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Cet article présente une méthode de caractérisation quantitative des carbones
graphitiques a I'aide de microscopie optique en lumiére polarisée. Elle permet I'obtention
de cartographies d’orientation locale et d’anisotropie. Elle peut &tre appliquée a toute
région observable avec un microscope, quel que soit le grossissement, et nécessite
seulement une série de quelques micrographies a différentes combinaisons d’angle du
polariseur et de I'analyseur. Différentes applications sont présentées et discutées.

Carbones graphitiques, défauts
et anisotropie

Les composites constitués de fibres et matrice
de carbone graphitique sont des matériaux a trés
hautes performances utilisés dans les domaines
aéronautique (freins, propulsion) et spatial
(rentrée atmosphérique). Les propriétés physiques
de tels matériaux sont liées a l'organisation locale
(texture, anisotropie, orientation). Il existe une
grande variété de carbones graphitiques (figure 1),
du graphiteidéal au matériau amorphe, en passant
par les pyrocarbones, les fibres, etc. Tous ces
matériaux présentent des structures et textures
différentes. L'enjeu est ici de pouvoir les différen-
cier et d'en établir une classification. Pour cela, un
modele a été développé qui, grace a la microscopie
sous lumiére polarisée, permet d'estimer l'aniso-
tropie et l'orientation locale. Cette méthode donne
accés ade vastes cartographies la ot d'autres outils
serestreignent a une analyse ponctuelle ou moyen-
née sur une zone (p. ex. diffraction des rayons X).

L’angle d’extinction: de la mesure
traditionnelle a la méthode globale
et quantitative

Expérimentalement, la méthode se fonde sur
une mesure de l'angle d'extinction Ae au micros-
cope optique [2]. Ce dernier est, dans le cas des
carbones graphitiques, de 0° pour un matériau
amorphe et peut aller jusqu'a 25° pour le graphite.
Celui des autres variétés se trouve entre ces deux
valeurs extrémes. La mesure requiert simplement
une source lumineuse polarisée et un analyseur.
Elle s'obtient par une lecture de l'intensité lumi-
neuse sur un point de la région observée sous
certaines conditions. Si l'angle d'extinction est
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théoriquement une mesure fiable de 'anisotro-
pie du matériau, il n'en demeure pas moins qu'elle
est fortement dépendante de 'opérateur (jusqu'a
plusieurs degrés d'incertitude). De plus, la connais-
sance a priori de l'orientation du matériau sur la
zone d'analyse est prérequise; le plus souvent, on
utilise des dépots plans ou sur fibre, pour lesquels
l'orientation locale est bien connue. Enfin, la
mesure est unique et moyennée sur la zone visée,
et laisse des interrogations sur la taille de cette
zone ou sur la composition du voisinage.

Afin d'améliorer la fiabilité de la mesure et de
I'étendre a des régions plus larges, une méthode
fondée sur les modéles fondamentaux issus de
I'étude des graphites [3] a été développée. Cette
méthode permet d'exprimer l'intensité lumineuse
et 'angle d'extinction en fonction des propriétés
locales et de l'orientation. Par approche inverse,
elle permet aussi d'estimer les orientations et
l'angle d'extinction en fonction des intensités aux
différents angles des polariseurs. Ainsi, a partir de
micrographies a différentes combinaisons d'angles

Figure 1.
Modéles moléculaires illustrant la différence entre le graphite cristallin (a)
et un carbone dense réel avec ses défauts (b) [1].
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Figure 2.

Illustration de la méthode
globale et quantitative

sur différents carbones
graphitiques: cartographies
d’anisotropie et d’orientation
obtenues pour des pyrocarbones
laminaires lisse (a), rugueux (b)
et régénéré (c), un composite
a matrice ex-brai THT (d) et un
pyrographite HOPG (e).
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du polariseur et de l'analyseur, il est possible d'ob-
tenir I'angle d'extinction et l'orientation en chaque
pixel de l'image.

Applications sur divers carbones
graphitiques

La figure 2 présente des cartographies d'ani-
sotropie et d'orientation locale obtenues a partir
de micrographies de différents carbones graphi-
tiques (figures 2a a 2e). Elles sont représentées
respectivement par l'intensité et la couleur, selon
lalégende (figure 2f). Les figures 2a, 2b et 2¢ sont
issues de pyrocarbones laminaires, dits lisse (LL),
rugueux (LR) et régénéré (LRe) [4]. Les mesures
d'anisotropie donnent des angles d'extinction de
9+1°pourlelL, 14+1°pourle LRet 17,0+0,4° pour
le LRe. La cartographie fait apparaitre l'aspect
granulaire du LL, les colonnes du LR et les petits
cones du LRe. La figure 2d présente une coupe
d'un composite composé de fibres de carbone et
d'une matrice ex-brai graphitée a 2700°C. Les
domaines cohérents de la matrice sont marqués
par une orientation unique et un Ae de 15,4+0,7°.
IIs sont délimités par des joints de grains appa-
raissant comme de fins traits sombres. Les fibres
présentent une texture complexe avec un cceur
orienté et un Ae de 11,2+0,3° et une périphé-
rie moins anisotrope avec un Ae de 4,1+0,3°. La
figure 2e est localisée autour d'une cassure dans
un pyrographite HOPG (Highly Oriented Pyrolytic
Graphite). Cependant, la ou1'Ae devrait se rappro-
cher de la valeur théorique du graphite (Ae = 25°),
iln'esticiquede 17,2+0,4°: c'est un effet du polis-
sage ionique. Néanmoins, les domaines cohérents
sont nettement visibles, bien marqués par leurs
orientations respectives et délimités par des
fissures ou des joints de grains.

Conclusion et perspectives

L'originalité de ce travail consiste dans le déve-
loppement d'un modele permettant la fiabilisation
de la mesure de l'angle d'extinction des carbones
graphitiques et une meilleure exploitation. On
peut caractériser localement l'anisotropie et
l'orientation sur de vastes régions observables
au microscope. Les cartographies produites
permettent au «premier coup d'ceil » de caracté-
riser finement le dépét de carbone. De plus, l'outil
ne se limite pas qu'aux carbones graphitiques,
mais peut étre appliqué a une vaste gamme de
matériaux (carbures, nitrures, borures, métaux,
polymeres, silicates, etc.). Il pourrait également
permettre de faire le lien entre la microstructure
et ses défauts, la texture al'échelle micrométrique
et les propriétés aux échelles supérieures.
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