent-laminate model (meaning the properties of each elements is the weighted
“mean” of the properties of its phases), thanks to a dedicated Abaqus UMAT [Bénézech 2019].

Figure 5.15 — Corner sample: meso-structure and macro-scale mesh of the sample (mesh
size 0,252 mm), the color of the tows refers to their labels.

It has been decided to identify the properties of the macro-scale model assuming the composite
elementary constituents have a linear thermo-elastic behaviour in the range of temperature and
strain experienced in the test. The matrix is isotropic and the tows are modelled as transverse
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isotropic material. They are both considered homogeneous and the properties of all tows are
identical.

As the thermal gradient in the sample is important, the variation of the properties with temper-
ature has to be taken into account. In the considered temperature range (from room temperature
to 1200°C), the SiC properties vary linearly with the temperature [Sakaguchi et al. 1991]. This
observation is extended to tows properties. The properties of each component at the two extreme
temperatures are listed in Table 5.1, resulting in 2x9 parameters to be identified. The two expan-
sion coeflicients of the tows k11 and koo have a very low sensibility and deteriorate the conditioning
of the problem. As the anisotropy of the expansion coefficient of tows is low and its value is close
to the matrix one, we consider that the expansion coeflicient of the tows is equal to the matrix one
k11 = koo = k.

The sample is clamped in its lower part. In the model, the lower section of the mesh is assumed
to be subjected only to rigid body displacement and to thermal dilatation. Those parameters are
determined by standard Digital Volume Correlation (DVC) over a zone of interest surrounding this
surface. The load is applied on the horizontal arm with a punch. The geometry of the punch —
a flat punch rather than a half-cylinder — was chosen for manufacturing reason. To model the
boundary condition, it is assumed at first that the entire lower surface of the punch is in contact
with the sample.

The temperature field is re-projected from multi-view infra-red acquisition (Fig. 5.16). It is
used as thermal boundary conditions.
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Figure 5.16 — Temperature field in the sample, cut at the middle plane (°C).

Identification procedure

DVC consists in computing the displacement field between two tomographic images based on
their texture and assuming grey level conservation [Buljac et al. 2018a]. With global DVC, the
displacement field is expressed on a kinematic basis, itself supportd by a finite element mesh.
The exploited image texture is directly the contrast of the micro-structure without any further
alteration. In SiC/SiC composites, the structure is not uniformly distributed and tow major axes
have the same order of magnitude as the thickness of the part. In classical DVC, the mesh should be
very coarse. A more tailored basis can be used: Integrated-DVC (IDVC) directly uses a kinematic
basis composed of the sensitivity fields with respect to the parameters of the sample model [Hild et
Roux 2006a]. Sensitivity fields are defined as the displacement fields that result from an infinitesimal
change of one parameter, keeping all other parameters as fixed. Among full-field measurement based
methods, IDVC proves to be the best identification procedure to minimise the uncertainty on the
identified parameters provided the model is a faithful description of the sample and its boundary
conditions [Roux et Hild 2020].

Bertin et al. [2016b] detailed the IDVC procedure. The DVC residual is the difference between
the reference volume and a deformed one corrected by the current determination of the displace-
ment field. IDVC thus aims at finding the set of parameters which minimises the norm of this
residual. First the sensitivity fields of the parameters to identify are computed, then the residuals
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Figure 5.17 — Scheme of the exploitation procedure for measured data

are projected onto space generated by the sensitivities (i.e. using a Newton-Raphson algorithm).
The amplitude of the projection along each individual sensitivity field gives an estimate of the
correction of the corresponding parameter. As the problem is non-linear, the sensitivity fields are
to be re-computed after each iteration. The convergence criterion is defined using the norm of the
correction increment of parameters, ensuring the stationarity of the solution.

However, the computation of the sensitivity field is a time-consuming step. To speed up the
IDVC convergence, in between actual updates of all sensitivity fields (“outer iterations”), they are
kept fixed for several “inner iterations”. It is important to find a good balance between outer and
inner iterations. The criterion to update sensitivity fields is based on the gap between the value of
the parameter when the corresponding sensitivity was computed, and the current value.

While the sample is considered as linear elastic, material properties do not vary from an acqui-
sition step to another. It is therefore relevant to perform only one minimisation embracing all the
steps in a so-called spatio-temporal approach.

In practice, sensitivity fields are numerically computed with the finite element model of the
sample and using Abaqus. IDVC is performed using Correli?.

The Figure 5.17 illustrates the chaining of the experimental exploitation sub-processes.

Examples of sensitivity fields

The sensitivity of the displacement field with respect to the variation of parameters is consid-
ered here. To appreciate the influence of one parameter some examples of sensitivity fields are
shown in Figure 5.18. Even if the material properties are not spatially homogeneous, the corre-
sponding sensitivity fields are rather smooth. Sensitivities along z-axis is about zeros for most of
the parameters. Indeed, the sample displacement in this direction is constrained by the boundary
conditions. In return, the sensitivity fields along z on those boundary conditions are very high.

The uncertainty of global DVC, in good conditions is about a tenth of pixel (here about 1 pm).
All the considered parameters must have a maximal sensitivity magnitude at least higher than 1 pm
for a relative variation of 1%. This observation suggests that one should be able to identify these
parameters. For instance, the sensitivity on the thermal expansion coefficient, k, is rather low, it
reaches the limit of the measurement capacity.

From one parameter to the next, the intensity of the sensitivity field can vary by more than one
order of magnitude. Moreover some fields have quite the same general shape (room temperature E
and high temperature F) and only distinguish by their intensity and can lead to indetermination.
Those two points result in a very poor conditioning of the identification problem.

2Correli is LMT’s DIC and DVC toolbox.
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Figure 5.18 — Some sensibility fields cut in the middle plane of the sample: displacement
(pm) induced by a relative variation of parameter of 1%.
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description T (°C) initial estimated uncertainty
E (GPa) matrix Young modulus 20 310 304 2
1200 276 202 5
v matrix Poisson ratio 20 0,17 0,17 1.107*
1200 0,17 0,17 6.107°
k(K™Y matrix coefficient of 20 4,7107%  4,16.10°¢ 1.10°8
thermal expansion 1200 9.10°6 8,74.1076 3.10°8
E11 (GPa)  tow longitudinal Young 20 320 320 3
modulus 1200 306 303 5
Es; (GPa)  tow transverse Young 20 146 127 2
modulus 1200 120 122 2
G5 (GPa) tow shear modulus 20 59,6 60 5
1200 47,6 54 6
Ga23 (GPa) tow shear modulus 20 64 47 2
1200 64,8 44 4
V192 tow Poisson ratio 20 0,176 0,17 3.1072
1200 0,175 0,17 3.1072
V93 tow Poisson ratio 20 0,15 0,12 4.1072
1200 0,137 0,12 41072

Table 5.1 — DVC results for the test at high temperature. Initial values are from [Mital
et al. 2009] and [Bénézech 2019)].

3.3 Results
Model validation

The identification procedure is initialised with material properties issued from the literature.
The displacement fields determined by the first finite element simulation are used to compute the
initial residual. This residual field is relevant as long as the thermo-elastic model is. Our analysis
is so performed over all data collected prior to a first visible sign of damage.

Figure 5.19a corresponds to the heating step (before any mechanical loading), Figure 5.20a to
the first mechanical loading step. Those initial residual fields are very satisfactory because the
visible gaps are small. The chosen model and properties are thus relevant as they are already able
to reproduce well the behaviour of the sample. The aim of the identification procedure is to find
the material properties which minimise this gap.

Identification of the material parameters

The results of the identification of thermo-elastic material properties for an high temperature
test are shown in Table 5.1. Inner iterations take about twenty seconds and outer one, ten minutes
(using parallel computation for sensitivity fields).

In general, the differences between final and initial values are rather low. The initial value
of the matrix Young modulus is overestimated and that of its thermal expansion coeflicient is
underestimated. These differences would be explained by the micro-scale porosity which remains
after the matrix elaboration. Indeed, due to shaping of the woven structure some area of the
matrix may become difficult to infiltrate. Furthermore, the estimation of the meso-scale porosity is
imperfect: as an ideal woven structure was used to build the model (which does not match perfectly
the actual one), the porosity map obtained from tomography intersects some tow. Not to break
the continuity of tow, those pores were not considered. So the porosity of the model is lower than
the one of the sample.
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The initial values of tow properties are the effective parameters proposed in [Mital et al. 2009]
which stem from the homogenisation of a unidirectional tow. The final longitudinal values of
tow properties remain close to the initial values. Although homogenization is very crude, the
results appear to be accurate. The transverse properties, namely shear modulus Gog, are a little
overestimated. Micro-mechanical simulations of tows show its porosity has a huge impact on their
transverse properties [Gélébart et Colin 2009]. The initial overestimate of the traverse properties
could be induced by the underestimation of porosity. As pointed out in the part 2, the infiltration
of our samples is not complete. The tows porosity may be a little higher in bulk than on the skin
of the specimen in the bent regions.

Uncertainties are discussed in part 3.4.

3.4 Discussion
Capability of the present test

Using a quite complex test, as the proposed corner bending test, is a good way to have access
to a large set of material properties. As the loading state of the sample vary from one area to the
next, most constitutive parameters influence the observed displacement fields.

The influence of each parameter can be evaluated considering the diagonal terms of the Hessian
matrix of the sensitivity matrix. The good conditioning of the Hessian matrix allows one to judge
the relevance of the considered test for the identification of considered parameters. Indeed, the
conditioning quantifies the relative influence of the less sensitive parameter with respect to the one
of the most sensitive parameter.

Comments on the errors

The remaining errors at the end of the identification is measured by the final residual. Two
types of error can be distinguished:

« the model error;

« the measurement uncertainty.

The model error is the gap between the real sample behaviour and its simulated behaviour.
It induces an error on the converged displacement estimation which appears distinctly in residual
fields. In the present case, model error can be, at least partly, explained by the use of an ideal
woven structure to build the enriched macro-scale model of the sample instead of the actual one.

Tomography artefacts are an additional source of model error. Indeed, a polluted tomographic
images does not trustfully reproduce the sample micro-structure and can affect DVC computation.
To perform DVC the grey levels of the image are assumed to be an intrinsic property of each sample
voxel. Typically, the grey level of a physical point is assumed not to vary during the test. Most of
tomographic artefacts are static in the detector frame, so they affect different material points from
one step to the following. It is important to reduce them by pre-processing the volume images. As
they do not entirely vanish, some of them remain visible in the residual. For instance, some ring
artefacts are visible in Figure 5.19 and 5.20, in the (X, Y")-plane.

Figure 5.19 shows the residual of the heating step at the beginning of the test. The displacement
field induced by the thermal expansion is properly reproduced by the model as the residual almost
exclusively reveals out noise and tomographic artefacts.

Figure 5.20 corresponds to the first loading step. If the displacement field is globally well esti-
mated (the sample borders almost vanish), the woven structure appears in the residual. Although
those results are less satisfactory, the model with identified parameters reproduces well the global
deformation field of the sample.

Some estimates of the measurement uncertainty is displayed in Table 5.1. It is the one induced
by the noise on the raw measured fields (i.e. the noise level of tomography and that of the force)
fixing all other parameters. The variance of given parameter is the diagonal term of the inverse
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Figure 5.19 — Residual field, p, for the heating step: (a) initial state ||p|| = 5,54.103; (b)
converged state ||p|| = 4,28.103.
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Figure 5.20 — Residual field, p, for the first loading step: (a) initial state ||p|| = 5,66.103;
(b) converged state ||p|| = 4,95.103.



Quantitative characterisation by Integrated Digital Volume Correlation 129

IDVC Hessian matrix [Roux et Hild 2006]. It corresponds to the uncertainty on the parameter if
there were no model error and if all other parameters were set to their values. It is in fact the
lower bound of the uncertainty. To fully characterise the uncertainty it is necessary to take into
account the coupling between parameters and to consider the full covariance matrix of the problem
(or its invariants, e.g. its eigenvalues). The coupling of parameters can be illustrated considering
a sub-problem with two degrees of freedom, in Figure 5.21 two couples of parameters have been
chosen : (a) room temperature F and FEj; (matrix and tow young moduli respectively) and (b)
room temperature Gio and Gz (tow shear moduli). For the latter, the ellipse axes are almost
parallel to the parameters basis axes, G132 and Ga3 are only slightly correlated and hence, the
previous conservative estimates do coincide with the true uncertainty. In contrast, for the former,
the two parameters are very much correlated, the estimation of the uncertainty should take into
account the coupling.

Let us consider the degenerated case where the variance of one parameter is zero and the
variance of the second one is infinity (i.e. a problem including an undetermined parameter). If
there where no coupling between those two parameters, the ellipsoid become a line parallel to the
corresponding axis and the true uncertainty of the first parameter is actually null. And if the
parameters are coupled, the line is tilted and the true uncertainty of both parameters is infinity.
Undetermined parameters have so to be determined a priori using any other measuring instrument
to set their value and their uncertainty before resolving the inverse problem.

For the full problem the uncertainty hyper-surface is a 22-dimension hyper-ellipsoid whose full
knowledge is necessary to assess the uncertainty of any property which depends on any arbitrary
combination of parameters. From an engineering point of view, such a determination is impractical
and difficult to communicate. In practice, one generally aims to determine one parameter consider-
ing all other as known. The uncertainty on that parameter is then the intersection of the ellipsoid
with the line describing the quantity of interest.
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Figure 5.21 — Uncertainty ellipsoid (%) for some two-parameter problems.

In a given experimental condition, this error is directly related to the ratio between the values
to identify and the amount of experimental data. With that in mind, the proposed spatio-temporal
approach is relevant as material parameters are determined once for the full test rather than
independently for each step. The overall number of parameters to be identified is so substantially
reduced and so does the uncertainty. This uncertainty obviously depends on the sensibility of the
displacement field on the corresponding parameter. Here relative uncertainties vary from 0,24% for
room temperature expansion coefficient (k) to 33% for the tow o3 Poisson ratio. The uncertainty
can be used to characterize the capacity of the IDVC procedure to identify a parameter. For
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instance, as an arbitrary convention, one could consider that all parameters with an uncertainty
lower than 10% are determinable (in the current case all Poisson ratio and tow shear modulus G129
would be excluded). For Ej; and room temperature Fag, the initial value are included within the
uncertainty range.

Here the temperature field is treated as exact, so the error on the temperature measurement is
not included in the uncertainty but rather in the model error.

Limitation of the IDVC algorithm

Such an approach is demanding in term of computation time. The convergence is slow. The
IDVC itself requires about two hours for the high temperature test. The limiting step is the
determination of sensitivity fields which necessitates as many FE-simulations as parameters to
identify. So increasing the number of parameters of the model implies higher computation times.
A relatively complex thermo-elastic model is used here and each FE-simulation takes about one
minute. The use of a more complex model, e.g. including damage, could require high performance
computation setups.

3.5 Towards a damage criterion

During the test, the overall response of the sample was observed to be brittle.

By nature, the onset of the first damage is described from a linear elastic stress state. The
inhomogeneity of the geometry and loading is thus a very discriminating test for the formulation of
a local damage criterion. A criterion based on the maximal principal stress is among the simplest
one for brittle materials.

Figure 5.22 compares the tomography (a) and the simulation at the last step before failure (b)
highlighting the crack position. The agreement between the predicted damage area and the mea-
sured crack position is excellent. The threshold which was chosen here for the maximum principal
stress can be used as an estimate for the local onset of damage: 274 MPa. As any threshold based
value, the uncertainty and the user error is high. The lowest value which selects the concerned
elements was chosen.

4 Conclusion

An experimental procedure was developed to exploit complex thermo-mechanical experiments.
Two full-field measurement modalities, tomography and thermography, are coupled to quanti-
tatively characterise the last generation of SiC/SiC CMC using a sample machined from a real
aeronautical part. It was shown that one could access high quality data from such complex high-
temperature in-situ thermo-mechanical test. In particular, finely resolved volume data could be
retrieved in spite of significant obscuration on the radiograph. The present study, has highlighted
that this quality was sufficient to recalibrate a linear thermo-mechanical modelling exploiting a
model of shaped woven pattern. Finally, this entire experiment could successfully estimate a crite-
rion for the onset of the first damage. This work opens the way to a full characterisation of industrial
parts, rather than samples of material which lack the complexity of the shaping procedure. This
identification step is crucial for the deployment of image-based model for industrial purpose. IDVC
provides model validation, better identification of material parameters and uncertainty estimations.

A simulated micro-structure was used to feed the image-based model, and hence one may also
explore additional parameters from this shaping simulation (tow friction, transverse compressibility,
permeability, etc.) to be optimized using a similar procedure.

A corner bending test is exploited and proves to be well-suited to identify all the thermo-
elastic parameters of an image-based model. This model properly depicts the elastic behaviour of
the sample and it naturally brings out maximum principal stress concentration in the area where
cracking occurs. The interplay between sample geometry and heterogeneous loading offers a very
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Figure 5.22 — Prediction of the crack localisation. The crack position observed on slices of
the tomography (a) matches the position * of the elements where the maximum principal
stress is the highest in the corresponding cuts of the simulation (b).

discriminating test to assess a first damage criterion. The meso-structure then governs the crack
path.

As suggestion which could angle further works, a way to determine damage parameters is
evoked. A simple criterion based on the elastic maximal principal stress reveals able to enlighten
the position of the crack initiation. In further development, cracks could namely be isolated and
as the stress state around it is available, the parameters of fracture model could be identified.

In closing, one mutli-axial test performed at high temperature and instrumented with both
synchrotron tomography and infra-red thermography reveals able to identify a full set of thermo-
elastic material parameters and to validate the capability of a model to quantitatively reproduce
the observed behaviour of a 3D-woven CMC part.






Conclusion

Les CMC SiC/SiC sont des matériaux prometteurs. Leur structure comporte de nombreux leviers
pour optimiser leur performance vis-a-vis de leur utilisation a chaud sous atmosphere oxydante.
Pour que ces optimisations soient efficaces, il faut comprendre finement la relation entre micro-
structure et propriétés thermomécaniques. C’est dans cette optique qu’une approche expérimentale
fortement instrumentée a été mise en ceuvre. Un essai thermomécanique in situ, suivi par tomogra-
phie et par thermographie, a été congu pour des pieces dont la géométrie est complexe. Les choix de
conception ont permis de coupler les deux modalités de mesure. La fermeture de la chaine d’effort
est réalisée par un portique tournant. La cellule d’essai est pensée pour étre modulaire et la zone
ou est située ’éprouvette est accessible. Elle est donc assez polyvalente et a par exemple été utilisée
pour des essais de flexion quatre points sur corniére [Vanacker 2020)].

La structure de la cellule d’essai, si elle facilite la mise en place des éprouvettes et permet
I’acquisition des champs thermiques, crée des artefacts sur les tomographies. Un algorithme qui
utilise la reconstruction-reprojection itérative avec une régularisation par champ de phase a été
développé. Il peut étre généralisé a de nombreux cas de tomographies dégradées a cause de sino-
grammes incomplets. Pour rendre exploitable et faire communiquer entre eux les champs mesurés
lors de I'essai, les thermographies sont projetées sur un modele par éléments finis construit a partir
des tomographies. Le modele de caméra est calibré par corrélation d’images intégrée de maniere
originale, en s’appuyant sur la silhouette de I’éprouvette.

L’ensemble des données expérimentales sont réunies pour alimenter une identification par cor-
rélation d’images volumiques intégrée. Les parametres d’un modele thermoélastique macroscopique
enrichi — c’est-a-dire, dont les propriétés de chaque élément dépendent de ses constituants — de
I’éprouvette sont identifiés. L’essai de pliage de corniere, qui est utilisé comme illustration, est par-
ticulierement intéressant puisqu’il permet d’identifier avec une incertitude raisonnable toutes les
propriétés du matériau intervenant dans le modele.

Avec les parametres identifiés, le modele enrichi décrit de facon satisfaisante le comportement
élastique du matériau. L’exploitation quantitative de ’essai permet d’utiliser ce modeéle pour pro-
poser une ébauche de critére d’endommagement. La zone d’apparition de la fissure sur les tomo-
graphies coincide avec celle ou la contrainte principale maximale locale est la plus élevée dans la
simulation. Un critére d’apparition du premier endommagement fondé sur la contrainte principale
maximale est donc compatible avec ’expérience et son exploitation.

La démarche expérimentale proposée permet d’étudier des éprouvettes a la géométrie complexe,
soumises a un gradient thermique et des champs de contraintes multiaxiaux et hétérogenes. En
partant des données brutes (radiographies, images infrarouges et force), elle intégre toutes les
étapes. Elle permet d’estimer les parametres d’une modélisation de I’éprouvette. La méthode de
détermination de '’endommagement mériterait toutefois d’étre plus approfondie.

A court terme, il serait pertinent d’étudier plus en profondeur certaines des hypotheses simpli-
ficatrices. L’identification du champ thermique, notamment, pourrait étre affinée en intégrant un
modele thermique a I'étape d’identification [Berny 2020]. Seuls les champs thermiques surfaciques
seraient utilisés pour calculer la température a l'intérieur des éprouvettes par modélisation, au lieu
d’utiliser, comme ici, une simple interpolation.
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Des réflexions doivent étre menées sur la maniere de modéliser et de mesurer ’endommagement
pour pouvoir identifier les parametres correspondants. On suggere une approche fondée sur la
mécanique de la rupture et 'usage d’un critére couplé [Martin et al. 2016 ; Li et al. 2018]. En effet
le résidu de corrélation donne acces a la géométrie et donc a la surface de la fissure et 'IDVC, au
champ de chargement autour de celle-ci. En isolant une zone autour d’une amorce de fissure, tous
les éléments sont disponibles pour remonter a la contrainte critique et a I’énergie de fissuration.
Cette approche nécessite néanmoins une géométrie ou la croissance de la fissure est controlée.

Pour résoudre le probleme de la faible résolution temporelle des essais in situ, Jailin et al.
[2018] ont développé un algorithme de DVC fondé sur les projections (P-DVC). Il s’appuie sur une
tomographie de ’état initial de ’éprouvette puis sur des mesures réalisées quasiment en continu de
quelques projections tout au long de I’essai. La résolution temporelle obtenue permettrait alors de
détecter précisément 'occurrence de 'endommagement. Si seules quelques projections sont acquises,
I'influence du portique de chargement ne pose plus de probléme. La structure de la machine permet
méme d’envisager des acquisitions & haute résolution sur un tomographe de laboratoire (tant que
l’amplitude angulaire entre les projections acquises reste faible). L’application de la P-DVC a des
éprouvettes de géométrie complexe, avec une texture peu contrastée et une géométrie de fissuration
difficile a prédire, présente des avantages évidents mais aussi des défis importants.

Il est également envisageable de généraliser cette approche & d’autres types de chargements
ainsi qu’a ’étude d’autres zones, d’autres pieces. On cherchera alors & optimiser ’essai suivant les
parametres a déterminer [Bertin et al. 2016a]. L’étape d’identification sera mise en place des le
départ. Un modele, construit avec une structure idéale, pourra étre utilisé pour mener une étude
de sensibilité préalable. Des essais plus standards, avec des géométries de piece plus simples pour-
raient alors s’avérer aussi pertinents que des essais complexes pour déterminer certaines propriétés
(sans forcément étre suffisants). Par exemple, comme le procédé de fabrication des SiC/SiC est
mieux maitrisé pour des plaques, des essais de traction biaxiale observés en laminographie seraient
probablement intéressants.

A plus long terme, on pourra s’inspirer de ’approche mise en place par Neggers et al. [2019]. Ces
auteurs appliquent une procédure d’IDVC a un ensemble d’essais, pour identifier des parametres ma-
tériaux de maniere optimale — un seul probléme est inversé pour exploiter une campagne compléte.
Cette approche serait particulierement intéressante pour un CMC car la variabilité du matériau
est assez importante et peu d’éprouvettes sont disponibles. La combinaison d’essais différents, peu
nombreux mais bien choisis pourrait permettre 'identification de modeles avec des incertitudes tres
faibles.

La quantité de données obtenues pour un seul essai est déja trés conséquente. La mise en place
et 'analyse d’une campagne d’essais in situ nécessite une gestion des données efficace et rigoureuse
[Proudhon et al. 2020]. Dans notre cas particulier, la multimodalité des mesures complique encore
cette gestion. Ce point doit étre résolu pour pouvoir automatiser plus facilement I’exploitation, les
transferts et le stockage des données.
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ii Annexes — Caractéristiques de la cellule de chargement in situ

A Caractéristiques de la cellule de chargement in situ

Caractéristiques globales

Config. SCe Config. PSICHE
Poids total 10kg 10kg
Hauteur immergée 260 mm 310 mm
Hauteur émergée 380 mm 330 mm
Diameétre de la zone utile 58 mm 84 mm

Actionneur

Ref. moteur MIDI INGENIERIE uMAC17
Ref. réducteur Nanotec GPLE40-2S-32
Ref. vis a bille Michaud Chailly B41-VBSCE-2005-176-EF-ZLN10+RRB11
Rapport du réducteur 32
Pas vis & bille 5mm tr—!

Réduction totale de la chaine 0,16 mm tr—!

Vitesse max. 4,65 mm min~?
Vitesse min. 0,19 mm min—!
Débattement 45 mm
Chaine d’effort
Ref. capteur HBM K-U9C-20K0-03MO-F-T
Effort max. 20kN
Sensibilité du capteur 1mVV—!
Config. SCe Config. PSICHE
Tare typique ON —652N
Systéme de chauffe
Résistance typique 2,0+0,50Q
Courant max. 17A
Température max. 1400°C
Débit refroidissement 50 L min—!

Pilotage et acquisition

Connectique
Capteur d’effort Ethernet
Moteur USB
Ref. des cartes d’acquisition et de pilotage
Capteur d’effort HBM ClipX1-BM40
Moteur MIDI INGENIERIE C148-137

Tableau A.1 — Caractéristiques de la cellule d’essai in situ
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PC EA «———

analogique G = :
PC pilotage «+——— ! \
P & ethernet OLIPX ! % |
B LUT_ e
o intérieur du tomographe
24V DC
batterie

Figure A.1 — Schéma de la chaine d’acquisition de la force. La terre du capteur (*) est
découplée de celle du tomographe.
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