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INTRODUCTION

Le domaine de I'électronique radio fréquence pour satellites de télécommunication doit répondre a
un besoin récurrent de miniaturisation de ses applications. La réponse adaptée consiste a densifier
les circuits intégrés sur un méme module, souvent en alumine. Cela génére un panel de nouveaux
défis tels que la taille ou la diversité des modules qui compliquent leur fabrication.

La fabrication des technologies hybrides de Thales Alenia Space met en ceuvre plusieurs moyens de
report des composants radio fréquences (brasures, collages). Le moyen le plus innovant et capable
de répondre aux exigences radio fréquence est |'utilisation de colles conductrices. Plus faciles a
mettre en ceuvre que le brasage, les adhésifs a base d’époxy chargée de microparticules d’argent ont
aussi I'avantage d’étre plus flexibles au niveau du procédé de fabrication grace a leur aptitude a
polymériser a faible température par rapport au brasage. Cependant, le comportement en fatigue de
tels adhésifs est encore mal connu. Les approches habituellement utilisées pour la qualification du
vieillissement en orbite des technologies de report de composants comme les brasures ont été
extrapolées aux assemblages collés, mais sont-elles vraiment adaptées ?

La qualification de ces technologies est réalisée au sol par des essais accélérés qui se veulent
représentatifs ou permettant de couvrir le vieillissement en orbite. La fatigue thermique d’un
assemblage collé au sein d’un boitier hybride RF pour une mission d’'une durée de 18 ans est ainsi
accélérée au sol par une campagne de chocs thermiques en étuve qui dure, elle, quelques jours.

L'objectif principal de ce travail est donc l'identification et la caractérisation des mécanismes de
fatigue thermomécanique d’assemblages pour applications radio fréquence a base de composants
céramiques collés par colle conductrice isotrope. Cela comprend le mode d’initiation de Ia
défaillance, les facteurs influents responsables de son apparition, puis sa propagation et la
caractérisation du comportement en fatigue des assemblages pour un critéere de défaillance donné.

L’organisation de ce document suit I'approche chronologique des travaux qui ont été réalisés. Elle est
divisée en 2 grandes parties, chacune comptant 2 chapitres comme représenté en Figure 0-1. La
démarche est définie compte tenu des objectifs et de I'état-de-I'art présentés dans le premier
chapitre. Les axes de recherche concernent la caractérisation du matériau adhésif et la
caractérisation en fatigue d’'un assemblage.

L’étude débute par la caractérisation complete de I'adhésif en chapitre 2. Identifier le comportement
fortement non linéaire de ce matériau est d’autant plus nécessaire qu’il varie en fonction de la
température. Or, il doit étre caractérisé sur la plage de température de I'essai thermique accéléré
ainsi que pendant la mission en orbite. Une étude de la mécanique de la rupture de la colle aux
interfaces de collage est proposée dans le 3° chapitre. Elle vient compléter les données matériau. A
partir des résultats de cette partie, il sera possible de pondérer la sévérité des différents
chargements présents dans I'assemblage et le cas échéant de déterminer le cas critique responsable
de la défaillance.

La seconde grande partie de ces travaux concerne la caractérisation de la défaillance dans

I'assemblage. L’identification des facteurs influents sur la défaillance fait appel a des plans
d’expériences combinant différents parameétres de report. Dés I'observation de la défaillance en
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début de chapitre 4, des modeles éléments finis de I'assemblage pour déterminer le mode de
défaillance précis: chargement critique, mode de propagation, combinaison des facteurs
géométriques et thermiques. Le comportement matériau identifié préalablement y est implémenté.
Un scénario de défaillance est proposé.

La caractérisation de la fatigue de I'assemblage suivant ce scénario de défaillance est 'objet du
chapitre 5. La durée des essais de vieillissement thermique en étuve n’a pas permis d’entreprendre
une étude expérimentale en fatigue dans le temps imparti. Un essai mécanique est donc proposé
pour se substituer aux sollicitations thermo-mécaniques appliquées a I'assemblage.
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Figure 0-1 : Démarche générale adoptée




CHAPITRE 1. CONTEXTE DE LETUDE

Le sujet de thése porte sur I'étude du comportement en fatigue des technologies de report de
composants radio fréquence pour application spatiale. Le premier chapitre en présente le contexte
industriel. Une problématique générale est posée pour la formulation des objectifs de ces travaux de
these. Un état-de-I'art des travaux relatifs a la caractérisation des adhésifs et a leur comportement
en fatigue est présenté. Il permet de dégager les principaux axes de recherches qui constituent la
démarche générale qui a été décrite en introduction.

1. L’électronique hybride hyper fréquence a applications spatiales

1.1. La charge utile de satellite de télécommunication

Un satellite peut étre décomposé en deux parties principales : la plateforme et la charge utile. La
premiere partie comprend la structure primaire et les équipements nécessaires au bon
fonctionnement du satellite : circuit de puissance, systtme de controle d’attitude et d’orbite,
systémes de gestion de bord etc. La charge utile est propre a chague mission puisque c’est
I’ensemble des moyens réalisant la fonction du satellite. Dans le cas d’un satellite de communication,
la charge utile est constituée de répéteurs, d’amplificateurs, de modulateurs et d’antennes de
réception et d’émission.

L'objet de I'étude concerne un des éléments actifs de cette charge utile : le boitier électronique
hybride, illustré en Figure I-1. Le mot hybride désigne les produits qui rassemblent des fonctions de
puissance et des fonctions de traitement de signaux radio fréquence (ou RF) reportés dans le méme
boitier. Une fois que les composants sont fixés au boitier et connectés, celui-ci est fermé
hermétiquement sous une atmosphere d’azote séche.

T™MITC
section

<

Figure I-1 : Photographie d’un boitier RF hermétique avant fermeture

Ces produits doivent étre congus pour résister a I'environnement spatial et au lancement du satellite.
Le Centre National d’Etudes Spatiales (CNES) déclare un produit conforme a condition qu’il passe
avec succes une batterie d’essais de qualification au sol suivant les normes imposées par I'ESA.

En ce qui concerne les boitiers hybrides, les essais sont en grande partie réalisés a Thales Alenia
Space. A chaque nouveau design, une campagne de qualification est requise. Des essais de chocs
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thermiques, de chocs mécaniques, des essais sous vides, ou encore sous sollicitations dynamiques et
statiques sont réalisés avant d’en valider la conception.

Les essais de qualification ne s’appliquent qu’aux nouvelles technologies ou procédés. Cependant, un
contréle qualité systématique est maintenu pour chaque piéce sortant de production. Cela
comprend les tests de recette thermiques et mécaniques d’une sévérité moindre mais a prendre en
compte dans le design d’une mission tout autant que les essais de qualification.

1.2. Les technologies de report de composants

Le report des composants désigne I'assemblage des constituants électroniques sur leur support afin
de réaliser une fonction complexe et d’en maintenir l'intégrité. Généralement le report consiste a
établir une simple liaison mécanique avec le support d’accueil mais peut aussi avoir d’autres
fonctions complémentaires. Par exemple, les composants hyperfréquence congcus a Thales
nécessitent aussi une liaison thermique et électrique avec le support. Le choix de la nature du report
dépendra donc des besoins et moyens a disposition. Deux technologies de report sont couramment
utilisées en industrie : le brasage et le collage par colle conductrice isotrope (ou ICA pour Isotropic
Conductive Adhesive).

1.2.1. Le brasage

Le brasage est une technique qui consiste a assembler deux piéces métalliques a I'aide d’'un métal
d’apport a I'état liquide dont la température de fusion est inférieure a celles des piéces a réunir.
Contrairement au soudage ou les bords des piéces a assembler sont aussi portés a leur point de
fusion, ici le métal d’apport a I'état liquide mouille les surfaces a assembler et se diffuse dans la
matiere qui reste a I'état solide. Le métal est souvent déposé sous forme de billes de brasure (cf.
Figure I-2) qui assurent la liaison aprés cuisson a haute température (supérieure a 200°C).

Lab SEI 20.0kV 650 10pm WD14mm

Figure 1-2 : Photographie d’une bille brasée sur un plot conducteur (cuivre ou or)

1.2.2. Les colles conductrices isotropes (ICA)

Dans les années 1960, aucun matériau organique n’était autorisé dans les équipements militaires
critiques tels que les boitiers électroniques hermétiques destinés a I'aérospatial. Or, I'utilisation
d’adhésifs polymeres est rapidement devenue incontournable grace a certains avantages par rapport
aux matériaux de brasage (cf. Tableau I-1). lls répondent au besoin constant de l'industrie de
miniaturisation des composants et d’amélioration de la flexibilité des procédés.
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Tableau I-1 : Comparaison des méthodes de report métallique et organique

Méthode de

Avantages Limitations
report
e Procédé par lot e Nécessite la fusion du matériau
e Dispense automatique e Toxicité du plomb (normes REACH)
e Usage répandu e Corrosion de la soudure sans
Brasage étain- R revétement
& e Bonne conductivité
plomb (SnPb) , . . . .
électrique et thermique e Risque de vide sous composants de
grande taille

e Exposition a de hautes températures
lors de I'application du matériau

e Facilité de correction e Risque de dégazage en environnement

N spatial
e Bascout P

. e Nécessite des temps de cuisson
e Basses températures de

. importan

procédé Importants
. . e Fort coefficient de dilatation
e Dispense automatique i .
Collage thermique de la colle polymeére
e Adhésif spécifique a

I"application

e (Capacité arelaxer les
contraintes

e Possibilités de réparation

Les colles conductrices isotropes répondent aux besoins du report de composant RF. La conduction
thermique améliorée de ce type d’adhésif assure le contréle en température des composants
électroniques tout au long de la mission. La conductivité électrique permet le branchement a la
masse des composants RF, nécessaire a leur bon fonctionnement.

Toutes les colles conductrices utilisées dans I'industrie fonctionnent sur le méme principe. Il s’agit de
charger une matrice organique adhésive, par exemple a base époxy, de micro particules métalliques
ou de carbone. La géométrie de ces charges peut varier mais il est important d’atteindre une
concentration au seuil de percolation pour assurer la conduction électrique.

L'utilisation de colles conductrices connait un essor considérable dans le domaine de I'électronique
spatiale. Plus facile a mettre en ceuvre que le brasage, les adhésifs a base époxy ont aussi I'avantage
d’étre plus flexibles et de mieux résister au fluage que les autres technologies d’assemblages.
Cependant, leur comportement face a la fatigue thermomécanique est encore mal connu. Les
méthodes habituellement utilisées dans la qualification du vieillissement des technologies de report
de type métallique ne sont pas adaptées aux assemblages collés et font I'objet de recherches depuis
guelques années.
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1.3. L’essai de qualification thermique des reports

En Europe, l'autorité chargée de définir les normes et tests de certification est I'agence spatiale
européenne (ESA). La norme ESA définit I’'ensemble des exigences pour une certification des boitiers
hybrides [1]. Cela concerne donc I'’ensemble des technologies utilisées pour la fabrication du systéeme
et notamment les reports de composants qui doivent satisfaire les criteres de conformité.

Cette norme porte aussi bien sur les procédés de fabrication que sur les méthodes de qualification et
de contréle de qualité. Elle est issue d’un standard américain pour I'électronique militaire référencée
MIL STD 883 [2]. La méthode 1010.8 « Temperature cycling » de cette norme définit un essai de
vieillissement thermique a appliquer aux systémes électroniques spatiaux.

La Figure I-3, tirée de cette norme, définit un exemple de choc thermique a appliquer a un

assemblage.
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Figure 1-3 : Exemple de cycle thermique imposé par la norme MIL STD 883 [2]

L'essai débute a température ambiante avant de descendre a basse température entre -55°C et -
75°C. Aprés un palier de 10 minutes minimum, l'assemblage électronique est plongé dans une
atmosphere a haute température entre 150°C et 165°C pour a nouveau 10 minutes, etc. Les

transitions entre un environnement et I’autre, correspondant aux descentes et montées en

température, doivent étre réalisées en moins d’'une minute. Pour cela, les échantillons sont

transférés d’une atmosphéere a I'autre grace a un élévateur entre la chambre chaude et la chambre
froide.

La température d’échantillon que désigne la norme est la température de la partie fonctionnelle du
report, ici le joint de colle ou de brasage. En pratique, un thermocouple est seulement collé sur le
support proche du composant. La température du systéme est considérée uniforme.

Le produit est certifié conforme si aucune défaillance n’est constatée apres 500 chocs thermiques.
Plusieurs techniques de contrdle existent pour détecter une défaillance. L’analyse au Microscope
Acoustique a Balayage (ou MAB) et I'inspection aux Rayons X sont utilisées lors de la qualification de
nouveaux designs ou procédés de report mais ne font pas partie des procédures du contréle qualité
en production. A l'inverse, I'inspection visuelle des ménisques est systématique. La présence de
fissures sur les ménisques de colle est notamment une source de rejet lors du contréle qualité des

composants.
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1.4. Les besoins industriels

Dans le but de rendre la conception et la fabrication des nouveaux boitiers RF plus flexible et de
fournir des solutions moins encombrantes, il faut densifier les circuits des boitiers. Dans ce but, un
grand nombre de fonctions électroniques sont rassemblées sur un méme module. Appelés circuits
intégrés ou MIC (pour Multi Integrated Circuit), ces modules sont des carrés d’alumines sur lesquels
sont gravées les fonctions logiques miniatures ou circuits RLC.

Peu a peu les modules augmentent en taille pour accueillir davantage de circuits. Toutefois, des
défaillances lors des essais accélérés de qualification thermique apparaissent a partir d’une certaine
taille d’alumines. Les outils de dimensionnement en fatigue utilisés jusqu’ici pour les assemblages
collés par colle conductrice proviennent du domaine des brasures. Or, les prédictions ne
correspondent pas aux observations expérimentales et il est difficile de qualifier en étuve les
alumines de taille trop importante.

Caractériser le vieillissement de ce type d’assemblage collé et aboutir a un outil de dimensionnement
plus adapté pourraient contribuer a la miniaturisation des circuits.

2. Cas d’étude et problématique

Le collage par colle conductrice isotrope ou ICA est la technologie de report la plus récente, c’est
pourquoi elle a été peu étudiée jusqu’ici. C'est cependant un procédé prometteur en termes de
productivité. Le cas d’étude défini pour I'ensemble des travaux de these porte sur le report d’'une
MIC sur support Kovar par colle conductrice isotrope référencée 84-1 LMISR4 de AbleBond, Henkel.

2.1. Collage d’'un composant d’alumine sur un support Kovar

2.1.1. Le composant

Le composant considéré dans le cas d’étude est un carré d’alumine d’épaisseur et de taille variable.
Bien que des composants de matériaux différents sont aussi couramment reportés par collage, tels
gue des puces de silicium ou encore des modules en arséniure de gallium (AsGa), il n’y a que les
modules en alumine qui sont susceptibles d’atteindre des dimensions relativement importantes.

Les épaisseurs de plaques d’alumine habituellement utilisées en production sont de 0.254mm et
0.635mm. La géométrie de la MIC est choisie carrée par simplification. En général, |la face avant de la
MIC comporte des gravures qui forment le circuit intégré tandis que la face arriere constitue
I'interface de collage (cf. Figure I-4).
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Figure 1-4 : Photographie d’une plaque d’alumine (en blanc) gravée

La MIC subit plusieurs traitements de surfaces. Elle est polie-rectifiée ce qui permet d’éviter
I"accroche de pollution avant report et d’avoir un composant le plus plan possible. Ensuite, la plaque
d’alumine est dorée soit par galvanisation, ou par pulvérisation apres avoir été recouverte d’une
couche d’accroche de tungsténe. Le revétement assure un plan magnétique a la base du composant
tres régulier et nécessaire pour les applications radio fréquences.

2.1.2. Le support Kovar

Le support accueille I'ensemble des composants pour permettre leurs interconnections tout au long
de la mission. Il constitue le bati mécanique des composants tout en fournissant un retour a la masse
et une température contrélée en continue.

Les boitiers sont en Kovar pour sa stabilité thermique. Les surfaces sont dorées par galvanisation
pour éviter les probléemes de corrosion et de formations dendritiques.

La géométrie du support varie aussi beaucoup en fonction des besoins. Le cas d’étude est restreint a
une plaque pouvant accueillir un ou plusieurs composants, d’épaisseur 1 a 5mm.

2.1.3. Ll’adhésif

La colle conductrice isotrope ou ICA est référencée 84-1 LMISR4. C'est un adhésif a base époxy
chargé de micro particules d’argent (20% du volume). Les charges sont des paillettes ou copeaux
d’argent de forme trés aléatoire. Elles font au maximum 10um de long pour 1 a 2 um de diametre.
Ces particules sont parfaitement visibles au Microscope Electronique a Balayage en Figure I-5.

AE63 28KV 4788

Figure I-5 : Cliché d’un ménisque de colle réalis¢é au MEB
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La colle 84-1 LMISR4 est une colle époxyde mono composant. Ce type d’adhésif comprend une base
époxy, le pré polymere, et un durcisseur aminé qui réagissent ensemble pour former un réseau
tridimensionnel [3], [4]. Couramment utilisées pour le collage sur surfaces métalliques [5], les colles
époxydes peuvent tenir des contraintes relativement élevées et résistent assez bien a
I’environnement.

La colle est livrée sous forme de seringues de 50 cm”.

2.1.4. Le procédé de collage automatique

Le collage des MIC est réalisé de maniére automatique par deux robots industriels. lls réalisent la
dispense de I'adhésif et la dépose du composant sur le substrat encollé. Il est ainsi possible de coller
des MIC avec une grande précision pour une échelle réduite. C'est une réponse adaptée aux besoins
de miniaturisation et de densification des systémes.

L'étape d’encollage est réalisée a I'aide d’un robot de dispense MRSI 500. Elle ne concerne que le
support Kovar et rarement le composant. L’encollage est réalisé en décrivant un motif de dispense
entierement programmable.

Quel que soit le motif utilisé pour la distribution automatique de la colle, des irrégularités de
dispense sont susceptibles de former des défauts initiaux tels que I'emprisonnement d’air. Lorsqu’un
motif de dispense est volontairement aéré de facon a économiser I'adhésif ou augmenter la vitesse
de production, il se forme des porosités plus importantes que de simples bulles d’air, appelées
« manques de colle ». La Figure I-6 montre un exemple de motif en spirales disjointes susceptibles de
former un joint poreux.

Figure 1-6 : Exemple d’un motif de dispense source de manques de colle dans le joint

La seconde étape consiste a déposer les composants a leurs emplacements dédiés. La dépose des
MIC sur les motifs de colle est aussi réalisée de maniére automatique. Une fois les reperes
d’alignement enregistrés, le robot préleve les composants dans un magasin a I'aide d’une buse
aspirante. Il les dépose a vitesse et effort programmables aux emplacements désirés. Comme
pendant la phase de dispense, la hauteur de la buse est connue en permanence a I'aide d’un laser.

La dispense de colle et la dépose des composants doivent étre achevées en moins de deux heures
sinon les performances nominales de I'adhésif ne sont pas garanties. Le boitier et les empilements
gu’il contient sont ensuite placés en étuve pour la polymérisation de I'adhésif.

Le cycle de polymérisation de la 84-1 LMISR4 consiste a imposer a I'assemblage un palier a 150°C
pendant 2h.
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2.2. Les cas de charge

Les essais de qualification thermique et les conditions de vie en orbite constituent le seul type de
chargement des collages considérés dans cette étude. Le chargement extérieur est donc supposé
exclusivement thermique. Cependant, des sollicitations mécaniques internes sont engendrées par le
jeu des coefficients de dilatation thermiques. L'étude porte sur les effets d’'un chargement cyclique
thermomeécanique du collage.

2.2.1. Essais de qualification thermique

L'essai de qualification thermique présenté précédemment impose une série de chocs thermiques
aux assemblages collés. La dynamique de tels chocs dépend de l'inertie thermique du systeme. La
totalité de I'essai est réalisé sous balayage d’azote sec. Il n’y a pas de disposition particuliere a suivre
dans l'étuve. Les échantillons sont placés au centre d'un élévateur chargé du transfert d’une
atmospheére a une autre.

Les effets d’un tel chargement sont la dégradation par fatigue thermique ou par fatigue thermo-
mécanique du joint de colle. On ne considere ici aucune fatigue des adhérents dont les performances
sont bien supérieures a celles de la colle conductrice.

2.2.2. Mission en orbite

Une fois reporté, le boitier est refermé hermétiquement sous balayage d’azote sec. Les reports collés
n’auront donc, a priori, aucune interaction avec I'oxygéne ou |I'humidité pendant la mission. La
température est l'unique sollicitation environnementale considérée au cours de la vie du de
I"'assemblage.

Les différentes sollicitations dynamiques subies par I'assemblage collé au cours de son intégration au
satellite, des recettes de vérification ou encore lors du lancement ne sont pas traitées dans cette
étude. Seul 'aspect vieillissement du report soumis aux variations cycliques de température est
traité.

Au cours de la mission en orbite, les expositions au soleil alternées de périodes d’éclipse sont sources
de variations de température dans tout le satellite. Pour la charge utile des satellites de
télécommunications, des modes de fonctionnement ON/OFF en fonction des zones survolées
peuvent aussi faire varier la température de I'électronique. Cependant, I'électronique est en
permanence controlée en température par des caloducs et des radiateurs. Le profil de sollicitation
thermique tout au long de la mission est donc réduit a une oscillation de la température autour de
30°C a +/- 10°C. La période d’oscillation moyenne est d’environ 2h.

Le cas de charge en mission est par conséquent relativement faible en comparaison des chocs
thermiques de I'essai de qualification. L'absence de retour sur expérience des technologies spatiales,
implique une qualification trés dimensionnante en comparaison des charges réelles de la mission.
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2.3. Problématique et objectifs

D’aprés la définition du cas d’étude qui précéde et des cas de charges rencontrés au sol et en
mission, la problématique qui s'impose tient en 3 points :

1. Quel est le mécanisme de fatigue de cet assemblage collé ?

C'est la premiére chose a laquelle il faut répondre. S’agit-il d’une baisse des propriétés mécaniques
de I'adhésif par dégradation ou I'apparition d’endommagement qui provoquerait la ruine ? Ou alors
s’agit-il d’'une propagation de défauts présents dés I'instant initial ?

2. Quels sont les facteurs les plus influents sur le comportement en fatigue de I'assemblage
collé ?

Connaitre les sources et accélérateurs de fatigue de ces technologies collées permettra d’en
caractériser le comportement et, par la suite, de fournir des éléments de dimensionnement.

3. 0u se situe I'essai thermique de qualification au sol par rapport au vieillissement subi en
orbite en termes d’impact sur la durée de vie d’un composant ?

L’essai de qualification a pour but d’accélérer les phénomenes liés au vieillissement thermique des
reports. Encore faut-il que les mécanismes de fatigue activés avec la succession de chocs entre -55°C
et 125°C soient les mémes que ceux que générent la mission en orbite.

Deux groupes d’objectifs sont définis pour répondre a la problématique posée ci-avant et constituent
les deux grandes parties de ce rapport.

l. Caractérisation de I'adhésif :

Caractériser le comportement de la colle en température et sous sollicitations cycliques doit
permettre de détecter un éventuel endommagement de I'adhésif, sinon, de maitriser les
phénomeénes non linéaires du matériau impliqués dans la défaillance. Cela inclut également la
caractérisation de I'adhérence aux interfaces de collage pour pouvoir confronter les différents
scénarii de défaillance possibles.

Il.  Caractérisation de I'assemblage :

Une fois que le matériau est entierement caractérisé (fluage, plasticité, ténacité, etc.), il reste a
identifier I'ensemble des phénomeénes prenant place dans un assemblage et leur contribution
éventuelle a un processus de dégradation de cet assemblage. A partir du mode de défaillance
identifié, il sera possible d’évaluer la variable de fatigue caractéristique de I'assemblage et, par la
suite, de caractériser son comportement en fatigue en fonction des conditions de cyclage thermique
en étuve ou bien en orbite.

3. Etat-de-l'art

Dans le but d’aboutir a une démarche générale permettant de répondre a la problématique posée,
un état-de-I'art des différents axes de recherche est détaillé dans cette partie. Il passe en revue les
connaissances basiques sur les collages, les essais courants et enfin, les approches en fatigue déja
suivies pour la caractérisation de composants électroniques.
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3.1. Généralités sur les collages

3.1.1. Théories de I’adhésion

Il n’existe pas de théorie universelle de I'adhésion. Plusieurs modéles sont cependant disponibles
pour décrire les phénomenes responsables de I'adhésion [6], [3], [4], [7]. Aucune de ces théories
n’explique I'adhésion a elle seule. Elles sont assez complémentaires. Certains auteurs tels que Kinloch
ont méme tenté d’unifier ces théories [8].

Ancrage mécanique

La théorie de I'ancrage mécanique est proposée par McBain et Hopkins en 1925 [9]. Elle consiste a
dire que la liaison est due a un accrochage mécanique entre la colle et la surface des adhérents. La
colle pénétre dans les nombreuses porosités ou autres irrégularités de surface et polymérise pour
former plusieurs points d’ancrage.

Cette théorie avance le fait que I'adhérence augmente avec la rugosité de la surface tant qu’il n’y a
pas de bulles d’air piégées. Il est aussi nécessaire que I'adhésif mouille parfaitement la surface pour
s’infiltrer au maximum dans les aspérités de la surface.

Adhérence électrostatique

La théorie de I'établissement d’'une liaison électrostatique entre deux solides en contact est
proposée par Deryagin [10] et Skinner [11]. lls avancent le fait que I'échange d’électrons lors du
contact des deux surfaces génere une attraction électrostatique au méme titre qu’un condensateur
plan.

Diffusion

La théorie d’interdiffusion n’est applicable qu’aux matériaux polyméres assemblés entre eux. Elle
décrit les phénomenes de migration des chaines macromoléculaires de chaque substrat pour réaliser
la liaison [12].

Ce modele ne permet pas de décrire les modes de défaillances d’un collage de composants
céramiques.

Ligison chimique

Des liaisons covalentes ou ioniques sont possibles dans certains cas comme par exemple le collage
d’une résine époxy sur une surface métallique. L’ajout d’'un agent de couplage peut aussi permettre
ce type de liaisons fortes [7].

Modeéle thermodynamigue ou théorie du mouillage
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Ce dernier modele est intéressant car il traite de I'importance du mouillage des surfaces a coller. Au
contact de ces surfaces, I'adhésif établit des liaisons faibles telles que les liaisons de Van der Waals

ou les liaisons acide-bases [13].

Ce modele a I'avantage de pouvoir étre exprimé a I'aide de bilans d’énergie de surface libre. Il traite
tres bien de I'importance du mouillage pour une bonne adhésion. Cependant, il ne permet pas de
considérer I'adhésion totale obtenue lors du collage.

3.1.2. Caractéristiques importantes des adhésifs

Quelques précisions sur les adhésifs sont nécessaires pour la suite de I'étude. Les adhésifs possédent
des caractéristiques physico-chimiques qu’il est absolument nécessaire de prendre en compte dans
leur utilisation.

La température de transition vitreuse ou Tg

La température de transition vitreuse correspond a la température frontiére entre un état rigide, ou
vitreux par analogie aux matériaux amorphes comme le verre qui posséde ce type de comportement
a froid, et un état plus visqueux, dit caoutchouteux, a haute température [14]. Cette transition se
traduit par une forte évolution du module d’Young du polymére, de son facteur d’amortissement, de
son volume spécifique et par extension de son coefficient de dilatation thermique (cf. Figure I-7).

Evolution caractéristique du module d"Young d'un polymere
en fonction de la température

Vitreux

Module d"Young

Caoutchouteux

Tg
Température

Figure 1-7 : Variation du module d’Young avec la température

Un matériau a viscoélasticité variable

Le comportement de certains matériaux, en particulier les polyméres, dépend des vitesses de
sollicitation imposées. Il s’agit d’une viscosité provenant de la nature microscopique de la matiere
principalement due a I'enchevétrement des chaines carbonées dans le cas de matériaux organiques
[14] comme illustré en Figure I-8.
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Figure 1-8 : Mobilité macroscopique de chaines organiques [14]

Lorsqu’un polymeére est soumis a un chargement mécanique, sa réponse dépend du temps. Les
vitesses de sollicitation ont un effet sur la raideur du matériau et I'état de charge du matériau.
L'ensemble de ces phénomeénes s’appelle la viscoélasticité.

3.1.3. Effets des différents types de sollicitations

En général, les assemblages collés sont soumis a deux types de sollicitations différents, et qui sont
combinés la plupart du temps :

e |'environnement,
e et les sollicitations mécaniques.

Ces sollicitations peuvent étre statiques ou bien cycliques. Dans les deux cas, elles ont un effet sur la
durée de vie de I'assemblage.

L’environnement thermo-hydrique

Le premier type de sollicitations regroupe I'ensemble des parametres environnementaux auxquels
est exposé I'empilement et plus particulierement I'adhésif. Un collage fait intervenir des
phénomeénes physico-chimiques sensibles a des variations atmosphériques telles que le taux
d’humidité ou la température [15].

Les composants chimiques d’une colle peuvent réagir avec des solvants polaires comme I'eau. La
migration d’eau dans le joint et aux interfaces peut mener ensuite a la ruine de I'assemblage par
dégradation du réseau polymere. La Figure 1-9 récapitule les modes de pénétration de I'eau dans un
collage et notamment aux interfaces.

14



Contexte de I'étude

polymére substrat front d'eau
sec dans le joint

—=
-...l

e N N
f‘ﬁ:&"‘l’l‘ﬂ'l'l'l'l“ﬁ 22

L0
AT c._o_..

substrat

eau libre occupant les R
©®) P eau pénétrant par capillarité dans

. microcavités_(\folume eau liée (®) occupant les le joint: condensation des
libre non mobilisé par les sites hydrophiles et . T
mouvements t f t et molécules d'eau, coalescence et
rovoquant le gonflement e "
moléculaires) entre les pIa I:stiﬁcatio% du réseau formation de clpques, amorce de
p rupture interfaciale

chaines de palymére

Figure 1-9 : Récapitulatif des modes de pénétration de ’eau dans un assemblage collé [15]

La matrice époxy de I'adhésif peut se dégrader en présence d’humidité. Un modele de Fick est
couramment utilisé pour décrire ce phénoméne [16]. Il est basé sur une équation différentielle
spatio-temporelle relativement simple a implémenter dans les simulations numériques. Certains
matériaux se comportent cependant différemment. La présence de certaines molécules, par exemple
dans une résine époxy, modifie la dynamique de diffusion de I'eau [17]. Des auteurs [18] ont par
exemple montré I'importance du modeéle considéré dans le cas de composites de fibres de verre ou
carbone. L'écart entre le modele de Langmuir [19] et le modele de Fick le plus important est calculé
pendant le régime transitoire de I'absorption de I'humidité. En régime stationnaire, seule la
géomeétrie semble déterminante sur les contraintes résiduelles locales.

Le phénomene d’absorption d’humidité dépend aussi de la température. Le couple taux d’humidité
relative et température est donc pris en compte pendant des essais de vieillissement accéléré des
matériaux. C'est le cas, par exemple pour un composite soumis a différents environnement entre vol
subsonique et maintenance [20]. Prendre en compte la température élevée d’'un vol subsonique dans
les essais accélérés permet de mettre en évidence une dégradation du matériau qui se traduit par la
chute de sa température de transition vitreuse (Tg) de plusieurs degrés. Ce mécanisme provient du
passage a répétition ou du maintien sur le long terme de la température au-dessus de la Tg qui
fournit I'énergie nécessaire au polymeére pour réarranger ses chaines.

La température de polymérisation est en général le seul parameétre pris en compte dans le calcul des
contraintes résiduelles lors du refroidissement [21]. Cependant, les propriétés physico-chimiques de
la résine dépendent aussi de la polymérisation et peuvent étre responsable de I'apparition de
contraintes résiduelles. Le retrait de la colle, la température de transition vitreuse et le point de gel
sont autant de propriétés a prendre en compte en fonction de la polymérisation de la résine dans le
calcul de contraintes résiduelles [22].

Les effets des sollicitations mécanigues
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Le second type de chargement a considérer regroupe I'ensemble des contraintes et déformations
subies par I'assemblage en service. Les effets des sollicitations mécaniques cycliques peuvent aussi
bien se situer dans le joint qu’aux interfaces de collage. Il existe 2 approches bien différentes pour
traiter de ces effets :

e |’endommagement,
e Lafissuration.

Le premier point traite de la dégradation des propriétés de I'adhésif soumis a un chargement.
L'endommagement est défini par le formalisme de Lemaitre et Chaboche [23] comme une variable
interne au systeme qui traduit I’évolution thermodynamique irréversible de la mesure en nombre et
en taille de défauts, micro fissures ou cavités présents dans un volume élémentaire représentatif (ou
VER). Il est possible de modéliser I'endommagement de différentes facons en fonction du
chargement ou des phénomenes a reproduire [24].

En général I'endommagement diminue les propriétés mécaniques du matériau. Une variable
d’endommagement est définie et participe, suivant les modélisations, a la dégradation du module
d’Young du matériau ou encore a la modification du critére de rupture. L’accumulation linéaire
d’endommagement de Palmgren-Miner pour des chargements cycliques [25], [26], [27] et [28],
permet d’exprimer cet endommagement en fonction d’'un nombre de cycles. Une durée de vie est
alors attribuée au systéeme en fonction de 'amplitude des sollicitations (amplitude de déformation
plastique ou de contraintes dans la plupart des cas).

La fissuration est une approche totalement différente. Elle fait intervenir un bilan énergétique local
qui implique ou non la création de surfaces libres supplémentaires au sein du matériau [29]. Cette
approche utilise la mécanique de la rupture abordée dans la suite. Elle peut étre utile dans I’étude
des collages quand les procédés de fabrication favorisent la présence de défauts et autres départs de
fissure qui peuvent mener a la ruine du systéme.

Salem caractérise la tenue d’un adhésif structural pour application spatiale en tenant compte de ces
deux approches : 'endommagement et la mécanique de la rupture [30]. Il opte cependant pour la
seconde et méne une campagne d’essais DCB, ENF et de mode mixte.

3.2. Essais de caractérisation
Les essais de caractérisation d’un adhésif peuvent étre divisés en deux groupes :
e Les essais sur éprouvettes d’adhésif massique.

L'adhésif est considéré comme un matériau polymere. Sa caractérisation cible le comportement réel
de I'adhésif et des phénomenes de cohésion, mais ignore totalement les phénomenes d’adhésion
prenant place aux interfaces de I'assemblage. Le rble de ces derniers, et notamment celui des
interphases, est négligé dans le comportement final de I'adhésif.

e Les essais sur assemblages collés.

L'éprouvette est représentative de |'assemblage dans son intégralité. Les interfaces de collage,
I'adhésif et les préparations des surfaces sont pris en compte dans la caractérisation du
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comportement. Cependant, il est trés difficile d’établir une séparation claire entre les phénomeénes
d’adhésion et de cohésion dans I'analyse du comportement de cet ensemble.

3.2.1. Essais sur éprouvettes d’adhésif

Essais de sollicitations monotones

Dans le domaine du collage structural, I'essai de traction uniaxiale est utilisé pour caractériser le
comportement intrinseque de I'adhésif [31]. L'essai est défini dans la norme NF EN ISO 527 qui
définit les éprouvettes haltéres adaptées. Les éprouvettes sont en général moulées comme le fait
Bourgeois [32] qui caractérise un adhésif a base époxy de cette facon.

Des essais de compression sur éprouvettes cubiques (NF T2651-101) ou cylindriques (ASTM D695)
permettent de caractériser le comportement de I'adhésif face a un chargement hydrostatique. La
compression peut avoir une influence importante sur les performances d’un adhésif.

Le méme type d’éprouvette peut-étre testée en torsion pour mesurer la résistance en cisaillement de
I’adhésif. Comme pour les essais de compression, cela nécessite un usinage délicat des volumes
d’adhésif pour obtenir une éprouvette réguliére. L'essai Arcan [33], lui, permet d’appliquer un
cisaillement pur et uniforme a une éprouvette entaillée comme illustré en Figure 1-10 [34].
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Figure 1-10 : Eprouvette entaillée montée sur un dispositif Arcan [34]

Essais de fluage — relaxation

A partir des moyens d’essais de sollicitation monotone, il est possible de caractériser le
comportement viscoélastique d’un polymére en le maintenant sous une charge constante au cours
du temps [14].

L’essai de fluage consiste a appliquer un échelon de contrainte a I'éprouvette. Le niveau de charge
est maintenu tout au long de I'essai pendant lequel I'allongement est mesuré. L'éprouvette flue de
maniere a s’accommoder au chargement. Elle tend vers un état stationnaire a une valeur
caractéristique de déformation du matériau comme visible sur la Figure I-11. L’éprouvette recouvre
progressivement sa forme initiale une fois le chargement interrompu : c’est la recouvrance.
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Figure 1-11 : Courbes des contraintes et déformations en fonction du temps d’un essai de fluage et
recouvrance

Lorsque la déformation d’une éprouvette est maintenue constante au cours du temps, il s’agit d’un
essai de relaxation. Les contraintes générées de maniere instantanée a I'échelon de déformation
sont relaxées jusqu’a atteindre un état stationnaire. Un essai comparable a la recouvrance consiste
ensuite a ramener I'éprouvette a déformation nulle. Elle se retrouve en compression et relaxe ses
contraintes jusqu’a son état initial : c’est I'effacement (cf. Figure I-12).
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Figure 1-12 : Courbes des contraintes et déformations en fonction du temps d’un essai de relaxation et
d’effacement

Les essais statiques ont I'avantage d’étre simples a réaliser mais la durée importante de ces essais est
souvent un probleme. De plus, I'interprétation des essais nécessite de considérer au préalable un
modele viscoélastique du matériau tel que Maxwell ou bien Voigt [14].

Analyse Dynamique Mécanique (DMA)

L'analyse dynamique mécanique consiste a caractériser la viscoélasticité de ces matériaux a I'aide
d’un chargement oscillatoire comme défini dans la norme ISO 6721. L'objectif est de mesurer le
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déphasage qui existe dans la réponse du matériau face a une excitation spécifique. Un effort
sinusoidal est appliqué a un échantillon tandis qu’un capteur de déplacement mesure la réponse
déphasée du matériau cf. Figure 1-13.

Déphasage des déformations mesuré lors d'une excitation sinusoidale en contrainte

,SA

Contrainte
o
o
Déformation

=== Déformation
=©— Contrainte

0  &/2=f 1/f
Temps

Figure 1-13 : Déphasage des contraintes et déformations constaté sur les matériaux viscoélastique sous
sollicitation dynamique

/ = w/2m est la fréquence d’excitation, 7 4 et € 4 sont les amplitudes des contraintes et déformations
oscillatoires qui s’écrivent dans le plan complexe de la fagon suivante :

o(t) = o™

(1-1)

e(t) = e’ @9

Avec ¢ 'angle de phase de la réponse du matériau viscoélastique.

La relation entre les deux mesures sinusoidales fait intervenir la notion de module complexe :

a(t) = E"e(t)
(1-2)
E* — E.’ + ?J'E.’.f
E’ est le module de conservation du matériau correspondant & sa rigidité élastique. Il est
proportionnel a I’énergie emmagasinée sur un cycle. E” est le module de perte correspondant a la

partie visqueuse du matériau. Il est proportionnel a I'énergie dissipée en un cycle.

L'amortissement global est caractérisé par une grandeur appelée facteur de perte du matériau. Il est

obtenu par la relation :

!

tand = I (1-3)
La norme ISO 6721 recommande d’effectuer ces essais sur de petites amplitudes pour rester dans le
cadre d’un matériau purement viscoélastique. Différentes géométries d’éprouvettes en fonction de
la nature de I'essai (traction ou compression uniaxiale, cisaillement, flexion) sont recommandées
pour cette échelle de sollicitations. Dans le cas de la traction uniaxiale, I'essai le plus fréquent et le
plus simple a mettre en ceuvre, les éprouvettes sont des barreaux parallélépipédiques.

19



Contexte de I'étude

3.2.2. Essais sur assemblages collés

Essais de cisaillement

L'essai de cisaillement souvent privilégié pour la caractérisation d’adhésif en situation d’assemblage,
est I'essai simple recouvrement (ou SLS pour Single Lap Shear). Encadré par la norme ASTM D1002,
ces essais ont le désavantage d’appliquer un chargement complexe au joint. Pour un niveau de
charge important, les adhérents fléchissent et le collage présente une part importante
d’arrachement aux extrémités de recouvrement.

Le traitement de ces essais est, par conséquent, compliqué et souvent tributaire du modéle
analytique retenu (par exemple modéle de Volkersen [35]) ou encore du maillage éléments finis
utilisé comme constaté par Harris [36].

Des adaptations de l'essai de cisaillement sont couramment utilisées pour déterminer plus
efficacement la résistance au cisaillement d’'un assemblage collé. L’essai TAST pour Thick Adherend
Shear Test, est concu par Krieger [37] pour limiter la flexion de I'essai simple recouvrement et ainsi
charger le joint uniformément. La norme ASTM D3983 encadre cet essai dont la géométrie est

\ %% Substrat N
* O

Substrat Adhésif Substrat

donnée en Figure |-14

v

Figure 1-14 : Géométrie d’une éprouvette TAST

L’essai double cisaillement (ou DLS pour Double Lap Shear) constitue une autre alternative pour
éliminer la flexion parasite de I'essai de cisaillement initial. L'avantage de cet essai est sa symétrie. En
revanche, la finesse d’alignement nécessaire pour réaliser I'essai correctement le rendent
relativement lourd a réaliser.

Essais de traction et torsion sur assemblages

Des essais de traction et de torsion existent sur éprouvettes cylindriques et tubulaires. Bruneaux [15]
a recours a ces essais pour la caractérisation d’un adhésif structural. Les éprouvettes tubulaires ont
I’avantage de faciliter le controle de la coaxialité des deux tubes encollés. De cette facon la variation
d’épaisseur de joint dans le plan de collage est fortement réduite et n’est effective que sur une petite
surface en comparaison a deux demi-cylindres collés. Les deux éprouvettes ne sont pas désaxées lors
de la montée en effort qui peut se faire par I'intermédiaire de deux rotules (cf Figure I-15) et le
chargement est homogene.
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Figure 1-15 : Eprouvette tubulaire pour essai de traction [15]

Les éprouvettes tubulaires sont aussi utilisées pour des essais de torsions. D’aprés Bourgeois [32],
cette géométrie permet de limiter les effets de bord et d’obtenir un cisaillement pur en faisant
I’hypothése que le rayon de courbure du périmetre collé est suffisamment petit pour considérer un
champ de cisaillement uniforme dans la direction radiale du joint

Essais multi-axiaux

L’essai Arcan vu précédemment est aussi utilisé sur des assemblages collés. Il permet d’appliquer un
chargement combiné de cisaillement et d’arrachement. Cognard [38] propose un dispositif
d’accroche des éprouvettes sur les doubles disques support pour appliquer la charge le plus
uniformément possible sur le collage. (cf. Figure I-16).

0.1 mm

Beak

Substrate

0.75 mm

(a) (b) (c)

Figure 1-16 : Modifications de I’essai Arcan (a) pour le chargement combiné traction/cisaillement d’un
assemblage collé (b) munis de becs (c) [38], [39]

Toujours dans le but d’éliminer les effets de bord, Leguillon [40], Cognard et Créac’hcadec [41], [42]
proposent de créer des becs aux bords de I'éprouvette. Cet essai vise une rupture cohésive de
I’'assemblage. Les joints sont épais et caractérisés pour une application structurale. Le collage de
composants céramiques s’écarte de ce domaine par sa géométrie, son chargement complexe et
surtout l'influence des interfaces de collage. De plus le banc expérimental et les contraintes de
réalisation des éprouvettes, notamment pour l'usinage des becs de cet essai Arcan, peuvent étre
relativement lourds. L’essai requis dans cette these doit servir a une caractérisation préliminaire de
la colle conductrice pour une étude orientée davantage sur I'assemblage.
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Essais de pelage

La résistance au pelage est une autre technique de caractérisation de I'adhérence d’une colle. Cela
nécessite qu’au moins un des substrats soit flexible. Le matériau flexible est arraché de I'assemblage
suivant un certain angle, le plus souvent 90° ou 180°. Dans le cas de deux substrats souples, on parle
de pelageenT.

Les normes NF EN 2243-2 et NF EN 28150-1 décrivent les méthodes de mesure de la résistance au
pelage d’'un adhésif [43]. Ce n’est pas applicable au cas de report d’'un matériau céramique sur un
métallique, les deux matériaux étant trés rigides.

Essais sur composants électroniques

Plusieurs travaux proposent des essais mécaniques pour la caractérisation de la résistance des
reports de composants.

L’essai Die Shear (ou cisaillement de puce) rencontre un certain succés pour la caractérisation de
composants brasés ou collés. Il est aussi I'un des moyens d’essai de composants en mode Il
recommandé par I'ESA. Dusek [44] propose d’utiliser cet essai pour la caractérisation de la durée de
vie de joints brasés. Il fait I'hypothése que la perte des performances de I'assemblage peut étre
mesurée mécaniquement par un essai de tenue résiduelle apres vieillissement thermique (cf. Figure
1-17).

Figure 1-17 : Essai de Die Shear utilisé comme essai équivalent de fatigue [44]

Les travaux de Khatibi [45] proposent une modification de I'essai Die Shear pour résoudre le
probléme de mixité du chargement. Il limite les sollicitations en mode | pour un cisaillement pur du
composant a I'aide du montage schématisé en Figure I-18.
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Figure 1-18 : Essai de cisaillement pur des composants brasés [45]

D.J. Xie [46] a recours a un essai de traction du support d’un report de puce par brasage. L'auteur
reproduit ainsi les phénomenes de fluage présents au cours d’un essai thermique en étuve. La Figure
I-19 montre le type de chargement appliqué a I'éprouvette munie d'un suivi électrique de la
résistance électrique du brasage.

o " @

Clonmspaier | Compier 2

Figure 1-19 : Traction du support pour la caractérisation du chargement d’un report [46]

Adapter cet essai au report d’une alumine collée sur Kovar peut poser probleme de par la raideur du
support. De plus, la mesure de la résistance d’un joint de colle (surtout conducteur électrique) n’est
pas aussi directe que dans le cas d’un circuit de plots de brasure (daisy-chain).

Rizvi [47] étudie le chargement d’un composant lorsque son support est soumis a une flexion 3
points de fermeture ou d’ouverture (cf. Figure 1-20). Les bords de I'assemblage sont sollicités en
cisaillement de maniere prépondérante. Cependant, il y aussi un mode | conséquent qui pose
probléme a Jesudoss [48] pour le suivi par résistance électrique. |l propose a la place de réaliser un
essai de flexion vers l'intérieur ou de fermeture pour garder le contact électrique aux interfaces en

permanence.
Appliedforce Applied force
(a) . Conductivg particles Substrate X (b) 2]
u ul
o % - Conductiveparties Chlp | Subsyrate X
y e » .C,;‘p .. . L i
Support ”'"H. Adh Support polnt—"
- esive o Adhesive

Three point bending

Figure 1-20 : Essai de flexion du support en ouverture (a) et fermeture (b) [48]
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Cet essai peut s’avérer intéressant pour le cas d’étude considéré. L’essai de flexion en mode mixte
pourrait reproduire des sollicitations mécaniques proches de celle générées par un bilame en étuve.
Une étude plus approfondie de cet essai est proposée dans le dernier chapitre.

3.3. Lamécanique linéaire de la rupture

Dans le cadre de la mécanique linéaire de la rupture, les matériaux sont considérés élastiques. La
propagation de fissure est fragile et indépendante du temps [49]. Deux approches existent, une
approche en contraintes et une approche énergétique [23].

3.3.1. Approche en contraintes

Williams établit I'expression des champs de contraintes en téte de fissure en 1957 pour un matériau
parfaitement élastique sous chargement statique. Pour un probléme repéré en coordonnées
cylindriques avec l'origine en pointe de fissure de longueur « (cf. Figure 1-21), I'expression des
contraintes est la suivante :

I&’i

o(r,0)= 7

f(0) (1-4)

ol ¢ désigne le mode d’ouverture de la fissure représenté en Figure 1-22, K; est le facteur d’intensité
de contrainte qui dépend du chargement et de la géométrie du matériau et f est fonction de I'angle

8.
Fl fo.
Pa i
i
! -
a a8 X

(b) (<)

Figure 1-22 : Modes de déplacement des surfaces de la fissure (a) Mode | ouverture (b) Mode 11
cissaillement (c) Mode 111 vissage [50]

Pour un chargement en traction noté .. normale a une fissure de demi longueur «, le facteur
d’intensité de contrainte est défini par :
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K; = o0o\/Ta (1-5)

Irwin suppose alors qu’il y a propagation de fissure lorsque le facteur d’intensité de contrainte
dépasse une valeur limite noté K. et intrinséque au matériau [51].

D’apres la définition du champ de contraintes de I'équation (I-4), il y a divergence lorsque 7 tend vers
zéro. C'est I'inconvénient majeur de cette approche locale qui peut étre contourné par une approche
énergétique globale [15].

3.3.2. Approche énergétique

Griffith postule que la rupture d’un matériau peut étre décrite par une variable indépendante de la
géométrie et propre a ce matériau [29]. Il commence par montrer que I'énergie potentielle
macroscopique du systéme varie avec la surface fissurée [29].

Le bilan énergétique pour une propagation de fissure est le suivant :
AUtotar = dWeye — dU, — dU, — 2vd A (1-6)

avec Uiy 'énergie totale du systéme, W le travail des forces extérieures appliquées lors de
I’avancée de fissure, U, I'énergie de déformation élastique emmagasinée par le systeme, U, I'énergie
cinétique, dA = Bda la variation de surface pendant I’avancée de fissure d’une longueur da sur toute
la largeur de I’éprouvette B et 7y I'énergie superficielle de cohésion du matériau.

IT = U, — W, est I'énergie potentielle stockée par le systéme. C’est I'énergie disponible pour la
propagation de fissure. Le terme ' est introduit pour représenter cette énergie par unité de surface.

dll

G:_dj

(1-7)
L’énergie nécessaire a la propagation de fissure est I'énergie requise pour la création de deux
surfaces libres unitaires soit 2. Lorsque G atteint cette valeur il y a propagation :

G<2y=1=10
G>2y=i>0 (1-8)

Si 7 est nul alors il n’y a pas propagation de fissure, et inversement si ¢ est positif. Soit G le taux
d’énergie critique prenant en compte la création de surfaces et les frottements irréversibles lors de
I"ouverture, le critére est modifié comme suit :

G<G.=1=0
Gz2G.=1i>0 (1-9)

De la méme fagon que pour I'expression du facteur d’intensité de contrainte, on peut distinguer le

taux de restitution a rupture en fonction du mode d’ouverture, noté ;. pour le mode | par exemple.

Lorsque :’f’f > (), la propagation est instable et I'excés d’énergie est dépensé en énergie cinématique

au front de fissure.
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Dans le cas de matériaux a élasticité linéaire, les contraintes résiduelles sont négligées d’un point de
vue thermodynamique. Cela signifie que la décharge élastique est linéaire et que le taux de
restitution d’énergie est directement lié a la raideur du systeme [23].

Il est donc possible d’obtenir le taux de restitution a rupture expérimentalement. Une éprouvette
préalablement fissurée est soumise a un chargement d’ouverture. L'effort est mesuré en fonction de
I'ouverture et la longueur de fissure. La valeur du parametre de Griffith est alors accessible en
considérant la chute de raideur de I'éprouvette.

3.3.3. Essais usuels

DCB (Double Cantilever Beam)

L’essai de double poutre encastrée permet la caractérisation de la propagation de fissure en mode |.
La Figure |-23 présente la géométrie d’une éprouvette DCB soumis a un effort d’ouverture I°.

.
—|-| —

i}%;:u/f
e

Figure 1-23 : Schéma d'un essai DCB mode | [50]

Le taux de restitution d’énergie en mode | peut étre exprimé en fonction de la longueur de fissure
suivant I'’équation d’lIrwin-Kies :

P? dc

G = —
! 2w da

(1-10)

Ou w est la largeur des poutres collées, @ est la longueur de fissure, C' la complaisance de
I"assemblage défini par :

C:% (1-11)
Ou 4 est I'ouverture.
D’apres la théorie des poutres :
5= 200 (12)
3ET
FE est le module d’Young de la poutre et  son moment quadratique, tel que :
wh?
IZT? (1-13)

Ou h est I'épaisseur de la poutre.
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Par substitution, I’équation (I-14) permettra d’obtenir le taux de restitution d’énergie en mode | qui
caractérise la résistance de I'adhésif a un effort d’ouverture.

12P%42

G = ——
I~ WIPE

(1-14)

Il suffit d’attribuer un couple effort — déplacement a chaque incrément de la longueur de fissure
pendant I’essai pour obtenir une valeur du ;. caractéristique du matériau.

ENF (End Notched Flexure test)

L’essai ENF permet d’évaluer le Gj.. La géométrie de I'éprouvette est donnée en Figure |-24.

Figure 1-24 : Schéma d’un essai ENF [50]

Cet essai est aussi basé sur la variation de complaisance. Un effort est appliqué au centre de
I’éprouvette jusqu’a propagation de la fissure. La valeur du ;7 est calculée par :

. QG-QPL.QCl
© 2w (213 + 3a3)

. 1/3
- rlagﬁ (ﬁ_l) Lﬂ

Grr
(1-15)

d

Avec Cj la complaisance initiale de I'éprouvette, C) la complaisance de I'éprouvette a effort
maximum, & la longueur de fissure initiale [52].

La propagation est instable pour ce type d’essai. Il est nécessaire d’utiliser plusieurs éprouvettes
ayant des longueurs de fissure différentes pour obtenir une approximation du G ..

3.4. Le dimensionnement en fatigue

3.4.1. Domaines de fatigue

La fatigue est 'endommagement et la rupture d’un matériau soumis a un chargement cyclique
inférieur au chargement critique du matériau [53]. Ce terme désignait au départ les changements des
propriétés des matériaux métalliques qui peuvent étre di a I'application répétée de contraintes et
déformations. Mais il désigne aussi les mécanismes d’endommagement qui en résultent jusqu’a
rupture. Cette description de la fatigue est en général aussi admise pour les matériaux non
métalliques [53] :
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e une déformation non inélastique locale se produit autour d’'un défaut ou d’une singularité
géomeétrique et cause la nucléation de dommages permanents ;

e une fissure s’"amorce due a la coalescence de microfissures a chaque cycle ;
e |afissure se propage de maniere stable sur plusieurs cycles ;

e |a rupture brutale du matériau survient pour un chargement n’ayant jamais dépassé la limite
a rupture.

Le domaine de fatigue oligocyclique (ou d’endurance limitée) correspond a un niveau de sollicitation
suffisamment élevé pour obtenir une rupture du systeme aprés un nombre de cycles réduit. Lemaitre
[23] propose une limite du domaine oligocyclique égale & 10° cycles. Au-dela, le domaine de fatigue
est appelé polycyclique et correspond au domaine d’endurance du matériau pour des niveaux de
sollicitation plus faibles.

3.4.2. Outils de prédiction

Courbes de Wéhler

Les premiers travaux sur la fatigue de matériaux métalliques ont montrés que la durée de vie totale
d’un systéme, qui inclue initiation, propagation et rupture, peut étre identifiée par des lois simples.
Dans le domaine oligocyclique, Wohler [23] établit une relation logarithmique entre I'amplitude
d’effort cyclé et le nombre de cycles a rupture de la forme :

In(N) =a —bln(S) (1-16)

ol a et b sont des constantes caractéristiques du matériau.

Wohler est le premier a proposer des courbes maitresses appelées courbes S/N ou courbes de
Wohler dont les coefficients sont déterminés expérimentalement apres de lourdes et onéreuses
campagnes d’essais de fatigue [23].

Chaque courbe est propre a un matériau et a son mécanisme d’endommagement prépondérant. De
nouvelles courbes de Woéhler doivent étre tracées pour des conditions expérimentales différentes. La
température et la fréquence de chargement peuvent influencer le comportement en fatigue du
matériau [54].

Loi de Coffin-Manson

Dans le domaine oligocyclique de fatigue des matériaux métalliques, le niveau des sollicitations est
supérieur a la limite d’élasticité du matériau. Il y a accumulation de déformation plastique a chaque
cycle. Coffin et Manson proposent alors une théorie de fatigue en prenant la déformation plastique
comme parametre d’endommagement [55]. Ainsi toujours suivant une approche de calcul de durée
de vie totale, il est possible de déterminer un nombre de cycles a rupture du matériau en fonction de
I'amplitude de déformation plastique a I’aide de I’équation (I-17).

In(N) =a — bIn(Ae,) (1-17)
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Ce qui est plus connu aujourd’hui comme la loi Coffin-Manson :

N =CA¢, " (1-18)

C et b sont des coefficients déterminés expérimentalement. Coffin affirme que I'exposant du nombre
de cycles a rupture est universel et égal a -1/2 pour les métalliques [56].

Cette loi est initialement définie pour le calcul de résistance a la fatigue mécanique d’éprouvettes
métalliques sous chargement uniaxial. Des essais comparatifs sont réalisés entre un cyclage
mécanique a température constante et un cyclage thermique de spécimens contraints [57]. D’apres
Manson et Coffin, des concentrations de contraintes supplémentaires lors des essais de fatigue
thermique ne permettent pas de caractériser la résistance en fatigue d’un matériau avec un simple
cyclage mécanique isotherme.

Cependant, dans le cas de matériaux ductiles comme les métalliques, les courbes obtenues a |'aide
de I'équation (I-17) sont paralleles pour une température moyenne du cycle thermique égale a la
température isotherme des essais de fatigue mécanique [56]. Cela signifie que la loi donnée en
équation (I-18) reste valide par homothétie pour des essais de cyclage thermique. L’équation (I-19)
est aujourd’hui largement utilisée pour le calcul de durée de vie a des températures suffisamment
élevées pour introduire une déformation plastique du matériau.

N = C'AT™? (1-19)

D’apres Johnson [58], le comportement en fatigue des polymeres dans le domaine oligocyclique peut
étre décrit a I'aide d’une équation du type de celle de Coffin-Manson. Les résultats d’essai montrent
une certaine cohérence de ces matériaux face a la fatigue bien qu’étant davantage sensibles aux
effets de fluage.

Modification de Norris-Landzberg pour les brasures

Norris et Landzberg reprennent I’équation de Coffin-Manson pour I'adapter a la brasure. En I'état la
loi de Coffin-Manson est trop conservatrice pour ce type de systemes [59]. Un modele de fatigue
pour brasure doit prendre en compte les effets de relaxation et de fluage. C’'est aussi 'avis de
Darveaux dans ses travaux sur les brasures tendres [60], [61].

Pour prendre en compte la dépendance en temps et température du joint de brasure, la modification
apportée a la loi de Coffin-Manson consiste a considérer la fréquence du chargement munie d’un
exposant empirique supplémentaire. La formulation aboutie a la loi de Norris-Landzberg donnée en
équation (I-20). L'effet de température maximale est aussi introduit a I'aide d’une loi d’Arrhenius
pour traduire I'activation du fluage.

N=Cf"Ae e‘”_”Tb:faw (1-20)

Avec C' et n des coefficients empiriques, f fréquence de chargement, Ae la déformation totale, E,
I’énergie d’activation expérimentale, /& la constante de Boltzmann et 1.4 la température maximale
d’un cycle.

Il est a noter que cette loi de fatigue n’a de sens que pour des effets de fluage et de relaxation
significatifs. La loi de Coffin-Manson est suffisante pour des températures plus faibles.
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Formule de Engelmaier

Engelmaier s’intéresse aussi a la résistance en fatigue des interconnections électroniques [62] et [63].
Il propose une autre modification de la loi de Coffin-Manson pour les brasures en y incluant leur
géométrie et leur probabilité de rupture via une distribution de Weibull. La formulation de sa loi de
fatigue est :

1 1
N (%) = % {F LD.-/_\O;ATE} ¢ [ln(l — 0.011.)] 8 (1-21)

2 h In(0.5)

Avec ¢ I'exposant de résistance a la fatigue, ¢ coefficient de résistance a la fatigue, /" coefficient
dépendant de la géométrie de la brasure, h hauteur du joint de brasure, Lp la demi-largeur de la
brasure, Nt le nombres de cycles a 2% de probabilité de rupture, A« la différence des coefficients de
dilatation thermique des adhérents, AT 'amplitude de température et /7 le paramétre de Weibull.

3.4.3. Approches spécifiques a la fatigue des composants collés

Peu de références traitent de la caractérisation en fatigue de composants électroniques reportés par
collage. Les études les plus intéressantes adoptent deux approches bien différentes: la fatigue
dépend de I'adhésif ou bien de l'interface.

Les travaux de Rusanen [64] portent sur la caractérisation en fatigue de composants collés a I'aide
d’un adhésif conducteur isotrope. La modélisation de I'assemblage est réalisée de maniere
macroscopique a l'aide d’'un élément de Maxwell pour prendre en compte la relaxation des
contraintes dans le joint. La méme approche est adoptée par différents auteurs [65], [66] et [67].
Cela permet d’éviter de surestimer les niveaux de contraintes dans le joint et de bien identifier les
courbes a hystérésis dans le plan (o — €).

La déformation de fluage pour un cycle de charge donné est alors utilisée pour calculer un estimateur
de durée de vie [68]. En parallele, I'auteur identifie une distribution de Weibull aux ruptures
détectées par « daisy chain » lors d’'une campagne de fatigue de composants collés. Une loi de
Coffin-Manson est proposée en prenant 'amplitude de déformation de fluage calculée par I'élément
de Maxwell :

4"1\’7f‘5() = C (A"y)n (|-22)

Pour un adhésif chargé possédant une complaisance de 5.10° 1/Pa.s en dessous Tg et de 5.10™"
1/Pa.s au-dessus, les coefficients recalés sont C' = 97.5 et 7 = —1.15, Cet exposant est évalué a
environ -2 pour les brasures. Rusanen conclut donc que la durée de vie des adhésifs conducteurs
isotropes semble moins sensible au fluage que celle des brasures.

Ces exemples montrent la possibilité de développer une loi de fatigue propre a une solution de
report particuliere dans un environnement thermique cyclique. On retrouve dans chaque cas, les
coefficients empiriques issus d’importantes campagnes d’essais de fatigue et les facteurs de
corrections définis en fonction de la technologie a caractériser. Il est toutefois nécessaire de formuler
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des hypothéses sur l'origine de la fatigue: accumulation d’endommagement par déformation
inélastique ou propagation de défauts.

3.4.4. Propagation de fissure

Il existe deux approches permettant de représenter la résistance a la fissuration en fatigue d’un
matériau. La premiére traite des seuils de propagation de fissure en fatigue, I'autre de la vitesse de
propagation en fonction du chargement.

Le seul de propagation est caractérisée a I'aide d’une courbe G-N encadrée par la norme ASTM 6115-
97 sur le seuil de propagation de délaminage en mode | des composites. Elle exprime le taux de
restitution d’énergie maximum ou bien I'amplitude dans le cas d’un rapport de charge non nul par
exemple, au nombre de cycles a partir duquel une fissure commence de propager.

La partie propagation est traitée a I'aide de la loi de Paris. A partir de I'expression du champ de
contraintes en pointe de fissure de I'’équation (I-5), il est possible de calculer 'amplitude de variation
du facteur d’intensité de contrainte AK au cours d’un cycle [53].

AK = Jma:tm - Um'in\/F = AUW (1-23)
Paris propose en 1963 une loi empirique décrivant I’'avancée de fissure pour un chargement cyclique
[69]:

da
dN

= C(AK)™ (1-24)

ou C' et m sont intrinséques au matériau.

4. Bilan

Les essais sur assemblages collés impliquent tous de lourdes préparations d’échantillons, des moyens
conséquents en plus de conditions expérimentales contraignantes. De plus, aucun des deux
adhérents considérés dans le cas d’étude (alumine et Kovar), n’est facilement usinable et
suffisamment disponible. C’'est pourquoi la caractérisation de I'adhésif sera réalisée a partir
d’éprouvettes de colle massique et non sur assemblages collés.

Cependant, les interfaces de collage ne peuvent pas étre totalement ignorées. L'approche la plus
adaptée pour traiter des problemes d’interface et caractériser la tenue de la colle sur le Kovar et le
composant d’alumine est la mécanique de la rupture. Cela permettra d’aborder les problémes de
rupture adhésive constatés par Thales Alenia Space, ainsi que de prendre en compte les multiples
défauts inhérents au procédé de collage.

Les outils de dimensionnement en fatigue présentés dans I'état-de-I’art portent soit sur la durée de
vie totale de I'assemblage, soit sur I'amorcage puis la propagation de fissure. Des approches
différentes de caractérisation en fatigue ont été proposées pour les brasures mais relativement peu
de travaux concernent le report de composants par collage. Un essai alternatif de flexion en mode
mixte a été présenté. |l sera préféré a I’essai de traction du support dans la partie caractérisation en
fatigue des collages.
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CHAPITRE II. CARACTERISATION DU MATERIAU ADHESIF

1. Introduction

La colle conductrice isotrope 84-1 LMI SR4 est un adhésif a base époxyde contenant des
microparticules d’argent. Ses propriétés mécaniques principales sont nécessaires pour de futures
simulations de I'assemblage. Il est aussi important de caractériser les phénomeénes non linéaires qui
s’établissent dans I'adhésif et susceptibles d’étre impliqués dans la fatigue de I'assemblage.

La caractérisation de I'adhésif débute par la réalisation d’essais de traction monotone détaillés en
annexe A.1. Les difficultés et défauts constatés lors de cette campagne préliminaire ménent a la
définition de nouvelles éprouvettes de taille plus réduite. La caractérisation des phénomeénes
visqueux sont présentés en premiére partie. Les résultats justifient le recours a un modele de
matériau élasto viscoplastique : le modele Two-Layers est identifié a I'aide d’essais cyclés spécifiques
en seconde partie.

2. Essais de caractérisation viscoélastique
2.1. Réalisation des éprouvettes de colle

2.1.1. Moulage de plaques fines

Les éprouvettes sont réalisées a I'aide d’un empilement d’intercalaires en silicone. Celui du milieu
forme une empreinte carrée de 5cm de c6té. La colle est injectée a I'aide d’une seringue sur le coté
du moule. Une fine plaque de colle est obtenue au démoulage.

La Figure 1lI-1 montre les scans RX (a droite) de plaques de colle injectée dans 'empreinte de 0.5mm
d’épaisseur (a gauche). Aucune porosité comparable a celles observées dans le cas d’éprouvettes
haltéres plus massives n’est visible. De petites fissures sont présentes sur les bords. Cela peut
s’expliquer par un refroidissement plus rapide aux bords du moule ou s’établissent d’'importants
gradients de température et par le retrait de la colle.

Figure 11-1 : Clichés RX des plaques fines de colle

33



Caractérisation du matériau adhésif

2.1.2. Découpe des allumettes de colle

Les éprouvettes ont pour dimensions 30x1mm?. Elles sont découpées par fraisage numérique dans
de fines plaques de colle moulées de différentes épaisseurs de 0.1 a 0.5mm. Des clichés de controle
aux rayons X permettent de sélectionner les éprouvettes saines, dépourvues de fissure et porosité
(cf. Figure 11-2).

Figure 11-2 : Cliché RX des allumettes de colle usinées pour sélection

Une mesure précise de la section est effectuée en plusieurs points de I'éprouvette.

2.2. Essais de fluage et recouvrance

2.2.1. Moyen d’analyse mécanique dynamique (DMA)

La machine d’analyse mécanique dynamique utilisée est une DMA 100+ de MetraVib. Elle permet la
caractérisation viscoélastique des matériaux dans le domaine fréquentiel et quasi-statique.

Une enceinte thermique (visible en Figure 1I-3) et un flux d’air thermo régulé permettent de réaliser
des essais entre -60°C et 200°C. L’échantillon est placé entre les mors a 'aide de cales d’étalonnage
sans aucune autre forme d’instrumentation. Une cellule d’effort de 100N est utilisée pour les essais
basses fréquences ou quasi-statiques.

DMA*100

Cellule
d’effort

Figure 11-3 : Analyseur mécanique dynamique DMA 100+ de MetraVib

En dynamique, une sollicitation oscillatoire est imposée a I'éprouvette tandis que la réponse du
matériau est mesurée pour différentes fréquences et températures a I'aide d’une cellule
piézoélectrique. Une tentative d’analyse dynamique est présentée en annexe A.4.

Cette méthode permet d’obtenir des courbes maitresses du module de stockage et du module de
perte du matériau. Elles sont construites a partir d’'un modéle d’équivalence temps — températures
de William Landel et Ferry [70]. Un coefficient de glissement permet d’obtenir a partir des courbes, la
raideur et I'amortissement du matériau pour une température donnée. Cependant, la validité de
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cette équivalence WLF, ne s’applique en général qu’autour de la température de transition vitreuse
du polymere. De plus, les essais de caractérisation dynamique ne sont pas concluants a cause d’une
importante raideur de la colle a plus basse température, qui ne permet pas l'identification de
courbes maitresses sur toute la gamme de température visée.

En quasi-statique, le PID de la machine doit étre réglé en permanence en fonction de la raideur de
I’éprouvette. Cela complique les essais de maintien du déplacement réalisés sur I'adhésif époxy dont
la raideur varie beaucoup en température. C'est le cas en particulier pour les essais de relaxation ou
le réglage du PID ne permet pas un chargement rapide de la consigne et provoque un dépassement
comme visible en Figure II-4.

Dépassement de la consigne en déformation lors d'un essai
de relaxation et recouvrance a 60°C

10

0.8
z 3
= 06
Y g
©
E
= 0.4 S
38 a
0.2

60
Temps (s)

Figure 11-4 : Essai de relaxation au PID inadapté présentant un dépassement a I’échelon de déformation
de 0.8%.

Or, le chargement initial doit étre suffisamment court pour pouvoir considérer la charge comme
instantanée. L'identification fine de la raideur de I'éprouvette pour chaque cas testés nécessiterait un
nombre bien plus important d’éprouvettes de colle. C'est la raison pour laquelle la campagne
d’essais suivante comprend essentiellement des essais de fluage plus simples a réaliser.

2.2.2. Protocole

Des essais de traction monotone sont réalisés préalablement a 20°C, 50°C, et 100°C. Les courbes de
traction et l'instant de rupture des éprouvettes permettent la définition de niveaux de fluage pour
chaque isotherme (cf Figure 1I-5).
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Essais de traction monotone de 0.1mm/min a 20°C Essais de traction monotone de 0.1mm/min a 50°C
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Figure 11-5 : Courbes de traction a 20°C et 50°C

Dans un premier temps, seulement 5 températures d’essais sont considérées. Les températures
inférieures a -10°C ne sont pas testées a cause de l'inertie thermique de la machine (la colonne
d’effort varie lentement en température pendant I'essai). Bien que |'éprouvette atteigne rapidement
la température désirée a I'intérieur de I'enceinte, le reste de la colonne d’effort continue a se dilater
ou se contracter pendant I'essai. C’'est pourquoi, les essais a températures font systématiquement
intervenir une étape de maintien de I'effort a ON jusqu’a stabilisation des déformations thermiques
de la colonne d’effort (cf. Figure 1l-6). Des essais a températures inférieures a -20°C nécessitent plus
d’azote liquide pour le refroidissement et la stabilisation de la colonne d’effort que la capacité de la
machine.

Déplacement de compensation mesuré a effort nul avant un essai

0.08 : T : : T T
=©— Consigne 25°C a 50°C } }
0.06 1 =B~ Consigne de 25°C & -20°C r_ﬂ__j’;ﬂ;ﬁ!ﬁ'ﬂﬂ“
0.04 ,g—'ér
= t
c 0.02 =
£
5
°E’ 0.02
8 e
o
g 004 \\,._
-0.06 g
""\-n.e“‘
0.08 R
|
0.1 *

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Temps (min)

Figure 11-6 : Compensation des déformations thermiques de la colonne pour un effort nul pendant sa
stabilisation de 25°C vers -20°C et 50°C

La durée des paliers de fluage est fixée a 10min, durée des paliers thermiques en étuve. Un fluage
plus long est aussi planifié, mais I'objectif premier de cette campagne est de déterminer la
dynamique de relaxation des efforts au sein de I’'assemblage pendant le cyclage thermique.

L’échelon d’effort des paliers de fluage est imposé en 1s pour étre considéré instantané. A la fin de

chaque palier de fluage, une étape de recouvrance des déformations visqueuses a effort nul est
réalisée.

Le plan d’essai établi est disponible dans le Tableau II-1.
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Tableau I1-1 : Plan d’essais de fluage et recouvrance

Température -10°C 0°C 20°C 50°C 100°C
Fluage 10min 10min 2min 10min 10min 10min
Recouvrance 10min 10min 2min 10min 10min | 30min | 10min
Niveaux
5(10|15|10 |15 |5|10|15|5|10(15|20|5 |10 5|10 1| 2
(MPa)

Les niveaux de contraintes de fluage a 100°C sont faibles (1 et 2MPa) a cause de la forte perte de
raideur constatées lors des essais de traction monotone et de I'élongation extréme de la colle qui
cause prématurément la rupture.

2.2.3. Résultats

Les étapes de stabilisation thermique qui précédent les essais a température sont d’une importance
considérable d’aprés la variabilité des résultats constatée. Malgré tout, les essais sont dans
I’ensemble satisfaisants et peuvent étre exploités pour la caractérisation du matériau adhésif.

Les courbes de fluage et recouvrance de la Figure lI-7 montrent, tout d’abord, que les effets visqueux
sont aussi présents en-dessous de la température de transition vitreuse.

Essais de fluage et recouvrance de 10min de palier & -10°C et 0°C Essais de fluage et recouvrance de 10min de palier & 20°C
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Figure 11-7 : Courbes de fluage et recouvrance pour différentes températures et niveaux de contraintes
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Le comportement de I'adhésif dépend fortement de la température et du niveau de contrainte
imposé pendant l'essai de fluage. L'étape de stabilisation consomme une quantité importante
d’azote liquide pour les essais a froid, ce qui compromet les essais avec des temps de fluages plus
longs. Cependant, les effets visqueux s’estompent pour T<10°C. L'adhésif se comporte alors comme
un matériau élastique avec un module d’Young qui varie peu a basse température (cf. Figure 1I-7).

Les modeéles de bases pour décrire un comportement viscoélastique sont les modéles de Maxwell et
de Voigt décrits en annexe A.4. lls ont chacun leur domaine d’application selon qu’ils doivent
reproduire une relaxation ou bien un fluage. Le modele de Zener ou bien modeéle SLS pour Standard
Linear Solid est une combinaison de ceux modeles élémentaires. Il est utilisé pour modéliser un
matériau viscoélastique en imposant soit un effort, soit un déplacement comme le permet I'équation
différentielle en Tableau I1-2.

Tableau 11-2 : Description du modeéle de Zener

Gy ]
Einé+ E\Eye=no+(E,+Es) o E, 1]
o ag
a=0.+ 0, NAVAVAVAY E,
€ =¢yp+ e VWV
£ £

Ce modele de viscoélasticité linéaire permet de décrire a la fois des phénomeénes de relaxation et de
fluage, comblant ainsi les défauts des modeéles de Maxwell et Voigt. Il est la référence pour la
simulation des phénomenes visqueux.

Une premiere identification des coefficients visqueux d’'un modeéle de Zener par le calcul des
tangentes montre qu’un seul temps de retard est insuffisant pour décrire I'’écoulement sur une
échelle de temps comparable au cycle de température imposé aux composants. Il est nécessaire de
considérer au moins deux taux de fluages, temps courts, temps longs, pour reproduire I'écoulement
a cette échelle (cf. Figure 11-8).

Simulation d'un essai de fluage par un modeéle de Zener Le modele de Zener a 2 temps de retard recalé sur le palier de fluage
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Figure 11-8 : Recalage d’un essai de fluage pour deux temps de retard différents dans un modéle de Zener

A l'aide d’'un modele de Zener avec deux temps de retard, c’est-a-dire avec deux modeles de Voigt en
série, un essai de fluage puis recouvrance de 10min de paliers est calculé numériquement (cf. Figure
[I-8 a droite). La courbe expérimentale présente une déformation résiduelle de 0.2% non recouvrée
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pendant le palier de 10min a effort nul. Bien que le temps de recouvrance soit relativement court, il
apparait que la courbe admet une tangente située a un niveau non négligeable en comparaison d’un
matériau viscoélastique linéaire qui recouvrerait la totalité de la déformation a effort nul.

Le phénomene est d‘autant plus accentué que la température d’essai est élevée comme le montrent
les essais de fluage a 100°Ca 1, 2 et 4 MPa de la Figure II-7.

2.3. Comportement pseudo plastique et essais d’'investigation

2.3.1. Modélisation de la déformation résiduelle

L'élément de base pour représenter la plasticité dans un modéle rhéologique est le patin. Il sert a
reproduire le seuil a partir duquel il y a écoulement plastique, c’est-a-dire accumulation de
déformation irréversible. Ce seuil de plasticité ou limite élastique généralement notée o, est la
valeur qu’un critére de plasticité doit atteindre pour gqu’il y ait écoulement.

Lorsque le critére de plasticité est atteint, I'écoulement est calculé en suivant une loi d’écrouissage
modélisée par un ressort en parallele du patin comme le montre la Figure 11-9 détaillant le modele
de Prager. Sans le ressort, le matériau serait parfaitement plastique.

& p h
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Figure 11-9 : Modéle de Prager dans le cas de la plasticité linéaire

Comme pour modéliser la viscoélasticité, un amortisseur (viscosité linéaire) en paralléle du montage
plastique permet de rendre I'écoulement plastique visqueux. C'est le cas du modéle de Bingham
représenté en Figure II-10.
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Figure 11-10 : Modéle de Bingham pour la plasticité dépendante du temps

Le comportement du modeéle de Bingham est similaire au modele de Kelvin Voigt pour les cas de
charge qui vérifient le critére de plasticité. Il est en général intégré en série a un ressort de Hooke

pour former un matériau élasto viscoplastique. L'intérét est d’avoir un temps de retard plastique
séparé de la viscosité élastique.
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Dans le cas d’un matériau viscoélastique et viscoplastique, ce type de modele nécessite davantage
d’essais pour caractériser les temps de retards séparément. L'identification de la loi d’écrouissage
nécessite de relaxer les contraintes élastiques [71].

Un test rapide de ces modeles de Prager et de Bingham en série d’'un modele de Zener est réalisé sur
les essais de fluage et recouvrance a 20°C. Les deux modeles de plasticité précédents sont ajoutés a
un modele de Zener utilisé avec succés pour reproduire la phase de fluage. La Figure 1I-11 rassemble
les courbes numériques et expérimentales des 4 essais a 20°C. Le recalage du modele n’est réalisé
gu’a partir de 'essai de fluage a 20MPa.

Comportement du Zener + Bingham dans 4 cas de charge a 20°C Comportement du modele Zener + Prager dans 4 cas de charge a 20°C
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Figure 11-11 : Simulations des 4 essais de fluage et recouvrance a 20°C via des modeles plastiques

La déformation résiduelle en fin de recouvrance est difficile a reproduire fidélement a travers les
différents niveaux de sollicitation. Le recalage nécessite une variété de niveaux de sollicitations et de
temps de palier plus importante. De plus, il est possible qu’une dispersion des résultats entre les
différentes éprouvettes fausse I'identification du modeéle.

Des essais d’investigation sont alors prévus pour les raisons suivantes :

e || faut identifier I'origine de la déformation résiduelle (visqueuse non recouvrée ou
viscoplastique).

e En présence d'un chargement cyclique, il faut vérifier I'existence ou non d’effets transitoires
dus a I'écrouissage. Le durcissement et I'adoucissement cyclique peuvent, dans le cas de
déformations imposées, modifier I'amplitude d’effort cyclée de maniere significative [23].

2.3.2. Origine de la déformation résiduelle

La déformation résiduelle des éprouvettes de colle en fin de palier de recouvrance est soit une
déformation de fluage a trés long temps de recouvrance, soit une déformation irréversible ou pseudo
plastique. Les particules d’argent présentes dans la colle peuvent par exemple faire I'objet d’une
réorganisation et de frottements lorsque la matrice époxy flue autour d’elles. C’est souvent le cas
dans le domaine des composites a fibres courtes [72].

Dans le cas d’une déformation irréversible, les sollicitations cycliques au-dela du domaine d’élasticité
peuvent endommager le matériau. Une série d’essais d’investigation sont réalisés dans le but
d’établir comment est générée cette déformation résiduelle non recouvrée (cf. Tableau II-3).
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Tableau 11-3 : Essais d’investigation

Référence de I'essai Temps de palier Niveaux de charge Température
Temps de fluage : 600s 246 810 12 14
7 ’ ’ ’ ’ 7’ ’ 200C
Recouvrances : 600s 16, 18MPa
CCR
Temps de fluage : 600s
2,4,6,8, 10MPa 50°C
Recouvrances : 600s
Temps de fluage: 120, 240, 360,
480, 600s 10MPa 20°C
Recouvrances : 600s
CCR a niveau constant
Temps de fluage: 120, 240, 360,
480, 600s 15MPa 50°C
Recouvrances : 1200s
Temps de fluage : 120, 240, 360,
480, 600s 4,6,8,10,15 MPa 20°C
Enchainement de CCR a niveaux Recouvrances : 600s
constants Temps de fluage : 120, 240, 360,
480, 600s 5,7,9, 11MPa 50°C
Recouvrances : 1200s

Les essais référencés CCR (pour Cyclic Creep and Recovery) sont des essais auxquels Launay [73] [71]
a recours pour la caractérisation de la plasticité de son matériau composite viscoélastique. lls
permettent de solliciter une méme éprouvette a différents niveaux pour constater les effets de seuil
sur la déformation résiduelle. Ainsi, pour un temps de recouvrance suffisamment long, la variation de
déformation non recouvrable en fonction de I'effort de fluage imposé traduit I'’écoulement plastique
en fonction du seuil élastique et des efforts, c’est-a-dire la loi d’écrouissage du matériau.

La Figure 1I-12 montre la mesure de déformation d’une éprouvette d’adhésif lors d’un essai CCR a
20°Cet a 50°C.

Essai de fluage cyclé (CCR) & 20°C Essai de fluage cyclé (CCR) a 50°C
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Figure 11-12 : Essais CCR réalisés a 20°C et 50°C

La courbe de la déformation totale en fonction du temps (courbe bleue) ne revient pas a déformation
nulle a la recouvrance apres un échelon de fluage a 9MPa a 20°C. Cela suppose un seuil élastique
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inférieur a cette valeur a moins que 10min de recouvrance ne soit pas un temps suffisamment long
pour recouvrer la déformation de fluage. La déformation résiduelle croit pour les paliers suivant.

A ce stade, il n’est pas encore possible de déterminer si cette déformation résiduelle est plastique ou
bien viscoplastique. Une adaptation des essais de Launay est nécessaire pour répondre a cette
qguestion. Pour cela, il faut observer I'évolution de la déformation résiduelle en fonction de la
répétition de plusieurs cycles de fluage et recouvrance aux mémes niveaux mais pour des temps de

palier différents. Un temps de recouvrance identique est conservé pour chaque temps de fluage d’un
essai.

La Figure 1lI-13 montre un essai de ce type réalisé sur une éprouvette de colle. La déformation
résiduelle présente un accroissement en fonction du temps de palier. L’accroissement de
déformation résiduelle en fin de recouvrance est plus important a 50°C.

Essais de fluage cyclé a 20°C pour un niveau de contrainte constant Essai de fluage cyclé (CCR) a 50°C pour un de niveau de contrainte constant
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Figure 11-13 : Un essai CCR avec des niveaux constants pour des temps de fluage croissants
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La déformation résiduelle semble sensible au temps du palier de fluage pendant lequel elle apparait.
L'augmentation reste cependant assez faible pour un méme niveau de sollicitation.

L’essai présenté en Figure 11-14 combine les deux essais précédents sur une méme éprouvette.

Essai de fluage cyclé par série de paliers a contrainte identique a 20°C
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Figure 11-14 L’accumulation de déformation résiduelle non recouvrée est plus importante au cours du
temps qu’en fonction du niveau de charge

Il est intéressant de voir que la déformation résiduelle commence a apparaitre de maniére
significative a partir des paliers de 10 MPa a 20°C. On observe une augmentation du niveau de la
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déformation résiduelle entre deux niveaux de fluage différents. Pour le cas a 50°C, la déformation
résiduelle en fin de recouvrance ne cesse d’augmenter a chaque palier temporel.

Il semble que I'écoulement irréversible dépend a la fois d’'une loi d’écrouissage et d’une loi en
fonction du temps.

2.3.3. Présence de phénomeénes d’écrouissage cyclique transitoires

Pendant le processus d’investigation de la nature de la déformation résiduelle, la réalisation d’essais
de charge — décharge non symétriques c’est-a-dire avec un rapport de charge nul, a déformation
imposée & = :"—a =0, a montré des phénomeénes transitoires d’origine plastique, d’amplitude

significative a température élevée. La Figure II-15 présente la réponse du matériau pour un essai de
ce type a 60°C.

Durcissement lors d'un essai de cyclage R0 en déplacement a 60°C Accroissement de I'ampltiude de contrainte au cours de I'essai cyclé RO a 60°C
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Figure 11-15 : Durcissement cyclique en R0 déplacement a 60°C

L'amplitude de contrainte générée lors de la traction de I'éprouvette double en 20 cycles. Or, le
caractére visqueux du matériau ne peut pas étre mis en cause. Au cours d’un essai a déplacement
imposé, la viscoélasticité du matériau entraine une relaxation de la contrainte moyenne a cause
d’une sollicitation moyenne non nulle. L'augmentation de I'amplitude des contraintes est une preuve
de durcissement cyclique important d0 a I'écrouissage du matériau qui réoriente ses charges au
cours des cycles. Ce phénomene a surtout été étudié pour les matériaux métalliques soumis a un
chargement alterné [23].

Le durcissement est amplifié a haute température, tandis qu’il disparait en dessous de T}, pour laisser
place a une relaxation de la contrainte moyenne qui peut étre a la fois d’origine visqueuse et
plastique. Une chute de I'’effort moyen au cours des cycles, sans durcissement notable, est visible en
Figure 1I-16 pour le méme type d’essai, mais réalisé a 20°C.
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Essai cyclé RO en déplacement a 20°C Relaxation de la contrainte moyenen au cours de I'essai R0 a 20°C
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Figure 11-16 : Relaxation de la contrainte moyenne

3. Recalage du modele matériau viscoplastique

3.1. Présentation du modele Two-Layers

A partir des observations des essais de fluage et recouvrance, des essais CCR et des essais cyclés de
rapport de /i = 0, différents besoins de modélisation apparaissent :

e Viscoélasticité avec une part élastique instantanée (modéle SLS)
e Viscoplasticité avec écrouissage (modele de Bingham)

e Phénomenes d’écrouissage transitoires (nécessite la combinaison des écrouissages isotrope
et cinématique)

e Dépendance a la température

Le modele de matériau sélectionné doit étre aisément identifiable et si possible, disponible dans le
code de calcul éléments finis ABAQUS. L'utilisation de plusieurs temps caractéristiques peut s’avérer
difficile et nécessiter beaucoup d’essais.

La solution proposée est de considérer un temps caractéristique commun a la fois a la partie
plastique et a la partie élastique. Astuce d’autant plus justifiée, qu’il est soupgonné que la matrice
époxy, polymere viscoélastique, puisse étre en partie responsable de la partie visqueuse de la
plasticité de la colle par le fluage de la matrice autour des microparticules d’argent.

Un modele proposé par Kichenin [74] et nommé Two-Layers répond en bonne partie aux besoins
énoncés ci-avant. Il est déja encodé dans le logiciel de calcul ABAQUS en fonction de la température.
Du point de vue rhéologique, il s’agit du montage élastoplastique de Prager en parallele d’'un modele
de Maxwell comme illustré en Figure 1I-17. La loi d’écrouissage de la partie plastique peut étre
définie comme une combinaison des écrouissages isotrope et cinématique comme recherché. Cela
remplit I'ensemble des conditions nécessaires a la modélisation du comportement de I'adhésif.
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Figure 11-17 : Schéma du modele de matériau appelé Two-Layers

Ce modele a la particularité d’associer une branche viscoélastique et une branche élastoplastique en
parallele. L'unique temps de retard est représenté par un amortisseur et procure les effets visqueux
a la partie élastique et a la partie plastique par le montage en paralléle (iso déformations) exprimé
dans (lI-1).

€ = €y1 T €42 = €p1 T €p2 (11-1)
La contrainte est au contraire répartie dans les deux branches :
o=0,+ 0y (11-2)

Tant que le critere plastique n’a pas atteint les conditions d’écoulement, le modéle Two-layers est
équivalent a un modeéle de Zener détaillé précédemment avec pour module instantané :

E = E;: + Ep (“'3)

Les contraintes générées dans chaque branche s’expriment de la fagon suivante :
(11-4)

La viscosité est non linéaire et définie par la loi de Norton sur la partie déviatorique du tenseur des
contraintes de la branche visqueuse :

61-)2 = E'r-,"zeff ]\r?) (“-5)

ou.J (o,)est le critére de von Mises appliqué a la contrainte de la branche visqueuse. Elle permet de
générer un écoulement a volume constant en fonction du chargement et indépendamment de la
pression hydrostatique.

La plasticité est activée lorsque le critere de von Mises sur la contrainte plastique est vérifié, c’est-a-
dire lorsque la fonction de charge de I'’équation (11-6) s’annule.
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f=J(s—X)—(oy+R) (11-6)

OUu X et 7 sont les variables d’écrouissage cinématique et isotrope respectivement, o, est le seuil
élastique de la colle et s est la partie déviatorique de la contrainte de la branche plastique et définie
par:

s=0— ttr(o) (11-7)

Pour rappel, le critére de von Mises .J s’exprime de la fagon suivante :

J(s—X)=3 (11-8)

Ou I'opérateur « : » est le produit contracté sur deux indices du tenseur de la partie déviatorique du
chargement s décentrée par la variable d’écrouissage cinématique X.

Lorsque la fonction de charge f s’annule, il y a écoulement plastique. Un multiplicateur plastique p
est défini en fonction du chargement et projeté sur les directions d’écoulement appropriées.

{fO:*»d.p>O

f<0=dp=0
€2 = ])Arp (“_9)
N — dJ
*\P dey,

Les lois d’écrouissages sont définies par deux coefficients chacune. Tout d’abord, I’écrouissage
cinématique est non linéaire :

dX = Hdp —~vp (11-10)

Ou ¥ est le terme de rappel qui donne I'évolution exponentielle de I'écrouissage en fonction de
I"accroissement du multiplicateur plastique.

L'écrouissage cinématique est commode pour la simulation de chargement cyclique avec
plastification contrairement a I’écrouissage isotrope qui n’est caractérisé que par une charge
monotone. L'écrouissage cinématique permet de représenter le déplacement de la surface élastique
dans I'espace des contraintes, et ainsi reproduire des phénomeénes présents dans un chargement
cyclique : relaxation de la contrainte moyenne en déplacements imposés ou encore I'effet de Rochet
en contraintes imposées.

Ensuite, I'écrouissage isotrope est aussi non linéaire avec une évolution exponentielle de saturation
de la forme :

R=Q(1—exp(—bp)) (1-11)

Il permet I'accroissement ou la réduction de la surface élastique. Dans cette formulation, le
changement de taille est limité a ¢, une grandeur homogéne a une contrainte qui s’ajoute 3 la limite
-initiale élastique o, a atteindre par le chargement équivalent de von Mises pour activer
I’écoulement.
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L'utilisation de ces deux formes d’écrouissage combinées permet de reproduire des effets
transitoires comme le durcissement ou I'adoucissement cyclique des phénomeénes d’écrouissage en
plus des effets cinématiques tels que la relaxation de contrainte moyenne [23].

3.2. Définition d’essais cyclés pour l'identification des coefficients
matériaux

Il est important de reproduire les phénoménes observés le plus fidélement possible pour éviter de
caractériser le mauvais mécanisme de fatigue. Relaxation des contraintes pendant un palier,
localisation de déformation plastique, durcissement local ou encore chargement cyclique de
I'interface sont autant de scénarii a investiguer a I'aide du modéle matériau adéquat.

Cela passe par l'identification de I'ensemble des coefficients du modele a différentes températures.
La difficulté réside dans I'opposition de deux dynamiques du matériau. Il faut caractériser une
évolution du matériau en fonction du temps par des paliers statiques comme pour les essais de
fluage, mais aussi solliciter la colle de maniere cyclique en limitant les effets visqueux pour cibler la
dérive de I'écrouissage.

Les essais quasi-statiques déja disponibles ne permettent pas d’identifier complétement ce matériau
pour plusieurs raisons.

e Pour une température donnée, seulement un palier de fluage et une recouvrance ont été
réalisés a chaque fois. Méme si I'unique temps de retard, commun a la partie élastique et la
partie plastique, aurait pu étre identifié, il ne s’agit que d’un seul cycle de chargement. Il est
nécessaire d’en réaliser plusieurs pour caractériser |'écrouissage combiné.

e Les résultats des essais sont relativement dispersés (entre 5 et 10%). La caractérisation de
I’écrouissage en fonction de différents niveaux de sollicitation n’est pas sans risque d’une
éprouvette a l'autre. Il convient donc de réaliser une succession de sollicitations différentes
durant un méme essai sur une méme éprouvette.

L’essai d’identification défini pour pouvoir recaler le fluage et I’écrouissage plastique sur une méme
éprouvette est inspiré de la boucle anhystérétique mise en place dans les travaux de Launay [71].

Cet essai consiste a appliquer une succession de phases de charge, relaxation et décharge a
I’éprouvette. Les niveaux de contraintes maximales sont alternés de maniére symétrique deux a deux
et croissent par paires. L’évolution au cours du temps de la consigne en déformation et de la réponse
en contrainte du matériau pour un essai de ce type a 25°C est disponible en Figure 1I-18.
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Essai Hystérésis a 25°C Boucles a hystérésis de relaxation a 25°C
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Figure 11-18 : Consigne et réponse pour un essai de boucles a hystérésis avec paliers de relaxation

Les paliers de relaxation permettent d’identifier la partie viscoélastique du matériau. La déformation
résiduelle en fin de palier traduit donc I'’écoulement plastique en fonction des niveaux de contraintes
engendrés. Le tracé dans le plan des contraintes et déformation en Figure 11-18, montre une dérive
des boucles dans le plan contraintes-déformations.

L’alternance traction — compression subie par I'éprouvette permet d’activer les effets d’écrouissage
recherchés tandis que les paliers statiques renseignent sur le temps caractéristique de relaxation du

matériau. Les niveaux atteints lors de I'essai décrivent une bonne partie de la loi de I'écoulement
plastique a identifier.

Le Tableau II-4 regroupe les essais d’identification réalisés entre 10°C et 80°C. Au-del3, il est difficile

d’obtenir un bon contréle de la température pour les grandeurs mesurées, sensibles a une variation
de température des mors.
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Tableau 11-4 : Liste des essais de boucles a hystérésis utilisés pour I’identification de la loi de

comportement

Référence de I'essai

Conditions d’essai

Température

Hystérésis 10

Niveaux : 2,4 et 6MPa
Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

10°C

Hystérésis 25

Niveaux: 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

25°C

Hystérésis 30

Niveaux: 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

30°C

Hystérésis 40

Niveaux: 2, 4,6, 8, 10, 12, 14MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

40°C

Hystérésis 50

Niveaux:2, 4,6, 8, 10, 12, 14MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

50°C

Hystérésis 60

Niveaux:1, 2, 3,4,5, 6, 7MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

60°C

Hystérésis 70

Niveaux:1, 2, 3,4,5, 6, 7MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

70°C

Hystérésis 80

Niveaux:1, 2, 3,4,5, 6, 7MPa

Temps de charge = 120s

Relaxation : 600s

80°C

3.3. Recalage progressif d'un modele explicite

L'identification des coefficients du modele Two-Layers est réalisée a partir des essais Hytérésis entre

10°C et 80 °C. Le recalage de la réponse numérique issue de la simulation de ces essais, fournit un lot

de parametres pour chaque température. L'évolution des coefficients en fonction de la température

est déterminée par une méme loi spécifique.
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3.3.1. Présentation de la méthode de calcul

L'identification des coefficients du modele Two-layers est réalisé par recalage numérique. La réponse
du matériau en 1D est calculée par la méthode des différences finies formulées en explicite dans
Matlab. La consigne est prise directement des mesures de déplacement des essais a recaler. La
réponse en contrainte est ensuite comparée aux résultats expérimentaux dans une fonction
d’optimisation de Matlab basée sur la méthode des gradients.

Ce type de recalage est intéressant pour sa vitesse d’exécution. En effet, la minimisation de la
différence des deux réponses matériau au sens des moindres carrés peut demander un nombre
important d’itérations suivant le nombre de parametres a optimiser et la précision désirée. A chaque
itération, Matlab doit recalculer le vecteur de contrainte en fonction du temps. Une formulation
implicite ou encore la simulation du matériau dans ABAQUS n’aurait pas eu I'efficacité recherchée.

C'est un calcul explicite qui est retenu et réalisé a I'aide de MATLAB. Cela implique une bonne
formulation du modele Two-Layers et des différents critéres utilisés. Le calcul de la déformation
plastique consiste a tester un prédicteur élastique a chaque incrément. Si le critére de plasticité est
vérifié, un correcteur plastique est ajouté pour avoir la réponse réelle.

La particularité de I'exercice vient dans le calcul de la partie visqueuse qui est basée sur la partie
déviatorique du tenseur des contraintes comme dit précédemment. Invoquée par la fonction
*VISCOUS dans ABAQUS réservé habituellement aux matériaux viscoplastiques purs, il est nécessaire
de considérer cette étape comme le test d’un premier critere au sens de von Mises d’un prédicteur
élastique avant de passer a la partie plastique.

La matrice des rigidités s’exprime par :

A+ 2p A A
E= A A4 2u A (11-12)
A A A+ 2u

Ou A et it sont les coefficients de Lamé.

La rigidité instantanée est répartie sur chaque branche & l'aide du coefficient f, pour former
E, = f, E le ressort élastique de la branche visqueuse et E, = (1 — f,) E celui de la branche
plastique avec :

p—
T E,+E, (11-13)
La prédiction d’un incrément purement élastique (repéré par test ) induit :
ol = Buclfil, = By (ei1 — el )
(11-14)

test  __
61!2-5‘_;,_1 - 67'21

Ce prédicteur élastique (sans écoulement plastique) doit ensuite étre testé via le critére
d’écoulement visqueux basé sur le formalisme de von Mises en rapport avec la partie déviatorique
du tenseur.
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Il y a écoulement visqueux pour toute contrainte non nulle, cela veut dire que la surface purement
élastique est réduite a un point et que I’écoulement visqueux est vrai en permanence. Ainsi le critére
est vérifié dés qu’il y a chargement du matériau :

J (a;j’jﬁ) >0 (11-15)

Ou .J est le tenseur de von Mises relatif a la contrainte de prédiction.

Pour obtenir les contraintes et déformations réelles, il faut calculer le premier correcteur Av a
appliquer a la prédiction élastique de la fagon suivante :
€ _ lest Av N
V21 — 67’2é+L + U iVy
s (11-16)
€S AT
IR O (GE-H 2,4, T Av “'\'P)

La méme approche est ensuite utilisée pour I'écoulement plastique.

La viscosité est pilotée par une loi de Norton détaillée en équation (lI-5) qui permet de calculer le
correcteur Auv:
R A’U test AT
enn® = A = AT (11-17)
Le correcteur est distribué sur les 3 composantes a l'aide de la matrice des directions de
I’écoulement :

N 3 st
) do-l.‘ 2 J(O-lf‘fitl)

(11-18)

1
test __ _test _ o test
Sy = 0uyn T3 trace (Gi.iﬂ)

En sollicitation uniaxiale la matrice de direction d’écoulement est en permanence égale a :

1 0 0
N,=[0 —05 0 (11-19)
0 0 -05

Un prédicteur élastique dans la branche de la plasticité est calculé, il n'y a pour l'instant pas
d’incrément de déformation plastique.

gt = gt — | (€£+1 _ _test )

Pit1 PEpli €p2;41
test __ €p2
P2ip1 T P2
+ (11-20)
test _ .
i+l = R;
~test g
i+l = ){1

Ou X et R sont les variables internes d’écrouissage respectivement cinématique et isotrope. Le
critere de plasticité est le suivant :
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firr = J(s;° = XI5) = (oy + RIST) =0 (11-21)

Dés que le critére est atteint, le multiplicateur plastique Ap est calculé et projeté sur les directions
d’écoulement V,. En sollicitation uniaxiale :

1 0 0
Np,= [0 —0.5 0 (1-22)
0 0 -0.5

La méthode explicite pour un chargement uniaxial permet le calcul direct du multiplicateur plastique
et permet d’éviter les itérations successives de la méthode implicite.

fit1

A= - fo 1k (11-23)

Ou h est le module plastique. L'équation (lI-24) est utilisée pour recalculer ce module plastique a
chaque incrément pour l'incrément suivant. Elle permet de considérer un écrouissage cinématique
non linéaire, c’est-a-dire qui arrive a saturation.

1 2
Xiy1 = ——— [ XEY + SHApN,

T Ty Ap ( 1t g b p)
(11-24)

2
h = 3H — ’y'Xprl,-‘?\"rp

Ainsi la déformation plastique est calculée a partir du prédicteur élastique et du multiplicateur
plastique.

Ep2ip1 = f;fiil + ApNp (11-25)

La méthode explicite utilisée dans ce calcul implique une erreur sur |’évaluation de la réponse du
matériau lors de I’écoulement. Une taille d’incrément de temps relativement faible est nécessaire.

Le script de calcul ainsi généré est utilisé pour le recalage des coefficients matériaux par
optimisation. La fonction d’optimisation fmincon de MATLAB est mise en ceuvre. Elle permet la
minimisation d’une fonction objectif en considérant un domaine borné pour chaque parametre a
estimer. De cette facon, il est possible de prévenir d’une divergence vers des valeurs de parameétres
irréalistes.

Les premiers calculs montrent que deux facteurs n‘ont pas une influence prépondérante sur les
résultats de la réponse du matériau. lls sont fixés a une valeur moyenne de I’'ensemble des valeurs
prises en fonction des essais recalés. Les coefficients non inclus dans I'identification définitive du
modele Two-Layers a partir des essais Hystérésis sont :

e L’exposant de la loi de Norton dans la branche visqueuse n = 1.3
e Llalimite élastique initiale a7, = 0

Il est d’autant plus intéressant de ne pas considérer ces coefficients dans I'optimisation que le
nombre total de parametres est important, ce qui rend I'optimisation délicate.
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3.3.2. Adaptation de la méthode de recalage

Le recalage individuel des essais Hystérésis n’est pas la bonne stratégie: il existe différentes
combinaisons de valeurs des parameétres qui conduisent a une méme qualité de recalage par rapport
aux courbes expérimentales. Les coefficients peuvent changer d’ordre de grandeur dans certains cas
ou le comportement de I'adhésif change radicalement comme au voisinage de sa température de
transition vitreuse.

La stratégie adoptée consiste :

1) a hiérarchiser les coefficients du modele suivant leur influence sur la réponse. Lors d’une
premiere étape, un coefficient est identifié sur toute la gamme de température d’essai, a
I’étape suivante, seuls les parameétres non fixés sont une nouvelle fois recalés sur les essais
(cf. Figure 11-19).

Etapel Ef,AHyQb

Etape 2 foAH~yQDb

fo

—> etc.

Figure 11-19 : Diagramme de la méthode de recalage progressive employée pour I’identification du
matériau

2) a utiliser une fonction qui traduit correctement la variation du parameétre en fonction de la
température.

3) aidentifier les parametres de cette fonction en considérant en méme temps les essais menés
a différentes températures.

Parmi les coefficients a recaler en priorité, il y a le module d’Young du matériau E et le coefficient f,
qui répartit la rigidité totale sur les branches visqueuse et plastique du modéle Two-Layers. La courbe
lissée des valeurs du module d’Young recalées a partir des essais correspond a une évolution
classique de la raideur d’un polymere avec deux paliers délimitant les états vitreux et caoutchouteux
de part et d’autre de la Tg. La Figure II-20 montre que les variations des paramétres F et f, en
fonction de la tangente pourrait étre traduite correctement a 'aide de la fonction arc tangente.
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Identification de la loi d*évolution du module d"Young

Identification de la loi d'évolution du coefficient fv
en fonction du recalage des essais a I'étape 1

en fonction des essais recalés a I'étape 2
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Figure 11-20 : Identification des lois d’évolution de E et f a partir des coefficients recalés aux étapes 1 et 2

Si I'ensemble du comportement de la colle suit cette logique de transition entre deux états stables en
fonction de la température, I'évolution de chaque coefficient peut étre lissée par une fonction du
méme type. Le reste des paramétres est ensuite facilement recalé une fois £ et f, fixé. Les
coefficients A et H sont identifiés lors des étapes 3 et 4. La loi d’évolution en température est
donnée en Figure I-21.

Identification de la loi d'évolution du coefficient A

Identification de la loi d'évolution du module plastique H
en fonction des essais recalés a I'étape 3

1 en fonction des essais recalés a I'étape 4

10° 3 ; : ; ; .
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Figure 11-21 : Identification des coefficients A et H en fonction de la température

Le coefficient A décrit plusieurs ordres de grandeurs. Cela peut représenter un probléme dans
I'identification de la loi d’évolution en température a cause du poids de certains écarts plus
important. De plus, la transition entre les deux comportements a basses et hautes température est
plus franche dans le cas du paramétre A, prenant 2 ordres de grandeur en une vingtaine de degrés.
C’est pourquoi, un recalage logarithmique d’une fonction en tangente hyperbolique a été préféré
pour ce coefficient.

L’évolution en arc tangente suppose finalement deux états différents. A basse température, la
branche visqueuse devient plus raide par I'accroissement de E, alors que la viscosité, représentée
par 4 est diminuée. La branche plastique se trouve moins chargée en contrainte par la réduction de
E,, ce qui limite aussi I'’écoulement plastique. A I'inverse, a haute température, le module d’Young est
réparti a 80% sur la branche plastique. Le retard de la réponse, géré par la branche visqueuse,
influence I'’écoulement plastique par le jeu des iso déformations.
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En résumé, a froid, le modele Two-Layers reproduit un matériau élasto plastique contrairement a

chaud, ou le matériau devient viscoplastique

avec une élasticité réduite.

Tableau 11-5 : Evolution des coefficients matériaux Two-Layers en fonction de la température

Module d’Young E

E(T) = —1.8.10? arctan (0.12 (T — 43)) + 2.8.10°

Coefficient d’amortissement A

A(T) = 3.10"" tanh (0.1 (T — 72)) + 3.10~ 2

Module plastique H

H(T) = 9.6.10° arctan (0.11 (T — 15)) + 1.5.10°

Valeur limite d’accroissement de la
surface élastique Q

Q (T) = —6.3.10° arctan (0.39 (T — 55)) + 1.3.10°

Taux d’accroissement de la surface
élastique b

b(T)=17.5 arctan (0.13 (T — 57)) + 27.5

Taux d’amortissement de |'écrouissage
cinématique

v (T) = 5.5 arctan (0.089 (T — 38)) + 11.2

Coefficient de répartition du module sur
les branches visqueuse et plastique f,,

fo (T') = —0.18 arctan (0.066 (T — 48)) + 0.45

La Figure 1I-22 montre la qualité de recalage obtenue pour les essais de boucles a hystérésis réalisés a

25°Cet 50°C.

Comparaison numérique et expérimentale de I'essai Hystérésis a 25°C
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Figure 11-22 : Bonne qualité de recalage obtenue pour les essais de boucles a hystérésis a 25°C et 50°C
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Les contraintes maximales sont atteintes et les amplitudes de relaxation sont bien reproduites par la
simulation explicite. Le recalage peut étre quantifié par le calcul de lindicateur statistique
habituellement noté R” ou coefficient de corrélation de Pearson défini par :

o E (yi'_fi)z
R=1-s5g57

' (11-26)
~ 1 "
=152 Ui
i=1
. . ; . o . \ . \
Le Tableau II-6 rassemble les indicateurs de corrélations R~ des derniers calculs a I'aide du modéle
Two-Layers muni de tous les coefficients recalés.

Tableau 11-6 : Indicateurs de corrélation des courbes expérimentales avec la loi de comportement
définitive

Essai Recalage définitif

Hystérésis 10 0.9948489

Hystérésis 24 0.98721138

Hystérésis 30 0.99625406

Hystérésis 40 0.9929672

Hystérésis 50 0.9929672

Hystérésis 60 0.99015432

Hystérésis 70 0.99349366

Hystérésis 80 0.99578588

Les indicateurs de corrélation entre simulations et courbes expérimentales sont satisfaisants et les
non linéarités bien reproduites. Cependant, il est nécessaire de vérifier que le comportement
identifié a I'aide des essais spécifiquement congus pour solliciter I'ensemble des aspects visqueux et
plastiques du matériau, reproduisent bien les phénomeénes observés (durcissement cyclique).

3.3.3. Comparaison avec les essais cyclés

Les essais cyclés a rapport de charge nul en contrainte ne sont pas utilisés pour le recalage des
coefficients matériaux car ils ont le désavantage de cumuler en permanence, les phénomeénes
viscoélastiques et les effets d’écrouissage plastique. Une comparaison des essais a rapport de charge
R=0 et des simulations du modele Two-Layers est présentées en Figure 11-23 et permet de vérifier la
qualité de l'identification.
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Figure 11-23 : Comparaison des des essais cyclés R=0 a 25°C et 50°C avec les simulations réalisées avec le
modele Two-Layers recalé a partir des essais Hystérésis

Les tendances observées telles que la relaxation de la contrainte moyenne a 25°C et le durcissement

cyclique a 50°C sont reproduits. Cependant I'amplitude des effets simulés est plus importante que
celle observée dans les essais.

4. Bilan

La colle conductrice isotrope 84-1 LMISR4 est un matériau difficile a mettre en ceuvre. L’utilisation
d’une colle conditionnée sous forme de seringues a limité fortement les possibilités de réalisation
d’éprouvettes exemptes de défauts. Néanmoins un procédé de fabrication a été mis au point et a
permis la caractérisation du matériau.

Le comportement complexe de la colle nécessite d’avoir recours a des sollicitations variées sur une
méme éprouvette. Des essais appelés Hystérésis sont alors congus de maniére a enchainer des
étapes de charge et de décharge séparées par des paliers de relaxation de contraintes. Les directions
d’écoulement alternées permettent de solliciter les phénomenes d’écrouissage cyclique détectés

dans le matériau tandis que les paliers de relaxation ne dépendent que du comportement
viscoélastique de I'adhésif.

L'identification de coefficients de la loi matériau a été effectuée par étapes successives a partir des
essais Hystérésis. Le recalage reproduit de maniere trés satisfaisante les réponses expérimentales
pour I'ensemble des températures testées. Il demeure des écarts d’amplitude entre la réponse
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numérique du modele et les essais cyclés a rapport de contrainte R = 0yin/0maz =0 mais |e
comportement non linéaire de I'écrouissage (relaxation de la contrainte moyenne et durcissement

cyclique) sont globalement bien représentés.

Le comportement de I'adhésif, caractérisé a I'aide du modeéle Two-Layers, est maintenant disponible
pour une modélisation de I'assemblage global.
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CHAPITRE IIL. CARACTERISATION DE LA TENUE AUX INTERFACES

Une étude interne a Thales Alenia Space, relative a I'extension du procédé de collage au cas des MIC
de grande taille a montré un taux de rupture adhésive significatif. Ce constat indique une certaine
faiblesse des interfaces de collage qu’il est nécessaire d’évaluer.

Ce chapitre traite de la caractérisation de la tenue des interfaces de collage de I'assemblage. Les
essais de caractérisation DCB et ENF, issus de la mécanique de la rupture, sont adaptés aux
assemblages métalliques collés.

1. Introduction

Dans la démarche générale des travaux de these la caractérisation de la tenue des interfaces de
collage doit permettre de consolider I'hypotheése de la faiblesse de ces domaines, facteur
prépondérant devant le vieillissement de I'adhésif lui-méme. Une faible tenue aux interfaces
expliquerait les ruptures adhésives constatées par le partenaire industriel et pourrait étre le
mécanisme de fatigue prépondérant.

La caractérisation des interfaces de collage passe par I'élaboration d’éprouvettes proches de
I"application, mais aussi par la compréhension des interactions entre la colle et les adhérents. Afin
d’évaluer I'impact des revétements dorés, il faut caractériser la résistance du joint de colle avec et
sans préparation de surface.

Les objectifs suivants ont donc été poursuivis :
e Evaluer l'influence du revétement doré,
e Mettre au point une éprouvette d’essai quasi-statique assemblé pour le mode | et le mode II,
e Observer le chemin de la fissure (aux interfaces ou a coeur du joint de colle),
e Evaluerle Gy, et le Gy, de la colle aux interfaces de collage.

Deux types essais de la mécanique de la rupture sont mis a contribution dans I'étude : des essais DCB
et ENF.

2. Mise au point des essais

Un temps important est consacré a la définition d’'un procédé de fabrication permettant d’obtenir
des éprouvettes a la répétabilité acceptable. La mise en ceuvre de la colle et les contraintes du design
rendent la tache délicate.

Les dimensions des barres métalliques doivent limiter la flexion. Le montage doit étre suffisamment
rigide pour ne pas induire de plastification des substrats. Cependant une raideur trop importante des
adhérents peut aussi mener a une propagation trop rapide.

L’encollage est la partie critique de la fabrication des éprouvettes. |l détermine la qualité du collage
et la répétabilité des éprouvettes. L'injection sous gravité est la technique retenue pour I'ensemble
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des éprouvettes assemblées. C'est le procédé qui insere le moins de défauts dans le plan de joint et
permet un controle de son épaisseur.

L'injection de colle entre les barreaux métalliques nécessite au préalable un coffrage. Le coffrage doit
étre étanche, non polluant et permettre un écoulement de la colle dans tout le volume dédié au
joint. Un mastic silicone aéronautique (réf. CAF 33 Bleustar Silicones) est utilisé pour assurer
I’étanchéité du dispositif. Sa gamme de température opérationnelle couvre la température de
polymérisation de la colle ce qui permet d’éviter de dégrader le mastic silicone dans le joint.

Une étude préliminaire permet de mettre au point le procédé de fabrication qui assure la meilleure
répétabilité possible. L'étude est réalisée a partir de barreaux en aluminium non dorés, moins chers
et plus disponibles.

Le Tableau IlI-1 rassemble les parametres étudiés pour ajuster le procédé de fabrication.

Tableau I11-1 : Parametres testés pour la mise au point du procédé de fabrication des éprouvettes

Epaisseur d’un barreau 2mm 3mm 4mm

Séchage du coffrage | 24h a'ambiante | 1h a 150°C

Sens de cuisson Verticale Horizontale | Sur la tranche

Les prototypes DCB sont testés dans des conditions similaires a I'ambiante et pour une vitesse de
chargement égale 3 1mm/min. En fonction du bon déroulement de I'essai et du faciés de rupture
(présence de colle dans tout le volume du joint), un procédé de fabrication est retenu.

L'éprouvette utilisée dans le reste de I’étude est le collage de deux barreaux de 150mm de long pour
20mm de large et 3mm d’épaisseur. La longueur utile attendue est d’environ 120mm. Les barreaux
sont nettoyés a I'acétone systématiquement. L’écartement entre les barreaux est calibré a I'aide de
cales plastiques placées au bord. L’épaisseur des joints de colle est fixée a 0.5mm. Les cales sont
retirées apres séchage du mastic silicone chargé du maintien de I'écartement des barreaux lors de
I'injection.

L'injection est réalisée verticalement pour permettre un échappement de I'air et un remplissage le
plus uniforme possible du volume du joint de colle. L'éprouvette est aussi maintenue verticale
pendant la polymérisation pour garder un front de colle droit et faire migrer les produits moins
denses issus de la phase de polymérisation de la colle hors de la partie utile. La polymérisation est
faite a 150°C pendant 2 heures avant une redescente lente a 'ambiante.

Le silicone est retiré de I'éprouvette qui est nettoyée pour laisser apparaitre le joint de colle au bord.
Des talons, visibles a gauche sur la Figure IllI-1, sont collés a I'extrémité fissurée de I'éprouvette a
I'aide d’un montage approprié.

Figure 111-1 : Eprouvette DCB munie de talons
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L’éprouvette est graduée pour permettre le suivi visuel de la longueur de fissure pendant I'essai.
L'utilisation d’une jauge de fissure n’est pas suffisamment fiable a cause de I'épaisseur du joint de
0.5mm. Cela ne permet pas de juger du positionnement de la fissure dans I'épaisseur du joint ou a
I'interface.

3. Réalisation des essais

3.1. Matrice d’essais

Afin de remplir les objectifs, un panel d’éprouvettes est fabriqué et testé en mode | et Il. Elles sont
répertoriées dans le Tableau IlI-2.

Tableau I11-2 : Eprouvettes DCB et ENF

Kovar | Aluminium

6 DCB 6 DCB
Dépot d’or
10 ENF 10 ENF

Aucun dépot | 5 DCB 10 DCB

Le temps de préparation des éprouvettes ENF comprend le collage des barreaux et le pré craquage
en mode I|. De plus une estimation du taux de restitution d’énergie en mode Il nécessite plusieurs
éprouvettes avec des longueurs de fissure initiales différentes.

Les essais sur aluminium sont destinés a apporter un point de comparaison des grandeurs estimées
sur les essais Kovar. Dans le cas d’une trop grande dispersion, il sera possible de multiplier les essais
sur aluminium, moins cher et plus disponibles que les essais sur barreaux de Kovar.

3.2. Protocole d’essai DCB

Les essais DCB sont réalisés dans des conditions identiques pour tous les cas du plan. Avant
I'ouverture en mode | des éprouvettes, une vérification de la longueur précise de la fissure initiale «g
est réalisée a I'aide de la binoculaire.

L’éprouvette est montée sur I'outillage d’essai DCB composé de 2 axes logés dans les talons et pris
dans les mors de fagon a appliquer une charge verticale tout au long de I'essai. La machine est une
Instron électromécanique munie d’une cellule de 5kN. Le montage est présenté en Figure III-2.
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Figure 111-2 : Montage de I’éprouvette de traction sur la machine d’essai et du suivi a la binoculaire

Un premier chargement de I'éprouvette est réalisé a 0.1mm/min. Aprés une légére chute d’effort et
une propagation de la fissure d’au moins 5mm, le systeme est déchargé jusqu’a la position de repos.
Cela permet d’éviter les instabilités dues au front du joint de colle obtenu par injection.

La vitesse de déplacement d’ouverture est prise égale a 0.5mm/min jusqu’a rupture de I'éprouvette.
Pendant toute la durée de I'essai, le front de fissure est suivi visuellement a la binoculaire. L'image
est régulierement capturée et accompagnée du relevé du temps d’essai écoulé.

Les essais sont tous réalisés a température ambiante.

3.3. Protocole d’essai ENF

Les essais de flexion ou End Notch Flexure (ENF), sont réalisés dans des conditions identiques pour
tous les cas du plan. Entre 3 et 5 éprouvettes sont pré fissurées en mode | a I'aide du montage DCB
jusqu’a atteindre une longueur de fissure initiale @y entre 15 et 35 mm.

Un essai ENF est instable. C’est pourquoi, au moins 3 longueurs de fissures initiales différentes sont
nécessaires pour caractériser I’énergie nécessaire pour propager la fissure en mode Il d’apres le
principe de variation de la complaisance avec la fissuration.

Les éprouvettes sont montées dans le dispositif de flexion 3 points comme illustré en Figure 11I-3.
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Figure 111-3 : Photographie d’un essai ENF des éprouvettes de Kovar symétriques

La vitesse de déplacement imposée est de 0.5mm/min a température ambiante.

4, Résultats

4.1. Etude préliminaire sur éprouvettes en aluminium
Essais DCB

La méthode de calibration de la complaisance des éprouvettes est choisie pour évaluer le taux de
restitution d’énergie en mode |. L’hypothése repose sur I'expression de la complaisance €' suivant la
loi:

C = Coa” (111-1)

Le G1. est déterminé a I'aide de la variation de la complaisance due a la fissuration telle que :

F2dC

= 5y e
(111-2)

a 7nF6

fe = 2ba

Avec & I'ouverture de I'éprouvette (correspond au déplacement machine), £ est I'effort au moment
de la propagation de fissure de longueur totale @, b est la largeur des éprouvettes DCB.

Les essais réalisés sur éprouvettes en aluminium présentent un facies de rupture adhésive. La Figure
I1I-4 regroupe les données de 3 essais effectués pour des longueurs de fissure initiales différentes.
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Figure 111-4 : Résultats d’essais DCB sur éprouvettes d’aluminium non dorées

La complaisance est calibrée a = = 2.5 pour les 3 essais DCB.

Le 1. moyenné sur 'ensemble des résultats atteint 100 N/m. Le faciés de rupture visible en Figure

[1I-5 montre clairement une rupture adhésive.

Figure I11-5 : Faciés de rupture des éprouvettes d’aluminium non dorées

La Figure 1lI-6 montre la courbe effort — déplacement d’un essai DCB sur assemblage en aluminium

doré.
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Figure 111-6 : Résultats d’essais DCB sur éprouvettes d’aluminium dorées

Le G ;. moyenné sur I'ensemble des résultats sur aluminium doré atteint 80 N/m.

Essais ENF

Les essais de mode |l ne sont réalisés que sur des éprouvettes en aluminium revétu d’une couche
d’or. Une forte dispersion rend malheureusement I’évaluation du taux de restitution d’énergie en
mode Il compliquée.

La méthode de complaisance modifiée est utilisée pour tous les essais ENF. Elle repose sur
I'expression de la complaisance C' suivante :

C =ma® + C (111-3)
Avec @ la longueur de fissure et m et Cy des coefficients 3 identifier a 'aide de 3 a 5 essais.
Une courbe de résistance est obtenue a partir des coefficients identifiés :

3ma’P?

G = %

(111-4)

La Figure Ill-7 présente I’évaluation du (77¢ a I'aide de 3 éprouvettes en aluminium doré.
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Figure I11-7 : Résultats d’essais ENF sur éprouvettes d’aluminium dorées

Malgré une forte dispersion une valeur moyenne du ¢ est estimée a 1800 N/m sur I'ensemble des
résultats.

4.2. Résultats d’essai sur éprouvettes en Kovar
Essais DCB

Les essais en mode | des éprouvettes de Kovar sans revétement présentent des modes de fissuration
différents. La Figure IlI-8 montre les écarts de comportement de 3 éprouvettes sur les courbes effort
— déplacement.
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Figure 111-8 : Résultats d’essai de 3 éprouvettes de Kovar sans revétement doré

Les taux de restitution d’énergie en mode | sont estimés a l'aide de la méme méthode de
complaisance modifiée que pour les essais préliminaires sur aluminium. Le G- correspondant a la
rupture cohésive est estimé a environ 140 N/m. Le facies de la Figure IlI-9 montre la présence de
colle sur les deux barreaux de I'éprouvette de gauche.

Rupture cohésive Rupture mixte Rupture adhésive

Figure 111-9 : Facies de rupture des éprouvettes DCB de Kovar sans revétement doré

L’éprouvette au centre affiche une fissuration cohésive au tout départ de I'essai a partir du front du
joint de colle. La fissuration est essentiellement adhésive sur le reste de I'éprouvette. Le Gy,
correspondant a la rupture adhésive est estimé a 80 N/m et correspond au faciés de I'éprouvette de
droite caractéristique d’une rupture adhésive.

La campagne se poursuit avec la réalisation des essais DCB sur barreaux de Kovar dorés. Le
comportement des éprouvettes pendant I'essai est relativement irrégulier en comparaison des essais
sur aluminium. L’alternance de phases de chargement de la pointe de fissure et de propagation
brutale avec chute d’effort instantanée rend I'interprétation des données difficile.
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La Figure 1lI-10 regroupe les résultats de 3 essais différents a partir desquels un calcul de Gy, est
possible.
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Figure 111-10 : Résultats d’essais DCB sur éprouvettes de Kovar dorées

La valeur moyenne du G, sur 'ensemble des résultats atteint 70 N/m. La photographie du faciés de
rupture disponible en Figure 1ll-11, montre une rupture essentiellement adhésive. C'est le cas de
toutes les éprouvettes de Kovar doré.

Figure I11-11 : Facies de rupture adhésive d’une éprouvette de Kovar dorée

Essais ENF

L’évaluation du taux de restitution d’énergie en mode Il nécessite un nombre important
d’éprouvettes. L'assemblage des barreaux, le pré craquage et la réalisation des essais ENF demande
un temps considérable. De plus, la maitrise de la longueur de la fissure initiale conditionne en partie
la qualité de I'essai. Cela ajoute de la dispersion aux résultats expérimentaux et complique
I'estimation du Gy .
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Pour toutes ces raisons, les efforts sont naturellement concentrés autour de la caractérisation en
mode Il de la tenue de la colle a I'interface du Kovar avec revétement d’or. Aucun essai satisfaisant
n’est disponible pour I'interface non dorée.

La Figure 1lI-12 présente les résultats d’essais ENF de 3 éprouvettes de Kovar dorées. La méthode de
complaisance modifiée est une nouvelle fois utilisée comme pour les éprouvettes en aluminium.
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Figure 111-12 : Résultats d’essais ENF sur éprouvettes de Kovar dorées

Le ¢r1. moyenné sur 'ensemble des essais atteint 1000 N/m.

5. Bilan

Le caractere dispersif de la colle chargée, combiné aux difficultés de suivi ou encore au
comportement sensiblement différent en fonction des matériaux assemblés, aboutissent a des
résultats a interpréter avec précaution. Cependant il est possible de tirer plusieurs conclusions de
ces essais.

Le revétement d’or joue un rdle considérable dans la tenue du collage car il semble étre a l'origine
d’une rupture adhésive systématique en mode I. Les seules ruptures cohésives constatées pendant
I’étude proviennent d’assemblages non dorés.

L'influence du revétement doré du support Kovar sur le taux de restitution d’énergie reste
relativement limitée dans le cas d’une propagation de fissure aux interfaces de collage (i.e. adhésive).
Le diagramme barre de la Figure 11-13 donne les différences de tenue a la fissuration en fonction des
cas testés dans cette étude en séparant les propagations de fissure cohésives d’'une part et en
détaillant les résultats par configuration pour les autres.
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Figure 111-13 : Ecarts des taux de restitution d’énergie mesurés entre les cas d’assemblages métalliques
collés de I’étude.

Les résultats montrent que la tenue des collages sur aluminium est meilleure que pour des collages
sur Kovar dans le cas d’une propagation de fissure aux interfaces dorées. Deux interprétations sont
possibles :

e |’affinité de la colle avec I'aluminium permet une meilleure adhésion qu’avec le Kovar.

e |’écart entre les coefficients de dilatation thermique des adhérents et la colle induit moins de
contraintes résiduelles de polymérisation dans le cas de I'aluminium et peut-étre alors une
meilleure tenue.

L’estimation du taux de restitution d’énergie critique en mode | et Il a I'interface Colle — Kovar doré
fournit un ordre d’idée de la performance de la colle en mode |: 80 N/met en mode Il sur une
interface métallique revétue d’or : 1000 N/m.

Il n"a pas été possible de caractériser de la méme facon l'interface d’'un composant d’alumine poli-
rectifié doré a cause de la raideur et de la fragilité des plaques céramiques, et de la difficulté d’en
obtenir en grandes dimensions. Les valeurs du Gy, et du Gy du bi-matériau colle-MIC seraient
probablement inférieures a celles mesurées pour le systeme colle — Kovar de par I'état de surface de
la céramique, notamment quand celle-ci est polie-rectifiée. Les résultats de ce chapitre serviront
cependant de points de comparaison dans la suite des travaux.
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CHAPITRE 1V. ETUDE DE LASSEMBLAGE COLLE

Ce chapitre traite de la caractérisation des mécanismes de fatigue qui apparaissent dans
I"assemblage lors des essais thermiques. Cette étape cruciale de la démarche générale est nécessaire
pour extraire une variable de fatigue caractéristique du scénario de fatigue (ou mode de défaillance)
identifié. Il restera ensuite a se donner différents niveaux de fatigue pour évaluer les parametres
expérimentaux d’une loi de fatigue, objet du chapitre V.

1. Introduction

Ce chapitre regroupe |'ensemble des travaux de caractérisation de |‘assemblage collé et
d’identification des mécanismes de fatigue. Un mécanisme de fatigue comprend, d’une part, le mode
de défaillance privilégié responsable de la fatigue de I'assemblage et, d’autre part, les facteurs
influents qui activent ou accélerent la défaillance. Ces deux points constituent les objectifs principaux
du chapitre.

Il se divise en 2 approches différentes illustrées en Figure V-1 et qui retracent le cheminement des
investigations menées pour répondre aux objectifs du chapitre.

b Caractérisation du matériau
Plan d’expériences 1
r (chapitre I}
. Caractérisation des interfaces
Modéle EF 3D
(chapitre 111}
Comportement de I'adhésif
Tenue aux interfaces
Sensibilité de
I'interface colle - MIC (

L Modele EF 2D ] 0

[ Méta-modeles 1

Validation
expérimentale

1¢r approche

2" approche

[ Plan d’expérience 2

N Objectif 1 : Objectif 2 : -
- --,,"| Mode de défaillance en fatigue Parametres influents L

Figure 1V-1 : Cheminement des 2 approches suivies pour répondre aux 2 objectifs de caractérisation de
I’assemblage collé.

L'objectif principal de la premiere approche développée est d’identifier des phénomenes
susceptibles de produire la défaillance constatée sur les grandes MIC d’apres les observations de
I'industriel, a la fois par analyse numérique et expérimentale. L’analyse numérique porte sur I'effet
bilame et les gradients thermiques qui s’installent pendant un cycle thermique. Une modélisation 3D
de l'assemblage est réalisée dans ce but. L'approche expérimentale consiste en un plan
d’expériences sur différents paramétres de report qui doit permettre a la fois d’observer une
premiere fois la défaillance et ses conditions d‘apparition et aussi de récupérer les données de
température permettant de faire le recalage des essais thermiques.
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Les résultats des essais de ce premier plan d’expériences et ceux présentés au chapitre 3 ont mené a
changer d’approche et a considérer en priorité la faiblesse des interfaces, et en particulier celle entre
la colle et le composant céramique poli-rectifié doré.

La seconde approche débute par la mise en place d’'un modele 2D éléments finis simplifié qui
concentre I'analyse a l'interface de la MIC. A I'aide d’outils numériques, le chargement a l'interface
est caractérisé en fonction de la géométrie, du chargement extérieur et des défauts issus du procédé
de collage. Une hiérarchie des facteurs prépondérants est proposée et validée expérimentalement a
|"aide d’un second plan d’expériences.

Un mécanisme de fatigue est finalement proposé en conclusion pour une caractérisation en fatigue
qui sera entreprise au chapitre V.

2. Premiere approche

2.1. Plan d’expériences 1

Le premier plan d’expériences reprend des éléments d’'une étude préliminaire menée par I'industriel
qui a laissé supposer qu’une fatigue plus rapide touchait les composants de grande taille. Dans cette
étude, seul I'impact des dimensions des composants sur le nombre de cycles a rupture avait été
étudié. Le plan d’expériences 1 reprend ce facteur, mais en considere d’autres susceptibles de
participer a I'accélération de la fatigue en étuve.

2.1.1. Objectifs

Le plan d’expérience n°1 doit permettre, dans un premier temps, d’observer la défaillance du collage
de composants céramiques de tailles différentes et de confirmer les informations recueillies sur les
effets de taille.

Le second objectif consiste a pouvoir caractériser I'influence des singularités géométriques (coins des
composants, manques de colles) qui sont le siege de fortes concentrations de contraintes.

Le dernier objectif de ce plan d’expériences répond au besoin d’identification des facteurs influents
sur le mécanisme de fatigue. Plusieurs conditions de report par collage sont testées : motif de
dispense, préparation de surface.

2.1.2. Matrice d’essais

Les facteurs du plan d’expériences sont donc certains paramétres géométriques, la préparation de
surfaces et le procédé de collage automatique.

A chaque facteur du plan sont attribués des niveaux. Il est préférable de prendre les niveaux
suffisamment distincts pour que I'effet du facteur puisse étre détecté. Le nombre de niveaux par
facteur et le nombre de facteurs déterminent la taille du plan d’expériences. La taille du plan
d’expériences doit rester raisonnable pour qu’il soit réalisable expérimentalement. C'est pourquoi
seulement 2 niveaux sont attribués a chacun des facteurs. Le Tableau IV-1 détaille les niveaux de
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chaque facteur référencé pour aider au repérage des collages. Par exemple, une MIC de 9x9 mm
polie-rectifiée dorée reportée sur Kovar sans traitement de surface et sans le collage des coins, avec
un motif « Spirale » est référencée par TOSIMOC1D1.

Tableau IV-1 : Détails du plan d’exéprience n°1

Réf Facteurs Niveau 0 Niveau 1

T | Taille de MIC 9%9 mm x 0.635mm | 27x27 mm x0.635mm
M | Métallisation des surfaces MIC et support | Sans revétement Avec dorure

S | Rectification des surfaces MIC et support Sans rectification Avec rectification
C | Surface de collage Intégrale Sans coin

D | Type de dispense « Spirale étalée » « Spirale »

Afin d’attribuer le méme poids a tous ces parametres, il faut reproduire chaque combinaison des
conditions de report envisageable, soit 32 cas différents. Pour prendre en compte la variabilité des
résultats, il est conseillé de répéter 3 fois le méme cas. Cela représente un total de 92 échantillons.
C’est un nombre important d’échantillons pour une étude préliminaire.

Pour limiter le nombre d’essais, un plan fractionné proposé par Tagushi [75], [76], [77] est mis en
place. Le plan fractionné correspondant a 5 facteurs de 2 niveaux est la matrice d’essais du Tableau
IV-2 appelée L16.

Tableau IV-2 : Plan fractionné L16 de Taguchi

S M SM D SD | MD | CT C SC | MC | DT DC | MT | ST T

1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

2 0 0 0 0 0 0 0 1 1 1 1 1 1 1 1

3 0 0 0 1 1 1 1 0 0 0 0 1 1 1 1

4 0 0 0 1 1 1 1 1 1 1 1 0 0 0 0

5 0 1 1 0 0 1 1 0 0 1 1 0 0 1 1

6 0 1 1 0 0 1 1 1 1 0 0 1 1 0 0

7 0 1 1 1 1 0 0 0 0 1 1 1 1 0 0

8 0 1 1 1 1 0 0 1 1 0 0 0 0 1 1

9 1 0 1 0 1 0 1 0 1 0 1 0 1 0 1

10 1 0 1 0 1 0 1 1 0 1 0 1 0 1 0
11 1 0 1 1 0 1 0 0 1 0 1 1 0 1 0
12 1 0 1 1 0 1 0 1 0 1 0 0 1 0 1
13 1 1 0 0 1 1 0 0 1 1 0 0 1 1 0
14 1 1 0 0 1 1 0 1 0 0 1 1 0 0 1
15 1 1 0 1 0 0 1 0 1 1 0 1 0 0 1

16 1 1 0 1 0 0 1 1 0 0 1 0 1 1 0
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Ce plan d’expériences prévoit 16 essais différents qui permettent d’étudier I'influence des 5 facteurs
seuls (colonnes grisées) ainsi que de leurs interactions (colonnes blanches). Chaque essai est
reproduit 3 fois pour prendre en compte la variabilité des résultats, soit un total de 48 collages a
réaliser.

2.1.3. Réalisation des véhicules tests

Le design des éprouvettes reprend les caractéristiques de celles de I'étude préliminaire réalisée par
I'industriel :

1) Un support commun a plusieurs reports.

Pour limiter le colt et le nombre de manipulations pendant les essais, quatre supports accueillent
I’ensemble des 48 collages répartis suivant les facteurs de surface (S) et de métallisation (M). Ces
véhicules de test (ou VT) nécessitent donc seulement une préparation de surface par plaque.

2) Les dimensions du support de Kovar.

Les plaques de Kovar font 185mm de long pour 170mm de large et 5mm d’épaisseur. La Figure IV-2
montre la disposition des collages sur la plague référencée S1IM1. Une plague rassemble 4 cas
différents rangés sur 4 lignes et répétés 3 fois sur 3 colonnes. Les autres schémas associés aux
photographies des VT sont disponibles en annexe B.1.

s1

TiCo0D1 TicoD1 TicoD1
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Figure 1V-2 : Répartition de 4 cas répétés 3 fois sur une plaque de Kovar (VT S1IM1)

Les MIC placées a 45° correspondent aux cas sans collage des coins (parametre C1) comme illustré en
Figure IV-3.

Motif de
|~ dispense de /

/ colle

\

Collage intégral (CO) Collage sans coin (C1)

Figure I1V-3 : Dépose biaisée des composants afin d’éviter le collage des coins (facteur C)
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3) Le motif de dispense automatique.

Le motif en spirale, couramment utilisé chez Thales, est repris pour le collage des VT. Toutefois, la
spirale est étalée manuellement apres dispense, dans le but de limiter la présence de défauts (niveau
0 du facteur D du plan) dans le joint de colle, ces défauts étant par exemple des bulles d’air.

4) La dépose automatique.

La dépose du composant sur la zone encollée est réalisée a la méme pression pour tous les cas du
plan. L'effort maximal du robot de dépose est plafonné a 3N. Cela signifie que pour appliquer une
pression identique aux petites et grandes MIC, un appui manuel extérieur au procédé automatique
est réalisé a I'aide d’un poincon calibré dans le cas grande MIC. L’épaisseur du joint obtenue atteint
80um a l'issue de cette opération et est environ 20% inférieure aux estimations habituelles de
I'industriel.

2.1.4. Controles des collages

La microscopie acoustique est le moyen de contréle non destructif privilégié dans ces travaux de
thése. Il permet de connaitre la répartition de colle sous le composant et les zones de plus faible
densité a l'interface.

Principe du microscope acoustique a balayage

Le principe du microscope acoustique a balayage (ou MAB) est similaire au microscope électronique
a balayage (ou MEB). Il est basé sur la mesure de I'énergie d’un signal diffracté lorsqu’il y a un
changement des propriétés du milieu. Dans le cas du MAB, il s’agit de la variation d’'impédance
acoustique Z du milieu exprimée par :

Z=pC (IV-1)

Ou g est la densité du matériau et C' la vitesse de propagation d’une onde acoustique dans ce milieu.

Le signal incident est généré a l'‘aide d'un transducteur acoustique de 50 MHz placé
perpendiculairement a I’échantillon.

La brusque variation de densité a une interface bi-matériau provoque la diffraction du signal
acoustique. Une partie de I'onde est réfléchie sous forme d’écho, I'autre partie est transmise avec
une énergie plus faible. Les analyses par transmission utilisent des récepteurs placés de I'autre coté
de I'échantillon par rapport a I'émetteur et mesure I'énergie de I'amplitude de I'onde transmise. A
I'inverse les analyses par réflexion emploient un récepteur proche de la source émettrice pour
mesurer I'amplitude des échos au retour.

Une onde acoustique incidente est balayée sur I’échantillon a analyser (en gris sur la Figure 1V-4).
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Y

s

Figure V-4 : Schéma du principe de Microscope Acoustique a Balayage [78]

Pour assurer la bonne transmission de I'onde acoustique, I'échantillon est placé dans I'eau. Un
premier écho est donc enregistré lorsque I'onde générée passe du transducteur a I'eau (en gris sur la
Figure IV-4). Le second écho (en rouge) est le changement de densité entre I'eau et I'échantillon. Si le
premier écho (en gris) sert d’origine temporelle, le second écho (en rouge) est utilisée pour la
mesure du temps de vol (ou TOF pour Time Of Flight). C'est un parametre important de I'analyse qui
sert a la focalisation du microscope. Tous les échos suivants (en vert sur la Figure 1V-4) sont des
variations de densité au sein de I’échantillon, c’est-a-dire des interfaces comme par exemple MIC —
colle ou colle — Kovar. Dans le cas du microscope acoustique, I'onde est focalisée dans une zone
d’intérét d’une précision de 5um dans la profondeur illustrée par une ellipse verte sur la Figure IV-4.

Plusieurs techniques d’analyse existent. Le A-scan est le profil acoustique en un point de I'’échantillon
traversé par l'onde acoustique. Il permet la détection d’'un défaut par I'apparition d’un écho
supplémentaire comme illustré en Figure IV-5.

A —— = |

Figure 1V-5 : Analyse de type A-scan pour la détection de défauts [78]

Ce type d’analyse peut étre répété plusieurs fois dans une direction, ce qui permet de localiser le
défaut sur la ligne décrite par le transducteur acoustique. C'est le B-scan illustré en Figure 1V-6.

Front surface

T

indication I —

Back surface =~ ——

Figure 1V-6 : Analyse de type B-scan pour la localisation sur une direction [78]

De la méme facon, I'enregistrement du profil acoustique peut étre fait sur les 2 directions du plan
normal. Cette technique est appelée le C-scan et nécessite d’échantillonner la mesure sans quoi il est
difficile d’interpréter le résultat.

L’échantillonnage est représenté en Figure IV-7 par 2 délimiteurs verts placés a 264 ms et 296ms
pour une bande passante de 32 ms. Cela permet de ne prendre en compte que I'amplitude de I'écho
ciblé a la couche correspondante.
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sl I ——— Eau

VM e

Figure 1V-7 : Exemple d’échantillonage a I’interface colle — MIC & 264ms pour une largeur de 32ms [78]

Les échantillons doivent étre plongés dans I'eau pour étre contrélés au MAB. L'infiltration d’eau dans
le collage peut le dégrader. C'est pourquoi, un film protecteur est utilisé pour assurer I'étanchéité du
collage. Il s’agit d’'un film PTFE a faible adhérence. La colle dont il est recouvert permet d’établir la
liaison acoustique tout en pouvant étre retiré sans dommage pour le report collé.

Il est important pour la qualité du cliché de chasser délicatement I'air entre le film et les MIC. Dans le
cas contraire, cela produit une absorption totale de 'onde a I'emplacement de la bulle avec comme
résultat la présence d’un artefact sur le cliché quel que soit I'échantillonnage, artefact qui peut
fausser I'interprétation des résultats (cf. Figure IV-8 a gauche). Le film de protection inséere un double
changement d’impédance acoustique a cause des interfaces eau — film et film — MIC. Non seulement
il faut prévoir une atténuation du signal mais aussi des artefacts dus aux variations d’épaisseur du
film comme par exemple des traces de manipulation qui apparaissent sous la forme de trainées
claires visibles sur le C-scan de droite en Figure 1V-8. Néanmoins c’est le moyen de caractérisation le
plus s(r de la qualité de I'interface MIC — colle.

Bulles d’air

Bande
d’écrasement du
film

Figure 1V-8 : Présence de bulles d’air a gauche et d’une bande d’écrasement du film de protection a
droite

Au sein du joint de colle les défauts, bulles ou fissures, ne sont pas détectables efficacement a I'aide
du MAB pour plusieurs raisons. Les fissures sont souvent trop petites et ne produisent pas la
variation d’'impédance acoustique mesurable au MAB. La focalisation du microscope acoustique ne
permet pas non plus de s’abstenir des variations d'impédance acoustique des plans supérieurs par
lesquels I'onde est difractée. Les variations énergétiques causées par I'interface MIC — colle, faussent
toute interprétation des analyses a cceur.

De la méme fagon, le C-scan de l'interface colle — Kovar est difficilement interprétable en balayant
I’onde acoustique sur la face du dessus. Il est nécessaire de réaliser le C-scan par la face du dessous
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de I'échantillon. Cependant, la profondeur de pénétration de I'onde acoustique est limitée et
I’épaisseur du support de 5mm ne permet pas ce controle.

Etat initial

Il n"existe pas de moyen de suivi en étuve qui permette de détecter I'instant de défaillance des
collages au cours de I'essai. Un contréle a intervalles réguliers de tous les échantillons est nécessaire.
Un C-scan de référence a I'instant initial est réalisé pour les 4 VT. La Figure IV-9 présente un cliché
MAB du VT référencé SIM1 comportant les cas 13 a 16 de la matrice d’essais du plan d’expériences
1.

Figure 1V-9 : C-scan du véhicule test SIM1 a I’instant initial

L'état général est satisfaisant avec des collages conformes. Les défauts sont bien répartis, dans le cas
de motifs étalés, et de taille plus réduite qu’avec la spirale standard (cf. Figure IV-10).

Figure 1V-10 : C-scans de TLCODOSOM1 (a gauche) et TLCOD1SOMO (a droite)

Le second parameétre utilisé pour I'étude de I'influence des singularités géométriques est le collage
des coins. La aussi, les cas concernés sont tous bien réalisés comme le montre la Figure IV-11.
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Figure IV-11 C-scans de TOC1D1SO0MO (a gauche) et TLC1D0OSOMO (a droite)

Le controle non destructif comprend aussi I'analyse visuelle des ménisques. Cela fait partie du
contréle qualité systématiquement imposé a tous les produits.

Une photographie de I'état initial des ménisques est réalisée pour tous les collages. La Figure IV-12
présente un exemple de ménisque de joint d’'une MIC intégralement collée (cliché a) et d’'une autre
sans le collage des coins (cliché b).

(b)

Figure 1V-12 : Exemples de contrdle visuel des ménisques réalisés sur I’ensemble des collages

Aucun des ménisques inspectés n’est fissuré. Il n’y a pas non plus de délaminage au niveau de
I'arréte de la MIC ou de la surface du support. Cependant, les ménisques présentent tous des
irrégularités en surface. Ces aspérités visibles en Figure 1V-12, semblent venir de I'échappement de
I'air emprisonné par le motif de dispense et expulsé a I'étape de dépose du composant. La Figure
IV-13 permet de faire le lien entre certaines porosités détectées au MAB et les trous visibles dans le
ménisque.

Figure 1V-13 : L’échappement d’air pendant la polymérisation endommage les ménisques

Ces irrégularités visibles sur les ménisques sont habituellement un critére de rejet dans le cas des
applications industrielles. Cependant, I'origine du probleme semble venir du procédé avant cuisson. Il
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n’est pas d{ a un chargement mécanique du collage. C’'est pourquoi, les véhicules de test sont validés
pour I'essai.

2.1.5. Instrumentation et protocole expérimental

Le vieillissement en étuve des 4 VT a été réalisé suivant la norme ESA [1] pour la qualification
thermique des empilements électroniques. La seule différence est que I'essai en étuve commence
par le palier chaud. Cela permet d’évacuer I'humidité contenu dans I'assemblage par évaporation
sous une atmosphére d’azote sec.

Les consignes en température et temps de palier sont ajustées en fonction de I'inertie thermique des
éprouvettes de maniére a ce qu’elles atteignent les températures de palier en 10 min maximum. Si le
palier est atteint en moins de temps, I'échantillon est maintenu a température jusqu’au bout des 10
min avant d’étre de nouveau transféré. Le transfert entre les paliers se fait a I'aide d’un ascenseur
qui porte les échantillons d’une chambre a I’autre en moins d’'une minute.

Ce type d’essai de qualification thermique ne nécessite pas habituellement d’instrumentation
particuliére a I'exception d’un thermocouple placé sur le support. Cependant, dans le cadre de ce
premier plan d’expérience réalisé dans les enceintes climatiques de Thales, une instrumentation plus
fine est mise en ceuvre. Il s’agit d’équiper plusieurs collages (une grande et une petite MIC pour
chaque VT) de deux thermocouples.

La Figure IV-14 schématise la disposition au centre de I'empilement des deux thermocouples sur un
assemblage. Un percage de 1mm de diametre et 4mm de profondeur a été prévu dans les supports
de maniére a mesurer la température au plus pres du collage en évitant les échanges convectifs.

Thermocouples de suivi

D —

Figure I1V-14 : Schéma d’une coupe tranverse d’un empilement instrumenté de 2 thermocouples

La température mesurée par chaque thermocouple est relevée toutes les 5 sec. La durée totale de la
campagne est d’environ 6 mois. La fréquence de prélévement pour contréle varie en fonction des
résultats d’analyse MAB. Le Tableau IV-3 détaille les différents prélevements réalisés pendant la
campagne de fatigue.
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Tableau 1V-3 : Etapes de contrdle des échantillons du plan d’expériences n°1

Nombre de chocs au
préléevement

Controles

Etat initial

MAB groupés
MAB individuels

Inspection des ménisques

20, 100, 210, 340, 540, 740,

MAB groupés
940, 1140 group
MAB groupés
1460
MAB individuels
MAB groupés
1760 MARB individuels

Inspection des ménisques

2.2. Analyses des résultats

2.2.1. Sorties du plan d’expériences 1

Les 4 VT ne présentent aucune MIC décollée. Aucun signe extérieur de défaillance n’est visible, pas
méme lors de I'inspection visuelle des ménisques. Ces empilements comptabilisent pourtant un total
de 1760 chocs thermiques imposés suivant la norme ESA (celle de rigueur pour la qualification des

reports).

Le véhicule de test référencé S1IM1 regroupant les collages sur surfaces rectifiées et dorées est le

seul a présenter une évolution de densité de certaines zones des clichés C-scan de I'interface colle —
MIC. Cela s’apparente a un décollement diffus.

La Figure IV-15 compare le MAB du collage C2 de ce VT a I’état initial et au cours des prélévements.

Figure 1V-15

100 cycles

740 cycles

1760 cycles

:Evolution des échos MAB a I’interface MIC du composant SIM1 C2
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L'apparition des décohésions commence dés 740 cycles sur la périphérie des MIC. Tous les
empilements du VT S1M1 présentent la méme évolution au MAB. Il n'y a pas de distinction
particuliére dans I'apparition de ce phénomene entre les petites et grandes MIC.

Les zones les plus touchées se trouvent dans les coins, aux bords et autour des porosités. Ainsi la
Figure IV-16 montre une distribution d’échos suspects apparus apres vieillissement dans ces zones
pour le cas Al.

TO 1760 cycles

Figure 1V-16 : Concentration des anomalies autour des manques et bords du collage du cas Al

L'analyse des coupes, au microscope et par micrographie permet de confirmer I'apparition de
délaminages dans les zones concernées a l'interface de la MIC (cf. Figure IV-17).

MIC Délaminage
Manque Revétement
doré
Joint
Kovar

Figure IV-17 : Présence de zones délaminées proches des bords libres confirmée sur les coupes transverses
de D1 apreés 1760 chocs

Une zone délaminée au voisinage d’'un manque de colle est parfaitement visible sur la micrographie
de la coupe transverse (trait rouge) d’un joint de 40um. Il n’est pas possible d’établir la présence de
tels défauts sur I'interface du Kovar car le support est trop épais pour permettre une analyse MAB.

2.2.2. Collage sur supports fins

La rigidité et I'inertie thermique des premiéres plaques de Kovar du plan d’expériences 1 pourraient
expliquer la tenue dont ont fait preuve les collages.
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L'objectif de cette campagne d’essai complémentaire est donc de déterminer si les défauts présents
a l'interface MIC — colle sont aussi visibles a la seconde interface de collage colle — Kovar et de
vérifier si I'inertie thermique de support de 5 mm d’épaisseur joue un role sur leur apparition.

Compte tenu des premiers résultats du plan d’expériences 1, deux véhicules de test supplémentaires
sont fabriqués et joints aux premiers pour étre vieillis en étuve. Les conditions de report
correspondent aux cas SOM1 et SIM1 du plan d’expériences, c’est-a-dire que seuls les cas de collage
sur surfaces dorées sont testées.

La seule modification par rapport aux premiers véhicules de test concerne les dimensions des
supports de Kovar. Les nouveaux véhicules de test font 120mm de long, 60mm de large et 1 mm
d’épaisseur. lls sont référencés FINE SIM1 et FINE SOM1 visible en Figure 1V-18.

Figure 1V-18 : Véhicule test de vérification FINE SOM1

Les MIC sont collées suivant le méme procédé que pour le premier plan d’expériences. Les grandes
MIC de 27x27mm sont déposées avec un effort manuel exercé en dehors de la machine de dépose
automatique. Les différents cas de dispense et de collage des coins sont représentés sur chaque VT.

Le contrdle initial au MAB montre une qualité de réalisation de ces VT inférieure aux précédents (cf.
Figure IV-19). Les porosités détectées au MAB sont moins bien distribuées, notamment pour le motif
étalé (au centre). Un probleme d’écoulement avant polymérisation sur les collages sans coin de
droite crée une zone de défaut importante. Des contréles MAB de la seconde interface de collage
sont réalisés grace a la plus faible épaisseur de ces plaques de Kovar. Le transducteur de 50MHz peut
scanner par la face du dessous sans probléeme d’atténuation des échos.
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Interface
MIC - colle

Interface
Kovar —
colle

FINE S1IM1 FINE SOM1

Figure 1V-19 : C-scans de I’interface MIC-colle et Kovar-colle des vehicules de test sur supports fins a
I’état initial

Les deux VT sont joints aux éprouvettes du plan d’expériences n°1l en étuve. Il n'y a pas
d’instrumentation particuliere excepté un thermocouple collé sur le support sur la face supérieure.

Profils thermiques

La différence de masse entre les deux types de VT produit des profils thermiques trés différents pour

un méme cycle en étuve (cf. Figure 1V-20).

Comparaison du cyclage thermique entre supports épais et supports fins
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Figure 1V-20 : Effet de I’inertie thermique par rapport aux consignes de température imposées

Les plaques fines atteignent la température de palier environ 5 min aprés le transfert d’une étuve a
I"autre. lls subissent donc un cycle thermique plus sévere en termes de gradients de température et
de temps passé aux paliers. Les niveaux de ces paliers sont aussi plus sévéres car I'étuve est réglée
entre 2 seuils situés au-dela des consignes standards, de maniere a appliquer un cycle thermique

conforme aux plaques épaisses.
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Rupture — endommagement

Les deux véhicules de test ont subi au total 1130 cycles thermiques de ce type. Aucune MIC ne s’est
totalement décollée. L’analyse MAB montre un décollement similaire de I'interface MIC — colle. Ces
zones d’endommagement présentent la méme distribution que pour le premier VT S1IM1 précédent.

Un MAB de controle de l'interface colle — Kovar apreés vieillissement en étuve ne montre aucune
évolution de ce c6té du collage en comparaison de l'interface MIC — colle et de leur état initial
comme le montre la Figure IV-21.

Interface
MIC-colle

Interface
Kovar-
colle

Etat initial Aprés 1130 cycles

Figure 1V-21 : Les défaillances repérées sur I’interface de collage MIC ne sont pas détectées coté Kovar
pour I’éprouvette FINE S1M1 apres 1130 cycles.

Le second véhicule de test fin, référencé FINE SOM1, ne présente aucune évolution sur les clichés
MAB sur aucune des deux interfaces. La préparation des états de surface est le seul critere qui sépare
les deux VT. Cela montre que la combinaison polie-rectification et revétement d’or, imposée par les
contraintes RF de ces technologies, est clairement associé a la diminution de la tenue des
assemblages collés au cours d’un cyclage thermique.

Les objectifs de ces VT d’appoint sont remplis. L’épaisseur du support des premiers VT n’est pas a
I'origine de leur remarquable tenue au cours des cycles thermiques. Les défauts visibles au MAB a la
fois sur les collages du plan d’expériences n°1 et des collages sur support fins sont des délaminages
présents seulement a l'interface MIC — colle et uniquement pour des MIC polies-rectifiées dorées. La
seconde interface ne présente pas de défaillances particuliéres.

2.2.3. Etude morphologique de l'interface de collage

Présence de porosités

Les porosités aux interfaces peuvent étre d’origines différentes. Il peut s’agir d’une pellicule d’air trés
fine qui se comporte comme une fissure. L'existence de ces zones endommagées est démontrée a
I'aide d’un essai de ressuage. La Figure IV-22 montre I'analyse MAB et la photographie du ressuage
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du collage d’un substrat en verre 50x50mm? et d’épaisseur 2mm sur un support d’aluminium de
5mm : le prototype A.

Percage
pour
I'injection
d’encre

MAB Ressuage
Figure 1V-22 : Comparaison des analyses MAB et de ressuage du prototype A

Trois amplitudes d’échos différentes sont mesurées par le MAB produisant 3 teintes sur le C-scan.
Elles correspondent a des variations d’'impédances acoustiques différentes au passage de I'interface
verre — colle.

e |’écho le plus important (en clair au MAB) correspondant a un délaminage. Lors du ressuage
qui a suivi, I'encre (en noir sur la photographie de droite) s’est écoulée en partie dans ce
vide.

e L’injection d’encre via des pergages réalisés dans le support en aluminium et visibles a travers
le verre (points noirs sur la photographie) n’a pas débouché dans les zones plus foncées sur
le cliché MAB, preuve d’une bonne cohésion de ces zones.

e Lateinte intermédiaire ne semble pas étre un vide mais possede un aspect brunatre différent
des zones plus denses. Il pourrait s’agir de matrice époxy non chargée arrivé a cette interface
a cause de sa plus faible densité. Cela peut provenir de la quantité de colle relativement
importante utilisée pour ce collage.

Aucun mangue de colle traversant tout le joint dans son épaisseur n’est constaté ici.

Particules d’argent en contact avec l'interface

Les contacts des particules d’argent sur la MIC pour assurer la conduction électrique de la colle,
peuvent étre considérés comme des micros-délaminages. Au voisinage des zones ou I'argent est en
contact avec la MIC, la propagation pourrait se faire au-dela de la particule responsable de I'amorce,
au niveau de l'interface MIC — époxy. La Figure 1V-36 montre les observations d’un plan de collage a
travers le verre (a gauche) et sous une alumine (a droite). On y percoit la densité surfacique des
particules d’argent qui pourrait créer des micros-délaminages des I’état initial.
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Figure 1V-23 : Présence de micro particules d’argent en contact avec le verre au microscope (a gauche) et
avec ’alumine dorée en vue micrographique (a droite)

2.3. Modéele 3D avec transfert thermique

Un modele élément finis 3D est réalisé a I'aide du logiciel ABAQUS en paralléle du plan d’expériences
1. Ce modele permet de procéder, de maniére découplée, d’abord au calcul du transfert thermique,
puis, a partir de I'historique des champs de température, au calcul de I'évolution du chargement
mécanique induit par la variation de température.

L'objectif du modele 3D est donc de déterminer les gradients thermiques qui s’établissent pendant le
cyclage afin de reproduire le chargement mécanique qui en découle ainsi que I'effet bilame.

2.3.1. Maillage et conditions aux limites

Le modeéle d’assemblage est constitué, d’apres le cas d’étude, d’un carré d’alumine collé sur une
plague de Kovar. La modélisation repose sur 3 piéces séparées a maillage indépendant. Cette
méthode permet plus facilement de mettre en place des conditions aux limites aux interfaces comme
par exemple une résistance thermique. Le composant et le support sont modélisés de forme carrée
et empilés en leur centre.

Il existe 2 plans de symétrie illustrés en Figure 1V-24 qui permettent de réduire la taille du modéle EF.

Plans de symétrie

Figure 1V-24 : Réduction du modéle d’assemblage collé par symétrie

Un seul coin est a traiter dans le quart d’assemblage issu de la réduction par symétrie. Le maillage est
élaboré autour de ce coin en découpant au préalable le support en cellules visibles en Figure IV-24 (a
droite). Elles doivent aider au raffinement du maillage au voisinage du coin.
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Le joint de colle possede un bord droit aligné sur celui de la MIC. La géométrie, parfois trés aléatoire,
des ménisques de joint de colle ne fait pas partie de I'étude.

Maillage

Le type de maillage utilisé est un maillage structuré a base de parallélépipédes a huit sommets. Une
suite géométrique est utilisée sur les arétes des cellules du modeéle pour raffiner le maillage au

L

MIC Support

voisinage du coin.

Figure 1V-25 : Maillage structuré raffiné au coin de ’assemblage

Le joint est maillé de la méme fagon que le composant sauf dans I'épaisseur qui posséde 7 noeuds
équitablement répartis comme visible en Figure IV-26.

MiIC

Joint

Kovar

Figure 1V-26 : 7 nceuds dans I’épaisseur du joint a bord droit
Pour atteindre les objectifs de ce travail de modélisation, 7 nceuds dans I'épaisseur est un bon
compromis entre le raffinement nécessaire dans un joint de colle et I’échelle du modéle.

Les calculs thermiques et mécaniques sont découplés. Le modele fait donc appel a des éléments
référencés DC3D8 dans ABAQUS pour la premiére partie. Ce type d’élément fini correspond aux
hexaedres linéaires (8 nceuds) utilisés pour le calcul de transfert thermique. Puis des éléments C3D8
sans réduction d’intégration sont utilisés pour la partie mécanique du calcul.

Les maillages des 3 pieces sont coincidents aux 2 interfaces de collage.
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Conditions aux limites

Deux types de conditions aux limites sont a définir pour ce modeéle : thermiques et mécaniques.

Dans le calcul thermique, les surfaces sans aucune condition imposée sont considérées comme
adiabatiques dans ABAQUS. C’est le cas de toutes les surfaces en rouge sur la Figure IV-27.

Surfaces de convection Conduction thermique des
(hdessus et hdessmt-s) interfaces (sz‘)

Surfaces adiabatiques

Figure 1V-27 : Conditions limites pour le calcul thermique

Les surfaces bleues sont les surfaces de convection. Des coefficients de convection différents
peuvent étre attribués aux surfaces du dessus et du dessous si nécessaire. A noter, les bords de la
MIC et du joint de colle ne sont pas intégrés dans ces conditions limites et sont donc considérés
adiabatiques. En effet, il a été vérifié que ces surfaces d’échange limitent le transfert par convection
qui est donc négligeable dans I'établissement du transfert thermique.

Les conditions aux limites thermiques des surfaces de collage sont représentées en vert dans la
Figure IV-27. La conductivité thermique des interfaces sera constante dans ce modéle.

A l'inverse, une conductivité thermique parfaite peut aussi étre modélisée par I'intermédiaire des
conditions de liaison « TIE » qui existent dans ABAQUS. Dans le cas de nceuds coincidents, la
température est tout simplement copiée d’un noeud a I'autre comme s’ils étaient identiques.

Les conditions aux limites du calcul du chargement mécanique sont représentées en Figure IV-28.

Surfaces cohésives ou liaison

Conditions de symétrie L )
mécanique parfaite « TIE »

Figure 1V-28 : Conditions aux limites pour le calcul mécanique

Le seul chargement extérieur considéré dans ce calcul est la température de chacun des nceuds
calculée lors de I'étape thermique. La température est interpolée a chaque incrément mécanique en
fonction de I’évolution au cours du temps de la simulation thermique. Le différentiel des dilatations
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thermiques de chaque piéce contribue alors au chargement mécanique autonome de I'assemblage,

I’effet bilame. Dans ce modele, le support est libre aux extrémités.

2.3.2. Propriétés matériaux

Le modele est constitué de trois pieces indépendantes. Les propriétés matériaux des adhérents

implémentées dans le modeéle sont les suivantes :

Tableau 1V-4 : Propriétés matériaux des adhérents

Kovar Alumine
Conductivité thermique [W/mK] 17 46
Masse volumique [kg/m?] 8360 3900
Chaleur spécifique [J/K] 460 775

Coefficient de dilatation thermique

7.5ppm a -55°C

4ppm a 125°C

2.5ppm a -55°C

6ppm a 125°C

Module d’Young [GPa]

140

390

Coefficient de Poisson

0.3

0.3

Le joint est modélisé en volumique pour la simulation du comportement viscoélastique et plastique
de la colle au sein de I'assemblage. Le module d’Young de I'adhésif implémenté suit la loi d’évolution
en fonction de la température identifiée dans la chapitre Il. Le coefficient de dilatation thermique
provient de I'essai de dilatométrie décrit en annexe A.3.2. Les autres propriétés thermiques de la

colle 84-1 LMISR4 du Tableau IV-5 sont celles tirées du fabriquant.

Tableau IV-5 : Propriétés thermiques de la colle

Adhésif
Conductivité thermique [W/mK] 2.5
Masse volumique [kg/m’] 1300
Chaleur spécifique [J/K] 400

Coefficient de dilatation thermique

40ppm T < 70°C

140ppm T > 90°C

2.4. Recalage du transfert thermique du modele 3D

2.4.1. Mesures expérimentales

Le cycle thermique réel subi par I'empilement est mesuré pendant toute la campagne. La Figure
IV-29 montre la moyenne des 16 thermocouples sur 2 cycles thermiques a différents moments de la

campagne.
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Figure 1V-29 : Moyennes des températures mesurées par I’ensemble des thermocouples pendant les essais
thermiques

Le léger écart visible entre les courbes d’une période d’essai a une autre peut provenir de
I'instrumentation, retirée et replacée a plusieurs reprises a chaque préléevement de controle. La
durée d’un palier est de 15min, c’est le temps nécessaire aux VT pour atteindre la température
désirée une fois transférés dans la chambre chaude ou froide.

Les thermocouples ont permis de relever les températures en dessous et au-dessus de différents
collages. La Figure 1V-30 montre I'écart des relevés de température entre les 4 thermocouples en
surface des petites MIC et 4 autres dans le support de Kovar, en dessous du joint de colle.
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Figure IV-30 : Ecart de température de part et d’autre des MIC

Les thermocouples placés en surface des MIC mesurent naturellement des variations en température
plus rapides que leurs vis-a-vis a I'abri des échanges convectifs dans les pergages des supports de
Kovar. Dans le cas d’une MIC de 27x27mm? I'écart atteint 25°C entre la moyenne des mesures des 4
thermocouples en surface des grandes MIC et la moyenne faite sur ceux en dessous du collage
comme le montre la Figure 1V-30.

L’écart de température entre le dessus et le dessous de I'assemblage est négligeable dans la phase
de refroidissement ou les VT redescendent de 125°C a -55°C. L’environnement thermique des
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échantillons semble donc varier d’une chambre a l'autre. Dans les deux chambres I’échange
thermique par convection est obtenu a l'aide d’'un balayage d’azote a température. Cependant,
I'appareillage est différent dans chaque chambre (cf. Figure IV-31), ce qui peut amener a une
efficacité de convection différente.

Figure 1V-31 : Flux de convection différent entre la chambre chaude et la chambre froide

Ainsi dans la chambre chaude, I'échange convectif est moins efficace. L'écart sur le relevé de
température peut étre dii a la présence d’un gradient de température dans |'épaisseur du support a
cause d’un échange convectif plus lent. L'instrumentation peut aussi étre une source d’écart de
mesure surtout en ce qui concerne |'état du contact des thermocouples enfouis dans les supports.

Enfin, le suivi de la température ne montre pas d’évolution significative du profil thermique au cours
des cycles.

2.4.2. Recalage numérique

Les mesures des thermocouples réalisées pendant les essais de vieillissement thermique en étuve
des VT du plan d’expérience n°1 sont utilisées pour recaler le transfert thermique suivant 4 cas listés
dans le Tableau IV-6.

Tableau 1V-6 : Liste des cas considérés dans le recalage du transfert thermique du modele 3D

e Pas de résistance d’interface de collage
Cas1
e Un seul coefficient de convection A
e Résistance thermique des interfaces de collage (limitation de Cixe)
Cas 2
e 2 coefficients de convection (face supérieure M essus , face inférieure 2gessous )
e Pas de résistance thermique d’interface
Cas 3 . y
e 2 coefficients de convection (cuve chaude 2°"*"*, cuve froide o )
e Résistance thermique des interfaces de collage (limitation de Cine)
Cas 4 e 4 coefficients de convection (cuve chaude, cuve froide et faces supérieure et
-y chad chaud froid froid
inférieure, h‘dessus ’ h’dessous ’ hde.ssus ’ hdesaou-s )

Une optimisation est réalisée en utilisant un critere aux moindres carrés sur la distance entre la
courbe moyenne des mesures et celle issue du modele 3D. Les résultats obtenus sont disponibles en
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Figure IV-32. Les valeurs recalées des coefficients impliqués dans le transfert thermique de
I'assemblage sont regroupées dans le Tableau IV-7. A noter, que le recalage tend naturellement a
considérer une bonne conduction thermique aux interfaces pour arriver a reproduire I'évolution en
température. Pour forcer la présence d’une résistance thermique d’interface, le coefficient Cj,: des
cas 2 et 4 est volontairement limité.

Recalage du modéle 3D Cas 1 Recalage du modéle 3D Cas 2
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Figure 1V-32 : Résultats du recalage du trasnfert thermique du modele 3D en fonction des 4 cas proposés

Tableau IVV-7 : Résultats du recalage

Cas1 Cas 2 Cas 3 Cas 4
hehavd = A Wom—2 K~}
haessus =TT Wm 2K | | ML = A8 W
h=31Wm 32K hi e = A Wm 2 K! h =26 W.m™.K h-i::ii? =1 Wm 2K
dessous hfrmd =34 I"V.?I’liz.f&'il frmd : oy
C'i‘rt,{ = 9 ‘1/.T1172.[\'71 h’des.@nﬂ.s = 68 T/I/_?n_ _I‘
Ciy =5 Wm 2. K1

Le cas 1 est trop réducteur pour reproduire le profil de température expérimental. Les échanges
thermiques semblent se faire plus efficacement lors du refroidissement des éprouvettes dans la cuve
froide.

Le cas 2 n’est pas satisfaisant car il limite les échanges sur l'interface du dessous. Or, il y a conduction
thermique avec le plateau de I'étuve. Cela ne correspond pas a une absence d’échange thermique
comme l'indiquerait le coefficient /12 obtenu.

Le cas 3 est simple et reproduit bien le profil thermique mesuré par les thermocouples. Il a aussi
|"'avantage de proposer une meilleure convection dans I'étuve froide qui pourrait expliquer les écarts
de comportement entre la phase de chauffe et la phase de refroidissement.
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Le recalage du cas 4 montre qu’imposer une conduction thermique faible aux interfaces implique
gu’une convection de la partie inférieure du support importante est suffisante si le joint de colle ne
conduit pas la chaleur.

Les 2 coefficients de convection du cas 3 sont retenus pour la suite. Le profil thermique est calculé a
partir d’'un modele de plaque infinie soumise a un transfert thermique de convection a 2 coefficients.
Pour toute géométrie d’assemblage modélisée, le profil de température obtenu sera uniformément
appliqué a tous les nceuds du modele en fonction de temps.

2.5. Analyse thermique et mécanique

2.5.1. Cartographie thermique

Les champs de température au sein de I'assemblage sont analysés a partir des coefficients recalés sur
la moyenne des mesures de thermocouples.

Le premier point investigué est la présence ou non de gradients thermiques importants dans le joint
de colle. Une facon simple de mettre en évidence les écarts de température de la colle au cours d’un
cycle thermique est de comparer I'évolution des températures maximale et minimale. Le constat est
le méme pour le cas sans résistance thermique et le cas avec résistance thermique. Il n’y a pas de
gradients significatifs dans le joint de colle. Les évolutions des températures maximale et minimale
au cours d’un cycle sont identiques a 0.1°C pres. La Figure 1V-33 montre ou se localisent les maxima
de températures dans le joint et I'assemblage.
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Figure 1V-33 : Champs de température dans le joint (2 gauche) et I’assemblage (2 droite) sans résistance
thermique pendant la transition du palier froid au palier chaud

Cela signifie que la conduction thermique du joint de colle est suffisamment élevée pour éviter
I"apparition de points chauds (par exemple aux coins). C'est le méme résultat dans le cas d’une
convection forcée considérée aux bords de la MIC et du joint de colle. La variation globale de la
température du joint y est légérement accélérée sans l'apparition de gradients thermiques
significatifs.

Le transfert thermique qui s’établit dans I'assemblage est tres proche de celui d’'une plaque. Par
conséquent, dans la suite de I'étude, la résistance thermique des composants céramiques collés est
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négligée. Le calcul du profil thermique pour chaque nouvelle inertie est réalisé en résolvant
I’équation de la chaleur en 1D en fonction de I'épaisseur du support seulement.

2.5.2. Effets de bord

Les premiéres simulations de I'assemblage sont réalisées a I'aide du modele éléments finis 3D avec
un comportement matériau purement élastique pour un champ de température uniforme dans
|"assemblage qui suit le cycle thermique mesuré précédemment.

Au cours d’un essai thermique, I'écart important des coefficients de dilatation thermique des
matériaux assemblés génere des contraintes dans le joint. Ce chargement est perturbé au bord. Les
contraintes de cisaillement apparaissent a I'approche du bord et convergent difficilement a cause de
la singularité géométrique. La colle est aussi sous traction dans le plan de collage de maniére
uniforme.

Il se produit dans le coin a proximité du bord une zone de pelage. Par équilibre, la flexion des
adhérents vient comprimer le joint en périphérie juste avant le bord libre. Ces zones de pelage —
compression sont mises en évidence a I'aide du champ de contraintes hors plan de la Figure IV-34 a
la fin du palier froid.
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Figure 1V-34 : Champ de contraintes de pelage au coin du joint de colle avec une zone en compression (en
noir) et de traction (en couleur)

2.5.3. Effet bilame

La distribution de contraintes dans le joint est comparée pour les deux géométries d’assemblages
différents du plan 1 : des MIC de dimensions 9x9mm? et 27x27mm?. Pour mettre en évidence I'effet
de la longueur d’empilement sur le chargement mécanique du joint, les valeurs de la contrainte de
pelage, de cisaillement et de traction dans le plan sont prélevées dans le plan médian sur la
diagonale au palier froid suivant un repére aligné avec la diagonale (cf. Figure I1V-35). Les niveaux de
contraintes sont affichés en fonction de la distance normalisée par rapport au centre pour faciliter la
comparaison.
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Figure 1V-35 : Evolution des contraintes le long de la diagonale du plan médian des joints de colle des
assemblages 9x9mm2 et 27x27mm?2 pris au palier froid

La taille de MIC a peu d’influence sur les niveaux maximum des contraintes dans le joint. L'effet de
bord est davantage localisé pour la MIC 27x27mm?2 que pour la MIC 9x9mm?2. Au contraire, pour la
petite MIC, les contraintes sont globalement plus importantes en zone courante que celles de la
grande MIC, phénomeéne qui s’inverse a I'approche du bord. La zone de pelage mise en évidence
précédemment n"admet pas un écart significatif entre les deux longueurs de MIC. En conséquence, la
longueur de MIC, déterminante lorsqu’il existe un effet bilame, ne montre pas une surcharge du

joint. L'effet bilame reste trés limité pour ce choix de matériaux avec notamment 2 adhérents trés
stables en température.

2.6. Bilan préliminaire

Les sorties du plan d’expériences ne permettent pas de formuler un modéle basé sur le poids de

chaque facteur et leur couplage comme espéré au départ. Cependant de nombreuses observations
orientent significativement les travaux vers les interfaces de collage.

La nature de I'endommagement observé est un décollement diffus a I'interface MIC — colle. Il n’est
visible que dans les cas des MIC polies-rectifiées dorées. Seule I'interface colle — MIC est touchée
comme le prouve les analyses MAB aux deux interfaces des collages sur supports fins.

La taille des MIC n’a pas montré d’influence sur la tenue des collages. Les décollements sont visibles
aussi bien sur les MIC de 9x9mm? que celles de 27x27mm?2. Elles apparaissent a partir de 740 cycles
et progressent tres lentement sans jamais provoquer la rupture des collages qui ont tenu jusqu’a
I'interruption de la campagne. Le seul écart par rapport au procédé standard de collage de
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I'industriel est la pression de dépose exercée manuellement sur les grandes MIC qui est plus
importante pour les véhicules de test du plan d’expériences. Cela signifie que les conditions de report
et la nature du revétement des composants RF jouent un rdle crucial sur la tenue des collages.

Le suivi de température réalisé a I'aide de thermocouples placés de part et d’autre de plusieurs
collages du plan d’expériences 1 a permis de simplifier les simulations de I'essai thermique. Les
écarts de températures relevés entre le dessus et le dessous d’un collage sont trop faibles pour étre
la conséquence d’une résistance thermique significative du joint de colle. Le champ de température
est finalement considéré uniforme dans tout I'assemblage tout au long de I'essai. Le profil thermique
imposé au modele est calculé a partir d’'un transfert thermique 1D qui s’établit dans une plaque
d’épaisseur identique a celle du support Kovar.

Les premiers calculs mécaniques de I'assemblage montrent que |'effet bilame est relativement faible
et que la zone des contraintes élevées se restreint au voisinage du coin du joint de colle. Cependant,
le retrait important de I'adhésif a basse température entre deux pieces thermiquement stables
provogue une mise sous tension de tout le joint de colle. L'effet de bord induit une zone de pelage
suivie d’'une zone de compression sur toute la périphérie et notamment dans les coins.

3. Seconde approche

Les résultats de la premiére partie conduisent a considérer que les défaillances naissent aux
interfaces entre la colle et la MIC, comme les résultats du chapitre Ill le laissent aussi supposer.
L'interface la plus sensible est la surface d’une alumine polie-rectifiée dorée. Le motif de dispense de
colle est aussi un aspect du collage a investiguer car les porosités initiales, inhérentes au procédé
automatique de collage, peuvent aussi constituer des amorces de défaillances.

La seconde approche est naturellement orientée sur le chargement aux interfaces en présence de
défauts de collage. Dans un premier temps, un modele numérique 2D de I'assemblage est réalisé
pour permettre la caractérisation des phénomenes d’interface et pour simplifier le calcul. Il est
notamment utilisé pour la formulation de méta-modeéles simplifiés destinés a une étude de
sensibilité des parametres considérés. Ces études numériques ont pour objet de mettre en évidence
les facteurs influents recherchés dans cette seconde approche. Une confirmation expérimentale a
I"aide d’un plan second d‘expériences permet enfin d’aboutir a un scénario de fatigue.

3.1. Outils

Le logiciel ABAQUS fournit plusieurs outils pour traiter des problemes de la mécanique de la rupture.
Deux sont présentés dans cette partie pour un modele 2D : le calcul d’intégrale de contour et la
méthode de fermeture virtuelle de fissure (ou VCCT).

3.1.1. lintégrale)

Les méthodes de calcul du taux de restitution d’énergie pour la propagation de fissure dans des
modeles éléments finis se divisent en deux groupes :
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e Les méthodes de propagation finie
e Les méthodes de propagation virtuelle

Le premier groupe fait intervenir au moins deux analyses completes du modele pour chaque
incrément. C’est le cas de la méthode d’extension finie de fissure pour laquelle I'énergie restituée a
la propagation est déduite du calcul des efforts et déplacements globaux entre I'incrément avant
I"avancée de fissure et I'incrément juste apres.

Une approche différente consiste a considérer une avancée de fissure virtuelle (ou VCE pour Virtual
Crack Extension) [79], [80], [81]. Au lieu de calculer deux modeles successivement, une seule analyse
compléte du modele suffit. Un contour définit les éléments susceptibles d’étre affectés par I'avancée
de la fissure. Une nouvelle matrice de rigidité est extraite de ce domaine avec laquelle I'énergie
nécessaire a la propagation de la fissure est calculée.

Les avantages de cette méthode sont :
e Une bonne précision avec des « maillages grossiers ».
e Un co(t d’analyse raisonnable.

Le taux de restitution correspond a la limite .J de la densité d’énergie due a la déformation élastique
sur le contour I" quand ce contour est ramené au front de fissure comme illustrée en Figure IV-36.

Figure 1V-36 : Contour de la pointe de fissure pour le calcul de I’intégrale J

Cette limite est calculée par :

I'—0

J=1lim [ n-H-qdl (1v-2)
r

Avec 7n la normale au contour, ¢ le vecteur d’avancée de fissure et I [|’énergie dissipée a la

propagation qui est définie par :
du
H=WI-0-— -
7o (1V-3)

Ou I est la matrice identité, u le tenseur des déplacements nodaux et W I'énergie des déformations
élastiques autour du front de fissure.

€
W = f o de (1vV-4)
0

Dans le cas d’'un matériau plastique W devient I'addition de la densité volumique d’énergie des
déformations élastiques et de I'énergie de dissipation plastique.
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Le taux de restitution d’énergie dépend du contour choisi qui peut étre source d’erreur dans les cas
d’écoulement plastique autour du front de fissure. Il est important de contenir la bulle plastique dans
le contour pour le calcul de I'intégrale J.

Pour les matériaux viscoélastiques, I'intégrale C; consiste a calculer la méme intégrale sur le contour
que pour.J mais avec W remplacée par la densité d’énergie de fluage :

- -E
W = / o dé (1V-5)
0

La valeur de l'intégrale de contour obtenue, notée C; est un indicateur sur les déformations de fluage
autour de la fissure ainsi que de I"avancée de fissure au cours du temps. Ct est proportionnel au taux
d’accroissement de la zone de fluage autour d’une fissure. Une fois le régime stationnaire atteint, C;
est constant et égal a C"* qui détermine donc la part d’énergie dissipée en fluage autour de la fissure.

Les désavantages de cette méthode de calcul de taux de restitution d’énergie sont :
e |’absence d’information sur la mixité de mode

e La méthode n’est valide que pour la fissuration de matériaux isotropes et homogenes.

3.1.2. La méthode VCCT

Les méthodes de fermeture de fissure se basent sur le principe d’Irwin qui suggére que I'énergie
requise pour refermer une fissure d’une longueur Aa, est égale 3 I'énergie nécessaire 3 sa
propagation sur une longueur Aa. Toujours dans le cadre de la mécanique élastique de la rupture, les
méthodes de calcul d’énergie par fermeture de fissure font intervenir efforts et déplacement en
pointe de fissure.

Les méthodes de fermeture de fissure sont aussi divisées en 2 groupes : fermeture finie de fissure et
fermeture virtuelle de fissure.

La méthode de propagation de fissure virtuelle (ou VCCT pour Virtual Crack Closure Technique)
découle d’une méthode de fermeture de fissure finie souvent appelée aussi VCCT réalisée en 2
étapes [82].

Tout d’abord, les efforts présents au front de fissure au premier incrément sont relevés. Dans le cas
2D, il s’agit d’un nceud comme illustré en Figure IV-37 a). La fissure est étendue dans un second
incrément (cf. Figure IV-37 b)) et les nouveaux déplacements et efforts sont pris au méme nceud.
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Figure 1V-37 : Méthode de fermeture de fissure en 2 étapes [82]

Le principe d’lIrwin stipule que I'énergie consommée lors de cette propagation de fissure est I'énergie
nécessaire pour la refermer. Le comportement linéaire de la fissuration permet de facilement
déduire I'énergie d’ouverture a partir de I'équation (IV-6) :

W =

()(1,5 A?tgg + 21 A?Ug[) (|V-6)

B =

Bien qu’elle nécessite 2 analyses distinctes, cette méthode ne reléve les déplacements et efforts qu’a
un seul nceud au lieu d’extraire les champs sur tout un contour.

La méthode est modifiée de facon a ne réaliser qu’un seul incrément de calcul comme pour la VCE.
Pour cela I'état mécanique au voisinage du front de fissure est considéré identique aprés la
propagation de la fissure de longueur Aa.

En d’autres termes, le calcul du taux de restitution d’énergie est basé sur la fermeture d’une fissure
qui n’a jamais été ouverte, une fissure virtuelle. Un matériau fissuré est représenté en Figure IV-38.
Les efforts sont extraits au nceud 7, au front de fissure a2 + Aa tandis que les déplacements sont pris
en amont au nceud ! quand la fissure était de longueur «. Ils sont supposés identiques a ceux obtenus
au nceud 7 dans le cas d’une propagation de fissure de longueur a + 2Aa ¢’est-a-dire jusqu’au nceud
k.

a Aa Aa

zwZ crack closed

Aawy 2 i k

Aug

where Z=Z/=Z and X,=X:=X from equilibrium

Figure 1V-38 : Méthode VCCT (1 seule étape) [82]

Le calcul énergétique est réalisé en un seul incrément :
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1
W = 3 (X; Ay + Z; Awy)

1 .
Gj = 7@ Zf (Ufj' — wy ) (IV'?)
Gir= ——— X, uf
ru—*m i (Ilgft.f,i)

L'approximation n’est valable qu’en présence de matériaux élastiques et pour une propagation de
fissure linéaire, ce qui en limite les possibilités. La méthode VCCT est pourtant trés attractive pour sa
facilité de mise en ceuvre et la possibilité de traiter le mode mixte de chargement de la fissure.

Le Tableau IV-8 présente les avantages et inconvénients des 2 outils disponibles dans ABAQUS.

Tableau 1V-8 : Comparaison des outils de la mécanique de la rupture disponibles dans ABAQUS

Avantages Inconvénients
e Adaptation ala loi e La qualité des contours dépend du maillage
Intégrale J matériau considérée voisin

e Perte de la mixité des modes de propagation

e Comparaison des modes | e Réservé aux matériaux élastiques

A et Il possible , . .
Méthode P e Nécessite 2 noceuds en amont de la pointe de

veer e Insensible au maillage des fissure
couches voisines

3.1.3. Vérification préliminaire

Les hypotheses de la mécanique linéaire de la rupture dans lesquelles se place la méthode VCCT
implique des matériaux élastiques. Il est donc nécessaire de vérifier s’il est possible, dans une
certaine mesure, d’utiliser la méthode VCCT pour I'évaluation des taux de restitution d’énergie de
défauts dans I'assemblage au cours de I'essai thermique pour un matériau viscoplastique tel que
I’adhésif.

Le modele d’une plaque d’lIrwin est réalisé dans ABAQUS. Il est constitué de 2 pieces indépendantes
avec les propriétés matériaux de I'adhésif et avec un maillage coincident.

Le calcul est réalisé dans les hypothéses de déformations planes a 'aide d’éléments quadrangles
référencé CPE4 sans intégration réduite. Des conditions de symétrie sont définies sur les faces
repérées en bleu et noir sur la Figure IV-39. Un déplacement d’un millimétre est imposé sur la face
supérieure (en rouge) en 10min, durée d’un palier de I'essai thermique.
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Figure 1V-39 : Modé¢le de plaque d’Irwin au maillage coincident et avec une taille de maille minimale de
10pum

Une fissure de 1cm est créée sur la ligne médiane de la plaque représentée en vert. Une température
uniforme est imposée aux nceuds. Les valeurs du taux de restitution d’énergie calculés via la
méthode VCCT et I'intégrale J sont présentées dans le Tableau 1V-9.

Tableau IV-9 : Valeurs du taux de restitution d’énergie en fonction des cas calculés

-55°C 25°C +125°C

Intégrale ) 16815 N/m | 12807 N/m | 381 N/m

Méthode VCCT | 16702 N/m | 12835 N/m | 375 N/m

Les résultats sont similaires d’'une technique a l'autre. Cela signifie que la part d’énergie dissipée
dans les déformations de fluage et déformations plastiques de I'adhésif est négligeable face a
I’énergie élastique libérée lors d’une fissuration.

D’autre part, la méthode VCCT permet le calcul du taux de restitution d’énergie pour chaque
incrément. Ainsi, en prenant un incrément de temps suffisamment court pour étre considéré
instantané et une distance entre les nceuds de la fissure suffisamment petite pour considérer la
propagation linéaire, le calcul du taux de restitution par la méthode VCCT est applicable. La Figure
IV-40 montre les comportements proches des taux de restitution d’énergie calculés sur le modele de
plaque d’lIrwin a partir d’'une intégrale de contour et de la méthode VCCT pour une charge maintenue
pendant 10min sur I'adhésif viscoplastique.
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Comparaison des calculs du taux de restitution d'énergie
lors du maintien du chargment de la plaque d'lIrwin avec le comportement de I'adhésif.
15000

10000

Taux de restitution d'énergie (N/m)

5000
=-©- Intégrale J
== Méthode VCCT mode I
0 2 4 6 8 10 12
Temps (min)

Figure 1V-40 : Relaxation de J et de G calculée a I’aide des méthodes de contour et VCCT resp.

De plus, les valeurs de G d’intérét pour les travaux a venir sont les valeurs maximales ou il risque d’y
avoir une progression des défauts a l'interface. Ces valeurs sont attendues aux températures basses
ou le chargement est maximum et ou la part visqueuse du matériau est négligeable. Cela justifie
d’autant plus la possibilité d’utiliser cette méthode.

La caractérisation de la résistance des interfaces est nécessaire en mode | et mode Il pour bien
comprendre le mode de défaillance de I'assemblage. C’est pourquoi, la méthode VCCT est finalement
retenue. Cet outil nécessite cependant des nceuds coincidents aux interfaces, chemin de propagation
supposé de la fissure. C'est la raison pour laquelle, le modele 2D ABAQUS défini dans cette seconde
approche fait intervenir aussi 3 pieces indépendantes.

3.2. Modele 2D mécanique avec raffinement des interfaces

3.2.1. Objectifs

Les objectifs de ce second modele s’orientent autour des problemes d’interface et de I'étude de
I'influence des parameétres géométriques et thermiques. Le modele doit étre entierement paramétré
pour tester des combinaisons de parameétres différents, géométriques. Le maillage ne doit pas
dépendre de la géométrie et étre reproduit a I'identique au voisinage des interfaces de collage.

Pour remplir ces objectifs, un nouveau modele est réalisé a I'aide du logiciel ABAQUS. Par souci de
simplification et suite aux premiers résultats numériques, un modele 2D est préféré pour cette
étude. Le calcul est purement mécanique. Le transfert thermique n’est pas pris en compte dans cette
étude, la température étant considérée uniforme dans tout I'assemblage comme vu dans la premiere
approche.

3.2.2. Description

La géométrie reprend 3 piéces indépendantes empilées. Le joint est modélisé avec une épaisseur et
constitue une piéce de I'assemblage a part entieére. Un plan de symétrie permet la réduction du
modeéle comme illustré en Figure IV-41.
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Pour la simulation de I'essai thermique, le support n’est pas modélisé dans toute sa longueur. La
modélisation des surfaces d’échange n’est plus nécessaire en comparaison du modele 3D puisque le
transfert thermique dans I'empilement n’est pas pris en compte et la température est uniforme dans
tout I'assemblage. La longueur du support n’est modélisée que dans le cas de charges mécaniques

extérieures pour simuler la flexion du support par exemple.

\‘ Axe de symétrie

MIC

Figure IV-41 : Géométrie du modéle d’assemblage 2D

Le modele 2D est plus proche de I'application industrielle que les premiers véhicules de test du plan
d’expériences 1 et du modele 3D. Ses dimensions sont listées dans le Tableau IV-10.

Tableau 1V-10 : Dimensions d’un assemblage collé

Longueur du demi-empilement | 12mm

Epaisseur du composant MIC | 0.635mm

Epaisseur du support Kovar 1.2mm

Epaisseur du joint de colle LMI | 100um

Maillage

Un maillage est codé en python a partir des fonctions disponibles dans la librairie d’ABAQUS. Cela
permet de paramétrer entierement le modéle et de générer le raffinement du maillage désiré quelle
gue soit la géométrie.

Les nceuds et les éléments sont tous générés successivement par le script en fonction de la
géomeétrie a reproduire et du raffinement désiré. La méthode du maillage étagé permet d’avoir un
maillage structuré et un raffinement efficace et identique au voisinage des zones d’intérét comme le
montre le Figure IV-42. Le maillage du joint de colle est régulier d’une taille d’élément de 10um de
coté. Les éléments 2D sont référencés QUAD4 dans ABAQUS pour quadrilatéres a 4 noeuds

(interpolation linéaire).
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Meénisque a
Mic bord droit
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Figure 1V-42 : Maillages coicidents aux interfaces (10pum de taille de maille dans le joint)

Joint

Conditions aux limites

Des conditions de symétrie sont imposées sur les nceuds au centre de I'assemblage. Les interactions
d’interface peuvent étre des surfaces cohésives ou bien des conditions de fixation parfaite « TIE ».

Le calcul est purement mécanique en réponse a un chargement purement thermique. La consigne en
température est imposée a tous les nceuds de I'assemblage en fonction du temps d’aprés le profil
thermique mesuré expérimentalement (cf. Figure IV-43).

Consigne d'évolution en température de I'assemblage
150
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Figure 1V-43 : Consigne en température imposée a tous les nceuds du modele 2D

Le refroidissement initial de 150°C, qui correspond a la température de polymérisation, jusqu’a
I"ambiante sert a la construction des contraintes résiduelles de cuisson. Aucun palier n’est considéré
a I'ambiante, car la relaxation des contraintes a cette température est relativement limitée. Le cycle
thermique en étuve est directement simulé a la suite du refroidissement initial en commengant par
le palier chaud.

3.2.3. Distribution de contraintes dans le joint de colle

La distribution de contraintes au sein du joint de colle est uniforme dans la zone courante. Les
gradients apparaissent au voisinage du bord suivant des modes de chargement comparables a un
essai de simple cisaillement. La Figure IV-44 présente la distribution des contraintes dans tout le joint
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au voisinage du bord ainsi que I'extraction des contraintes au plan médian et aux interfaces de
collages a la fin du palier froid.

Niveaux de contraintes de pelage dans le joint au palier froid
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Figure 1V-44 : Niveaux de contraintes dans un joint de colle plein a la fin du palier froid d’un cycle
thermique

Des contraintes de pelage a4, apparaissent au bord en réponse au retrait de la colle. Les contraintes
de cisaillement 7.y divergent aux interfaces de collage proches du bord a cause du point singulier
formé par la jonction bi-matériau au coin.

A noter que les contraintes prises aux interfaces sont bien prélevées aux nceuds de contact apres une
projection a partir des points de Gauss des éléments du joint.

3.3. Prise en compte des défauts

Le modele 2D est réalisé dans I'objectif de caractériser les chargements mécaniques aux interfaces
de collage en présence de défauts. Deux types de défauts sont observés sur les éprouvettes et
notamment au MAB : les micros-délaminages et les manques de colle.

3.3.1. Les manques de colle

Il s’agit d’une rupture de la continuité thermo-mécanique du joint de colle dans toute I'épaisseur. Le
manque de colle est un accident géométrique qui fait apparaitre de nouveaux bords libres et de
nouvelles singularités a l'interface.
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Le manque est modélisé avec des bords droits comme pour le ménisque a I'extrémité du joint de
colle. La Figure IV-45 présente le modeéle EF en 2D de I'assemblage muni d’'un manque a bords droits.

MiIC

Joint

Kovar

Figure 1V-45 : Modélisation d’un manque a bords droits dans le modele 2D

3.3.2. Distribution de contrainte dans un joint avec manque

Le chargement mécanique d’un joint muni d’'un manque est décrit en Figure IV-46. Un cycle
thermique standard est imposé a I'assemblage de la méme fagon que pour le cas de joint intact.

Niveaux de contraintes de pelage dans un joint avec manque au palier froid
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Figure 1V-46 : Niveaux de contraintes d’un joint avec manque pour un cycle thermique

La distribution de contraintes dans le joint est fortement impactée par la présence d’'un manque de
colle. L’évolution de la contrainte de pelage a I'approche du manque est similaire a celle du bord a
I’extrémité du joint. Autour du manque, elle atteint presque 5MPa avant de diminuer sur toute une
zone de compression a mesure qu’on se rapproche d’un bord libre. En revanche, la contrainte de
cisaillement ne reproduit pas complétement le comportement visible au bord du joint. La
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concentration des contraintes aux points singuliers des interfaces est bien détectée mais le
cisaillaient dans le plan médian varie peu autour de OMPa.

Il est clair qu’un manque de colle perturbe le champ de contrainte caractérisé initialement pour un
joint intact. Cependant, le plus grand déséquilibre se trouve dans le champ de contrainte de pelage.
Excepté a I'approche des singularités, le champ de cisaillement n’augmente pas significativement en
comparaison des niveaux atteints au voisinage du bord. L'apparition de pelage autour d’un manque
pourrait constituer un début d’explication des observations expérimentales du plan d‘expériences 1,
a savoir, la présence de zones de décohésion aux coins, aux bords et autour des manques de colle.

3.3.3. Les micros-délaminages

D’épaisseur nulle, les micros-délaminages correspondent a I'absence d’adhérence entre les deux
matériaux d’une interface. Les délaminages peuvent avoir plusieurs origines. |l peut notamment
s’agir de particules d’argent en contact sur la MIC ou le Kovar. Cette hypothése est cohérente avec le
role des charges métalliques en concentration suffisante pour assurer une conduction électrique et
thermique du joint a I'aide des charges métalliques.

Dans le modele utilisé, aucune distinction n’est faite entre les particules d’argent et I’époxy au niveau
de l'interface. Un micro-délaminage consiste donc simplement a une fissure d’interface avec un ou
deux fronts de fissure suivant les situations.

La taille la plus élémentaire d’'un micro-délaminage est donc supposée étre la taille d’une particule.
Le maillage définitif du modéle 2D comporte des mailles carrées de 10um dans le joint de colle. Cela
correspond a la taille maximum des particules d’argent. Une amorce de fissure due au contact des
charges d’argent avec la MIC est modélisée par I'absence de conditions aux limites sur 2 nceuds de
I'interface bi-matériau comme le nécessite le code de la méthode VCCT fourni par ABAQUS. La taille
minimale d’un délaminage pour le maillage est donc fixée a 30um.

3.3.4. Méthode de caractérisation : les courbes R

Caractériser ces deux types de défauts (manques de colle et micros-délaminages) demande de
mettre en place une méthode plus poussée que la comparaison de la distribution de contraintes dans
le joint ou proche des interfaces. La concentration de contraintes a l'interface aux bords libres d’un
mangque est en général caractérisée a I'aide de facteurs d’intensité de contrainte (FIC). L'ordre de la
singularité dépend cependant beaucoup de la géométrie locale et de I'angle que forment les
frontieres des deux matériaux. Comme dit précédemment, la forme des bords libres, trés aléatoire,
ne fait pas partie de I'étude.

Toutefois, une hypothese permet d’éviter de caractériser I'ordre de la singularité au bord libre. Il est
supposé que la forte concentration de contraintes amorce une fissure ouverte sur le bord au niveau
de l'interface des la fin de la polymérisation. En effet, le résultat le plus probable d’une concentration
de contrainte au bord est I'amorcage d’une fissure ouverte sur |'extérieur. C'est d’autant plus
probable qu’avec I'hétérogénéité de la colle, un amas de particule dans cette région faciliterait la
décohésion du bord de I'interface colle — MIC. Ce serait comparable a un micro-délaminage dont la
position au bord n’implique qu’un seul front de fissure.
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L’étude se réduit donc a la caractérisation du comportement d’un seul type de défaut : le micro-
délaminage, et cela suivant deux scénarios d’'amorgage : ouvert sur le bord libre ou en zone courante
a une position quelconque le long de I'interface MIC — colle.

La méthode retenue dans cette étude est I'évaluation de la résistance a la propagation de fissure par
I'intermédiaire de courbes R. Trois aspects sont pris en compte dans cette approche : les niveaux des
taux de restitution d’énergie, la mixité de mode et la stabilité.

Les niveaux des taux de restitution d’énergie sont calculés a I'aide de la méthode VCCT dans ABAQUS
pour une longueur de fissure croissante a chaque simulation. La méthode VCCT permet ensuite de
caractériser la mixité du mode de chargement et la stabilité du défaut sur les courbes R.

Fissure amorcée a un bord libre

La longueur initiale de la fissure débouchant sur le bord est fixée a 30um. L’outil VCCT retenu permet
d’établir des courbes de résistance a la propagation de cette fissure. La longueur est incrémentée a
I'aide d’'un parametre supplémentaire codé dans le script python du modéle 2D.

Le taux de restitution d’énergie est calculé a I'aide de la méthode VCCT dans ABAQUS a chaque
incrément de calcul. Le maximum de la valeur de G pour le mode | et le mode Il est prise pendant le
palier froid, point de chargement maximum selon I'analyse des champs de contraintes. La Figure
IV-47 présente la courbe R en mode | et Il d’'une fissure d’interface ouverte sur le bord du joint de
colle dont la longueur est progressivement incrémentée a chaque simulation.

Courbe R d'une propagation de fissure ouverte sur le bord

a I'interface MIC pour un essai thermique
== \ode |
===Mode Il

10

G (N/m)

[\
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—~——— fissure

T —
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Longueur de fissure & partir du bord (mm)

Figure 1V-47 : Chargement d’une fissure ouverte au bord en fonction de sa propagation

Le point singulier au bord joue également sur le chargement d’une fissure. Le mode Il n’est
convergent pour les premiéres longueurs de fissure considérées mais décroit rapidement pour
devenir négligeable a 0.35mm de distance du bord.

La distribution de contraintes dans le joint intact de la Figure IV-44 indiquait une partie de I'interface
en compression suivie d’'une zone de pelage. Le taux de restitution d’énergie en mode | décrit ce
méme comportement sur la courbe R avec une zone de pelage admettant un maximum du G qui
n‘est vrai qu’au moment ou la fissure atteint la longueur correspondante sur la courbe R. Au
préalable, elle doit franchir une zone de fermeture (G5 = 0) au voisinage du bord. Cette valeur du
taux de restitution d’énergie en mode | réduit considérablement la possibilité qu’une fissure située
au bord se propage. En effet, la compression est généralement bénéfique pour la résistance a la
fissuration.
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Micro-délaminages

La méme méthode de caractérisation est utilisée pour les micro-fissures associées a la présence de
particules d’argent tout au long de l'interface. Le tracé de courbes R implique habituellement le
calcul du taux de restitution d’énergie pour une longueur de fissure croissante. Une approche
différente est utilisée :

e La fissure est « déplacée » le long de linterface sans changer de taille. Le G calculé
correspond a la résistance de l'interface la propagation a partir d’'un défaut a différentes
abscisses de l'interface.

Un point de propagation préférentiel est recherché parmi tous les délaminages qui peuvent se
présenter a l'interface. Dans un premier temps, ils sont considérés sans interaction entre eux
(suffisamment espacés) de telle maniere que le calcul est réalisé avec un seul délaminage a
I'interface.

Rappelons que la taille élémentaire d’'un délaminage est de 30um. Le code de la méthode VCCT
fournie par ABAQUS permet de traiter les deux pointes de fissure formées par le délaminage de la
méme facon au méme incrément de calcul. Au total 4 taux de restitution d’énergie sont disponibles
(2 modes de rupture sur 2 pointes de fissure). Le traitement de ces résultats permet donc de
connaitre le sens de propagation (extérieur ou intérieur) privilégié en fonction de la zone ou se situe
le délaminage.

La Figure IV-48 présente les valeurs du (7 et (G calculées sur les 2 frontiéres d’un délaminage a
différentes abscisses de l'interface de collage du composant. La courbe R de gauche rassemble les
valeurs des taux de restitution d’énergie maximum en mode | et Il pour les 2 pointes de fissure. A
droite, les valeurs obtenues pour les fronts de fissures permettent de connaitre le sens de
propagation privilégié a I'interface, intérieur (vers le centre du joint) ou extérieur.

Chargement d'un micro-délaminage vers I'intérieur a I'interface MIC Courbe R d'un micro-délaminage en mode | a I'interface MIC pour un essai thermique
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Figure 1V-48 : Chargement d’un délaminage a I’interface MIC

Tout d’abord, I'évolution du chargement mixte sur le délaminage reproduit bien les champs de
contraintes du joint intact. Une zone de compression ferme le délaminage au voisinage du bord alors
qgue le mode Il dépend du raffinement du maillage. S’en suit une zone d’arrachement ol le mode |
augmente. Le mode Il forme un point d’arrét apres le point singulier et augmente de nouveau
faiblement. C’'est cohérent avec les profils de contraintes présents dans le joint.
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En revanche, il s’avere que ce type de défaut est 5 fois moins chargé par rapport a une fissure
débouchant sur le bord, premier cas de défaillance envisagée. Les niveaux des taux de restitution
d’énergie sont faibles.

Il reste donc a caractériser la stabilité d’une telle fissure quand elle se propage. Le taux de restitution
d’énergie n’est pas identique de part et d’autre du délaminage. Il existe une direction de propagation
préférentielle qui est fonction de la localisation du défaut. Le défaut est manuellement agrandi d’un
ou plusieurs nceuds dans les deux sens de propagation.

La Figure IV-49 montre que dans la zone d’arrachement, les taux de restitution d’énergie en mode |
et en mode Il augmentent avec la taille du défaut.

Chargement maximum aux pointes de fissure d'un micro-délaminage Chargement des pointes de fissure d'un délaminage se propageant
3 placé a 0.5mm du bord en fonction de sa taille vers l'intérieur et I'extérieur centré & 0.5mm du bord pour un taille croissante
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Figure 1V-49 : Acroissement du chargement d’un délaminage avec son diamétre

Ce type de micro défaut est instable dans la zone d’arrachement. A mesure que le délaminage se
propage et augmente en taille, son chargement en pointe de fissure augmente a cause de la
perturbation qu’il cause au sein du joint. C'est aussi le cas en mode I, bien que les niveaux du &7 ne
soient pas comparables au mode | en termes de criticité.

Mode | prédominant

De facon a comparer la criticité des défauts considérés jusqu’ici, le micro-délaminage et la fissure
ouverte au bord, il est nécessaire de comparer leur taux de restitution en mode | et en mode Il par
rapport aux taux critiques issus du chapitre Ill.

La Figure IV-50 présente les niveaux de charge normalisés en fonction du G- = 80 N/m et du
Grr. = 1000 N/m issus de la caractérisation DCB et ENF du systéme colle — Kovar, seuls résultats
disponibles.
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Comparaison des chargements en mode | et 11 relatifs
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Figure 1V-50 : Comparaison de la mixité du chargement d’une fissure ouverte et d’un délaminage seul

Sur tous les cas de défauts considérés, sans traiter de la zone de divergence due aux points singuliers,
le mode | est prépondérant sur le mode Il. Ce constat nous conduit a négliger ce chargement dans
toute la suite de I'étude.

Joint avec manques

Le méme empilement est modélisé avec un manque de 1mm en zone courante. Dans un premier
temps, la courbe R de 2 fissures amorcées au bord du manque de colle est calculée avec
I'incrémentation progressive de la longueur des fissures (cf. Figure IV-51 a gauche). Leur taille est
incrémentée simultanément par simplification. Ensuite, un délaminage de 30um est placé a
différentes abscisses de I'interface MIC — colle ou il forme deux fronts de fissure dont le chargement
en mode | est aussi calculé a I'aide de la méthode VCCT (cf. Figure IV-51 a droite).

D’apres les résultats, les niveaux du taux de restitution d’énergie en mode | restent relativement
faibles mais du méme ordre de grandeur que les cas précédents.

Courbe R de 2 fissures ouvertes sur un manque se propageant vers I'extérieur et I'intérieur Chargement d'un délaminage en mode I & I'interface MIC dans un joint avec manque
pour un essai thermique 0.25
2
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Figure 1V-51 : Chargement d’une fissure et d’un délaminage a I’interface MIC pour un joint muni d’un
manque de colle

La courbe R d’une fissure amorcée sur les bords libres d’'un manque de colle présente une évolution
différente entre la propagation vers I'intérieur et I'extérieur. Les niveaux du (1 sont plus élevés pour
la fissure se propageant vers I'extérieur atteignant presque 2 N/m contre 0.25 N/m dans I'autre sens.
Coté stabilité, une zone de fermeture précede I'accroissement du chargement des pointes de fissure
en mode | qui atteint un maximum avant de diminuer et tendre vers 0 a mesure que les fissures
s’agrandissent.
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Dans le cas du micro-délaminage positionné le long de l'interface colle — MIC, I’évolution du G
autour du manque de colle est similaire a celle constatée au bord extérieur. Les niveaux maximum
sont tres proches bien que la zone de pelage au bord extérieur soit la plus critique. Encore une fois,
le manque de colle reproduit le déséquilibre causé par I'accident gé¢ométrique d’un bord libre, que ce
soit le ménisque ou un manque.

Interaction des défauts

Les délaminages au voisinage des bords libres (sans étre ouverts sur le bord) sont des défauts
présents a l'instant initial et susceptibles d’amorcer la propagation de fissures. Ce phénoméne
d’interaction entre la zone d’arrachement due au bord libre et le délaminage peut étre généralisé de
maniéere a savoir de quelle fagon la coalescence entre ces défauts (délaminages issus de particules
d’argent et porosités) génére des cas de charge critiques. Deux cas d’interaction sont étudiés.

Tout d’abord, des micros-délaminages (30um) sont distribués aléatoirement a l'interface de la MIC
dans un joint sans manque.

Chargement en mode | de micro-délaminages distribués Chargement en mode | de micro-délaminages a I'interface MIC
aléatoirement a I'interface MIC avec possibilité de coalescence
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Figure 1V-52 : Taux de restitution d’énergie en mode I aux bords des délaminages a I’interface MIC

Il 'y a pas un chargement significativement supérieur lorsque le nombre de micro délaminages
modélisés a l'interface augmente avant de considérer des amas de particules ou couches qui
impliqueraient des délaminages plus étendus. Entre 20 et 50% de la surface délaminée, le taux de
restitution d’énergie en mode | est du méme ordre que pour un délaminage seul, ce qui montre que

I'interaction des délaminages entre eux est presque inexistante pour cette taille de défauts.

Au-dela d’un certain seuil le chargement des délaminages distribués pour un taux entre 60 et 80% de
la surface totale augmente progressivement jusqu’a environ 2 N/m pour un joint sans manque. La
taille des délaminages ou encore leur proximité rend leur chargement plus critique.

Dans un deuxieme temps, une distribution aléatoire de manques de 0.5mm est modélisée dans le
joint de colle. Cela permet de mettre en évidence l'influence de l'interaction des manques sur le
chargement des micros délaminages issus de particules d’argent en contact avec la MIC. La Figure
IV-53 montre le chargement en mode | des délaminages distribués aléatoirement a l'interface MIC
autour de manques de 0.5mm distribués aléatoirement dans le joint de colle.
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Chargement en mode | des délaminages au voisinage de manques
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Figure IV-53 : Chargement des micro délaminages distribués a ’interface MIC a différente
concentration

Deux phénomenes se cumulent ici. Il y a la réduction de la surface efficace, d’une part, et 'effet de
proximité des manques qui agissent sur le chargement en mode | des micros-délaminages.

Cependant, les courbes R mettent en évidence une hiérarchisation des zones les plus chargées. La
périphérie du collage est la zone de chargement critique de I'assemblage.

3.3.5. Scénario proposé pour I'apparition de la défaillance

Les bords libres (ménisque et manques) créent des points singuliers ou une concentration de
contraintes peut amorcer une fissure. Sa propagation débute dans une zone sous compression dans
le cas d’un essai thermique. La fissure devrait franchir cette zone avant de se comporter de maniére
instable. Au-dela, le mode Il peut étre négligé d’apres les mesures des taux de restitution d’énergie
critiques en mode | et ll, et il existe une zone d’arrachement ou le mode | est propondérant.

A l'inverse, un micro-délaminage créé par une particule en contact a l'interface dans la zone
d’arrachement possede une instabilité immédiate. Ces défauts auront tendance a se propager et a
coalescer a l'interface. De plus, une interaction existe entre ces micro-délaminages et les manques.
Le mode de chargement critique reste le mode | dans la zone de pelage en périphérie de collage.
Cette zone caractéristique de l'interface dépend de la géométrie et des conditions d’essai. Elle est
traitée dans la suite de I'étude a partir du cas général du joint sain : sans manque.

Le scénario de défaillance alors proposé prend ce micro-délaminage comme point de départ. La
premiere étape est la propagation d’un micro-délaminage initialement présent en zone
d’arrachement a l'interface et naturellement instable.
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Le chargement caractéristique de l'interface est pris égal au chargement en mode | maximum d’un
micro délaminage de 30um en périphérie du collage au palier froid (cf. Figure 1V-54). Il constitue la
variable extraite pour I'’étude paramétrique numérique et I'analyse de sensibilité.

Chargement d'un micro-délaminage vers I'intérieura I'interface MIC

our un essai thermique
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Figure 1V-54 : Point de chargement caractéristique en mode I de I’interface MIC — colle

3.4. Analyse de sensibilité

L’objectif principal de cette partie est d’estimer le chargement du point de départ de la défaillance
en fonction de plusieurs paramétres. Il est nécessaire de connaitre les facteurs influant sur
I"apparition de la défaillance pour achever la caractérisation du mécanisme de défaillance de
I'assemblage soumis a un cyclage thermique C'est I'objet de la seconde approche définie en
introduction de ce chapitre. Les facteurs identifiés comme trés influents sur la défaillance pourront
ensuite servir a la définition d’'une campagne de fatigue de I‘assemblage.

3.4.1. Démarche et hypothéses de calcul

La démarche suivie pour identifier ces paramétres influents est de réaliser une analyse de sensibilité
sur un modele simplifié de I'assemblage : un méta-modele. Il s’agit d’'un polynéme qui a pour objectif
de reproduire les solutions du modele éléments finis, gourmand en temps de calcul. Pour cela, une
étude paramétrique permet de tester différents niveaux de facteurs, comme dans les plans
d’expériences, et d’identifier les coefficients du polyndme qui approche le plus fideélement possible la
surface de réponse. Le détail des calculs et de la construction des méta-modeles sont disponibles en
annexe B.3.2. Cette premiére étape nécessite un nombre important de simulations qui n’est pas
envisageable sur un modele 3D. En revanche, elle est réalisable a partir du modele 2D. L’analyse de
sensibilité est réalisée sur les méta-modeles suivant la méthode de Sobol basée sur la variance et
détaillée en annexe B.3.3.

Trois méta-modeles sont successivement construits en entrée des parameétres traitant de la
géométrie de I'assemblage collé, des conditions de cyclage imposées et de la distribution des
défauts. L’analyse de sensibilité de ces parametres est nécessaire car ils sont susceptibles d’avoir une
influence sur le chargement critique du collage.

Le chargement critique du collage correspond ici a la valeur maximum du taux de restitution
d’énergie en mode | pris a la pointe de fissure d’'un micro-délaminage se trouvant dans la zone de
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pelage. La valeur du G} et la localisation du délaminage dépendent des entrées et notamment de la
géométrie. De facon a ne pas déplacer un délaminage a différentes positions pour chaque cas du
plan numérique, une distribution aléatoire de micro-délaminages est considérée a l'interface colle —
MIC de I'assemblage 2D.

Il a été vu précédemment, qu’une concentration de micro-délaminages non coalescents d’environ
40% de la surface collée permet d’obtenir le taux de restitution d’énergie maximum en un seul calcul
sans que les résultats ne dépendent des délaminages voisins. Dans cette étude, les délaminages font
30um de longueur sans étre jointifs. La valeur du G5 maximale forme la surface de réponse a
reproduire a I'aide du méta-modele qui convient.

3.4.2. Géométrie de I’lassemblage

Le Tableau IV-11 liste les paramétres pris en compte dans cette étude paramétrique numérique. Les
domaines de variation des parametres sont choisis en fonction des applications courantes.

Tableau IV-11 : Liste des paramétres géométriques de I’étude paramétrique

Parametre Min Max

Epaisseur MIC hasre 0.5mm | 1.5mm

Epaisseur Kovar /gy 1mm 5mm

Longueur empilement L | 10mm | 30mm

Epaisseur joint /t;oint 50um | 200um

L'ordre d’un méta-modele est choisi en fonction de la complexité de la réponse a recaler et du
nombre de parameétres en entrée. Des méta-modeles quadratiques et cubiques sont identifiés sur la
surface de réponse (5. L'erreur d’approximation faite par le méta-modeéle aux points calculés est
évaluée a I'aide du coefficient de corrélation 2.

La Figure IV-55 montre la qualité du recalage des méta-modeles quadratiques et cubiques sur la
réponse des 100 simulations d’un plan paramétrique portant sur la géométrie. Les coefficients des
méta-modeles sont disponibles en annexe B.3.4. Le méta-modéle cubique arrive a une corrélation
supérieure au modeéle quadratique avec R? = 0.94. Un méta-modéle de degré 4 pourrait améliorer
I"approximation de la réponse mais est plus délicat a mettre en place.
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Recalage d'un modéle quadratique sur G en fonction de la géométrie Recalage d'un méta-modele cubique sur G en fonction de la géométrie
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Figure 1V-55 : Résultats d’identification des méta-modeles sur les cas de simulation (étude géométrique)

Le méta-modele cubique est donc retenu pour I'analyse de sensibilité du ; en fonction de la
géométrie. Ce sera aussi le cas pour les 2 autres études (conditions thermiques et distribution de
défauts).

Un méta-modéle de degré supérieur a 1 ne donne pas directement une idée de l'influence des
parameétres d’entrée sur la réponse. Souvent l'ordre de grandeur d’un coefficient dépend du
domaine de variation du facteur correspondant. C'est pourquoi I'analyse de sensibilité est réalisée
d’apres la méthode de Sobol basée sur la variance des paramétres et de la réponse.

Sensibilité aux paramétres géométriques

Le nombre de tirages aléatoires que demande la méthode de Sobol ne permet pas de réaliser I'étude
directement sur le modele éléments finis ABAQUS. En revanche calculer un polyn6me de degré 3
pour chaque tirage de parametres est parfaitement possible.

Le diagramme barres de la Figure IV-56 montre les résultats de I'analyse de sensibilité. Les barres
bleues représentent les indices de Sobol de premier ordre, c’est-a-dire I'influence des facteurs seuls,
tandis que les indices totaux, combinant en plus la variabilité dues aux interactions, sont représentés
en rouge. Lorsqu’un indice total est supérieur a I'indice de premier ordre correspondant, cela signifie
que le paramétre géométrique est influent sur la réponse via ses interactions avec les autres
parametres.
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Analyse de sensibilité sur le méta-modele géométrique de G,
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Figure 1V-56 : Indices de sensibilité des parametres geométriques du collage
Les niveaux obtenus pour les 4 parametres considérés dans |'étude paramétrique numérique
confirment que linfluence de I’épaisseur du joint est supérieure a celle de la longueur de

I'empilement sur le chargement en mode | d’'un micro-délaminage a l'interface de la MIC. Les
épaisseurs des adhérents ont une influence prépondérante a cause de leurs raideurs.

3.4.3. Conditions de cyclage thermique

Deux étapes identiques sont suivies pour I'analyse de sensibilité du G en fonction des conditions de
cyclage thermique. La géométrie considérée correspond au cas proche de I'application industrielle
utilisé précédemment. Les parametres thermiques sont listés dans le Tableau IV-12.

Tableau IV-12 : Liste des paramétres de I’analyse de sensibilité thermique

Parametre Min Max
Température du palier chaud Tyqz 30°C 125°C
Température du palier froid Zinin -60°C 30°C

Temps de palier At 2min 60min

Cette fois-ci, I'analyse de sensibilité thermique nécessite la définition d’une nouvelle consigne en
température pour chaque cas simulé. L'évolution de la température au cours du temps comprend
toujours la phase de refroidissement de 150°C (température libre de contraintes) jusqu’a I'ambiante
suivie du cycle thermique. En fonction de la valeur des 3 paramétres, un profil de température est
construit a I'aide d’un calcul d’échanges thermiques par convection en 1D.

La Figure IV-57 montre les différents profils imposés uniformément a I'assemblage modélisé dans
ABAQUS.
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Figure 1V-57 : Exemples de profils thermiques simulés dans I’analyse de sensibilité

La qualité des recalages des méta-modeles d’ordre 2 et d’ordre 3 n’est pas satisfaisante (cf. Figure

IV-58). En effet, la réponse extraite pour cette étude paramétrique varie relativement peu en

fonction des entrées. Cela peut s’expliquer par la plage de variation restreinte de ces parametres. La

complexité de chargement du joint soumis au cycle thermique imposé peut en étre la raison. Les

propriétés du joint dépendent de la température, mais aussi le chargement di au différentiel de

dilatation thermique et aussi son état de relaxation viscoélastique en fonction du temps. Les méta-

modeles testés n’ont pas une précision suffisante.

Recalage d'un modéle quadratique sur G,en fonction des conditions de cyclage Recalage d'un modéle cubique sur G, en fonction des conditions de cyclage
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Figure 1V-58 : Résultats d’identification des méta-modeles sur les cas de simulations (étude sur les
conditions de cyclage thermique)

; . 2 L elra , . 7 , \ . ,
Malgré le faible I2“ obtenu, 'analyse de sensibilité est réalisée sur le méta-modele cubique recalé sur
la surface de réponse du (7. Les résultats de I'analyse de sensibilité réalisée sur le méta-modéle
cubique obtenu sont illustrés en Figure IV-59.
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Figure 1V-59 : Indices de sensibilité des parameétres thermiques du collage

La température de palier froid s’avére étre le parameétre le plus influent sur le taux de restitution
d’énergie en mode I. En revanche la température de palier chaud arrive en deuxieme position tandis
qgue l'influence du temps de palier est négligeable. Cela indique que le chargement en mode | de
|"assemblage dépend d’abord du point froid que du point chaud ou encore de I'écart entre les deux
puisqu’il n’y a pas un couplage significatif de ces facteurs (indices totaux proches des indices de
Sobol). En d’autres termes, I'écart de température de palier froid avec la température de cuisson est
le facteur prépondérant dans le chargement de I'assemblage.

3.4.4. Distribution des manques dans le joint de colle

Toujours dans I'objectif d’identifier les facteurs d’influence sur I'initiation de fissure a I'interface MIC,
une 3° étude paramétrique numérique est menée sur la distribution des manques dans le joint. Il est
clair que la concentration des manques dans le joint a une influence directe sur le chargement des
micro-délaminages distribués a I'interface MIC. L’'objectif est de savoir dans quelle proportion par
rapport a la largeur des manques ou encore a leur proximité. En effet, ces deux derniers facteurs
produisent une zone d’arrachement critique dans leur voisinage. Il est intéressant de savoir s’il est
préférable de répartir les manques dans le joint (comme pour les motifs étalés du plan 1) ou les
conserver relativement localisés pour préserver la présence de zones non endommagées (tels que
des macro-mangques dans un motif de dispense par plots de colle).

Les parameétres testés cette fois-ci sont listés dans le Tableau IV-13. Les manques sont générés
aléatoirement de la maniéere suivante. A chaque tirage, de sa position sur I'abscisse du joint de colle,
on teste sa proximité avec des manques déja placés et avec le bord. Si I'écart bord a bord est
inférieur au facteur ¢ un nouveau tirage est requis. La taille des manques varie a chaque tirage en
fonction des bornes du facteur I et vient incrémenter le taux de manques présents dans le joint
jusqu’a atteindre la limite de concentration C'.

Le reste du modele est inchangé. Les dimensions correspondent au cas proche de I'application
industrielle choisi pour la seconde approche avec une distribution de micro-délaminages permettant
de mesurer le taux de restitution d’énergie en mode | maximum a l'interface colle — MIC.
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Tableau I1VV-13 : Liste des paramétres de I’analyse de sensibilité de la distribution de manques

Paramétres Min Max
Concentration des manques C' 5% 70%
Largeur des manquesf 50um 1Imm
Ecart minimal possible entre les
. 50um | 100pm
porosités ¢

Le recalage des méta-modeles sur les 100 simulations viscoplastiques du modele 2D ABAQUS est

d’une qualité moyenne avec un coefficient de corrélation R? = 0.88 pour le méta-modéle cubique.

Recalage d'un modéle quadratique sur G en fonction de la distribution de défauts Recalage d'un modéle cubique sur G, en fonction de la distribution de défauts
T T T T T T T T T T
16— © Simulations 16— = @ Simulations
“ +| =+ Méta-modele de degré 2 (RZ:O.BG 1 |+ Méta-modéle de degré 3 (R2:O.88
0 Q
12 12 F
Q @ I

10

G, (N/m)
G, (N/m)

Simulations

Simulations

Figure 1V-60 : Résultats d’identification des méta-modeles sur les cas de simulation (étude sur la

distribution de défauts)

L'amplitude de variation de la réponse est beaucoup plus importante dans cette étude. Cela confirme
gue les défauts généerent de forts chargements, en particulier en mode | aux pointes de fissures des

miro-délaminages, susceptibles ensuite d’initier une défaillance. L’analyse de sensibilité indique que

la proximité des manques a bien moins d’influence sur le chargement que la taille ou la

concentration des manques (cf. Figure IV-61).

Analyse de sensibilité du méta-modéle de G,en fonction de la distribution de défauts
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Figure IV-61 : Indices de sensibilité des paramétres de distribution des défauts dans le joint
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3.5. Définition des configurations les plus critiques

L'autre utilisation des méta-modeles, en plus de I'analyse de sensibilité, est la résolution de
problémes d’optimisation sur la surface de réponse. Une valeur objectif est requise sur la réponse et
une combinaison des parametres est recherchée pour s’en approcher. Le probleme peut se réduire
aux facteurs les plus influents détectés lors de I'analyse de sensibilité et permettre ainsi la définition
de configurations dimensionnantes vis-a-vis du mode de défaillance constaté.

Dans le cas ou I'épaisseur de MIC est fixée a harrc = 0.635 mm et le support a hgupp = 1.2mm
comme pour le cas proche application modélisé au début de la seconde approche, jouer sur
|’épaisseur de joint semble étre le meilleur moyen de gérer le niveau de chargement de la MIC
d’apres les résultats de I'analyse de sensibilité géométrique. La définition d’un point de
fonctionnement ou d’un cas critique de chargement en mode | de I'interface fait intervenir le méta-
modele sur les deux parametres non fixés comme le montre la Figure IV-62.

Evolution de la réponse G, pour hMICZO.Gmm et hsupp:l.me

G, (N/m)

(um)

Longueur empilement L (mm) Epaisseur joint hjOint

Figure 1V-62 : Evolution de la réponse G, en fonction des parameétres geométriques modifiables

L'épaisseur de joint ne faisait pas partie des parametres du premier plan d’expériences. Pour valider
ces tendances et surtout l'influence de I'épaisseur du joint en comparaison de la taille de
I’'assemblage dans le cas d’un joint sans manque, il doit faire partie des facteurs d’un second plan
d’expériences.

De la méme fagon le cycle thermique peut étre modifié pour une géométrie donnée de facon a
solliciter davantage I'assemblage. En fixant la température maximale de cyclage a 125°C par exemple,
il est possible d’afficher I’évolution du ; en fonction de la température du palier froid et du temps
de palier du cycle (cf. Figure IV-63).
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Evolution de la réponse G, pourT  =125°C

G, (N/m)

= -l00

At 100 Toin
Temps de palier (min)

Température de palier froid

Figure 1V-63 : Evolution de la réponse G, en fonction des parametres thermiques modifiables

Un cycle légerement moins sévére consisterait a appliquer une température minimale de -30°C pour
un temps de palier entre 5 et 10 min avec pour résultat un G; diminué de 10%. C’est avec ce type
d’outil qu’il est possible d’établir une campagne de fatigue a plusieurs niveaux de sollicitation bien
choisis pour en déterminer une loi expérimentale.

3.6. Plan d’expériences 2

Le plan d’expérience n°2 est réalisé pour valider les analyses faites a partir du premier plan
d’expériences et de I'’étude numérique menée a partir du modele 2D. Il cible plus particulierement la
géomeétrie du joint de colle et la présence de manques. Les états de surface ne font plus partie de
I’étude. Les préparations standards, surfaces polie-rectifiées dorées, sont maintenues pour toutes les
MIC et supports Kovar de ce plan.

3.6.1. Objectifs

Le principal objectif de ce plan d’expériences consiste a valider les conclusions et hypotheses tirées
de I'étude numérique précédente et a confirmer le scénario de défaillance proposé : un décollement
par coalescence des micro-délaminages responsables de I'initiation de la fissuration de I'interface du
joint jusqu’a la ruine. L'initiation est attendue en périphérie du collage et en priorité aux voisinages
des manques et bords.

Les facteurs du plan sont le taux de manques qui localise le dommage, I'épaisseur de joint et la taille
des composants qui reste la problématique initiale de ces travaux.

3.6.2. Matrice d’essais

Le Tableau IV-14 liste les parametres du second plan d’expériences. Le facteur (S) pour surface de
collage permet de créer des macro-manques de colle dans le joint suivant un motif de dispense
intégral ou seulement exécuté a 70%.
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Tableau 1V-14 : Détails du plan d’expérience n°2

Réf Facteurs Niveau 0 Niveau 1

T | Taille de MIC 12x12 mm x 0.635mm | 24x24 mm x0.635mm
E | Epaisseur de joint 100um 200pum

S | Surface de collage Intégrale environ 70%

La taille plus réduite de ce plan d’expériences permet de réaliser un plan complet dont la matrice
d’essais correspondante est donnée en Tableau IV-15.

Tableau 1V-15 : Matrice d’essais

A/B(C/ D E|F|G|H

T|0|0fO|Of1]|1|1]|1

ElO|Oj1|1|0|0]1]|1

S$|0(1|{0|1|0]|1|0]1

Les 8 cas définis par ce plan d’essais sont chacun répétés 4 fois soit 32 éprouvettes au total.

3.6.3. Réalisation des éprouvettes

La fabrication des éprouvettes du second plan d’expériences differe des premiers VT. Les MIC sont
collés individuellement sur leur support Kovar de fagon a faciliter le controle et a réduire l'inertie
thermique importante des premiers VT. Les dimensions des plaques sont fixées a 120mm de long
pour 70 mm de largeur. L'épaisseur des plaques est 1.2mm et correspond a celle généralement
utilisé dans les boitiers des technologies radio fréquence.

Les états de surface du support Kovar et des carrés d’alumine sont les standards définis dans le cas
d’étude de ces travaux de these. Les MIC sont toutes polies-rectifiées dorées et les plaques de Kovar
sont revétues d’une couche d’or par galvanisation.

Les composants sont collés au centre des plaques. Le procédé de collage automatique est modifié de
fagon a bien contrdler les niveaux des facteurs de surface collée (S) et d’épaisseur de joint (E). Le
premier fait appel a la définition d’un nouveau motif pour en maitriser la quantité de colle distribuée.
Le controle du second facteur, I’épaisseur de joint nécessite un calibrage manuel que ne fournit pas
le dispositif de collage automatique.

Un nouveau motif

La dispense de colle est divisée en motifs élémentaires. Une spirale de 4x4mm de c6té est définie
comme motif de base. La spirale est répétée 9 fois pour le collage des MIC de 12x12 mm? et 36 fois
pour les MIC de 24x24 mm?2. La Figure IV-64 montre un motif de dispense pour un cas de collage
intégral (le facteur (S) au niveau 0).
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Fil de
calibration

Motif
élémentaire

Figure IV-64 : Photograhie d’un motif intégral pour une MIC de 24x24mm?2 et des calles (fils calibrés)
disposées sur les cotés

Au niveau 1, des « macro-porosités » sont créées en supprimant la dispense de spirales a intervalles
réguliers. Le schéma de la Figure IV-65 montre la répartition des manques de colle retenue pour les
deux tailles de composants collés.

Macro-manque — —

H/ e

] € ——— Motif &lémentaire [d el

TOS1 T1s1

Figure 1V-65 : Répartition de la colle pour les cas avec macro-manques

Le calibrage de I'épaisseur du joint de colle

Le calibrage du joint est réalisé a I'aide de fils d’argent de 100 et 200um de diamétre placés de
chaque c6té du collage comme visible en Figure 1V-64. La plaque d’alumine est déposée sur les fils et
pressée en dehors du robot.

Les fils sont retirés avant polymérisation pour ne pas opposer de résistance lors du propre retrait de
la colle apres cuisson. La quantité de colle dispensée doit aussi étre adaptée a la hauteur de MIC
considérée. Le parametre de dispense concerné s’appelle le gap. C'est la hauteur a partir de laquelle,
I'aiguille distribue la colle. Le gap correspondant a une épaisseur de joint de 100um est 120um de
hauteur par rapport au support Kovar. De méme, un gap de 220um est nécessaire pour obtenir
I’épaisseur de joint de 200um.

Plusieurs essais préliminaires permettent d’optimiser les vitesses et débits de dispense en fonction
des gaps fixés.
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3.6.4. Controles

Epaisseur de joint de colle

Le controle de I'épaisseur du joint de colle aprés polymérisation est réalisé a I'aide du palpeur laser
de la machine de dépose automatique. Il peut effectuer deux mesures de hauteur, une par rapport
au support et l'autre par rapport au composant collé. La différence entre ces deux mesures
correspond a I'épaisseur du joint de colle additionnée a celle de la MIC (de 0.635mm).

Avec une précision de I'ordre de la dizaine de microns, il est alors possible de vérifier le bon respect
des niveaux 0 et 1 du facteur (E). Le Tableau IV-16 liste les mesures d’épaisseur de joint de colle pour
les 32 éprouvettes réalisées pour le plan d’expérience n°2.

Tableau I1V-16 : Mesures en pm de I’épaisseur des joints de colle des 32 éprouvettes du plan
d’expériences 2

Cas Lotl | Lot2 | Lot3 | Lot 4

TOEOSO (100pm) | 85 | 45 | 65 | 95

TOEOS1 (100pm) | 115 85 115 95

TOE1SO (200pm) | 165 | 105 | 165 | 155

DOE1S1 (200um) | 215 | 115 | 225 | 185

T1EOSO (100pm) | 95 95 95 95

T1EOS1 (100pm) | 115 | 125 | 65 | 175

T1E1SO (200pum) | 165 | 125 | 215 | 215

T1E1S1(200pm) | 235 | 215 | 245 | 265

Certaines éprouvettes présentent un écart important par rapport a la valeur visée dans le plan
d’expériences (en rouge dans le Tableau IV-16). Ainsi le groupe d’échantillons Lot 2 est écarté pour
non-conformité.

Etat des interfaces de collage au MAB

Une analyse au Microscope Acoustique a Balayage est réalisée a I’état initial. La Figure IV-66 présente
un cliché MAB pour chaque cas du plan d’expérience. Pour 'ensemble des éprouvettes, les analyses
MAB sont conformes aux attentes et tous les facteurs sont bien représentés.
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T1EOSO T1EOS1 T1E1SO T1E1S1

Figure 1V-66 : C-scans de 8 cas du plan d’expériences a I’état initial parmi les 32 éprouvettes réalisées

Des échos d’amplitudes différentes traduisent la présence de couches de densité variable en contact
avec l'interface de la MIC pour les cas de collage intégral (cas S1). Il peut s’agir de fines couches d’air
ou bien d’un constituant de la colle non chargé et moins dense ayant migré a l'interface.

A I'opposé, les cas avec macro-manques présentent des variations de densité plus franches, et de
meilleurs contrastes au MAB, entre les plots de colles et les manques de colle. Le collage semble de
meilleure qualité en présence de manques que pour des motifs de dispense pleins.

Aucune instrumentation particuliére n’est utilisée pour ces essais autres que les deux thermocouples
de suivi habituels. Le cycle thermique imposé correspond a la norme ESA [1]. Les consignes de
températures des 2 étuves sont adaptées a I'inertie des éprouvettes pour atteindre —55°C et +125°C
en moins de 10min.

La durée totale de la campagne est d’environ 3 mois. Des prélevements sont réalisés apres 100, 200
et 400 chocs pour passer les éprouvettes au MAB.

3.6.5. Sorties du plan d’expériences 2

Les 32 éprouvettes de la campagne ont toutes subi 400 cycles au total. Un contréle MAB est réalisé
sur I'ensemble des éprouvettes a 100, 200 et 400 chocs thermiques cumulés. L'interprétation des
clichés doit permettre d’évaluer I'instant de I'apparition de la défaillance et aussi d’en caractériser la
dynamique en fonction des parametres du plan d’expériences.

Il y a bien délaminage d’une partie de la surface de collage entre les différentes analyses MAB. La
Figure IV-67 présente |’évolution du collage TOE1SO n°4 vu au MAB aux intervalles de préléevement.
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Progression du délaminage

To+100 chocs entre Ty et 100 chocs

Progression du délaminage

To*200 chocs entre 100 et 300 chocs

To+400 chocs

Figure 1V-67 : Evolution du cas TOE1S0 n°4 au cours des essais thermiques

L'interprétation des différents clichés MAB ne permet cependant qu’une comparaison qualitative par
traitement d’image. Les zones en rouge correspondent aux régions du collage ou le niveau de
contraste change aprés 100 chocs par rapport au MAB initial a TO. Les délaminages apparus apres
300 chocs sont représentés en vert.

Un classement des facteurs de ce second plan est réalisé a partir des défaillances visibles au MAB. La
Figure IV-68 montre I'influence des facteurs épaisseur de joint (E) et taille de MIC (T) sur les collages
avec manques.
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Epaisseur joint 100um | Epaisseur joint 200um

Taille MIC 12x12mm?

Taille MIC 24x24mm?

T1EOSO n°3 T1E1SO n°1

Figure 1V-68 : Comparaison des MAB aprés 300 chocs en fontion des niveaux des facteurs (E) et (T)

Les collages avec manques de colle présentent un endommagement d’environ 30% de la surface
collée dés 100 chocs thermiques tandis que les collages avec motif complet ont un décollement que
de 5% ou moins méme apres 300 chocs. Cela montre encore I'importance du motif de dispense et le
role des manques dans l'initiation de I'endommagement a l'interface de la MIC. Les collages
d’épaisseur 200um présentent dans I’'ensemble une surface délaminée plus importante (environ 45 a
50%) que les collages de 100um de joint de colle. C’est aussi bien visible sur les petites MIC que sur
les grandes MIC. La taille de MIC ne semble pas jouer sur la tenue des collages. L'ensemble des C-
scans réalisés au MAB sont disponibles en annexe B.4.

Le classement de I'influence des facteurs sur la défaillance a I'interface du composant est le suivant :
1) L'épaisseur du joint de colle

Cette observation vient confirmer les résultats numériques. L’épaisseur du joint de colle joue un role
non négligeable dans le chargement global du collage de composant. Il influe sur le chargement d’un
défaut a I'interface et sa propagation au cours des chocs thermiques.

2) Le motif de dispense

Les deux motifs de dispense présentent deux types de défauts différents : les manques de colle et
les fines couches de faible densité a I'interface (air ou époxy non chargée). Le role des défauts
observés sur les collages pleins dans la tenue des assemblages est moins évident.

3) La taille des composants

La taille du carré d’alumine ne ressort pas de maniére significative en tant que parameétre influent de
cette derniére étude. Les délaminages sont constatés aussi bien sur les petites MIC que les grandes
et avec le méme instant d’apparition.
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4. Bilan

Un premier plan d’expériences a permis d’identifier les défauts d’interface observés en périphérie et
autour des manques de colles. Ces défauts ont été modélisés dans ABAQUS. La localisation de ces
défauts s’explique par I'existence d’une zone critique ou les micro-délaminages sont plus chargés en
mode .

L'accident géométrique que forme un manque ou un bord libre sollicite le voisinage de I'interface en
mode | et notamment les micro-délaminages créés par les particules d’argent. Le facteur taille de
MIC n’est pas ressorti comme un parameétre influent du second plan d’expériences, lequel met
davantage en relief le role du motif de dispense et de I'épaisseur du joint. Cependant, les manques
non controlés sont de nombre et de taille croissante avec la taille de la MIC. Cela peut expliquer en
partie les observations faites par le partenaire industriel lors d’investigations préliminaires.

Le scénario de fatigue retenu est celui d’une coalescence lente en mode | de micro-délaminages
placés dans une zone critique au voisinage d’une singularité. Un délaminage de taille se propage en
mode | jusqu’a la ruine systéme.
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CHAPITRE V. CARACTERISATION EN FATIGUE DE LASSEMBLAGE

Les travaux de caractérisation en fatigue des assemblages a base de composants d’alumine collés
sont présentés dans ce chapitre. lls s’appuient sur une campagne d’essais divisée en deux parties : un
vieillissement des éprouvettes en étuve et un vieillissement en flexion 3 points. Les éprouvettes de
fatigue sont choisies proches de I'application industrielle.

Les outils développés dans le chapitre IV sont utilisés dans la mise en place d’un essai de fatigue en
étuve sur 2 cycles thermiques différents. La dynamique et le manque de moyen de suivi en temps
réel en étuve ne permet pas une campagne de fatigue suivant cet essai. Un essai purement
mécanique est alors proposé dans ce chapitre comme une alternative de caractérisation en fatigue
de composants collés.

1. Introduction
Les objectifs de cette caractérisation du comportement en fatigue de I’'assemblage collé sont :
1) Définir un essai de fatigue mécanique de substitution

L'absence de moyen de suivi adapté aux essais en étuve ne permet pas de mener a bien une
campagne de fatigue avec un nombre important d’échantillons. De plus, la faible fréquence de
cyclage des essais thermiques limite considérablement le nombre de cycles atteignable. C'est
pourquoi la définition d’un essai mécanique susceptible de produire des mécanismes de défaillance
voisins de ceux introduits par le cyclage thermique est investiguée.

2) Déterminer une loi de fatigue a coefficients expérimentaux

A 'aide de I'essai mécanique, une courbe de seuil de propagation peut étre envisagée en fonction du
taux de restitution d’énergie. Cela constituerait un premier point de comparaison avec les essais
thermiques.

3) Etablir une forme d’équivalence entre essais de fatigue mécaniques et essais thermiques.

Aprés que la loi de fatigue ait été identifiée a partir des essais mécaniques, il faut étudier la
possibilité de la corréler aux essais de qualification thermiques imposés par la norme ESA [1].

2. Essai mécanique proposé

Suite a la revue d’essais mécaniques déja réalisés sur des composants électroniques dans le premier
chapitre, I'essai de flexion 3 points mixte est retenu pour caractériser la fatigue de I'assemblage.

2.1.Modéele EF 2D

Le modele éléments finis de I'essai de flexion 3 points est basé sur une version modifiée du modeéle
2D présenté au chapitre IV.
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2.1.1. Contact du rouleau

Le plan de symétrie médian est conservé et le rouleau centré sous I'alumine n’est pas modélisé. Une
4° piéce est ajoutée a 'empilement pour modéliser un des trois rouleaux du dispositif de flexion.
C’est un cylindre maillé par des éléments rigides linéaires 1D référencés R2D2 dans ABAQUS. La taille
des éléments correspond a la taille de maille du support aprés grossissement. Le cylindre est de
10mm de diametre et est placé a 50mm du centre de I'éprouvette en contact avec le support comme
illustré en Figure V-1.

Rouleau \ ’ N \

MIC [\ /

AN J

P \ /
v _ B, S
I‘[ "€ > N

50mm

Axe de
I symétrie

Figure V-1 : Modéle 2D de I’essai de flexion 3 points

Une contrainte de corps rigide est appliquée au rouleau. Il est alors rattaché a un point de référence
qui constitue le point sur lequel appliquer les conditions limites pour le pilotage de |'essai de flexion.

Le contact entre le rouleau et la surface du support est pris en compte dés le début de la simulation.
Une condition de contact « Surface-to-surface » est utilisée avec des propriétés de contact définies
par:

o Absence d’efforts tangents, contact sans friction.
e Effort normal de type contact dur avec pénalité linéaire a la pénétration des nceuds.

C’est une condition de contact standard dont la précision n’est pas I'objet de I'étude et peut étre
négligée. L'important est de transmettre les consignes d’effort et de déplacement au support en
flexion tout en permettant un déplacement relatif (glissement) au niveau de cette liaison latérale.

2.1.2. Phase de refroidissement initiale

Le point de départ des simulations est le méme que pour les essais thermomécaniques en étuve. Il
s’agit de construire le champ de contraintes résiduelles a partir de la température libre de
contraintes de 150°C, température de polymérisation au four. Le refroidissement initial de
I’éprouvette est alors considéré linéaire jusqu’a I'ambiante pendant 30min.

Cela nécessite une définition rigoureuse des conditions limites. Le calcul gere en continu une
condition de contact entre le rouleau et le support. Les surfaces doivent étre maintenues
coincidentes pour que le calcul converge dans le cas d’un pilotage en effort par exemple.

De maniére a s’accommoder de la déflection naturelle du bilame pendant la phase de
refroidissement, un jeu de conditions aux limites adapté est mis en place en fonction des étapes de la
simulation.
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2.1.3. Scénario de simulation

Etape de refroidissement avant flexion

Un appui plan est défini sur les nceuds dans la zone de contact du rouleau (trait bleu sur la Figure
V-2). Seul le degré de liberté sur I’axe Y est supprimé dans les deux sens de facon a laisser le support
libre de se déplacer suivant I'axe X. Aucun appui supplémentaire n’est considéré au centre de
I’empilement ce qui permet a I'assemblage de construire ses contraintes de cuisson librement.

S
/ N
/ \
Ea_‘_‘ |
\ /
N /

| -

I —

L.

Figure V-2 : Conditions limites de I’étape de refroidissement initial

Etape de mise sous flexion

A I'étape de mise en flexion du support, les conditions d’appui plan imposées aux nceuds sous le
rouleau sont supprimées. Le contact entre le rouleau et le support peut alors étre activé et
transmettre I'effort appliqué au point de référence du rouleau (cf. Figure V-3).

Un appui ponctuel est défini au centre de I'assemblage, au niveau de la symétrie, a la place du
rouleau central qui n’est pas modélisé.

e ™~
/ A
/ \
B—‘—x \
\ /
AN /
|E] ———————————————— ~. ~

=S

Figure V-3 : Conditions limites de 1’étape de flexion

L’effort est imposé de 0 a 100 N avec un taux de chargement de 1 N/min dans un premier temps.

2.1.4. Champ de contrainte du joint sous flexion

La distribution de contraintes d’un joint intact au cours de la flexion du support est décrite en Figure
V-4 au point de sollicitation maximum correspondant a un effort de 100N (50N au niveau du
rouleau). En comparaison de I'essai thermique, le champ de cisaillement est non nul au centre de
I’assemblage. La contrainte de pelage est localisée au bord extérieur.
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Niveaux de contraintes de pelage dans le joint au pic de flexion
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Figure V-4 :Niveaux de contraintes dans un joint intact pour un cycle en flexion 3 points

Ces profils de chargement du joint pendant un essai flexion indiquent que la résistance a la
propagation des défauts considérés jusqu’ici (fissure ouverte, micro-délaminages), peut étre assez
différente du cas thermique.

2.2.Validation de I'essai de flexion

2.2.1. Chargement des interfaces de collage et stabilité

L’objectif est de vérifier la pertinence de I'essai de flexion vis-a-vis du chargement et de la stabilité a
I'interface.

Fissure ouverte

Les courbes R sont utilisées de la méme facon que pour I'essai thermique. On observe a chaque bord
droit des concentrations de contraintes d’ordre différent en fonction de la géométrie locale. C’'est
pourquoi il est supposé qu’une fissure s’est amorcée dés la fabrication sur les bords libres et I'on
caractérise la stabilité comme pour I'essai thermique. Les courbes de résistance a la propagation
d’une fissure ouverte au bord de la Figure V-5 sont tracées pour un essai de flexion piloté en
déplacement de 0.5mm (a gauche) et en effort de 100N (a droite) imposé aux rouleaux (50N par
rouleau) apres la phase de refroidissement initial.
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Courbe R d'une fissure ouverte se porpageant a I'interface MIC Courbe R d'une fissure ouverte se propageant a I'interface MIC
pour un essai de flexion piloté en déplacement pour un essai de flexion piloté en effort
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Figure V-5 : Courbes R d’une fissure débouchant sur le bord du joint de colle pour un essai de flexion
piloté en déplacement (a gauche) et effort (a droite)

Comme pour l'essai thermique, la propagation de fissure a cette interface sera principalement
entretenue par le mode I. Le mode Il reste a des niveaux relativement bas pour un taux de restitution
d’énergie critique 10 fois supérieur a celui en mode I.

L'essai piloté en déplacement est instable au début puis se stabilise si 'on naugmente pas le
déplacement imposé. Dans le cas de I'essai piloté en effort, le taux de restitution d’énergie en mode |
augmente au fur et a mesure de la propagation de fissure sur toute la longueur du collage
contrairement a I'essai piloté en déplacement.

Micro-délaminages

Les courbes de résistance a la propagation des micros délaminages distribués aux interfaces
décrivent la répartition des contraintes observées précédemment. La zone d’arrachement observée
au bord se retrouve sur I’évolution du mode | au voisinage du bord comme visible en Figure V-6.

Courbe R d'un micro-délaminage a I'interface MIC pour une essai de flexion
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Figure V-6 : Courbes R des délaminages aux interfaces de collage en mode | et Il pour un essai de flexion

Le mode Il n'est pas divergent mais toujours négligeable en comparaison de la singularité en mode |
au bord.
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Joint avec manques

Les résultats d’'une simulation en flexion a 100N d’un joint avec manques sont présentés en Figure
V-7. L'effet sur les champs de contraintes d’un tel défaut est différent de celui décrit pour I'essai
thermique.

Niveaux de contrainte hors plan dans un joint avec manque au pic de flexion
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Figure V-7 : Niveaux de contraintes dans un joint avec manques pour un cycle en flexion 3 points

Les niveaux atteints aux bornes du manque sont environ 10 fois inférieurs aux valeurs maximales
obtenues pres du bord extérieur. Il y a donc une hiérarchisation franche des niveaux de contrainte,
notamment dans les zones d’arrachement susceptibles d’amorcer la défaillance.

Comme dans I'étude de I'essai thermique, deux cas de défaillance sont traités. Dans un premier
temps, la propagation de deux fissures débouchant sur le bord du manque est simulée par
incréments successifs de la longueur fissurée a I'interface. Ensuite, un micro-délaminage est créé a
différentes abscisses a l'interface autour du manque pour comparer le chargement en mode I. Un
effort de 0 a 50N (par symétrie) est appliqué au rouleau pour réaliser I'essai de flexion mixte.
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Courbe R d'un délaminage placé a I'interface MIC
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Figure V-8 : Courbes de résistance de deux fissures ouvertes sur un manque en flexion (a gauche) et d’un
délaminage (a droite)

Le chargement des défauts pour un essai de flexion 3 points est donc différent d’un essai thermique.
Le chargement d’'un délaminage en zone courante, méme autour d’une porosité, n’est pas
significativement élevé en comparaison du bord extréme du joint.

L’essai de flexion sollicite bien en premier lieu le bord libre et son voisinage comme dans le cas de
I’essai thermique. Bien que la défaillance soit provoquée par la propagation d’un défaut amorcé au
bord au lieu d’un micro-délaminage placé en zone courante a linterface colle — MIC, c’est le
chargement cyclique qui amene dans les deux cas a la défaillance.

3. Campagne de fatigue mécanique
3.1.Essais de fatigue en flexion 3 points

3.1.1. Réalisation des éprouvettes

Le design des éprouvettes de fatigue est proche de celui des collages individuels réalisés pour le plan
d’expériences n°2. Une plaque de Kovar dorée par galvanisation de 140x30x1.2mm? accueille au
centre un carré d’alumine polie-rectifiée dorée de 24x24mm? pour 0.635mm d’épaisseur comme
présenté en Figure V-9.
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Figure V-9 : Photograpies d’une éprouvette de fatigue

Le motif de dispense visible au centre de la plaque correspond au procédé de collage standard utilisé
par I'industriel pour les MIC de grande taille. Le contrdle qualité impose la présence de colle sous au
moins 50% de la surface de la MIC. Les éprouvettes de fatigue sont encollées a 80% de la surface
totale de la MIC.

La poussée sur la MIC est réalisée a 250Ibs d’effort maintenu pendant 10s au contact de la colle avec
une descente de l'outil de 0.1mm/s. Les collages sont polymérisés en suivant le méme cycle
thermique qu’en production a savoir 2h30 a 150°C.

Au total 50 éprouvettes sont prévues pour I'étude de la fatigue du collage MIC sur Kovar. Elles sont
divisées en deux plans d’essais différents : fatigue en étuve et fatigue en flexion 3 points.

3.1.2. Controle

Les éprouvettes sont contrdlées au Microscope Acoustique a Balayage. La colle n’a pas formé de
ménisque visible. Le bord du joint est a environ Imm du bord de la MIC comme visible sur la Figure
V-10.

Interface MIC (par face avant) | Interface Kovar (par face arriére en vue miroir)

Figure V-10 : Analyse MAB d’une éprouvette de fatigue

Des zones de faible densité sont détectées au MAB. Il peut s’agir de colle non chargée ou de fines
couches d’air. La qualité des collages est cependant satisfaisante et reproductible sur 'ensemble des
éprouvettes grace au procédé automatique. Le palpeur laser de la machine de dépose automatique
sert de nouveau a mesurer la hauteur des MIC par rapport a leur support apres polymérisation. La
moyenne d’épaisseur de joint obtenue par le procédé automatique est de 85um.
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3.1.3. Instrumentation

Contrairement a 'essai en étuve, I'essai de flexion 3 points a I'avantage de permettre la mise en
place d’une instrumentation de suivi de rupture. Il s’agit d’un dispositif d’émission acoustique utilisé
pour détecter le bruit généré par la décohésion de I'interface MIC — colle.

Deux capteurs d’émissions acoustiques sont fixés de part et d’autre du collage sur la face du dessous
avec un écartement de 80mm comme schématisé en Figure V-11.

Axe rouleau

T S

40mm

s

A4

50mm

Figure V-11 : Schéma de fixation des capteurs acoustiques

Les ondes acoustiques émises lors du délaminage et détectées par les deux capteurs constituent des
évenements. La date et I'amplitude en dB de l'onde sont enregistrées par chaque capteur. Un
traitement des données est nécessaire pour déterminer la localisation de la source de l'onde. Les
évenements sont ensuite triés en fonction de cette localisation et de I'énergie acoustique déployée
par le délaminage. L'accumulation d’évenements au cours du temps peut servir a détecter I'instant
d’initiation a la propagation.

En plus de ce dispositif, I'effort et le déplacement de la traverse sont mesurés en continu pour
associer les évenements a la chute de raideur de I'éprouvette au moment de la propagation du
délaminage.

3.2.Réalisation des essais de flexion

3.2.1. Essais quasi-statiques préliminaires

Cing essais quasi-statiques sont réalisés avec pour objectif de valider la faisabilité des essais de
flexion. Il est nécessaire de vérifier la bonne détection de l'initiation du délaminage a l'aide du
dispositif acoustique et de la mesure de la chute de raideur de I'éprouvette. L'éprouvette est montée
sur le dispositif de flexion 3 points visible en Figure V-12.
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Figure V-12 : Montage des éprouvettes pour I’essai de flexion mixte

Un déplacement constant de 0.5mm/min est imposé au rouleau central pour chaque essai. Le

dispositif d’émissions acoustiques enregistre en continu les évenements d’énergie mesurable visible
en Figure V-13.

Détection des évenements acoustiques au cours de I'essai de flexion Ep58
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Figure V-13 : Enregistrement des événements acoustiques au cours du temps

Un traitement de cet enregistrement est nécessaire en fonction de I'énergie et de la localisation des
événements pour ne pas tenir compte des bruits liés au frottement des rouleaux sur I'éprouvette
pendant I'essai. Apres filtrage, I'accumulation des événements au cours du temps peut étre affichée
aux cotés de I'évolution de la raideur de I'éprouvette en Figure V-14.
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Accumulation d'événements acoustiques et chute de raideur

de I'éprouvette Ep58 au cours de I'essai 0
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Figure V-14 : L’accumulation exponentielle des événements acoustiques a lieu en méme temps que la
chute de raideur de I’éprouvette

La faisabilité de I’essai est vérifiée. Pour les 5 essais réalisés, la chute de raideur observée correspond
au bruit enregistré par le dispositif d’émissions acoustiques. Un contréle des MAB montre un taux de
surface délaminée plus important aprés essai, preuve de la détection de la défaillance a l'interface
MIC comme visible en Figure V-15.

I Axe de flexion

Partie délaminée |
Etat initial Etat final

Figure V-15 : Contréle du facies de rupture au MAB

Les niveaux de charge a initiation du délaminage ainsi que la perte de raideur mesurée sont
relativement dispersés sur les courbes effort-déplacement (cf. figure). Le procédé automatique
inseére de nombreux défauts qui ne doivent pas étre étrangers a la dispersion observée.
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Essais de flexion quasi-statique & 0.5mm/min
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Figure V-16 : Courbes effort-déplacement des essais quasi-statiques de flexion

3.2.2. Protocole

Les essais statiques préliminaires montrent une tenue des éprouvettes jusqu’a 120N minimum. Le
pilotage en effort est retenu pour cette campagne de fatigue di au comportement instable en mode
| d’'une fissure amorcée au bord, cas critique par rapport aux micro-délaminages. Le plan d’essais est
défini a partir de ces résultats sur 7 niveaux de fatigue listés dans le Tableau V-1.

Tableau V-1 : Définition des niveaux de fatigue

Niveau 1 2 3 4 5 6
Min 10N 10N 10N 10N 10N 10N
Max 110N 100N 90N 80N 70N 60N
Nb Ep 3 3 3 3 3 3

L’effort minimum est conservé égal a 10N pour ne pas perdre le contact entre les rouleaux et le
support au cours des cycles de flexion. La machine d’essai électromécanique ne permet pas
d’appliquer une fréquence élevée. La fréquence des cycles est fixée a 0.5Hz pour le bon respect de la
consigne. De plus, une fréquence plus élevée éloigne |'essai de substitution des conditions de

sollicitation lente en étuve.

Les essais sont tous réalisés a température ambiante.

3.3.Analyse

3.3.1. Résultats

Les consignes sont globalement bien respectées excepté quelques dépassements a certains moments
de I'essai signe d’un pilotage dans les limites du PID de la machine. La Figure V-17 montre la chute de

raideur d’'une des éprouvettes chargée au niveau de fatigue n°2.
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Chute de raideur observée pendant I'essai Ep47
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Figure V-17 : Chute de raideur d’une éprouvette au niveau 2 de fatigue

La raideur de I'éprouvette chute progressivement sur une vingtaine de cycles. Ce n’est d’ailleurs pas
facilement détectable pour toutes les éprouvettes et le suivi acoustique s’avere indispensable pour
détecter I'instant d’initiation de la défaillance.

Le nombre d’événements détectés peut varier en fonction de la qualité de la liaison silicone entre le
capteur d’émissions acoustiques et le support Kovar. Dans tous les cas, un traitement des
événements par date et par localisation est nécessaire pour obtenir I'accumulation des évenements
les plus énergétiques lors du délaminage du collage, comme pour I'essai quasi-statique.

La Figure V-18 montre un exemple de filtrage nécessaire pour I'essai cité plus haut. Les évenements
acoustiques pris en compte pour la détection de linitiation de la défaillance sont les plus
énergétiques situés au centre de I'éprouvette (en rouge sur la Figure V-18).

Filtrage des événements acoustique de I'essai Ep47
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Figure V-18 : Traitement des données acoustiques de I’essai

Comme pour les essais quasi-statiques, I'accumulation exponentielle des évenements acoustiques
d’amplitude élevée doit correspondre a la chute de raideur mesurée lors de I'essai. La Figure V-19
montre que les deux moyens de suivi affichent une initiation aprés 15 min de cyclage soit environ
500 cycles.
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Détection de la défaillance de I'éprouvette Ep47
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Figure V-19 : Détection de P’initiation du délaminage a 500 cycles (15min d’essai)

Le traitement de 'ensemble des essais permet de tracer une courbe logarithmique de la durée de vie
des éprouvettes en fonction de leur chargement maximum. Elle est représentée en Figure V-20.

Courbe de Waéhler des éprouvettes de fatigue en flexion 3 points Courbe de Waéhler des éprouvettes de fatigue en flexion 3 points
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Figure V-20 : Courbes de Wohler

La dispersion est plus importante pour les faibles niveaux de fatigue proche du domaine polycyclique.

3.3.2. Modes de rupture

Les éprouvettes de fatigue sont controlées au MAB. L’évolution des contrastes entre le rendu initial
et le rendu apres fatigue permet de juger de I'ampleur et de la localisation du délaminage. La plupart
des éprouvettes présentent une interface colle — MIC trés endommagée comme visible en Figure
V-21. Le point de départ du délaminage ne peut pas étre déterminé avec certitude.
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Figure V-21 : Délaminage visible au MAB a I’interface de la MIC de I’éprouvette 31 avant et apres essai

Le faciés de rupture ne présente pas un délaminage total de la MIC. Les bords de part et d’autre de
I’axe de flexion apparaissent collés. En faisant I’hypothéese que le départ de la fissure se trouve aux
coins, il est probable que la propagation de fissure ait changé de plan de collage.

Un contréle MAB par la face du dessous montre une zone de délaminage significative a I'interface de
collage c6té Kovar. L'évolution du chargement aux interfaces lors de la rupture pourrait impliquer un
changement de plan. La Figure V-22 montre un assemblage avec les deux plans de collage
endommagés de |'éprouvette 56.

Etat initial coté MIC Apreés Fatigue c6té MIC Apreés Fatigue coté Kovar
Figure V-22 : Assemblage aux deux plans de collage endommagés de I’éprouvette 56

En faisant I’hypothése que toutes les zones claires et visibles au MAB apres fatigue correspondent a
des zones délaminées, il apparait qu’elles sont complémentaires dans le plan de collage. Cela veut
dire que la propagation n’est pas exclusive a I'interface MIC, du moins pour I'essai de flexion 3 points.

4. Essais de vieillissement thermique

Des essais en étuve sont nécessaires pour situer la fatigue en étuve par rapport a la fatigue en flexion
3 points et permettre de proposer une équivalence. Les mémes éprouvettes réalisées avec le méme
procédé de fabrication automatique sont utilisées pour cette campagne de fatigue thermique.

4.1.Protocole d’essais

L'approche retenue consiste a détecter le nombre de cycles thermiques nécessaires a I'apparition de
la défaillance (du moins jusqu’a ce qu’elle soit détectable) pour deux niveaux de fatigue différents
seulement. Un plan d’essai plus lourd n’aurait pas été réalisable dans le temps imparti.
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Le protocole d’essais en étuve comprend 25 éprouvettes divisées en deux groupes de fatigue a 2
cycles thermiques différents :

e Cycle de qualification [-55 C; +125°C] et 10min de palier.
e Cycle intermédiaire [-30°C ; +70°C] et 5min de palier.

Un prélevement régulier des éprouvettes est mis en place. Le Tableau V-2 liste les différents
prélevements opérés en fonction des cycles thermiques pour les deux groupes d’éprouvettes.

Tableau V-2 : Programme de prélevement des éprouvettes en étuve

Cycle de qualification Cycle intermédiaire
Nombre de cycles | Eprouvettes prélevées | Nombre de cycles | Eprouvettes prélevées

50 1 50 1

100 2 100 2

200 2 200 2

300 2 500 2

500 2 1000 2

750 2 2000 2
1000 2 3000 2

Les deux groupes d’éprouvettes sont placées dans deux étuves différentes.

4.2 .Résultats

Les éprouvettes ont bien été prélevées comme prévu. L'analyse des MAB avant et apres
vieillissement permet d’émettre des hypothéses sur le nombre de cycles a initiation du dommage
visibles aux interfaces des MIC. Le c6té Kovar n’est pas touché par le départ de la défaillance comme
dans tous les cas de fatigue thermique vus jusqu’ici.

Cycle de quadlification

Deux exemples d’assemblages collés soumis au cycle thermique de qualification habituel [-55°C;
+125°C] présentant une défaillance au MAB sont présentés en Figure V-23.
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Figure V-23 : Défaillance détectée au MAB sur les éprouvettes 2 et 12

Le seuil d’apparition de la défaillance se situe a environ 300 chocs thermiques. Au-dela, toutes les
éprouvettes présentent une zone de décohésion, le plus souvent aux coins, lors du contréle au MAB.

Cycle intermédiaire

Les éprouvettes prélevées lors des essais thermiques réalisés en suivant le cycle intermédiaire [-
30°C; +70°C], ne présentent pas d’évolution de leur profil acoustique au MAB. A aucun moment au
cours des 3000 chocs programmés, le vieillissement en étuve dans ces conditions ne semble avoir
initié de propagation de défauts aux interfaces de collages.

La mesure de tenue résiduelle aprées vieillissement pour chaque lot prélevé constitue le dernier
moyen de connaitre leur état de fatigue. Malheureusement, il n’a pas été possible de réaliser ces
essais supplémentaires dans le temps imparti.

5. Comparaison des comportements en fatigue

5.1.Courbe G-N de I’essai mécanique

L'utilisation des courbes de Wo6hler précédentes se limite a une méme géométrie. Il est nécessaire de
revenir a une grandeur plus intrinseque au bi-matériau. Dans les deux cas de fatigue, essai de flexion
et essai en étuve, le critére de rejet d’une éprouvette est le début de la propagation d’une fissure
amorcée. Le caractére instable du défaut mene a une chute rapide des performances de
I’assemblage dans les deux cas bien qu’une zone de stabilité existe ensuite pour I'essai thermique.

La fatigue de I'assemblage n’est donc pas caractérisée sur toute sa durée de vie jusqu’a rupture mais
porte seulement sur l'initiation de la baisse de ses performances : chute de raideur pour I'essai de
flexion, apparition du décollement pour I'essai en étuve.

La fatigue de I'assemblage repose ainsi sur un endommagement du matériau a ses interfaces de
collage. La chute progressive du G'rc de la colle autour des défauts initialement présents réduit la
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durée de vie de I'assemblage par la propagation d’une fissure au-dela d’un certain nombre de cycles
N¢. Une fois la propagation détectée, I'éprouvette est considérée ruinée.

La durée de vie des assemblages peut alors étre caractérisée en fonction de I'amplitude de AGy 3
I'interface de collage. Le point de départ de la défaillance a I'interface de collage dépend de I'état
initial du joint (taux de manques, géométrie...). Pour I'essai de flexion, le point de départ le plus
probable de la défaillance est le front de fissure amorcée dés l'instant initial a cause d’une
concentration de contrainte au bord. Pour chaque niveau de fatigue en flexion listés dans le Tableau
V-1, une amplitude du taux de restitution d’énergie en mode | est calculée a I'aide du modele 2D en
flexion. Les dimensions des éprouvettes de fatigue utilisées dans le modele sont listées dans le
Tableau V-3.

Tableau V-3 : Géométrie du modéle de flexion pour I’essai de fatigue

Longueur MIC 24mm

Longueur Support 140mm

Front de colle par rapport a la MIC 1mm

Distance des rouleaux 1mm
Epaisseur Joint 85um
Epaisseur MIC 0.635mm

Epaisseur Support 1.2mm

Le calcul de 'amplitude de (G5 en pointe de fissure amorcée au bord prend en compte une longueur
de fissure initiale de 0.5mm. Dans le cas d’un pilotage en effort, c’est la longueur de propagation de
la fissure qui est atteinte tres rapidement a cause d’une forte instabilité due a la singularité de bord.
Au-dela de cette longueur de fissure, le taux d’énergie de restitution en mode | continue
d’augmenter légérement avec la propagation de la fissure a I'interface colle — MIC.

L'analyse inclus les effets visqueux du matériau dont le comportement respecte le modeéle Two-
Layers identifié au chapitre Il. Une descente en température de 150°C a 25°C est appliquée a
I’échantillon avant la simulation de I'essai de flexion.

Une courbe de Wéhler modifiée est tracée a 'aide des amplitudes de A+ extraites des simulations
(cf. Figure V-24).
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Courbe de Wahler des essais de fatigue avec extraction numérique Courbe de Wahler des essais de fatigue avec extraction numérique
de I'amplitude des niveaux de fatigue de I'amplitude des niveaux de fatigue
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Figure V-24 : Courbe de Wohler G-N & partir de essais et des simulations

La tendance logarithmique recalée sur la courbe de Wohler des essais de flexion aux niveaux de
fatigue simulés, mene a la loi de fatigue suivante :

Ny =9.910"% AG™° (V-1)

Pour le moment, cette relation n’est valable que pour le calcul de durée de vie d’assemblages collés
soumis a une sollicitation de flexion en mode mixte cyclique a 20°C. Cependant, la comparaison du
comportement en fatigue des assemblages collés soumis aux essais mécaniques ou thermiques peut
étre riche d’information.

5.2.Comparaison des comportements en fatigue

Etablir une équivalence, si elle existe, entre I'essai de fatigue purement mécanique de flexion 3
points et I'essai thermique en étuve demanderait beaucoup d’essais comparatifs, notamment a
différentes températures, qui n’ont pas pu étre réalisés dans le temps imparti.

A défaut d’une étude plus approfondie, une comparaison entre les deux comportements en fatigue
permet de situer I'essai de flexion par rapport au vieillissement thermique et de donner un ordre de
grandeur du nombre de cycles d’apparition de la défaillance des technologies collées sous
chargement nominal d’'une mission en orbite.

La premiére hypothése est de considérer un comportement en fatigue thermique de la forme de la
loi de fatigue mécanique, c’est-a-dire logarithmique telle que :

Nj = ap AG"" (V-2)

Il est d’abord supposé que la loi de fatigue thermique est paralléle a la loi de fatigue mécanique dans
le plan logarithmique tel que b, = bf. Cela signifie que I'évolution de la durée de vie d’un
échantillon en fonction du taux de restitution d’énergie suit une loi logarithmique translatée pour un
cycle thermique donné.

Deux cas différents sont étudiés suivant la nature de I'écart supposé entre les comportements en
fatigue mécanique et thermique. Premiérement, on suppose que |'écart reste constant entre le
comportement en fatigue thermique et le comportement en fatigue mécanique. Cela implique
seulement I'utilisation d’un facteur d’échelle o présenté en Figure V-25.
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Décalage des comportements en fatigue en fonction du type d'essai
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Figure V-25 : Facteur d’échelle constant entre la courbe de fatigue en flexion et celle d’un essai en étuve

Dans ce cas précis, une bréve tentative pour recaler le facteur @ montre que ces hypothéses sont
insuffisantes car I’équivalence n’est pas vérifiée. La variation du AGy entre le cycle de qualification
thermique et le cycle intermédiaire est trop faible. Méme avec I'application du facteur d’échelle, la
loi de fatigue en flexion prédit 'initiation de la défaillance relativement tot (environ 400 cycles) pour
une amplitude A(; correspondant au cycle intermédiaire thermique pour lequel aucun décollement
n’a été observé au MAB jusqu’a 3000 cycles.

L’écart entre les droites de fatigue dans le plan logarithmique est maintenant supposé dépendant de
Tinin, température minimale du cycle, celle pour laquelle la valeur de AG  est toujours maximale.
Cet écart peut étre lié, par exemple, a ., grandeur intrinséque de I'interface bi-matériau :

y AG
N300
U f —30C
GIC
b
r AG
Nf_“)‘w =a | —=x (V-3)
GIC
e AG
;\]'ZOC S ( )
f ’ 20C
G7

Cela nécessite I'identification de plusieurs facteurs d’échelle tels que :

b

20C

Q—BOC _ G] c
G—:}UC‘
Ic

(V-4)

20C
afSSC _ G] c

—55C
Gy

&

Les coefficients sont représentés en Figure V-26.
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Décalage des comportements en fatigue en fonction de la température a froid
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Figure V-26 : L’écart du comportement en fatigue en étuve avec celui en flexion a 20°C dépend de la
température du palier froid

Les facteurs d’échelle sont donc calculés a partir du G%EC qui est la seule donnée matériau qui peut
étre approchée a partir de la campagne DCB menée sur des éprouvettes de Kovar dorées collées. Sa
valeur atteint 80 N/m. Il n’y a pas de données supplémentaires disponibles aux autres températures.
Une hypothése supplémentaire est alors nécessaire. Il est supposé que I'évolution de cette propriété
matériau est fonction de la température suivant la méme forme de la loi d’évolution recalée au
chapitre matériau lors de I'identification des coefficients du modéle Two-Layers : une loi décrivant
deux états du matériau avec une transition de la forme arc tangente autour de la température de

transition vitreuse.

Si le taux de restitution d’énergie critique est supposé proche de zéro a basse température et sa
demi-amplitude atteinte & la Tg de 70°C alors il ne reste qu’a identifier que 2 coefficients v et ¢ tels
que :

Gre(T) = ~v tanh(5(T — 70)) + ~ (V-5)

Le point a 20°C est pris a 80 N/m comme dit précédemment. La seconde relation disponible provient
de I'essai de vieillissement en étuve suivant le cycle de qualification. L'initiation de la défaillance est
évaluée a 300 cycles. A partir de ce résultat et de la loi de fatigue obtenu des essais de flexion a 20°C,
il est possible d’estimer le G7.°° et ensuite v et 4.

b b
o AGHh AGT!

(V-6)

th
G—SSC AG™ G2UC

Ic AGH Ic

Dans le cadre des hypothéses données au départ, la valeur du taux de restitution d’énergie critique a
-55°C est estimée a 0.32N/m. Bien que cette approximation soit trés faible, elle va dans le sens d’une
plus grande fragilité a froid.

Cela permet de proposer la loi d’évolution suivante :
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G1.(T) = 1653 (1 + tanh(0.04(T — 70))) (V-7)

Le comportement décrit par cette loi a haute température n’est pas réaliste et ne peut pas
s’appliquer a ce matériau viscoélastique au-dessus de la Tg. A partir de la partie de loi a basse
température il est possible d’estimer le taux de restitution d’énergie critique a -30°C soit
ij”c = 2 N/m. Il suffit alors d’appliquer le coefficient d’échelle de la facon suivante :

b
.-'_\Gth G‘ZOC
N4(=30C) = a (C—isocf = 2010° (vV-8)

Tl
Le nombre de cycles nécessaires pour initier un délaminage pour un vieillissement thermique entre [-
30°C; 70°C] et 5 min de palier est estimé a 20 millions de cycles. A l'inverse du premier cas
comparatif, le nombre de cycles a initiation est bien supérieur a 3000 cycles pour lesquels les
éprouvettes ne présentaient toujours pas de délaminages au MAB.

Un satellite de télécommunication de type Skybridge lancé sur orbite basse posséde une période de
rotation autour de la Terre de 120min. Par simplification, le profil de mission ne comprend que des
expositions solaires et des éclipses a répétition soit des paliers de 60min. Cela représente 158000
cycles environ pour 18 années de service. Grace au contréle de température a bord, le cycle imposé
est entre [20°C ; 40°C]. La température maximale est atteinte en fin de palier pour reprendre le calcul
de profil thermique utilisé jusqu’ici bien que I'évolution réelle de la température peut dépendre des
systémes de contrdle de bord.

La variation du taux de restitution d’énergie en mode | extrait sur un micro-délaminage en zone de
pelage atteint 0.13 N/m pour un cycle en mission. C’'est presque moitié moins que le cycle de
qualification en étuve. De plus, le palier chaud n’est qu’a 40°C ce qui signifie qu’il n'y a pas un
déchargement complet de I'assemblage. En d’autres termes, le chargement en mode | de la pointe
de fissure d’un micro-délaminage supposé étre I'amorce de la défaillance, n’est jamais refermée. Le
G nin

rapport de charge i = &

Tfmax

n’est plus nul dans ce cas et le AG n’atteint que 0.003 N/m.

Sans tenir compte du rapport de charge, il est possible d’estimer le nombre de cycles a initiation pour
un cycle en orbite en prenant le taux de restitution d’énergie critique a 20°C. Il correspond a celui
évalué a 80 N/m au cours du chapitre 3. Pas besoin de coefficient d’échelle, seule la loi logarithmique
est utilisée. Finalement le nombre de cycles prédit dans le cas de la mission en orbite atteint 10%*

cycles. Une estimation a prendre avec précaution au regard du panel d’hypothéses formulées.

6. Bilan

La caractérisation en fatigue de reports collés nécessite un moyen fiable de détection de la
défaillance. L’échelle des échantillons et I'impossibilité de contréler les zones d’endommagement du
joint de colle une fois le systeme placé dans I'étuve, rend la fatigue thermique a grande échelle
inenvisageable. Le contrdle régulier au MAB allonge significativement le temps de réalisation de la
campagne déja trés long a cause de la basse fréquence de cyclage des étuves. C'est pourquoi le
recours a un essai mécanique est proposé.
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Un essai de flexion 3 points du support en mode mixte est mis en place pour aider a la caractérisation
en fatigue du cas d’étude MIC sur Kovar. La réalisation de la campagne de fatigue a I'aide de I'essai
de flexion 3 points permet de tracer une courbe de Wohler grace a une dispersion modérée des
résultats.

La comparaison du comportement en fatigue des assemblages en fonction des 2 essais nécessite
I’évaluation du chargement critique a l'interface de la MIC aux frontieres des défauts pour chaque
niveau de fatigue par simulation. Les taux de restitution d’énergie calculés sur une fissure ouverte sur
le bord de lI'assemblage, sont comparés a ceux issus des essais thermiques pour deux cycles
différents prélevés sur un micro-délaminage.

A priori, le comportement en fatigue thermique n’est pas qu’une simple translation de celui obtenu
en flexion 3 points comme espéré initialement. Les différents cas de comparaison étudiés montrent
gu’a partir du moment ol le comportement en fatigue des assemblages collés est pris de la forme de
la loi de fatigue de I'essai mécanique, alors I'assemblage en orbite a une durée de vie trés longue et
I'essai de qualification est par conséquent conservatif.
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L'objectif de cette étude est la caractérisation des mécanismes de fatigue d’assemblages collés a
base de composants RF soumis aux sollicitations thermiques imposées au sol et en orbite.

La premiere étape a porté sur l'identification du comportement de la colle conductrice : matrice
époxy chargée de particules d’argent. Cela a fait appel a une série d’essais réalisés sur des
éprouvettes de colle seule. Des essais de fluage et recouvrance préliminaires ont permis d’identifier
les non linéarités a prendre en compte dans la réponse de I'adhésif au sein de I'assemblage. Par
exemple, une déformation résiduelle non recouvrée semblait dépendre des niveaux de contraintes et
des temps de fluage. L'identification d’un modéle de matériau Two-Layers déja disponible dans le
logiciel ABAQUS a permis de prendre en compte I'ensemble des phénoménes a condition d’étre
capable d’identifier les coefficients matériaux. Pour cela, il a fallu activer ces phénoménes non
linéaires (fluage, écoulement plastique, écrouissage) sur un méme essai pour se soustraire de la
dispersion des éprouvettes de colle.

Dans ce but, des essais spécifiques de type charge-décharge alternés avec des paliers de relaxation
ont permis l'identification des 9 coefficients en fonction de la température. Ces essais se sont avérés
difficiles a traiter par la suite bien que les phénoménes observés soient bien reproduits dans
I’ensemble. Seul le durcissement cyclique plastique détecté a haute température au cours d’essais
cyclés avec un rapport de charge en contrainte R=0 n’était pas fidelement simulé.

Les perspectives d’amélioration de [l’identification de ce matériau ou d’un autre adhésif
pourraient porter sur le changement de modéle matériau et des moyens de caractérisation.
En effet, le modeéle Two-Layers est basé sur deux branches visqueuses et plastiques
connectées en paralléle (comportement en iso-déformation). Avec du recul, la séparation des
temps de retard élastiques et plastiques aurait permis une meilleure simulation des
phénoménes ciblés. Bien que le codage d’une loi utilisateur puisse étre laborieux,
'identification des coefficients devrait étre cependant plus rapide.

La tenue des interfaces a aussi été abordée. Une campagne d’essais DCB et ENF a été réalisée sur des
assemblages symétriques en aluminium et en Kovar. L'influence du revétement doré était aussi a
I’étude dans cette partie. Les travaux ont permis de mettre en évidence la nature adhésive de la
rupture de I'assemblage. L'énergie nécessaire pour fissurer le joint de colle a coeur s’avere étre bien
supérieure a celle des interfaces de collage. C'est cohérent avec les observations expérimentales par
rapport aux facies de rupture rencontrés lors des essais de cyclage thermique effectués. L’évaluation
des taux de restitution d’énergie en mode | et Il n’a, en revanche, pas été possible sur des
assemblages d’alumine a cause de la fragilité de ce matériau.

Dans le but de contourner cet obstacle, le test d’une éprouvette DCB « sandwich »
comprenant deux MIC peut s’avérer intéressant. Le défi est le maintien des MIC sur les
barreaux DCB sans que la propagation de la fissure ne prenne place a cet endroit. Ensuite,
pour améliorer les essais ENF, dont les résultats sont dispersés, il faudrait développer une
technique permettant d’injecter une épaisseur de colle plus réduite.

La faiblesse de I'interface polie-rectifiée dorée a bien été démontrée lors des premiers essais pour la
caractérisation de I'assemblage MIC sur Kovar. Le premier plan d’expériences était destiné a
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observer l'apparition de la défaillance et I'effet des conditions de report sur sa vitesse de
propagation. Les collages ont tous particulierement bien tenu. Seul le véhicule test avec les
préparations de surfaces (polie-rectification et revétement d’or) utilisées en production, a présenté
un signe de décollement au MAB. L'endommagement est diffus et trés lent par rapport a ce qui était
attendu. Les zones les plus touchées se situent en périphérie du joint et autour des manques. Ces
résultats ont suscité quelques interrogations, notamment au sujet des écarts par rapport au procédé
standard de collage, concernant le motif de dispense et la pression de dépose.

De fagon a pouvoir interpréter ces observations expérimentales, deux modeles numériques ont été
définis pour la simulation d’un cycle thermique. Le modele 3D a servi au recalage des phénomenes
de transfert thermique en étuve. D’apres les premiers résultats, I'ensemble de I'assemblage varie de
maniere uniforme en température. |l n’y a pas de résistance d’interface significative qui nécessiterait
un calcul thermique. Un autre modele, en 2D celui-ci, fait alors intervenir un calcul purement
mécanique et un raffinement aux interfaces pour tenter d’expliquer les observations du premier plan
d’expériences.

Deux types de défauts, associés a la nature du procédé de fabrication et du matériau, sont modélisés
en 2D a l'interface la plus fragile (colle — MIC) : une fissure débouchant sur les bords libres et une
distribution de micro-délaminages créés par les particules d’argent de la colle. Des courbes de
résistance a la propagation ont montré que le chargement présent dans le joint lors d’un cycle
thermique forme une zone d’arrachement dans laquelle le défaut aurait une propagation instable.
Dans le cas de la fissure, une zone de compression limite fortement sa propagation initiale
contrairement a un micro-délaminage bien placé.

Le scénario proposé commence par la coalescence de ces micro-délaminages formant des zones de
décollement visibles aux MAB comme dans le cas du plan d’expériences n°1. La ruine du systéme
intervient aprés la propagation de la fissure qui ralentit a mesure qu’elle progresse. Le critére de
rejet habituellement imposé repose sur la fissuration des ménisques. D’apres le scénario proposé, un
assemblage vieilli correspondrait alors au moment ou il y a coalescence des délaminages et donc
apparition de la fissure ouverte, et avant la propagation de cette fissure jusqu’a la ruine du systéme.

L'initiation du décollement a été caractérisée en fonction des conditions de collage via une étude
paramétrique numérique. Ces facteurs ont été testés par simulation pour déterminer des modeéles de
comportement simplifiés (appelés méta-modeéles) permettant de converger vers un design
d’éprouvette de fatigue bien dimensionné. Les facteurs les plus influents sur le chargement des
micros-délaminages sont identifiés grace a une analyse de sensibilité.

D’apres les résultats, I'épaisseur du joint et les manques sont des facteurs déterminants dans le
chargement et l'initiation de la défaillance. lls ont été testés dans le lancement du second plan
d’expériences. Ce plan a permis de confirmer les tendances numériques.

Les perspectives d’amélioration sur l'identification des mécanismes de fatigue concernent
principalement la facon de traiter le procédé de fabrication automatique. Il est clair que le
procédé de collage est la clé de la durée de vie de ces technologies (avant la fatigue matériau
par exemple). Bien identifier les défauts visibles au MAB, les quantifier et réussir a prendre en
compte leur distribution dans un modéle peut s’avérer payant. Les outils de la mécanique de
la rupture ne permettent malheureusement pas une généralisation convenable méme a I'aide
de méta-modeéles. Une approche macroscopique avec, par exemple, une variable
d’endommagement ou de surface efficace permettrait de contourner ces difficultés.
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Le déroulement des essais thermiques pour les deux plans d’expériences et les multiples
prélevements et controles au MAB ont prouvé qu’il serait difficile de réaliser une campagne de
fatigue compléte en étuve. C'est pourquoi un essai de fatigue purement mécanique a été proposé.
Des simulations sur le modele 2D dans ABAQUS ont montré que I'essai de flexion 3 points permet de
solliciter la périphérie du collage en mode | comme dans I'essai thermique. Mais ledéfaut et la zone
d’initiation sont différents.

Une campagne de fatigue a alors été réalisée en 2 parties. Au total, 25 éprouvettes testées en flexion
a température ambiante ont permis d’établir une courbe de Wohler sur 6 niveaux de fatigue. En
paralléle 25 éprouvettes ont été vieillies en étuve suivant deux cycles thermiques différents. Le but
était de proposer une équivalence entre la fatigue en étuve et la fatigue mécanique a partir du calcul
des taux de restitution d’énergie en mode | d’un micro-délaminage en zone critique, point de départ
de la défaillance. Malheureusement I'équivalence n’est pas vérifiée a partir des seuls résultats
obtenus.

Tout d’abord, un réel moyen de suivi de 'endommagement in-situ est nécessaire. Sans cet
outil, la caractérisation de la durée de vie des collages en étuve est compromise. Des essais
meécaniques peuvent constituer une alternative intéressante : essai de fatigue équivalente ou
bien essai de tenue résiduelle. Cependant, I'essai de flexion du support est a investiguer
davantage notamment pour différentes isothermes. De plus, il est nécessaire d’achever la
caractérisation matériau, notamment évaluer les taux de restitution d’énergie critique en
température ainsi que les seuils sans quoi, il ne serait pas possible de ramener la fatigue a un
taux de restitution d’énergie plutét qu’a un design d’éprouvette.

La conclusion finale de ce rapport porte sur |'écart important entre I’essai de qualification thermique
réalisé au sol et les conditions de mission en orbite des composants RF. Bien que ces deux situations
ameénent I'adhésif dans des domaines de comportement trés différents, c’est le palier froid qui est
supposé produire le décollement de la MIC. La viscoélasticité et I'écrouissage de I'adhésif n’ont pas
d’influence directe sur ce résultat tant que la fréquence de sollicitation permet une relaxation des
contraintes. C'est bien I'amplitude du retrait thermique de la colle combinée a sa fragilité et sa faible
tenue a froid qui endommage I'assemblage. Cela rend, par conséquent, I'essai de qualification au sol
relativement sévére en comparaison du domaine du cyclage thermique en orbite dont la
température ne passera jamais en-dessous de 20°C.
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Annexe A

A.1. Campagne d’essais préliminaires : Traction uniaxiale

Al.1 Moulage des éprouvettes haltéres

La colle nest seulement disponible que sous la forme de seringues de 5cc. La fabrication des
éprouvettes s’oriente d’abord vers le moulage plutot que la découpe. Les dimensions sont modifiées
par rapport a la norme ISO 527-2 pour s’adapter a la disponibilité limitée des doses. La Figure A-1
présente le design des éprouvettes altére (a gauche) moulées dans un moule en PEEK (a droite).

50

=l T T
= ‘ i =)
e O | Cpa—

10

Figure A-1 : Dimensions des éprouvettes de colle moulées dans un moule en PEEK a 6 alvéoles

Le coefficient de dilatation thermique du PEEK est suffisamment bas pour conserver les alvéoles aux
bonnes dimensions. Sa rigidité et I'accroche de la colle sur le PEEK implique I'utilisation de différents
agents démoulant.

A.1.2 Présence de porosités aux clichés RX

La Figure A-2 présente le cliché d’une analyse aux rayons X d’une éprouvette intacte et d’une
éprouvette rompue. Les porosités s’'aveére étre présentes dans tout le volume de colle. Cela est
confirmé apres sollicitation par les facies de rupture.

Figure A-2 : Cliché RX d’une éprouvette testée et d’une éprouvette intacte

Les porosités peuvent étre d’origines différentes : dilatation hétérogéne de la résine de par une
distribution hétérogene des particules d’argent, retrait homogene de la colle, dégazage des solvants
pendant la polymérisation.

Il est important de mettre au point des éprouvettes saines pour éviter la caractérisation de
phénoménes provenant de ces défauts de fabrication.
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A.13 Modification du protocole de moulage

Améliorer le procédé de moulage des éprouvettes est le premier axe de travail. La premiére étape
consiste a faire varier certains parametres de fabrication qui sont détaillés dans le Tableau A-1.

Tableau A-1 : Liste des paramétres susceptibles d’intervenir dans la formation de porosités

Parametre Initial Modification
Culottage du moule avec A Dégazage et séchage a 110°C d’une
ucun
I'agent démoulant couche de démoulant silicone a 4 reprises
Dégazage des seringues
gazage des sering 10 min 24 h
apres décongélation
Dégazage avant A Dégazage long sous enceinte a vide sous
ucun
polymérisation 0.4bar de pression
Vibration du moule Léger Important
o Remplissage sur 2mm .
Quantité de colle Remplissage sur 1mm de hauteur
de hauteur

Le culottage du moule permet de prévenir du dégazage de I'agent démoulant dans la colle. Le
dégazage des seringues a lI'ambiante sert a éviter l'infiltration d’eau dans la colle a cause de la
condensation aprés sortie du congélateur. Le dégazage de la colle sous vide sert a faire remonter les
bulles d’air emprisonnées lors de la dispense. La vibration du moule s’inscrit dans le méme
raisonnement, il s’agit d’augmenter au maximum la bonne répartition de la colle dans les alvéoles. Le
dernier parametre de quantité de colle a pour but de réduire la masse et, de ce fait, la taille des
zones d’hétérogénéité formant des fissures de retrait.

L'ensemble des éprouvettes prototypes réalisés ont été contr6lées aux Rayons X. Le test de ces
parametres n’a pas permis de solutionner les problemes de moulage en alvéole. Des pertes sont
déplorées méme avec I'utilisation de démoulant. Le dégazage des seringues a semblé sans influence.
Au contraire, dégazer la colle une fois dispensée semble avoir fait migrer I’air pour finir par former
des porosités plus importantes dans I'éprouvette. La colle était trop visqueuse pour que le brassage
par vibration fonctionne bien.

Finalement c’est le dernier parametre qui s’avere avoir un effet sur la qualité des éprouvettes.
L'hétérogénéité semble diminuer avec I'épaisseur de colle moulée. L'état général est plus
satisfaisant.

A.2. Moyens et protocole d’essai

A.2.1 Dispositif de stéréo corrélation et enceinte thermique

Une machine de traction MTS 800 du service de caractérisation des matériaux au CNES est utilisée
pour les essais de traction monotone sur les éprouvettes alteres moulées. La plus petite cellule
d’effort disponible a une capacité de 1kN Figure A-3. Un dispositif de stéréo corrélation ARAMIS est
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aussi disponible pour la mesure du coefficient de Poisson sur des éprouvettes pourvues d’un
mouchetis. L'extensometre MTS placé sur le coté fait figure de redondance pour la mesure de
déformation.

Colonne
réfrigérée

Enceinte

Dispositif de
stéréo corrélation

Figure A-3 : Banc d’essai pour les essais de traction monotone a température

A.2.2 Moyens complémentaires : Dilatomeétre et DSC

Un moyen d’analyse thermomécanique TMA 402 de Netsch est aussi disponible pour les essais sur de
petits volumes de matiere. A I'aide de mors en verre, il est possible de mesurer la dilatation
thermique de la colle. Le traitement de ces analyses permet d’obtenir la température de transition
vitreuse de I'adhésif.

L’analyse calorimétrique différentielle (DSC) vient confirmer la valeur de la Tj; grace a la mesure des
variations enthalpiques d’un échantillon de colle sous un échelon de température. Ce moyen d’essai
permet aussi de vérifier le cycle de polymérisation optimal en réalisant la cuisson de quelques
microgrammes de colle.

A.2.3 Matrice d’essais

La température et la vitesse de chargement sont les deux parametres principaux investigués pour en
déterminer l'influence sur ce matériau polymeére. Le Tableau A-2 présente la matrice d’essais de
cette campagne de traction monotone sur éprouvettes de colle.

Tableau A-2 : Matrice d’essais de traction monotone

0.1mm/min | 0.5mm/min | 1mm/min | 10mm/min
-50°C 0 0 2 0
25°C 3 10 10 10
50°C 1 0 3 1
150°C 1 0 3 1

Ce plan d’essai est une modification du plan initial plus équilibré. Les difficultés rencontrées telles
que la corrélation d’image en température, le contréle de la température basse ou encore la rupture
précoce des éprouvettes imposent la limitation aux deux zones grisées du Tableau A-2.
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A.3. Analyse des résultats

A.3.1 Influence des conditions d’essai

Il est clair que I'adhésif dépend trés largement de la température. La Figure A-4 présente les courbes

de contraintes — déformations des essais de tractions a Imm/min de taux de chargement pour les
différentes températures du plan.

Le premier constat est I'ampleur du changement de comportement constaté. Le module d’Young
apparent varie entre 7 GPA a seulement 125 MPa pour les plus hautes températures. L'instant de la
rupture varie aussi au cours de ces essais.
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Figure A-4 : Essais de traction uniaxiale &8 Imm/min a différentes températures

Le méme constat est fait sur des résultats d’essais a différentes vitesses de sollicitation a 'ambiante
en Figure A-5.
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Essais de traction a 25°C pour différents taux de chargement
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Figure A-5 : Essai de traction uniaxiale a 25°C a différentes vitesses de déplacement

Dans le but de caractériser entierement le comportement I'adhésif sur sa gamme de température
d’utilisation, notamment au cours d'un essai de qualification thermique, des moyens de
caractérisation viscoélastiques sont mis en ceuvre dans la suite de la campagne en chapitre 2.

Deux instrumentations différentes ont été testées en vue des essais a température. Il s’agit de la
mesure de l'allongement de I'éprouvette a I'aide d’'un extensometre ou bien par corrélation
d’images. L’avantage de la seconde technique est de permettre la mesure du coefficient de poisson
du matériau (cf. Figure A-6). La moyenne obtenue sur I’'ensemble des essais est égale a 0.38.
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Figure A-6 : Courbes du rapport des deformations longitudinales et transversales obtenues par
corrélation d’images (Post traitement ARAMIS au-dessus)

Quelques essais en température ont été réalisés a 50, 125 et -50°C. lls ont été réalisés avec une
vitesse de chargement égale a Imm/min.

Le Tableau A-3 rassemble les propriétés matériau identifiées aux températures testées.

Tableau A-3: Principales propriétés du matériau aux 4 températures d'essais

-50°C 25°C 50°C 125°C
Module d’Young 7 GPa 6 GPa 2 GPa | 125 MPa
Coefficient de Poisson NA 0.38 NA NA
Effort a rupture 50 MPa | 35 MPa | 15MPa | 3 MPa
Deformation a rupture | 0,7% 1% 2,5% 3%
A.3.2 Résultats complémentaires

La Figure A-7 est la mesure de la déformation thermique de I'adhésif LMISR4 entre 20 et 150°C
réalisée a I'aide d’un dilatometre.
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Dilatométrie sur un échantillon d'adhésif
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Figure A-7 : Essai de dilatométrie sur un échantillon de la colle LMISR4

D’apres la courbe, la température de transition vitreuse avoisine les 70°C. Le coefficient de dilatation
thermique de la colle est affecté par le changement de comportement de la colle a la transition
vitreuse et posseéde donc deux valeurs différentes et stables de part et d’autre de la Tg.

Ces résultats montrent qu’une forte variation du volume de la colle est attendue a chaque
changement de température.

A.4. Essais dynamiques

A4l Présentation du modeéle viscoélastique de Maxwell généralisé

En rhéologie des matériaux, il est possible de modéliser chaque comportement par I’association en
série ou en parallele de briques élémentaires, c’est-a-dire autant de sous modeéles simples dont les
champs de déformation et de contrainte sont déterminés par une loi constitutive indépendante des
autres éléments.

Dans le formalisme usuel de la mécanique des milieux continus, le ressort est I'élément qui
correspond a la loi de Hooke dans le cas des matériaux élastiques, tandis que I'amortisseur
représente la dépendance au temps du matériau au sens de Norton. Les associations possibles de ces
deux éléments de base fournissent différents modeles. Les plus connus sont le modéle de Maxwell et
le modéle de Voigt présentés dans le Tableau A-4.
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Tableau A-4 : Descirption des modeles de Maxwell et Voigt

. a T E n
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Maxwell
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o, n
—
O'=EE+’I](;' [ [
Voigt E
0 =0y + T, L% AAAA —
&

Ces deux modeles sont trés pratiques car trés simples a caractériser et a mettre en ceuvre.
Cependant ils restent assez limités et peuvent s’avérer peu représentatifs des applications visées. Par
exemple, I’évolution de la déformation pendant un essai de fluage est linéaire et ne sature jamais
avec un modele de Maxwell, ce qui n’est pas réaliste. De méme, le modele de Voigt ne propose pas
de partie élastique instantanée pour un fluage et ne peut pas reproduire un échelon de déformation
pour une relaxation car la contrainte tend vers l'infini.

C'est pourquoi il faut compléter le comportement viscoélastique des deux modeles de bases en
associant un ressort (une raideur instantanée) en paralléle (pour le modele de Maxwell) et en série
(pour le modele de Voigt).

Les modeéles obtenus sont équivalents et sont appelés modele de Zener ou bien modele SLS pour
Standard Linear Solid. Ce dernier est utilisé pour modéliser un matériau viscoélastique en imposant
soit une contrainte, soit une déformation comme le permet I'équation différentielle en Tableau Il-2.

Tableau A-5 : Description du modéle de Zener

(T\. T’]
El?‘)é+E1E2€=?](3'+(E1+E2)(J' E, E
og=0.+ 0, ° VVVVY E, —
€=¢€p+ e AYAYAYAYaun

Ce modele de viscoélasticité linéaire permet de décrire a la fois des phénomeénes de relaxation et de
fluage de maniere transitoire. Il devient la référence pour la simulation des phénomenes visqueux.
Cependant il est limité dans le profil d’évolution temporel. En effet, le caractere visqueux est
entierement piloté par I'amortisseur. Le temps de retard 7 peut, dans certains cas, ne pas étre
suffisant pour reproduire fideélement I’évolution des contraintes et déformations en fonction du
temps.

Pour résoudre ce probléme, il est possible d’ajouter en paralléle sur I'ensemble du modeéle de Zener,
autant de modeles élémentaires de Maxwell que nécessaire ce qui est équivalent a des modeles de
Voigt en série. C'est le modele de Maxwell généralisé illustré en Figure A-8.
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< >

Figure A-8 : Schéma du modéle de Maxwell généralisé

La résolution de I'équation différentielle associée est une somme de fonctions exponentielles qui
permet de reproduire a la fois les effets visqueux présents aux temps courts et ceux apparaissant au
bout de temps plus longs.

(A1)

H-

Ou €0 est la déformation imposée lors d’un essai de relaxation et g est la contrainte imposée lors
d’un essai de fluage.

A4.2 Passage dans le domaine fréquentiel

Dans le domaine fréquentiel, les fonctions précédentes peuvent étre exprimés en fonction de la
fréquence w par:

o(w) = g et

) (A-2)
e(w) = ege ™!
La méthode de Prony est une adaptation des transformées de Fourier qui permet d’exprimer un
signal temporel en combinaison de sinusoides. On peut démontrer que les coefficients de Prony E}.
et 7. dépendent directement du nombre de modules et de temps de retard considérés dans le
modele de Maxwell généralisé. Cette méthode amene a exprimer le module de relaxation et la

complaisance de fluage par :

E(w) = ( ) — By + Zw Tk2+1 +i Z u;:t%l

uJ’Tk

1 wrk (A'S)

J(LJ):E'(I";’):EL—I-Z 21:5‘-+1+ Z 2Tk2+1
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Une analyse mécanique dynamique permet de tracer ces grandeurs en fonction de la fréquence de
sollicitation du matériau via la raideur et le coefficient d’amortissement a différentes fréquences a
isotherme dans le but d’identifier les coefficients de Prony nécessaires au modeéle de Maxwell
généralisé. La Figure A-9 montre les valeurs de ces deux modules pour un balayage en fréquence
entre 1 et 100 Hz d’un déplacement de 0.01mm d’amplitude a différentes températures.

Evolution de module réel pour un déplacement dynamique de 0.01mm Evolution du module pour un dép de 0.01mm

200~

100

2y 0Ll

— 100 0
— 30 :

60

ol e 40
Température (°C) B e 20 Fréquence (Hz) Température °C)

Fréquence (Hz)

Figure A-9 : Variations de la raideur et de ’amortissement de 1’éprouvette a différentes températures
entre 1 et 100 Hz

La fréquence de sollicitation applicable est limitée par les capacités de la machine et du capteur
d’effort piézoélectrique. C'est pourquoi I'essai est réduit aux basses fréquences pour les éprouvettes
de colle trés raides a I'ambiante.

Le modele d’équivalence de William Landel Ferry (ou WLF) [14] permet de tracer des courbes

maitresses en Figure A-10.

Courbes maitresses d'un essai dynamique de 10um de déplacement Courbes des alphas de glissement suivant le modele WLF
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Figure A-10 : Courbes maitresses obtenues a ’aide du principe d’équivalence WLF

Des facteurs de glissements o sont calculés de facon a faire correspondre une loi logarithmique aux
points expérimentaux issus des balayages en fréquences a différentes isothermes. Les facteurs de

glissements suivent la loi WLF suivante :

—Cy (T —T,,
g (o(1)) =

(A-4)

Ou C), Cy et T..y sont des coefficients recalés pour arriver a tracer les courbes maitresses

précédentes.
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Les coefficients des courbes maitresses sont ensuite utilisés pour calculer les coefficients de Prony a
insérer dans ABAQUS pour la simulation de la viscoélasticité de la colle a 'aide de la fonction
*VISCOELASTIC.

L'implémentation de ces coefficients viscoélastiques dans ABAQUS n’est malheureusement pas
suffisante pour bien reproduire les phénoménes observés expérimentalement. Une caractérisation
plus poussée est mise en place avec notamment des essais de fluage et recouvrance sur des
éprouvettes allumettes.
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B.1. Plan d’expériences n°1

B.1.1 Véhicules de test du plan d’expériences 1

Les cas de collage définis dans le plan fractionné L16 sont chacun répétés 3 fois et répartis sur 4
supports en fonction des préparations de surface prévues. La rigidité des supports et |'espacement
des empilements n’impliquent pas d’interaction significative entre les reports collés. Cette méthode
permet ainsi de limiter le nombre d’opérations, notamment pour la préparation de surface pour un
support. Le nombre de manipulations est aussi réduit au moment du collage automatique et du
contréle qualité en comparaison a des éprouvettes avec supports individuels.

Le motif de dispense utilisé est la répétition d’une spirale de 9x9mm? comme visible en Figure B-1.

g b4
Figure B-1 : Motifs de dispense utilisés pour les 4 véhicules de test du plan d’expériences 1

La Figure B-2 présente les 4 véhicules de tests de ce plan d’expériences : répartition des cas de
collage, aspect extérieur et analyses MAB a |'état initial. Les véhicules de test SOMO et S1IMO
accueillent plus de MIC 9x9mm? que prévu dans le plan. Un collage non conforme aux cas spécifiés a
requis des composants supplémentaires pour respecter le plan d’expériences.
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Véhicule de test

S1IM1

Véhicule de test

SOMO

Véhicule de test

SOM1

Véhicule de test

S1MO0

(avec film de protection)

Figure B-2 : Présentation des 4 véhicules de test du plan d’expérience 1 avec la répartition des cas (a
gauche) sur les plaques de Kovar en fonction de leur revétement (au centre) et les clichés MAB initiaux (a
droite)

La photographie du véhicule de test SIMO apparait bleue a cause du film de protection utilisée
contre l'infiltration d’eau au moment de I'analyse au Microscope Acoustique a Balayage. Ce film
plastique possede un adhésif trés peu adhérent qui permet la transmission d’ondes acoustiques et
son retrait sans endommager les collages.

B.1.2 Interprétation du MAB

L'interprétation des C-scans réalisés au Microscope Acoustique a Balayage peut étre parfois difficile.
Les contrastes du rendu renseignent sur les variations de densité a I'interface ciblée par le faisceau.
Certains échos se situent a mi-chemin entre une zone dense et collée et une zone poreuse. Des
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controles de facies de rupture permettent de mieux comprendre les C-scans correspondant. La
Figure B-3 présente un exemple de comparaison MAB et facies de rupture intéressant.

Facies de rupture Zones d’incertitude

i .,,.-..‘.. s S —-r‘:ul*u,ié,_\;‘ﬂ

Interface MIC a l'instant . Porosités contenant de la colle non
L Coté Kovar i
initial chargée

Interface MIC a rutpure Coté MIC Résidu de colle non chargée sur la MIC

Figure B-3 : Comparaison des C-scans réalisés au MAB avec le facies de rutpure d’un assemblage

Premierement, le délaminage de la MIC visible sur le facies de rupture est tres bien détecté au MAB
comme le montre la zone peu dense représentée en blanc sur la MAB apres rupture. Les contrastes
présents a I'état initial sont une variation de densité principalement due aux porosités dont le relief
est retrouvé sur le facies de rupture c6té Kovar. Les différentes teintes qui ressortent du MAB sont
en fait des constituants de la colle non chargés de particules d’argent. Ce produit de polymérisation
possédant une plus faible densité migre parfois a l'interface ou dans des porosités et produit alors
des contrastes différents au MAB.

B.1. Validation de la modélisation en 2D

B.1.1 Dilatation différentielle

Les dilatations différentielles entre les 3 matériaux de I'assemblage collé génerent le chargement
mécanique a simuler. Elles doivent donc étre prises en compte dans la simplification 2D. En effet, si
au départ des hypotheses de calcul en déformations planes généralisées auraient permis de prendre
en compte la profondeur le long de la diagonale du collage, elles ne permettent pas de recréer I'écart
entre la dilatation de la colle et la stabilité des adhérents qui contraint I'ladhésif.

La modélisation 2D suivant les hypotheses de déformations planes ne pose pas de probléeme a partir
du moment ol les deux adhérents sont élastiques, c’est-a-dire que leur chargement ne dépend
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d’aucun critére basé sur les invariants. Les adhérents n’étant pas I'objet d’étude, les forts niveaux de
contraintes qui sont atteints hors plan dans ces parties de I'assemblage a cause de I'hypothéese de
déformations planes sont ignorés.

Autre point important, les adhérents sont trés stables en température et agissent donc comme un
encastrement du joint de colle. La différence de dilatation thermique entre le joint et les adhérents
reproduit des conditions aux interfaces proches des hypothéeses de déformations planes en 2D ou
toute déformation hors plan est nulle. Cela n"aurait pas été possible dans le cas contraire, avec un
support aluminium par exemple qui posséde un coefficient de dilatation plus élevé et permet une
certaine liberté de la colle sur la gamme de température simulée.

La Figure B-4 montre que le chargement du joint de colle purement élastique est comparable entre
les modeles 2D et 3D.

Y (‘L“\:;flsif)‘ s 81
+1.8140408 (Avg: 75%)
X 416630408 +1.8096408

2 +1.511e408 +1.661e+08
+1.514e+08
+1.367e+08
+1.219e+08
+1.072e408
+0.244e407
+7.770e+07
+6.206e+07
+1.511e407 ¥ +4.8220+07
+0.000e400 +3.348e407

+1.874e407
x +4.003e+08

-

v Flold-2, S33 s, 533
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.
x 166208 +1.8632408
z +1.511e408 +1.7572+08
13606408 11651408
12096208 +1.545¢408
105708 +1.439¢.08
+9.0630.07 +1.333.08
+7.5530407 12366408
oyocrerid 11202408
430210407 +1.014e+08
5116.07 v 490816407
20.000e+00 +8.0206407
469596407
X 458988407

Figure B-4 : Comparaison des contraintes de traction dans les directions du plan de collage 3D dont le
repére est aligné sur la diagonale (a gauche) et celles issues du modele 2D (a droite)

B.1.2 Modélisation des défauts en 2D

L’objectif principal de ce modele est de permettre la simulation de défauts de natures différentes :
délaminages, porosités. Or, placer un défaut de ce type dans un modele 2D équivaut a endommager
I"assemblage volumique de part en part par extrapolation. Ces défauts ont du sens en se plagant dans
le coin. A cet endroit du modéle 3D, un manque de colle ou bien un délaminage peut correspondre
au défaut traversant modélisé en 2D. Cela ne pose donc pas de probleme lors de I'analyse qui
montre que les effets de bords sont responsables du chargement critique des défauts présents a
I'interface de la MIC.
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B.2. Assemblage 2D viscoplastique

B.2.1 Viscoplasticité du joint de colle

La caractérisation du matériau présentée au chapitre 2 permet d’'implémenter le comportement non
linéaire identifié a I'aide du modéle Two-Layers dans ABAQUS. La simulation d’un essai thermique de
qualification génére des déformations thermiques a partir de la température de polymérisation prise
comme température libre de chargement. L'encastrement du joint de colle entre deux piéces
thermiquement plus stables contraint I'adhésif en fonction de I'amplitude de température.

Ces niveaux de chargement, tres élevés dans le cas purement élastique, produisent un écoulement
viscoplastique avec le modele Two-Layers et permet la relaxation des contraintes au cours du temps.
La Figure B-5 présente la répartition de I’écoulement plastique au voisinage du bord du joint de colle.

PEEQ

(Avg: 75%)
+1.221e-01
+1.171e-01
+1.120e-01
+1.070e-01
+1.019e-01
+9.690e-02
+0.186e-02
+8.682e-02
Y +8.177e-02
+7.673e-02
1 +7.169e-02
— X +6.665e-02
+6.160e-02

Figure B-5 : Profils des déformations plastiques équivalentes au voisinage du bord a la fin du palier froid

Le faible seuil élastique déterminé dans le recalage du modele Two-Layers implique I'apparition de
déformation pseudo plastique dans tout le joint dés le début du retrait de la colle. Elle est d’environ
8% dans la zone courante et atteint 12% proche du point singulier a I'interface du support au bord.

Le moment ou la déformation plastique est générée correspond principalement a la partie de la
transition d’'une étuve a I'autre au cours de laquelle les contraintes apparaissent. Le phénomeéne est
exacerbé au-dessus de Tg a cause de I'importante viscosité du matériau.

B.2.2 Effets des cycles

La modélisation non linéaire de I'adhésif permet d’éviter de surestimer le chargement du joint dont
les valeurs de contraintes sont tres élevées en présence d’'un comportement purement élastique
comme constaté précédemment. L'autre intérét d’'une modélisation viscoplastique est d’évaluer
I'effet du cyclage thermique sur le chargement de I'assemblage (cf. Figure B-6).
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Figure B-6 : Distribution de la déformation plastique dans le repéere principal apres différents nombres
de cycles entre 1% et 3%

L’évolution de la déformation plastique pilotée par le modele Two-Layers se poursuit au cours des
cycles. Il se forme des zones de plastification importante autour des points singuliers aux interfaces
au bord. En zone courante, la déformation plastique aussi augmente au cours des cycles mais semble
s’étre stabilisé entre 25 et 50 cycles.

Ainsi I’écoulement pseudo plastique constaté en zone courante passe par un régime transitoire avant
de se stabiliser en Figure B-7.

Stabilisation de la contrainte de von Mises en zone courante
au cours d'un essai thermique

Stabilisation du cyclage de déformation plastique en zone courante
au cours d'un essai thermique
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Figure B-7 : Régimes transitoires et stabilisés des évolutions de la déformation plastique principale et des
contraintes de von Mises en zone courante

Les observations expérimentales n’ont pas suscité de poursuivre |'étude de I'effet des cycles sur les
déformations inélastiques alternées. Cependant, la modélisation Two-Layers du matériau permet
d’éviter de surestimer les niveaux de contraintes constatés avec un comportement purement
élastique de I'adhésif.

Ainsi les contraintes transverses dans la zone a proximité du bord sont relaxées jusqu’a stabilisation
au cours des cycles. Ce qui se retrouve naturellement sur les calculs du taux de restitution d’énergie
aux frontieres d’un délaminage ou d’une fissure débouchant sur le bord a I'interface de la MIC

De maniére conservative, seul le premier cycle thermique est pris en compte dans le reste de I'étude
et notamment I'extraction du taux de restitution d’énergie pour la caractérisation de I'amorcage d’un
défaut.
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B.3. Etudes paramétriques et analyses de sensibilités

B.3.1 Echantillonnage par Hypercube Latin

Il n"est pas possible de réaliser un plan complet. Le maillage raffiné pour I'’étude des phénomenes
d’interface implique un temps de calcul relativement important pour chaque cas simulé. Il faut
envisager des plans réduits judicieusement définis pour représenter au mieux les possibilités de
combinaison des facteurs tout en réduisant le temps de calcul total.

La méthode choisie pour le design d’'un plan d’expériences numériques efficace fait appel a
I’échantillonnage par hypercube latin (ou LHS pour Latin Hypercube Sampling) introduit par McKay
[83].

Dans ce type de plan, la combinaison des facteurs pour chaque échantillon est exclusive, c’est-a-dire
sans répétition des niveaux des facteurs pouvant amener a la simulation de cas proches comme
illustré en Figure B-8 a).

a) Plan aléatoire b) Plan LHS
Figure B-8 : Echantillonage d’un plan de deux facteurs

Le domaine est prédécoupé en un nombre d’intervalles qui correspond au nombre d’échantillons a
tester. La définition de chaque cas est réalisée en tirant aléatoirement un intervalle de chaque
facteur parmi les intervalles restants. La Figure B-8 b) montre un carré latin a deux facteurs A et B (en
ligne et en colonne). Chaque point est un cas a simuler qui combine deux niveaux des facteurs du
plan, niveaux qui ne seront jamais retiré pour les autres cas.

Attention, il ne faut pas confondre un échantillonnage en hypercube latin avec un échantillonnage
orthogonal. Ce dernier est plus strict que le LHS puisqu’il impose une répartition dans le domaine en
plus de I'exclusivité des niveaux. Il subdivise le domaine en sous domaine ol est tiré le méme
nombre d’échantillons chacun.

Une fonction MATALB (/hsdesign) permet de construire des plans d’expériences numériques par
tirage aléatoire dans le domaine de variation de chaque facteur en suivant les regles du LHS. Pour
chaque cas du plan, une routine MATLAB génére les données utilisées dans le script python exécuté
par ABAQUS.

Une fois le calcul achevé, un second script permet d’extraire les résultats désirés dans un fichier texte
pour ne pas conserver les fichiers de simulation trop volumineux. La routine MATLAB réitére jusqu’a
générer une banque de données relativement légere et facile a manipuler par la suite. Les résultats
extraits ne sont pas interprétable en I'état a cause de la génération aléatoire du plan. Il est
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nécessaire de mesurer l'influence de chaque parametre et tenter d’identifier une loi de
comportement globale : le méta-modele.

B.3.2 Identification d’un méta-modéle polynomial

Le méta-modele est une relation entre une grandeur d’intérét i issue des simulations numériques et
un ensemble de M parameétres d’entrée x = (x1, ..., ;) provenant du plan d’expériences. Cette
relation peut étre décrite par une fonction telle que ¥ = ¢(x). Il est préférable d’approcher cette
fonction par son développement limité car elle peut étre trés générale.

L'identification d’un méta-modele consiste, habituellement, a calculer les coefficients d’'un polynéme
dont le degré est choisi selon le besoin. Un degré élevé nécessite d’avantage de simulations mais
permet de mieux reproduire les non linéarités de la réponse sur tout le domaine.

L'approximation du modéle au degré 3 est la somme des termes suivants :

o(x) = ag
M M M
+ Z a"f"ﬁ"l""n + z Z CLTn-'n-‘:L‘Tn-:'EN,
m=1 i=m n>m
M ) M M 5 M M M ( B- 1)
+ Z A2~ + Z Z U2 T Ty + Z Z Zamnpir-mﬂn-fp
m=1 1=m nFEm 1=m n>m p>n
M

.3
+ Z A3 Lm

m=1

La premiere ligne de I'’équation (B-1) est le terme constant du développement limité représente aussi
la moyenne de la grandeur d’intérét sur le domaine. La 2° ligne correspond a un modéle linéaire avec
interactions d’ordre 1. La premiere somme constitue la combinaison linéaire des facteurs du plan. La
seconde rassemble des coefficients a,,, supplémentaires pour représenter la part de couplage qu’il
peut exister entre les facteurs. A I'ajout de la 3° ligne, il s’agit d’'un méta-modéle quadratique avec
interactions de degré 2. Il existe aussi les méta-modeéles purement quadratiques, c’est-a-dire sans les
termes d’interaction, mais ils sont moins fiables pour un comportement de la réponse complexe. La
derniére ligne de I'équation (B-1) permet I'accés au méta-modele cubique sans les interactions de
degré 3. Ces interactions sont négligées car trop lourde a traiter pour la faible précision qu’elles
constituent.

Le méta-modele doit livrer une valeur de ce polyndme la plus proche possible des résultats des
simulations pour chaque cas du plan d’expériences. Identifier un méta-modéle revient donc a
résoudre une équation matricielle de la forme :

XA=Y (B-2)

ou X correspond a la matrice d’essais construite a I'aide des facteurs et différentes interactions
considérées suivant 'ordre du méta-modéle; A est la liste des coefficients du méta-modéle a
identifier et enfin Y est le vecteur résultat issu des N simulations numériques ABAQUS, soit la
surface de réponse a caractériser. La matrice X est construite de la facon suivante :
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(1 (2 oo(2) (2): (2)
X — 1 2 19 1 M (B-3)

LV N N . N 2 N 3

-1:(1‘\) :Eg‘\) :Elrg‘\) ;EE‘\) ... JC(V})

Les vecteurs A et Y s’écrivent :
T
A= ( ag a1 az ... aA12 ... Az ... Qpy3 )
., (B-4)
Y = ( y(l) y('2) y(N) )

L’équation est résolue par régression linéaire au sens des moindres carrés dans MATLAB. En d’autres
termes, la grandeur || X A — B||? est minimisée par itérations successives sur A.

. . T ey . . , \ , 2
Un indicateur est utilisé pour mesurer la qualité de I'approximation du méta-modeéle, noté R~ :

N Gl
RE=1-"—= _ (B-5)
> (i —9)?

=1

avec i la moyenne des réponses du plan d’expériences :

y= %Zy (B-6)

C’est le méme indicateur que celui utilisé dans le chapitre matériau pour rendre compte de la qualité
de recalage des courbes expérimentales. Plus cet indicateur est proche de 1 et plus le méta-modéle
polynomial est proche du comportement de I'assemblage en simulation.

Les coefficients du polyn6me du méta-modeéle n’indiquent cependant pas la sensibilité de la réponse
aux variations des entrées. Les grandeurs des coefficients sont davantage en rapport avec la nature
de la variable en vis-a-vis. Un coefficient élevé ne signifie pas obligatoirement que la réponse va
fortement varier avec ce parametre.

Or il est nécessaire de mesurer l'influence de chaque parameétre et de déterminer le facteur qui est
susceptible de piloter le comportement en fatigue de I'assemblage collé.

B.3.3 Sensibilité basée sur la variance

Les analyses de sensibilité nécessitent un nombre important d’échantillons. La sensibilité d’un
systeme, ici le taux de restitution d’énergie d’une fissure a I'interface de la MIC issu d’une simulation
ABAQUS, est la part d’incertitude de sa sortie engendrée par ses paramétres d’entrée. Une analyse
de sensibilité remplit différents objectifs :

o Vérifier si le systeme est robuste face a I'incertitude de ses paramétres.

e Améliorer la compréhension du systéme et notamment le couplage des facteurs.
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e |dentifier quels sont les parametres influents du systéme et les hiérarchiser.
e Résoudre des problémes d’optimisation a partir de la réponse en sortie.

La méthode utilisée ici est basée sur la variance. C'est la plus populaire des méthodes d’analyse de
sensibilité car elle est globale : elle permet le test de tout le domaine de variation des parameétres
[84], [85].

L'analyse de sensibilité basée sur la variance est une méthode probabiliste qui nécessite un tirage
aléatoire des valeurs d’entrée. Plus le nombre d’échantillons est élevé et plus I'estimateur est
représentatif. C'est pourquoi ce n’est pas le modele aux éléments finis ABAQUS qui fait I'objet de
I’étude de sensibilité, mais bien le méta-modeéle polynomial identifié a partir des résultats des
simulations. D’autres méthodes plus directes consistent a utiliser le chaos polynomial a la place des
méta-modeles précédents [86], [87]. Bien qu’elles soient trés performantes, leur mise en ceuvre est
plus délicate. C'est pourquoi I'analyse de sensibilité est réalisée sur des méta-modeles de degré 2 ou

3 seulement.

Tout systéme a entrées aléatoires possede une sortie qui peut s’exprimer par :
y = o(x) (B-7)

Ou y est la surface de réponse aléatoire, ¢ est un polyndbme en fonction des variables d’entrée
regroupées dans le vecteur X. C’'est un systéme mathématique simple qui peut étre évalué un grand
nombre de fois trés rapidement.

L'espérance de la sortie, et plus généralement, d’'une variable aléatoire est la valeur attendue en
moyenne lorsque qu’elle est tirée un certain nombre de fois. Notée £, elle correspond a la moyenne
des valeurs prises par cette variable. Pour un tirage aléatoire fini :

1 n
B(y)=—> v (B-8)
i=1
La variance d’une grandeur est par définition la moyenne des carrés des écarts a sa moyenne définie
par:
V(y) = E(y — E(y))* (B-9)

Pour un tirage fini, cela se traduit par :
Viy) == (yi—m) (B-10)

Ou m est la moyenne de .

Il est aussi possible de définir une moyenne et une variance conditionnelles de la réponse ¥
relativement & une entrée. Ainsi la notation E{y|x;) correspond a la moyenne de la sortie pour un
tirage aléatoire de I'entrée r; seulement, idem V (y|x:;) pour la variance.

L’analyse de sensibilité basée sur la variance invoque 2 principes mathématiques. Tout d’abord, selon
Weiss, la variance totale d’un systéme peut étre décomposée de la fagon suivante :
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Viy) = V(E(y|x:)) + E(V (y|xi) (B-11)

L’autre théoréme découle de la loi forte des grands nombres et traite de la décomposition du modele
en une combinaison de fonctions de distribution telle que :

y = f(x)
y= fo+ Z filw;) + Z fij(xi, xj) + ... (B-12)
i=1 1<i<j
ou
fo = Ey)
filzi) = Elyle;) — E(y) (B-13)
fij(wi,x2y) = Elylai,xy) — E(yle:) — Eyle;) — E(y)

fij(2i, 25) est une fonction aléatoire conditionnelle sur ; et 1, elle décrit les interactions de premier
ordre des parameétres d’entrées deux a deux. Les interactions d’ordre trois sont négligées dans cette
partie.

Le principe d’'une analyse de sensibilité basée sur la variance réside dans I'évaluation de la chute de
la variance de la réponse lorsqu’un parametre d’entrée est conservé constant. C’'est-a-dire calculer la
moyenne suivante :

EWV(y) = V(yle:) = V(y) — E(V(ylz:)) (B-14)
Or d’aprés I'équation (B-11) :
V(y) = E(V(ylz:) = V(E(y|lz)) = V; (B-15)

De la méme fagon, la variance du systeme peut étre elle-aussi décomposée d’apres Sobol :

n n
V= 30 30 -
i=1 1<

ou

Vi = VI(E(ylzi))
. o g . . B-17
Vij V(E(y|zi,x;)) = Vi =V (B-17)

L'indice de sensibilité de premier ordre, dit indice de Sobol [84], est normalisé par rapport a la
variance totale du systéeme :

S = — (B-18)

Il existe aussi une quantité intéressante définie par :
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Vi = V(y) = V(E(y| ~ x)) (B-19)

Elle correspond a la chute de la variance de la réponse du systéme due a toutes les entrées sauf le
paramétre x;. Cela peut servir a juger de l'influence de I'ensemble des interactions dans lesquelles
est impliqué le parametre ;.

L'indicateur normalisé correspondant est I'indice total :

_
Viy)

S (B-20)
Calculer ces valeurs reste compliqué. Un grand nombre de tirages de Monte Carlo est nécessaire
pour identifier les fonctions de distribution aléatoires f;(x;}. En reprenant la définition de la variance
de I'équation (B-9) :

" EEle - E(EGla)y
= FE(E(y|v;) — E(E(y|x;
— B(E(n)?) - B(y)? E20
= Ui—f§

Sobol propose alors d’estimer le terme U; par le calcul d’'une espérance classique sur le carré de ¥
mais en tenant compte de la condition sur x; a chaque appel de la fonction. Cela revient par la
méthode de Monte Carlo a calculer pour n tirages :

N

- 1 1) (1 1 1 2) (2 1 2

im LS o ) S0l ) @
T k=1

Le second terme peut étre calculé de la fagon suivante :
2 1 2
13 =1" 1 (B-23)

Pour plus d’efficacité, I'’échantillonnage stratifié en Hypercube Latin est repris dans ce qui suit pour
les tirages x' et x(2),

Deux matrices d’essais aléatoires notés A et B de dimensions MxN. Les M lignes correspondent aux
échantillons tirés aléatoirement pour chaque parametre d’entrée rangés en N colonnes. Le calcul de
I’estimateur de Sobol fait intervenir :

_ Vi
S = Viy)

U Q2

- V) (B-24)

N B AB1 A
LNl )(yi 'yl ))

LN (A2 p(4)?
N 2k=1%  —fo

Ensuite, les indices totaux sont calculés a partir des mémes tirages de Monte Carlo en utilisant
I"approximation sur I'espérance conditionnelle suivante :

N

r 1 1 1 1 . 1 1 2 1

L”“i = 57 Zf(r(l )~aj(2 )7 IE )1 ~'r(‘“f)) f('l(l )~3Lg ), ,IE )1 7"[’(41“1)) (B'25)
k=1
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Puis pour le calcul de I'estimateur :

e — VT
SI T = 1(?’:) .
U-Ni 7f|_%

= 1- 55 2 (B-26)
%kazl (y,ﬂ‘”‘)—y,{_‘”‘“”)

N (A7 (A)2
D DN S

Cette méthode est intéressante pour son implémentation relativement rapide. Elle a I'inconvénient
de faire intervenir un grand nombre d’évaluations du modele : 2V pour 2 jeux d’échantillons. En
pratique une taille d’échantillon de 10000 est suffisante pour évaluer la sensibilité d’'une réponse
avec une dizaine de variables en entrée.

Pour simplifier les calculs, I'analyse est réalisée sur un méta modele du second degré, bien que le
degré 3 soit la précision recommandée dans l'utilisation du modele. Seules les interactions du
premier ordre sont donc intégrées dans I'étude.

Une vérification rapide de la qualité de I'analyse de sensibilité est possible a I'aide de la somme des
indices qui vérifie la condition suivante :

M M
D Si+> St =1 (B-27)
i=1 i<

Si la somme des indices de Sobol de premier ordre est proche de 1 alors I'influence des interactions
est négligeable. Dans le cas ou elle est supérieure a 1, I'estimation n’est pas bonne a cause d’un
tirage de Monte Carlo trop réducteur.

B.3.4 Méta-modeles réalisés
Géométrie

La premiere étude paramétrique porte sur les parametres géométriques du collage. Un plan de
simulations est défini aléatoirement en hypercube latin. Toutes les combinaisons sont répertoriées
par simulation en Figure B-9.

189



Annexe B

Tirage aléatoire du parmétre h, pour simulation Tirage aléatoire du paramétre h,, pour simulation
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Figure B-9 : Définition des 100 cas a simuler dans le plan numérique géométrique

L'étude compléte prend 2.5 jours a un seul cceur a cause de la méthode VCCT d’ABAQUS qui ne
permet pas de paralléliser le calcul. Plusieurs surfaces de réponse peuvent étre extraites de cette
campagne. Le taux de restitution d’énergie maximum en zone critique sur une distribution aléatoire
de micro-délaminages constitue la surface de réponse a traiter.

A noter, la taille de maille du joint est conservée constante égale a 10um. Il est préférable d’avoir un
nombre différents d’éléments dans le joint en fonction de son épaisseur plutot que de travailler avec
différentes tailles de mailles.

La surface de réponse extraite des simulations sert a la résolution matricielle de I’équation (B-2). Le
nombre de coefficients a identifier dépend de 'ordre du méta-modéle considéré et du nombre
d’interactions pour approcher au mieux la surface de réponse. Le Tableau B-1 liste les coefficients du
méta-modele de degré 3 avec interactions qui approche la réponse avec un coefficient de corrélation
R? = 0.94. Pour plus de lisibilité, les coefficients du polyndme ai, as, ..., a; sont indicés d’aprés la
définition polynomiale par la combinaison des chiffres de 1 a 4 qui correspondent aux parametres du
plan &1 pour I'épaisseur de MIC k1 ; 2 pour I'épaisseur de Kovar fi2 ; 3 pour I'épaisseur de joint /i3 ;
24 pour la longueur d’empilement L. ag est une constante égale a la moyenne des réponses du plan.
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Tableau B-1 : Valeurs des coefficients du méta modéle cubique géométrique

Coeff de Interactions Coeff de Interactions Coeff de
Moyenne ] , , , ;
premier ordre d’ordre 1 degré 2 d’ordre 2 degré 3
ap | -1.57 | a; | -1.23E4#03 | @y | 2.07E+05 | ¢z | 4.19E+05 | ajo3 | -2.94E+08 | a;a | -1.93E+08

as | -6.55E+01 | @3 | 2.17E+06 | g2 | 2.08E+05 | @yoq | -1.91E+07 | @ga | -1.90E+07

a3 3.67E+04 €14 -3.45E+04 | @32 | -2.05E+08 | @34 5.70E+08 | ags | 4.32E+11
a4 | 267E+02 | @93 | -4.95E+06 | @42 | -6.40E+03 | @934 | 1.61E+08 | g,s | 1.15E+05
any | -6.87E+04 @92 | 7.16E+05
asq | -1.01E+06 @32 | -3.60E+10

apqz | -2.45E+06

o2 4.79E+07

gz | 136E+10

Gogq2 | 4.89E+06

g2 | 1.45E+09

thgo2 -3.50E+07

342 -7.50E+07

Q12 1.90E+07

o2 -3.98E+06

a2 5.04E+09

Conditions thermiques

L’étude paramétrique sur les conditions de cyclage thermique est réalisée de la méme maniere que
la précédente. La seule différence se trouve dans le nombre de parameétres impliqués égal a 3. Un
tirage aléatoire de 100 cas a simuler permet de recaler un méta-modele cubique.

Le Tableau B-2 liste les coefficients du méta-modele de degré 3 avec interactions qui approche la
réponse avec un coefficient de corrélation R? = 0.80. Pour plus de lisibilité, les coefficients du
polyndme ay, as, ..., a3 sont indicés d’aprés la définition polynomiale par la combinaison des chiffres
1 a 3 qui correspondent aux parameétres du plan 1 pour la température maximale }qx ; 22 pour la
température minimale Ti4, ; 73 pour le temps de palier Af. ag est une constante égale a la moyenne
des réponses du plan.
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Tableau B-2 : Valeurs des coefficients du méta modele cubique thermique

Coeff de Interactions Coeff de Interactions Coeff de
Moyenne . , . ’ <
premier ordre d’ordre 1 degré 2 d’ordre 2 degré 3
ag | 5.026-01 | ap| -1.6E-02 a1y | 7.45E-06 | (42 | 1.68E-04 | @jag| -2.53E-09 | aqf -4.56E-07

ay| -6.35E-04 | a3 | 4.34E-06 | (tg2 | -3.77E-05 | @y92 | 3.21E-07 | @94 1.02E-07

as -7.18E-05 a23 | -1.15E-06 | @32 | -3.63E-09 | @32 -8.96E-11 azq -1.28E-13

@2 | -4.79E-08

932 -2.21E-10

g2 -2.97E-08

@322 | -1.02E-09

Distribution des défauts

Il est nécessaire de prendre des précautions lors de la définition des parameétres de distribution de
défauts et pour le tirage aléatoire. En effet, les parametres touchent de prés a la modélisation du
joint de colle et aux limites géométriques qu’impose le maillage. Ainsi, certaines concentrations de
défauts, ou encore deux porosités trop proches peut poser probléme en termes de nombres
d’éléments. L'étude a été construite de facon a conserver des configurations de joint poreux
modélisables.

Le Tableau B-3 liste les coefficients du méta-modéle de degré 3 avec interactions qui approche la
réponse avec un coefficient de corrélation R? = 0.88. Pour plus de lisibilité, les coefficients du
polyndme ay, as, ..., a3 sont indicés d’aprés la définition polynomiale par la combinaison des chiffres
1 a 3 qui correspondent aux parameétres du plan 1 pour la concentration de manques £'; 2 pour la
largeur des manques [; i3 pour "écart entre deux manques ¢. a9 est une constante égale 3 la
moyenne des réponses du plan.

Tableau B-3 : Valeurs des coefficients du méta modéle cubique sur la distribution de défauts

Coeff de Interactions Coeff de Interactions Coeff de
Moyenne . , ; , B
premier ordre d’ordre 1 degré 2 d’ordre 2 degré 3
ag | -6.21 | a 3.88E+01 | @2 | -6.75E+04 | a2 | 3.88E+01 | 123 | 2.05E+08 | @3 | -3.00E+01

as | -1.11E+04 | ay3 | -5.07E+05 | @92 | 3.79E+07 | ajoz | 2.69E+07 | G9a | -9.24E+09

az | 2.52E405 | asy | -1.54E+08 | @32 | -2.08E+09 | ajsz | 2.48E+09 | asa 0

ag12 | 4.37E+03

Ao32 2.96E+12

312 | -3.05E+04

392 | -3.03E+11
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Conditions de flexion 3 points

La caractérisation de |'essai de flexion 3 points a montré un scénario d’amorcage différent de I'essai
thermique en étuve. De plus, la caractérisation en fatigue de I'assemblage sollicité en flexion est
réalisée a température ambiante. Il n’est donc pas possible pour le moment d’établir une
équivalence entre |'essai mécanique et I'essai thermique. Cependant, dans le but de proposer des
pistes d’investigation, une étude paramétrique est réalisée sur les conditions d’essais.

Le Tableau B-4 liste les coefficients du méta-modéle de degré 3 avec interactions qui approche la
réponse avec un coefficient de corrélation B? = 0.99 (cf. Figure B-10). Pour plus de lisibilité, les
coefficients du polyndbme a1, aa, ...,a% sont indicés d’aprées la définition polynomiale par la
combinaison des chiffres 1 a 3 qui correspondent aux parametres du plan & pour la température
isotherme de la simulation T3, ; #2 pour la force F'; x5 pour le temps de la rampe Af. ag est une
constante égale a la moyenne des réponses du plan.

Tableau B-4 : Valeurs des coefficients du méta modeéle cubique sur I’essai de flexion 3 points

Coeff de premier | Interactions Coeff de Interactions Coeff de

Moyenne ordre d’ordre 1 degré 2 d’ordre 2 degré 3
ap | 281 a -1.34E-02 | ajy 4.82E-05 | a4 -1.11E-04 | aj9o3| 1.59E-08 | @y4 -1.63E-06
as 5.19E-03 aq 5.31E-05 | God 1.656-05 | Gjo2| -4.00E-08 | @93 -1.77E-09
as -5.56E-03 | asj -4.88E-06 | 32 9.05E-06 | Gy32 | -8.28E-08 | @zy -1.21E-09

as2 | 1.16E-07

@932 | -4.65E-09

Q312 4.42E-07

502 7.30E-09

Le niveau de corrélation atteint peut s’expliquer par deux observations. L'extraction du & est faite
en fonction du scénario d’amorcage retenu pour l'essai de flexion, a savoir l'initiation de la
propagation de fissure ouverte sur le bord de I'assemblage. Le niveau est bien plus élevé pour ce
défaut au voisinage du point singulier en mode | que dans le cas d’un essai thermique, ce qui facilite
le recalage du méta-modele. Ensuite les parameétres testés dans cette analyse sont de nature tres
différente. Leurs effets respectifs sont plus facilement modélisables a I'aide du méta-modeéle cubique
en comparaison d’un ensemble de parametres thermiques par exemple directement en lien avec le
comportement du matériau.
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Recalage d'un méta-modele quadratique identifié sur G, pour un essai de flexion 3 points Recalage d'un méta-modele cubique sur Gl pour un essi dz flexion 3 points

T T

T T T T T . -
60 [-+® simulations EF 60 [ f s'rﬁ“'at'ﬂr‘f EF o
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Figure B-10 : Recalage satisfaisant des taux de restitution d’énergie en mode I prélevés sur une fissure en
fonction des conditions d’essai de flexion 3 points

L’analyse de sensibilité effectuée sur ce méta-modeéle abouti aux résultats en Figure B-11. Le résultat
est clair. Uamplitude d’effort alterné est le facteur qui détermine le niveau de ;. L'influence des
autres parameétres sur la réponse est moindre.

Analyse de sensibilité sur le méta-modele de flexion de G,

1 T I B | T
I Indices de Sobol
I Indices Totaux
0.8
> S=0.995
> S_=1.004
T
w 0.6
3
(%]
S
» 04
0.2
0 r r
Tiso F At
Parametres

Figure B-11 : Indices de sensibilité des paramétres de ’essai de flexion 3 points

Cela justifie davantage le choix de cet essai qui permet de cycler beaucoup plus rapidement qu’en
étuve sans pour cela avoir une influence importante sur le niveau de chargement de I'interface du
composant. Ce résultat est cependant a prendre avec précaution. La tenue a froid de I'adhésif a
I'interface n’a pas été caractérisée et n’est donc pas pris en compte dans cette étude. Il convient de
compléter ces travaux en tenant compte de la fragilité de I'interface a froid pour mesurer toute
I'importante de la température d’essai. Méme si elle n’a pas une forte influence sur le chargement
en mode | (génération de contraintes résiduelles seulement), elle peut avoir un impact important sur
la tenue en fatigue.

B.4. Controles MAB du plan d’expériences 2

Une analyse par Microscopie Acoustique a Balayage est réalisée a l'instant initial et a chaque
prélevement du plan d’expériences 2. Les tableaux ci-dessous présentent dans I'ordre le MAB de
référence et ceux réalisés aprés 100, 200 et 400 chocs thermiques. Les traitements d’images des
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différences de contraste entre deux C-scans MAB sont présentés a la suite d’abord en rouge puis en
vert.

Tableau B-5 : Analyse du cas A (12x12mm?2/ 100um / Motif avec manques)

Al
85um

A3
65um

A4
95um

B4
95um
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Tableau B-7 : Analyse du cas C (12x12mmz2/ 200um / Motif avec manques)

c1
165um

C3
165um

c4
155um

El

95um

E3

95um

E4

95um
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Tableau B-10 : Analyse du cas F (24x24mm? / 100um / Motif plein)

F1

115pum

F3

65um

F4

175um

Tableau B-11 :

Gl

165um

G3

215um

G4

215um
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Tableau B-12 : Analyse du cas H (24x24mm?2 / 100pum / Motif plein)

H1

235um

H3

245um

H4

265um

198



Résumé

Les travaux réalisés traitent de la caractérisation en fatigue thermique et mécanique d’assemblages collés par colle
conductrice isotrope. Issu du domaine des circuits électroniques radio fréquences a applications spatiales, I'empilement
type considéré dans I’étude est constitué d’un carré d’alumine reporté de maniére automatique sur un support en Kovar.
L’adhésif est a base d’époxyde chargé de microparticules d’argent pour la conduction électrique et thermique du report.
Les surfaces de collage de I'alumine sont polies-rectifiées et dorées pour favoriser les fonctions RF, au détriment de la tenue
du collage.

L'objectif principal est I'identification des mécanismes de fatigue de I'assemblage face aux sollicitations thermiques subies
pendant des essais de qualification thermiques réalisés au sol, qui se veulent représentatives de celles subies en orbite
pendant toute la durée de la mission. Deux axes de recherche sont privilégiés dans cette étude. D’une part, le
comportement du matériau adhésif est caractérisé par des essais de fluage et des essais cyclés réalisés sur des éprouvettes
de colle. Le modele viscoplastique Two-Layers est retenu et implémenté dans un modele éléments finis de I'assemblage. La
tenue de la colle aux interfaces constitue une seconde approche de caractérisation. Une faible tenue en mode | est
constatée a I'issue d’'une campagne DCB.

D’autre part, deux plans d’expériences portant sur la géométrie et les conditions de report des assemblages sont réalisés en
parallele d’une étude paramétrique numérique. Ces deux approches complémentaires permettent de proposer des
hypothéses relatives aux mécanismes de fatigue prépondérants au sein de I'assemblage dans son environnement
thermique.

La tenue en fatigue des collages s’avere trés dépendante du procédé automatique qui insére de nombreux défauts
(porosités) a Iinterface du composant. Une caractérisation en fatigue par essai mécanique est proposée comme alternative
au cyclage thermique lent en étuve. Bien que I'équivalence ne soit pas compléte, les résultats présentent de bonnes
perspectives pour aider a la caractérisation en fatigue de l'interface entre des composants céramiques et une colle
conductrice.

Mots-clés : Fatigue ; Cyclage thermique ; Adhésif ; Assemblage ; Colle conductrice isotrope ; Composant électronique

Abstract

This subject deals with the fatigue life characterization under thermal and mechanical loads of bonded assemblies with an
isotropic conductive adhesive. In the framework of radio frequency electronics for space applications, the stack of study is
composed of an alumina square bonded onto a Kovar plate following an automatic process. The adhesive is made of an
epoxy based matrix loaded with silver flakes for electrical and thermal conduction. Surfaces of adhesion are polished and
coated with gold to improve RF functions despite the reduction of adherence.

The main objective is to identify the fatigue mechanisms taking place in the assembly under thermal cycling due to its
orbital environment during the mission and some representative on-ground qualification tests. The study is divided into two
parts. First of all, the mechanical behavior of the adhesive is completely characterized by creep and recovery tests and
cycling tests performed on bulk specimens. The model of material behavior, called Two-Layers, is identified and
implemented in a finite elements model of the whole assembly. The adhesive resistance at the bonding interfaces is also
studied. A certain weakness in mode | is observed from a DCB campaign.

Secondly, two designs of experiments on geometry and thermal conditions are performed in parallel of a numerical
parametric study. These two complementary approaches allow proposing some hypothesis upon the fatigue mechanisms
occurring in the assembly under thermal cycling.

The fatigue resistance of bonded assemblies depends on the automatic bonding process that creates numerous defects at
the component interface (as porosities). A fatigue life characterization by the help of a mechanical test is proposed as an
alternative to slow thermal cycling in an oven. Although, the equivalence is not entirely proven, results are promising and
can help further with the fatigue study of the interface between such ceramic components and a conductive adhesive.

Key words: Fatigue; Thermal cycling; Adhesive; Assembly; Isotropic conductive adhesive; Chip





