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AYANT.PROPOS

Le zg juillet 1967, le porte-avion américain "Forestal" connaft un acci-

dent tragique initié par le départ accidentel drune roquette.Le pont chargé

dravions et de munitions se transforme en brasier, rapidement incontrôlable. Les

explosions sporadiques relanceront les incendies pendant plus de z jours. Le

bilan définit i f  sera très lourd : vies humaines, matériel,  indisponibi l i té opéra-

tionnelle.

Devant un problème drune telle ampleur dans un univers très sensible et

très vulnérable le spécialiste tout comme le candide srinterrogent :

A quoi sert la puissance de dissuasion à travers sa puissance de feu, si

elle se retourne contre celui qui Itemploie ?

Comment aller vers une meilleure maftrise de la connaissance des pro-

priétés fondamentales des matériaux pyrotechniques, véritables réservoirs

dténergie concentrée ?

Malgré lfimportance accrue des propergols et des explosifs composites

tant dans les industries militaires que civiles (exploitation minière, technique

spatiale...) les études de leurs propriétés rassemblées dans une littérature dis-

persée et parfois même contradictoire sont encore ltobjet de nombreux débats

scientif iques.

Le présent travail ne répond pas à toutes ces questions, ceci traduirait

une ambition démesurée. A travers les fondements dtune approche scientifique,

il apporte sa contribution à une étude visant à caractériser les propriétés méca-

niques de certains matériaux pyrotechniques.
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INTROpUCTION GEIiERALE

Les propergols et explosifs composites suscitent, depuis leur mise au

point ltintérêt de nombreuses équipes de recherches, particulièrement en raison

de leurs propriétés énergétiques. Lramélioration de ces propriétés nécessite la

mise en oeuvre de matériaux composites agrégataires à haute teneur en charges

actives cristallines : il peut alors en résulter une altération des propriétés mé-

caniques.

Nous avons donc entrepris l'étude du comportement mécanique à la rup-

ture des propergols et explosifs composites, tout dtabord dans le cadre précis de

la mécanique de la rupture : (Chapitre II-z). Puis nous avons étendu cette étude

à la mécanique statistique de la rupture, basée sur la théorie du maillon le plus

faible. (Chapitre II-l).

Le chapitre lll a étê rédigé de manière à ce que le lecteur y trouve tou-

tes les notions fondamentales de stéréologie et de techniques dfanalyses drima-

ges dérivées de la morphologie mathématique. Nous avons' sans sacrifier la

rigueur, choisi de présenter les différentes techniques utilisées intuitivement' en

en limitant le formalisme mathématique au maximum.

Plutôt que de juxtaposer des recettes, nous avons préféré exPoser claire-

ment une seule étude, à savoir ltanalyse fractographique des surfaces de ruptu-

re. Cela permet en plus draborder de nombreux problèmes connexes à ltanalyse

drimages, mais essentiels. tels que le choix de supports expérimentaux, drun bon

éclairage, ou drun bon grossissement.

Pour que cet exposé ne soit pas entrecoupé dfexplications techniques,

nous avons regroupé les relations fondamenteler de stéréologie et dranalyse

drimages dans le chapitre lll.

Dans le chapitre lV nous insisterons plus perticulièrement sur ilimportan-

ce des tailles granulométriques des charges activcs et de leur influence sur les

paramètres mesurés. Ccci nous pcrmcttra de définir et de décrire partiellement

le mécanisme de rupture en fmction de la vitesse de déformation et de la

taille des grains. (Chapitre V).
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La définition des limites de validité de cette étude, par Itobservation des

faciès de rupture en microscopie électronique à balayage, nous conduira à

lrinterprétation de la présence de certains types de défauts. Lf utilisation

conjointe de la stéréologie et des techniques dranalyses drimages nous Permettra
de donner des informations quantitatives relatives aux différents faciès de

rupture analysés.

Nous pourrons ainsi conclure (Chapitre V) que la dispersion des mesures

de contraintes à la rupture, observés dans certaines conditions, est liée à la

présence de grains cassés sur les surfaces de rupture examinées.

Grâce à Itutilisation de la statistique de WEIBULL, BATDORF et

WALLTN et al, nous tenterons drétablir un parallèle entre la rupture des explo-

sifs et propergols composites et leur microstructure. Nous terminerons ce tra-

vail en confrontant et discutant ltutilisation de chacune de ces méthodes

statistiques (Chapitre Vl).
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CHAPITRE r : GENERALITES SUR tES PROPERGOIS ET EXPLOIIEI

COMPOSITES

l-r - Techniwcs drélaboration

Généralement, on distingue deux types de matériaux actifs, différents

par leur fonction respective :

Les explosifs secondaires ainsi nommés non draprès leur rôle, qui

est essentiel, mais parce que, très puissants, ils ne peuvent libérer leur énergie

(détonation) (r) sans une initiation appropriée. Celle-ci est fournie par un

explosif dit primaire, moins puissant, mais très sensible aux excitations

électriques.

Les explosifs secondaires interviennent dans les têtes militaires de

missiles, également dans les dispositifs pyrotechniques divers (cordeaux de

découpe, dispositif de blocage de ceinture de sécurité, etc...).

Lraspect physique du produit fini est du type caoutchouc dur (com-

posite) ou solide cristallisé (coulés fondus). Ltingrédient de base est un explosif

granulaire o"ï""iti" 
premier cas, il esr mélangé à un liant inerte ou acrif que

Iton durcit. Dans le deuxième câs, avec un explosif fusible moins puissant que

ilon laisse refroidir et solidifier.

Ler proereols pour erBilrs à réectiqr (missiles, roquettes) se

présentent sous la forme de caoutchoucs combustibles ou inertes chargés en

granulés combustibles.

Ces matériaux brûlent, déflagrent (z) ou peuvent même détoner

sans apport extérieur droxygène, mais leur régime normal est la combustion

evec une vitesse dc combustion. (v) de quelques mm/s.

(f) (2) : La détonation et fa déflagration sont 2 phénonènes de natures

ëtistinctes, feurs régines de propagation sont ditférenÊs.

Dans ]a déf lagtat ion (v<7ooo n/s),  7a réact ion chinique de décon-
position est plus lente que 7e transtett thernique

Dans 7a ëtétonation (v < 7000 n/s), 7a téaction chiitique est pJus

rapide que 7e transfett thetnique, d'où 7'appatition d'une onde de choc
dans 7e produit.
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l-r-r - Propriétés mécaniques

Généralement, les propergols et explosifs composites à liant plastiques

présentent des propriétés de viscoélasticité. Ces matériaux se comPosent de

petites particules lragiles de produits actifs agglomérées à Itaide drune matrice

polymérique de type (polyuréthane ou polybutadiène). Ces différentes sortes de

polymères sont exposées de manière explicite dans lrouvrage de G'

CHRETIEN I r ]  .

Afin dtobtenir des matériaux hautement énergétiques, leur taux de char-

ges pondéral dépasse souvent tS %. Le caractère fragile des charges cristallines

. (perchlorate dtamonium pour les propergols et octogène pour les explosifs)

confèrent donc à ces produits un caractère fragile (Ph. HUMBERT' Ph. BOULE

fz])auquel srajoute une nature viscoélastique engendrée par ltapport de liant

(  rs  %)  (Ch.  MARTTN e t  a l [ l ]  ,  R .A.SCHAPERv[+ ]  ) .

A cause de leurs caractéristiques viscoélastiques les explosifs et Proper-

gols composites sont très sensibles à la vitesse de déformation (Fig. r-l)
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Sous sollicitations dynamiques, certains explosifs composites peuvent

exhiber des résistances jusqutà ro fois supérieures que celles qutils présente-

raient dans des conditions classiques dressais (Fig. r-z).

WILLIAMS IO ] constate qufun grand nombre de propergols composites ont

un comportement suffisamment linéaire pour qutune analyse du type visco-

élastique-linéaire soit acceptable.

Dcformqtion <Z>

Figure r-z : Courbes contrainte-déformation dans le cas drun explosif composite

Certains de ces effets de non linéarité sont dûs à la rupture des sites

dtadhésion entre le liant et les charges cristallines. Ce phénomène, communé-

ment appelé décohésion (T.L. SMITH [Z]) revat une grandc impoctance pour la

caractérisation mécanique de ces produits, pour lesquels de petites déformations

globales entraihent de forts gradients de déformrtions locales aux interfaces

liant - charges (Fig. r-f).

EXPLOS I F

V 1  = f 5 m / s  D Y n o r r q ' n

V1'= Jommlmn- ssattsr'
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Fieure r-3 trt:tî.ry"""1.j:lif"drun échantillon de prçergol soumis à une con-

Cette tendance sera drautant plus importante que le taux de charges

pondéral sera élevé. Toutes les mesures directes de ce phénomène apparaissent

utopiques. Or, en 1959, (T.L. SMITH [Z ] ) postule que la décohésion est eccom-

pagnée drune variation de volume résultant de vacuoles autour des charges acti-

ves. (Fig. r-+).

Les premières tentatives visant à mieux comPrendre ce Processus de rui-

ne complexe sont entreprises par R.J. FARRN [8 ] qui utilise des mesures de

variation de volume comme indicateur dc la décohésion pour les matériaux

chargés. R.J. FARRIS montre alors que ltaugmeniation de volume provoquée par

le processus de décohésion liant - charge se produit audelà drun certain taux

de déformation (Fig. r-s).

ffi iûili.H'J3,,ffii
:i)fd
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Figure r-4 : Principe de décohésion liant - charge

DcfoFnot lon (z)

Peopergol  comPa. l te

od", .de : contEainte et déformation de décohésion

oc, ec : contrainte et déformation critiques

Figure r-s : Contrainte en fonction de la variation de volume dans le cas drun

s 
essai statique en traction.

Ces méthodes drinvestigation sont basiquement de nature phénoménologi-

que. Dans le cas bien précis de ltétude des processus dc ruine des matériaux

- chargés, plusieurs mécanismes sont envisageables (Fig. r-6).

- mécenisme a : décohésion liant-charge
- mécanisme b : rupture intra-liant
- mécanisme c : rupture transgranulaire
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a) décohésion
liant-charge

b) rupture intra-liant c) rupture trans-
granulaire (clivage)

Figure r-6 : Différents mécanismes de rupture dans le cas de matériaux chargés

lls naissent de ltinfluence de la vitesse de sollicitation mais également de

paramètres microstructuraux tels que la géométrie et la neture des charges,

leur répartition granulométrique I z ] et le type de liant.

l-r-z - Conclusions

Le caractère rhéologiquement complexe des propergols et explosifs com-

posites ne fafilite aucunement leur modélisation mécanique. Ltétude phénomé-

nologique du comportement à la rupture de ces matériaux ne permet générale-

ment pas de décrire complètement les processus de ruine mis en jeu, sous un

type de sollicitation donné.

Les critères qui en découlent, tels que la déformation, la charge critique

( o.) nfapprochent que globalement les conditions de rupture en service

(statique, fatigue, dynamique, fatigue par chocç) et ne Prennent généralement

pas en compte les paramètres microstructuraux. Ces critères sont associés à

des modes de ruine. Parmi ceux-ci, la rupture par clivage ou transgranulaire est

celle qui a suscité notre intérêt durant cette étude.
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CHAPITRE II : APPLICATIONS DE LA MECANIQUE DE LA RUPTURE AUX

MATER1ÀUX COMPOSITES

Il-r - Introûrctisr

Lfamorçage et la propagation drune fissure dans un matériau composite

soumis à une sollicitation mécanique se font toujours à partir de défauts

prééxistânts. Un matériau peut contenir des fissures de tailles et drorientations

différentes et des inclusions. Dans le cas des propergols et explosifs composites,

ces défauts peuvent être des bulles drair apparaissant lors de la polymérisation,

ou les charges cristallines elles-mêmes.

Ces types de problèmes font généralement appel aux théories de la

Mécanique de la Rupture.

Fondamentalement, trois approches sont possibles :

r) une approche énergétique globale faisant appel aux travaux de

GRIFFITH Ir ]puis OROWANIr] .  Selon GRTFFITH [r ] la rupture survient lors-

que le système e reçu suffisamment drénergie pour laisser se propager la

rupture, créant ainsi deux nouvelles surfaces de rupture. Cette énergie est

communément appelée "énergie surfacique de ruptuce" et notée

z) IRWIN h ] 
" 

développé une aPProche locale, qui montre que le champ

de contraintes au voisinage de la pointe drune fissure peut être décrit Per un

paramètre appelé "facteur dfintensité de contrainte" noté K.

Selon lRWlN, la rupture survient lorsque la valeur de K dépasse une va-

leur critique Ktç.

N.B. : K est un paramètre lié au champ de contrainte, par conséquent, il est

donc indépendant du matériru. Par contre, le fâcteur drintensité de con-

trainte Kra (ténacité) est une caractéristique intrinsèque du matériau.

Les approches développées par GRIFFITH I r] et IRWIN [ 3 ] font partie de

ce que |on appelle communément la Mécanique Linéaire Elastique de la Ruptu-

re (MLER).
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par la suite drautres théories ont été développées pour étudier la rupture

de matériaux présentant des effets de non-linéarité (plasticité, viscoplasticité,

viscoélasticité...). La plus populaire est vraisemblablement celle donnée par

RICE [+ ]. Cette théorie permettant de caractériser la singularité de contrainte

à la pointe df une f issure (M. NAIT I tg ] ) est caractérisée par une intégrale de

contour notée (intégrale J).

Plus récemment, E.H. ANDREWS IS ] p.oposa une approche originale' A

partir de résultats expérimentaux sur des matériaux composites et des polymè-

res, il développa une théorie "généralisée" de la "Mécanique de Rupture" grâce

à laquelle des effets de non-linéarité peuvent être pris en comPte'

En r939r WEIBULL i O ] postule que la rupture de type fragile est

principalement causée par la présence de défauts internes dans la structure' Il

développe alors I z6 ] une approche probabiliste, basée sur la théorie du maillon

le plus faible. c'est en 1975 que s.B. BATDORF I g ] v intègre des paramètres

microstructuraux, il prend ainsi en comPte la distributign en nombre des défauts

de la structure dans une théorie statistique de la rupture. Très récemment K'

WALL1N, T. SAARIO et K. TORRONEN I g ] proposèrent une approche

probabiliste originale. A partir de résultats expérimentaux sur un alliage de

CuO, il dévelopPe une théorie probabiliste de la rupture grâce à laquelle les

efÏets de la distribution en mesure des grains dans le matériau massif peuvent

être pris en comPte.

Nous nous attarderons plus particulièrement sur cette dernière approche

probabiliste de la ruPture' non sans avoir préalablement ônné un aPerçu des ré-

sultats obtenus à ltaide de certains des critères de rupture classiques (méthodes

énergétiques).
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ll-z - Mécani$e dc la rtpture - Critères énerFétiqrcs

II-z-r - Introduction

Ltétude de la propagation et de lramorçage revêt une grande importance

dans la connaissance du comportement à la rupture des explosifs et propergols

composites.

Dans le cas des propergols, les études sont surtout axées sur lrétude des

phénomènes dfamorçage et de propagation de défauts. Le caractère bi-phasique

de ces matériaux rend complexe ltétude des paramètres régissant la rupture

dont les mécanismes sont influencés par la vitesse de sollicitation. En effet,

sous des chargements très lents, le phénomène de fluage provoqué Per le

vieillissernent du matériau est prépondérant dans le Processus de rupture et la

propagation des défauts.

Par contre, le comportement de ces matériaux lors de déformations à

grande vitesse laisse supposer la participation drun plus grand nombre de dé-

fauts (charges cristallines) provoquant la rupture du matériau. Entre ces deux

conditions limites de chargement, les fissures se ProPagent à vitesse constante'

sous un type de sollicitation donné.

ll-z-z - Critère de SCHAPERY

SCHAPERY I to ] modélise une pointe de fissure en suPPosant

lfexistence drune zone endommagée devant celle-ci (Fig. II-r a) et une distribu-

tion des contraintes normales au plan de fissure (Fig. It-r b). La relation entre

la distribution de contraintes finies o1r le facteur dtintensité de contrainte Kt et

les différentes variables dtespace srécrit :

I  ^ '  
,  (g)  .Et .dtKr=(? )' 1",

t: variable drespace

Il-( r )
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Cette relation srécrit alors t

. rT , --I-l' . tt-(z)o= z -m"r

o,.,. ,  = tnâX 1o, (E) )

et où l, est donné Par lrexPression :

t l - ( l )

evecn=E/s

I 1

rr= I r.n =.dn

o

Figure ll-ra: Modèle de fissure Figure ll-rb : Distribution des con-
(d 'ap rèsScHAPERY[ ro ] )_ t ra in tesen fondde f i s .

sures (dtaprè-s
SCHAPEIiY I ro ])
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SCHAPERY en déduit alors trois relations équivalentes pour exprimer

l'énergie surfacique de rupture

vmr
l =  I  o ,  dv

] I

o

II-(+a)

II-(+b)

II-(+c)

II-(s)

endommagée, il est

tr-(6)

f=

f=

t r ^

Iï
t ,

0 , ^

I+
o

.o f .  d t

of . .  d t

ll détermine ainsi une relation simple entre et Kt :

f -  r  2
-  

8 .c " ( to ) .K t

où Cv ( t )  = 4 (r  -v2) .  D ( t )

v: coefficient de POISSON

D (t) : fonction de fluage

i o est le temps mis par la fissure pour traverser la zone

exprimé par :

io= +
3T-

+È =4.K,2(r. f l

n : facteur dépendant du matériau

En supposant que lénergie de rupture surfacique l- ne dépend pas de la

variable temporelle t, SCHAPERY donne une expression simplifiée de la vitesse

de propagation de fissure sous la forme :

tt-Qal
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en posant i = z (r *f, )

â=.{t =A.Krq Il-(zb)

Les résultats théoriques ôtenus par SCHAPERY sont très importants

dans le cas de problèmes de fissuration dans des matériaux viscoélastiques et

montrent que la vitesse instantanée de propagation dtune fissure{f dépend ex-

clusivement du facteur dfintensité de contrainte Kt.

ll-z-3 - Applications de la théorie de SCHAPERY

Suite à des résultats expérimentaux obtenus par KNAUSS I tz ] sur un

liant, SCHAPERY Irr ] applique son modèle de propagation et trouve ainsi une

bonne corrélation entre la relation théorique (Eq. Il-(Za)) et les valeurs issues de

Itexpérience (Fig. ll-za\ il en déduit une valeur moyenne de q = 6 selon cette

même relation.

russ t3

'ffi
l a a a a

th/nhl

t

1..

I

[:'t

c
ri
s

c
t .

.n

Figure ll-za : Comparairyn de la théorie de SCHAPERY I to ] avec les résul-
ta ts  

-expér  
imentaux  ob tenus  sur  un  ProPergo l .

Un peu plus tard, SWANSON I 13 ] applique également ce modèle sur des expé-

riences obtenues sur un propergol et note encore une bonne corrélation entre
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théorie et expérience Pour une valeur de q = 6.

En t976, BECKWITT et WANG I r+] etudient la vitesse de propagation

drune fissure dans un propergol. lls réalisent des essais à différentes températu-

res et vitesses de déformation. Le modèle de SCHAPERY Irr]ne s'applique

alors que pour une vitesse de déformation donnée (Fig. ll-zb).

Figure ll-zb : Essais de propagation sur un propergol (dtaprès I 14] )

Selon leur résultats expérimentaux, le terme A de la relation II-(Zb) ntest

pas constant et dépend de la vitesse de chacgement. Le coefficient q prend

alors la valeur z, différent de la valeur I = 6.

de
rF

o  g = 2
= A (e) .Kt rr-(8)

Cette dépendance de A vis-à-vis de la vitesse de déformation est une

conséquence du comportement mécanique non linéaire du propergol. BECKWITT

et WANG [t+ ] ptoposent la loi de propagation suivante' qui s'écrit :

+t =; =A/. .*,0=t't
q [  , . o

A : fonction du niveau de déformation eo.

q : constante dépendant du matériau

â = vitesse de propegation de fissure.

Il-(g)
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ll-z-4 - Ténacité et énergie surfacique de rupture l-'

Les premiers résultats exprimant la dépendance de lténergie surfacique

de rupture vis-à-vis des paramètres temps-température, dans le cas de

propergols.sonr dus à BENETT ItS] , Ito] . I l  détermina le facteur drintensité

de contrainte critique KtC , sur des éprouvettes à fissures centrales pour

différentes conditions de iempérature et vitesses de sollicitation. Il calcule

alors lfénergie de rupture surfacique f (t) pour un matériau viscoélastique par

analogie avec la relation issue de la mécanique linéaire de la rupture, droù :

l l-(ro)
K,^' (t)

r (r) = 'kr}-
t(

où

E^ (t) = module de relaxation.
F(

La figure Il-3 montre lrévolution de f en fonction dfun temps réduit

'/^r' On remarque que lténergie de rupture surfacique augmente avec la

vitesse de sollicitation quelle que soit la pression lors de lressai'

t
5
C.

Ë
f
I
Is
t
F
,5

- r r - 2 0 t t
toe t, -tror (Fil)

Fieure ,-r , 
rî:tîT,;lrrrJ.ljJ.",rfi:fî 

ruprure surracique en roncrion du remps
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Ensuire, BECK\UITT et WANG Ir+] effectuèrent des essais de ténacité

sur un propergol en utilisant deux géométries dréprouvettes (Fig. II-4), dans

différentes conditions de température et de vitesse de chargement.

Figure ll-+ : Différents types dféprouvettes utilisés Par BECKWITT et WANG

[ '+]

M

Le calcul de la ténacité dans le cas

réalisé en utilisant la solution de BUECKNER

Krc = ol . (n.)*. Y (+ )

où

de ltéprouvette axisymétrique est

I tz ] ' pour cette géométrie.

l l - ( r  r )

= contrainte dans le ligament

Â
(+ ) = fonction de calibration (Fig.trS)

Les résultats obtenus sont représentés (Fig. ll-6) et sensiblement similai-

res à ceux ôrenus par BENETT [tS],I16] (Fig. l l- l), i ls traduisent lévolution

de la ténacité vis-à-vis des paramètres temPs-température. lls remarquent par

ailleurs que cette courbe peut être approximée par la relation :

t1  =8.* ,a- t ' t t

où

t1 = temps à la ruPture

B = coostênte dépendant du matériau

et ils retrouvent également lrexposant q précédemment déterminé à partir dtes-

^ seis de propagetion.

n
oc

l l { rz)

Ê
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t

a

Figure ll-S : Fonction de calibration pour une éprouvette axisymétrique
(d 'après I tg ] )

ll-z-5, Théorie généralisée d-

Àlous ne teprendtons Pas ici tout

critère énergétique de E.H. ÀNDREIfS I la]
-  

""  
reporter à 7'at t ic le or iginar I  ra ]  ou

14. NArr lnl

Ie déveToppenent théorique du

. Pout plus de détaiLs on Peut

iier, à La Îàèse cle Doctorat de

La théorie de E.H. ANDREI/S est basée sur des constatations exPérimen-

tales concernant la rupture de polymères. Elle rePrésente une extension des tra-

vaux de GRIFFITH I t ] I des matériaux exhibant des effets de non-linéarité.

E.H. ANDREWS tt{ montre, que dans le cas dfune plaque infinie conte-

nant une fissurc de longueur 2a soumise à un champ de contrainte uniforme oo

(Fig. tt-6), lténergie surfacique de rupture ou taux de restitution dténergie est
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proportionnèlle à la densité dénêrgie de défotmâtion, elle srécrit :

l=-+H =Kt(eo).a.Wo

relation dans laqueffe t-$f; ) représente lénergie

ser la fissure dfune unité dfaire, Kt ( e o) étant

wo.

l l - ( r l )

nécessaire pour faire progres-

une fonction explicite de e o et

l5
| 'P(''l)

Irtu-

Figure II-6 : Plaque infinie fissurée

On remarque la similitude de la relation II-(rf) avec celle proposée par

GRIFF1TH, Eq. ll-(r+a) puisque dans le cas drun matériau au comPortement

élastique :

6 2

G=n.#.e

par analogie

wo etK I (eo)=  n Il-(r+b)

atteint une valeur critique I

oo"
= - t

2E

l l-(r+a)

Lorsque le fissure se ProPage, le quantiré+*

I  = - (+X) cri t  = Kr ( b). " 
.  wo cri t

a : profondeur dfentaille ou de fissure.

I I -(rs)
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Cètte valeur critique représente lténeigie surfacique de rupture, elle est

une caractéristique intrinsèque du matériau. Crest un taux de restitution

d'énergie apparent, car il prend en compte les effets de non linéarité grâce à la

fonction Kt ( eo ).

Les figures ll-7a et tl-7b tirées des travaux de E.H. ANDREWS montrent

lrévolution de K, en fonction de Wo, pour 2 polymères et un alliage Cuivre-Ber-

ry l ium.

r pclib_ dd,o.tdlorr

o tûd! 
dJratithar

vo (HJ n'!)

Fisure II-za ' \' tXnl'Ël'ridTÏoo:Ë, 
[,g] ) 

Fieure rr-zb 'lë.t*{,fri1-.'Ë[,;"Ï'l,t;
dë Polymères to'aPres L re, , 

ii,"prùï;;ji

Selon E.H. ANDREWS, les pics constatés pour des faibles valeurs de Wo

correspondent à une plasticité confinée en fond de fissure.

On remarque que dans le cas de Italliagè Cu-Be, pour des déformations

infinitésimales (\IIo= o), k, est égal à n(cas drun matériau élastique)'

Les figures ll-ga et il-gU montrent lrévolution du paramètre

Kl . Wo crit. 
= f (+ ) dans ces 2 mêmes cas. Les points expérimentaux srajus-

tent eifJctivement bien sur les droites permettant dtévaluer le taux apparent

de restitution drénergie I.
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lrrlr|cnt.(/qcr',-t)
k \r'.cr. (il/n})

t/.- lS Qo,^l

Figure II-83 : Détermination de I Fieure II-8b : Détermination de I
pour 2 types-de polymères Pour . un plliæe
(draprès L tg I ) Cu-B. (dfaprèslr9 J)

M. NAIT [r9 ] applique la théorie de E.H. ANDREWS à des résultats ex-

périmentaux obtenus sur un explosif inerte. ll réalise des essais de traction sur

des éprouvettes axisymétriques fissurées et ce, pour différentes vitesses de dé-

formation. Les résultats obtenus sont représentés sous forme dtun graphe (Fig.

II-g) montrant lrexistance drun pic dans ltévolution du paramètre l.

(\l
I

E
?

rirl

(\l

rc-.3 rc-2 ro t I ro rc2 ro3

Log ë (s- t )
Figure II-o : Evolution de lténergie surfacique de rupture (l) en fonction de la- 

vitesse de déformati-on pour difÏérents tipes dféprouvettes (dtaprès
I19] (zr représente lténergie nécessaire pour faire progresser les z
lèvrès de la fissure drune unité draire].

fo to2 ro3
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on retrouve ce phénomène dans la littérature, (FURGUSSON et al' I zo J )

dans le cas dfune variété de polystyrène dont le diagramme Jra - vitesse de dé-

formation rraduit également un pic (Fig. I I-ro), JtC étant la valeur cri t ique de

I' inrégrale J.

^ 2 t

-u 20

l 2

4

0
I

Crcsùad tæd (il/nh)

Figure ll-ro : Evolution de Jrr^ en_fonçtion de la vitesse de sollicitation Pour un
=- 

polysryrène (d'À!res I zo ] ).

Dfaprès M. NAIT Irg ] , ce phénomène peut être expliqué par lf existence

drune vitesse limite dans le processus de ruine conduisant à une dissipation dré-

nergie pour le polystyrène. Dans le cas des propergols, le phénomène décohésion

liant charge joue un rôle important puisqutil est influencé par ia vitesse de sol-

licitation. La variation de volume induite par ce processus apparaft à des taux

de déformations décroissants lorsque cette vitesse augmente (Ch.'MARTIN et

al .  lzr  ] ) .

Lfaugmentation de lténergie surfacique de rupture (Fig. tl-9 et Il-ro) peut

être entraînée par une dissipation dténergie causée par la décohésion liant<har-

ge. La chute des valeurs de (l) et de(Jta) à partic dtune certaine valeur des vi-

resses de sollicitation (Fig. tt-9 et ll-ro) traduit vraisemblablement un change-

ment de mode de rupture. M. NAIT a essayé dtexpliquer ce phénomène en

faisant une microgrephie du plan perpendiculaire à la fissure, mais cette obser-

vation ne donnera pas de résultats probants.
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ll-z-6 - Limites de la Mécanique de lâ Rupture "classique"

Dans le cas de la rupture de matériaux à caractère fragile (tels que les

propergols et explosifs composites), on observe très fréquemment une dispersion

assez importante des mesures de contrainte à la rupture (G. PLUVINAGE, B.

TOLBA lzzll. La contrainte à la rupture drun matériau fragile dépend des con-

ditions de chargement et du volume contraint. Un tel matériau Peut contenir

des défauts préexisrants (S. USAMI et  a l .  lq) ,  M. CALVOI"+1, E.L.  LEE et

al. [zS ] ) de tail les et drorientations spatiales différentes (Chap. l l l-z). Cfest

pourquoi deux échantillons epparemment identiques ne présenteront Pas' par

rapport à la contrainte appliquée, les mêmes orientations préiérentielles de

fissuration. Les différences dans les tailles et les orientations spatiales de ces

défauts conduisent à une certaine dispersion dans les mesures' pourtant effec-

tuées sur des échantillons apParemment identiques ( lzzl ,lZ ] ' [g ] ) et cassés

dans les mêmes conditions de chargement. Ctest .généralement pour ces

dernières raisons que les méthodes statistiques sont de plus en plus utilisées

pour aborder les problèmes de rupture de matériaux fragiles.

II-l - Approchc statisti@c de la Rrpûrrc

ll-3-r - Introduction

Les premiers travaux importants inhérents à la théorie statistique de la

rupture sont ceux entrepris par WEIBULL [6 ] en 1939, puis dévelopPés un Peu

plus tard, en r95r I zO ] . Les fondements de cette théorie sont basés sur lridée

que, seule la composante de la contrainte normlle au plan de fissure conduit à

la rupture. De récents progrès dans ce domaineI Z]'I g ]permettent de prendre

en compte la densité numérique des micro-défauts ou micro-fissures, en se

basant sur des considérations microstructurales. Plus récemment K. WALLIN et

al. I g ] proposent un modèle de rupture statistique basé sur la théorie du maillon

le plus faible permettant drestimer quantitativement lteffet de la taille moyen-

ne de grains ainsi que la fraction surfaciquc des micro-défauts sur la probabilité
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de rupture.

ll1-z - Théorie du maillon le plus faible

Dans son analyse théorique, WEIBULL pose les hypothèses suivantes :

r) le matériau est homogène et isotrope de façon statistique

zl le défaut le plus critique conduit à la rupture (crest-à-dire la rup-

ture drun maillon ne modif ie pas la distribution de la charge sur

les autres maillons).

La rupture dtun solide soumis à un champ de contrainte o peut être due à

un nombre de mécanismes mutuels ou indépendants ayant une probabilité

infinitésimale ( AP1) i. Le probabilité pour que le ieme mécanisme ne cause pas

la rupture est ( ÀPr)i = r - ( APf)i. La probabilité "totale" de survie est le pro-

duit des probabilités individuelles, soit :

PS= r1  (PS) i=  n{ r - (aPt ) i }

= rexp. [- (apt)i = exp t- > 
(^pt)i ] I I -(rz)

i

La probabilité de rupture du ième élément AVi 
"n 

traction simple, par

exemple est :

(APt ) i=n (o ) .AV i Il-( r s)

oir

n ( d = nombre de défauts par unité de volume

o = contrainte appliquée

Donc la probabilité de rupture srécrit :

Pf =r-PS=r-cxp. l - l l l r (o)dv I  l l - (rg)
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Pour un état de contrainte uniforme, la relation l l-(Ig) srécrit simplement :

Pr(o)=r -€xp [ -v .n(o)  ]

ou

La prôabilité de ruPture

par Pt ( o )., Donc la probabilité

est :

P1(o )= [ r

si N est grand,

-  P (o)  lN

P,  (o )  =  [ t  -  N .  P  (o )  ]

Si le matériau est isotrope et homogène

proportionnel au volume V considéré' WEIBULL

tribution exprimant la probebilité de rupture :

P1 (o)  =  r  -  exp [ -  v  .  kom ]

II-(zo)

dtun maillon sous une contrainte o est donnée

de rupture drun matériau possédant N défauts

ll-(zz)

II-(zr )

le nombre de N de défauts est

introduit deux fonctions de dis-

11-(za)

n (o) =* .  tn (p5)- I I l - (zr)

Si la probabilité de rupture P1 est déterminée expérimentalement au

moyen de résultats de traction simple, on peut obtenir n(o) en utilisant lréqua-

tion II-(zr).

et

P1 (o)  =r -exp [ -Vt1o-  ou)m] ,o tou

=O

o,. = contrainte seuil en dessous de laquelle la probebilité de rupture est nulle.
u

k = paramètre de proportionnalité.

r o<ou

(zs a)

(zs u)
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En pratique, pour N essais de traction effectués, les valeurs des con-

traintes sont données par ordre croissant, et on considère que la probabilité

pour quril existe dans le volume testé un défaut cassânt sous une contrainte

inférieure à oest :

P (o )=#  l l - (25 )

où i est le rang deodans le classement des valeurs des contraintes à la rupture

des N échantillons cassés. On obtient alors :

r-P (o)=er={ff

La courbe de WEIBULL stobtiendra alors en traçant

r -exp[-v , . t * l * ]=r  -oo  '

o- V.
d'où 

-r 
= ( VA )t

2  - r

Ln.Ln .(fr)=m.Ln (o") Il-(28 )

Dans cette théorie, WEIBULL postule que m ne varie Pas en fonction de

V, crest-à-dire que la distribution de WEIBULL (Eq. tl(zSa))doit suivre lteffet

de volume. La probabilité de trouver un défaut de taille critique est la même

dans tout le matériau. Soit P1 la probabilité de rupture dtun défaut sous une

contrainte o, dans un volume V, et o, dans un volume V"'

On aura alors :

o .
r - exp. [- v,.(+)m ]

"o

o o : contrainte de normalisation-

Une distribution peut être caractérisée par les tracés de WEIBULL si la

courbe LnLn (r - P1)-I = f Ln (o) est une droite Pour un volume v ônné et si

la distribution vérifie lteffet de volume.

tt-(q)

II-(zga)

ll-(zsb)
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l l - l - l - Considérations microstructurales

Afin de prendre en compte I'effet de la microstructure Mc CLINTOCK

[ 8 ]étudie la rupture de manière statistique, sur un matériau modèle dans le-

quel tous les grains sont des rectangles identiques. ll montre alors que la proba-

bil ité dfavoir un défaut de tail le supérieure à a est exp [- , / X]. Cette théorie

est en tout point semblable à celle de FISCHER et HOLLOMAT'I IA ] . Ces au-

teurs considèrent des fissures circulaires, drorientations aléatoires et émettent

Ithypothèse que la probabilité de trouver une fissure dfun rayon supérieur à r

est exp - [ ' /r ] . BATDORF [8 ] applique le concept de Mc CLINTOCK dans le

cas de fissures circulaires, dans un matériau polycristallin. Il trouve alors que la

probabil ité srexprime cette : ex [ - 
"/rr '] 

. Enruite, BATDORF, généralise le

terme de probabilité q pour que n grains adjacents forment un défaut'et donne

lfexpression suivante :

In . q) = exp { - tn (q-r) n}P(n )=qn=exp(n .

Dans le cas drune fissure circulaire de rayon r, le nombre de grains adja-

cents lormant la fissure est :

II-(go)

u-(rr)n = rf/Ao

A^ = surface drun grain
o

En substituant Eq. ll-(28) dans Eq. II-(zZ), la probabilité P ( r;r ) s'écrit :

P  ( r ">  r )  =  exp .  { -  l n  (q - t ) .  nc2 /Ao \

La contrainte critique pour une fissure est :

oc = const. (r)-*

En introduisant le facteur dtintensité de contrainte :

Kt = { zl ht) l  }.o" . (.)I

oc = contrainte critiquc

l l - ( lz)

l l - ( tg)

l l-(l+)



- 30 -

Nous pouvons éliminer le terme r de ltéq. II-(lz)' on obtient alors la pro-

babilité de rupture sous une contrainte o".

p (o")  = eXp { -  tn lq-r )  . (n3 /16 Ao).  tp f  f  l l - ( ls)
\ ,  t c

Cette expression se simplifie, si lron introduit une contrainte sans dimension o",

définie par :

o=2 .o . {Ao) r /4  lR t . ln ' . tn (q - r )  1 t /+  I I - (16 )
e l L ' r

Le résultat est :

P (o )=€XP( - r /oa )  t l - ( l z )
? ' e

En dérivant II-(EZ), on obtient la dcnsité de probabilité :

dP (o" )

H 
= Ql o 

^51exP 
(- i lo )a 

l l-(18)

o" = cortrainte adimensionnelle

Pour obtenir la probabilité de rupture P1 ( o.), la densité de probabilité

(Eq. ll-(lS)) est multipliée par la fonction de densité de fissures N (o"), ProPor-

tionnelle au volume V au sein duquel srinitie la rupture, soit : -

r-exPi-r.l (,-F,.0Tf,"' .d oc rr-(rg)
o 

'  - - c

- Finalement, le résultat est :

o

P1 (o)=t- . ip{-NoV 
I  

( t -3J 
*exp(-rdo)do. 

l l - (+o)
o"ae

No : nombre de défauts ou de grains par unité de volume

Pour de faibles prôabilités de rupture ( < o . I), Eq. ll-(4o) est aPProximée par

la formule suivante :

Pr (9 =(v No/+).oj.*o Ç i l  ol l  l t -(+r)
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w r l u t

rût o.$ t t

lo' o,{ a.a

rof o{o tr.t

Fieure II-Ir : Comoaraison de la théorie- 
théoiie de BATDORF ( o ),

Les résultats expérimentaux obtenus

que.le paramètre de WEIBULL m varie avec

de WEIBULL ( - ) Eq. II-(z8a) et de
Eq. Il-(ar) (d'après [8- ])

par BATDORF (Fig. II-rr) montrent

Nov'

la

Figure ll-rz : Probabilité de rupture pour plusieurs valeurs de VNo (Eq ll-(+r))- 
d'après [8 ])

Ces constatations sont en contradiction avec les prédictions de WEIBULL

(Eq. Il-(zgb)) qui supposait lfinvariance de m per rapport à V. Dans le cas de la

théorie de BATDORF, m peut se calculer approximativement par la relation :

m = r.Z . logro. (NoV)

,ot . Nov <ro8

r l t t  - e 1 ' l

II-(+z)
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G. PLUVINAGE et B. TOLBA I zz ] ont développé un modèle de rupture

statistique appliqué à la rupture fragile de céramiques industrielles. Selon eux,

la probabilité dtavoir un grain de taille (a" > a) est de la forme :

e ^ 3
P (a" >à) = exp [ -  t+ l  ]

âc = diamètre cri t ique drun grain dralumine

T = diamètre moyen dtun grain dralumine

la probabilité de rupture est approximée par la formule suivante :

II-(+l)

II-(++)

o": contrainte sans dimension et comparée avec les résultats

expérimentaux (Fig. l l-rl) ; (Tabl. II-r).

r00

Pt ( o") = (VNo /61 . o: exp (- ,t o!)

tr ExP.

- w.lbull

--- Satclort

(Eq. It-zS)
(Eq. ll-++)

K6(MPl m)

f 5 2 2 5 3 3 5

Figure ll-rt : Probabilité de rupture dans le cas drrlumines AL, O, dtaPrès lzz ]
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. d , . , ' , t n t d ' o t s NA .AA

stat. I I um r9u m 6o 6.ro-3

dyn. rourn 13 um r50 t  r - to-3

Tableau II-r : Résultats de I'analyse fractographique de faciès de rupture de
céramiques composites draprès I zz J .

Les résultats traduisent une bonne corréletion entre théorie et

expérience. Un examen des surfaces de rupture à lraide.drun analyseur df image

a permis de montrer lraugmentation de la densité surfacique de défautt NA

ainsi que de la teneur A^ avec la vitesse de chargement (Ë ).(Tableau II-r).

Il-g-+ - Influence de la granulométrie

Le modèle de WALLIN et al. I g J est dérivé de la théorie du maillon le

plus faible. WALLIN, SAARIO et TORRONEN [ 9] proposent lrécriture suivante

pour exprimer la probabilité de rupture sous la forme suivante :

d^ ,  t  
,  

o , r  
t  o -ou)m l l - (+s )

P(o )=  r  -€xp  - (  
ï )  

. ( -6 ; ) . ( î

d = taille de la particule

ou
3

dr= taille moyenne de la populetion de particules

o = contrante appliquée

oo= constante de normalisation

ou = contrainte ultime
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m = module de WEIBULL

do , dN = constantes de normalisation.

Dfaprès ltéquation (ll-+S) certaines remarques srimposent :

7) la probabiTi té de rupture augmente quand 7a tai l le de grain

augmente.

2 ) ]a probabiTité de rupture augmente quand 7a contrainte

appLiquée augmente.

3 )  7a taiLle mogenne des grains cassés est supérieure à 7a

tai l le mogenne des grains du natér iau massit .

Bien entendu, cè modèle ne peut être utilisé que si lton connaft parfaite-

ment le distribution en mesure des tailles de particules P (S). Pour ce faire, on

utilise fréquemment la relation :

P (S) = +T# . S -u.exp ( - uS' ),u'z '-(+6)

evec s - oro,

v = facteur dthomogénéité

F= symbole de la fonction gamma

ou bien

P (s) = 
md 

" 

td-t. .*p I s ) ta ll-Qt)

d r ' "

ffid = module de Weibull de la répartition granulométrique pondérale

du matériau massif.

1*
r lv l= lo  rv- r  . .  

- t .  
d t
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O r . 57 .CuO t t r  3 -  ! .Eu
O 3.O'l.CuO 12t h i - 13.1 rrr
A 4.57.CuO 2t! h i = 16.1 ur

i. -.,-rP (d:do) : J _#; ..'"..,o (-"3J. r.
dot 6

o \

o
o

t . 0  t . 5

dote

Figure II-r+ : Courbe de distribution de taille de cristaux de CuO (Eq. lt-a6)
draprès BUTCHER Is ] l.

En combinant les équations II-(+S) et II-(+6), on peut aisément calculer la
probabilité de rupture P1 (o ) sous une contrainte :

1 . 0

0.

0 .

0 .2

o
!

!

À

! . 02 .52 .00 .5
-0

P,  (o ) =I
o

l -Y to) .  P (s) .âs

P(o) .P(S)  .  aS ll-(+8)

@

df

q oP(  ) .P(S) .S.  aS II-(+g)

BUTCHER [g ] . appliqué ce modèlç à l'étude de la rupture de particules

sphériques de CuO dans une matric" Cu. Les distributions de taille des particu-
les de CuO sont présentées Fig. II-r4. En appliquant les relations ll-(+S) et
ll{+8)' il est possible de décrire I'effet de la taille de particules sur la probabi-
lité de rupture des particules (Fig. Il-r5).

evec S = dm

Drune manière analogue, il est possible dravoir accès, théoriquement, au
rapport des particules fragmentées sur le diamètre moyen des particules :



8UÎCH€R 1972

CvO tghc t ic r t  p . r t i c tc3  in
Cu- f . t r i r  1 .5 ,  l ,  a -5  vo l , . 'â  o r id .

O . rp . r i ren t . t  t r to r .  2e5 l l t .

-  c . tcu( . tcd  t .o r  (4 )  3  (6 )
y i t h  v : l t  o y = 6 3 t t P e  

/ a

o  
1  

= T L L n P z

i  :  5 . 4

J

, a a

o
a

Fieure II-rs : Effet de la taille moyenne des grains sur- (d'après BUTCHER t d l l.

e0

la probabilité de rupture

BUTCHER continue son investigation et compare les valeurs des rapports

expérimentaux et théoriques de la taille de particules fragmentées sur la taille

moyenne des particules (Eq. II-(+g ).

)
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ii.ri uttrrrcrrr

r . 5

1 . 4
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1 . 0  L
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expérimentaux et théoriquesFieure lr-16' 
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GANGULEE et GURLAND [9] etudient un all iage aluminium-sil ice

dans lequel les particules de silice sont de formes allongées. La valeur de u est

fonction de la taille et de la forme des particules (Fig. II-r7).

GAIIGULEE T GUILAi{D 1967

f  =  6 , 1 7 . S i  c f t o u : 7 2 . 3  | l P .

a arpr.i i?nta I

c
o

H l o

F

-
€
I
o
a
2

1 0
d. r t  ( l r )

Fieure ll-rz : Influence de la taille des particules de silice sur la valeur du- 
facteur d'homogénéité (d'après BUTCHER [g J l.

Cette dépendance de v vis-à-vis de d, peut être due à la variation du

rapport l/d des particules de silice en lonction de leur diamètre moyen, mais

dans ce cas, GANGULEE et GURLAND ne donnent pas dtinformations à ce

sujet. lls utilisent une valeur moyenne de v pour étudier lteffet de la taille

moyenne des particules sur la probabilité de rupture (Fig. Il-rS).

Les résultats obtenus corrèlent assez bien ltexpérience quoique lton pour-

ra noter une certaine dispersion dans les valeurs expérimentales des teneurs

surfaciques (46), dispersion vraisemblablement dyg I la forme allongée des par-

ticules de silice.
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GAIIGULEE & GUÊLAI{D 1967

f  :6 .17 .S i  s t to r  !  72 .3  iPr  av  =  l0  nPa

a  e r g a r i i a ' r t a t

-  ca tcu t . tcd  f ro i
strats dcAmdanca

o:  =  21 !5  t tPa  a

r  :  1 . 5 4  t  
a

a

a ,/ Clongrt?d rod sh.pcd
part i c l,a3

Par t i c l , c  s iza  ga i t ty
æditi?d by 0.r5'l.x.
.ddi t i  on

d . r ,  ( to )

Figure II-rB : Effet de la taille nloyçnne des grains sur la probebilité de rupture- (d'après BUTCHER t d I l.

Il-l-S : Conclusion

Les méthodes énergétiques classiques permettent de mettre en évidence

Itinfluence de la vitesse de chargement sur le paramètre f , caiactérisant ainsi

la rupture des explosifs et propergols composites. Les mécanismes de rupture de

ces matériaux sont influencés par la vitesse de sollicitation. Lraugrnentation de

lténergie surfacique de rupture f peut être expliqué par le processus de déco-

hésion du matériau, qui entraîne une dissipation dténergie.

Une meilleure compréhension des processus régissent la rupture nécessite

ltétude approfondie de la microstructure de ces matériaux (influence des char-
ges cristallines et du liant).

Ltétude de la rupture des propergols et explosifs composites peut être

abordée par des critères prôabilistes type WEIBULL Izc ], S.B. BATDORF [7 ],

[g ] ou WALLIN et al. I g ] qui permettent de prendre en compte I'influence des

facteurs microstructuraux sur la probabilité de rupture du matériau.
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CHAPITRE II I : UTILISATION DE LA STEREOLOGIE ET DE L'ANÂLYSE
DIIMAGES POUR L'ETUDE DE LA RUPTURE DE MATERIAUX
COMPOSITES

lll-r - Stéréolosic

III-r-r - Avant-propos

Les images microscopiques sont nécessairement des projections planes.
Les surfaces de rupture présentent généralement une certaine rugosité ; elles
sont donc non planes la plupart du temps [6 ].

Sous réserve de certaines hypothèsesl la stéréologie permet drinterpréter
de manière tridimensionnelle des observations effectuées sur ces surfaces. De
plus, lrutilisation des principes de la stéréologie devient ltoutil précieux et
indispensable pour ltétude de la topographie des surfaces de rupture.

Ill-r-z - Introduction

Durant les dernières décades, des progrès considérables ont été réalisés
concernent les aspects théoriques et expérimentaux de la mécanique de la
rupture. Ce développement conduit alors à ltévolution rapide de deux

différentes classes de spécialistes : les théorici"nstd"n, le domaine de la méca-
nique linéaire de la rupture, de la plasticité et lgs expérimentateursf plus enga-
gés dans lfétude de ltinfluence de facteurs microstructuraux sur les différents

mécan ismes  de  rup tu re  de  maté r iaux  compos i tes ,  [ t ] ,  [ r ] ,  [ l ] , [+ ]ou
méta l l i que t  [ l ] ,  [ o ] ,  [ to ]  .

La mise en évidence de mécanismes de rupture suppose bien entendu une

exploration "in situ" des surfaces de rupture qui pcrmettra de quantifier cette
ôservation.
| ( approche globale )
2 {.ppro"he locale)
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Malheureusement, les relations de bases de la stéréologie I S ]n. s'appli-
quent que dans le cas "simple" de sections polies,.

Les premiers travaux théoriques importants consacrés à ltétude des sur-
faces de rupture furent publiés par El SOUDANI I O ] 

"n 
r974t date à laquelle il

apporta les premiers éléments de solution pour la détermination de paramètres
quantitatifs en analyse fractographique. A ltaide de certaines hypothèses, El.
SOUDANI [ 7 ] montre alors quf il est possible dtobtenir analytiquement des rela-
tions exactes et de les appliquer à ltétude de la morphologie des surfaces de
rupture non planes.

Les méthodes stéréologiques seront tout dtabord décrites dans le cadre
de ltétude de sections planes [ 5 ]puis étendues à lrexamen topologique des sur-
faces de rupture lOl , lZ l .

Ill-r-3 - Relations stéréologiques

Il l-r-3-r - Cas de sections planes

,, ,r*"* * *rr*

Les méthodes stéréologiques permettent de relier des paramètres micro-

structuraux tels que la fraction volumique V", et la fraction surfaèique A^ à
partir de mesures effectuées sur des sections polies.

La figure lll-r montre des structures biphasiques ( Y C X) interceptées
par des plans.

SftllJClun€: X:YUW

'tr'"Esl:fr';li

Fisure lll-r : Aires des tracet des intersections drune population dtobjets avec
un plan d'après [S ] ).
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Les traces des intersections de ces objets avec le plan p ont des aires
topologiquement différentes. Dans le premier cas (cas convexe ) et le deuxième

(cas plus général) la stéréologie nous permet drestimer la fraction volumi-
Vu de ltobjet X dans son inclusion y. ,

Si lron considère maintenant une structure homogène contenant un grand
nombre dtobjets de formes et de dimensions arbitraires (Fig. Ill-z)

Figure lll-z : Intersection drune structure evec un plan p (dtaprès t s ]).

nous voyons que lrintersection de cette structure par un plan P quelconque sera
le lieu de plusieurs sections dtaires différentes. Lrexamen de cette coupe nous
permettra de calculer la fraction volumique dtobjets X, (Vv) à partir de la me_
sure de la fraction surfacique (A6) dtobjets X contenus dans la analy-
see.

Le premier principe fondamental de la stéréologie fut introduit en rg47
par A. DELESSE [S ] 

"t 
énoncé comme suir :

"Si une structure contenant des patticul,es est sectjonnée de nanière
aLéatoite, aLors 7a fraction sutfacigue Ao des patticuJ,es a sur Jes sec-
tjons est égaLe à Ia fraction volunieue V, des particu.les dans -la struc-
t u r e n .

(VU)a=(AA)a I l l - ( r )



- 45

A lraide de deux approches mathématiques différentes (la théorie de la
mesure et la statistique géométrique) WETBEL en 1963 démontra ce principe [5 J

i i )  Relations de DE HOFF et RHINES

a) densité numérique des particules

Le nombre de particules ou dtobjets par unité de volume drune structure

est un paramètre stéréologique souvent uti l isé par les mécaniciens I C ].

La validité des relations existant entre le nombre dtobjets par unité de
volume NU et le nombre dtobjets par unité de surface N^ est soumis à quel-
ques restrictions quant aux formes de particules.

Les particules doivent être convexes, ne présenter aucune orientation
particulière dans lfespace, et leur nombre ôit être assez élevé de telle sorte
que toutes les orientations entre particules soient équiprobables. Si ces deux
conditions sont respectées, la relation de DE HOFF et RHINES srexprime très
simplement en fonction de N^ et NU :

Nv=NA III-(z)

NU = noilbre drobjets par unité de volume

NA = nombre drobjets par unité de surface

F = diamètre tangent moyen des particules (cf. Fig. ltl-+).

Le nombre de surfaces mesurées sur une section polie sere donc
directement proportionnel (Fig. ttt-3) à la densité numérique des particules et
au diamètre tangent moyen des particules. Cette relation fondamentale est va-
lide pour toutes les particules convexes.

I

F
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o 'ac
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oEJ

0o
o

,éo

rr ,  
*^*

' 'v=3-'TF

B : facteur de forme

æ - '

O
00

Figure III-3 : Section droite drune pop_ulalion de particules possédant une distri-- 
bution aléatoire (d'apiei I s ] l.

*) Cas général

Pour des particules conùexes non sphériques la relation lll{z) ne peut

être appliquée que si lton peut estimet E (Fig. Ill-+), c'esr-à-dire si le

diamètre moyen ou la distribution des particules est connue. WEIBEL et GOMEZ

[5 ] donnent une expression différente de Ia densité volumique des particules en

introduisant un facteur de forme B. (Fig. III-S).

Cette équation relie les densité volumique Ny, densité surfacique N6 et

la fraction volumique Vy ; elle est de la forme

^cuo.
o

0#^
V

I l l {r)
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Figure l l l -+:  Descr ipt ion du diamètre tangent moyenF (0,  o)  draprèsIS ]) .

Particle shape

1 .38
1 .58
1 .55
1.84
1.86
1 .55
1.55
1 .55

Sphere
Spheroid prolate (2: 1 : 1)

oblate (2:2:1)
Cube
Octahedron
Icosahedron
Dodccahedron
Tetrakaidecahedron

Figure III-s : Facteur de forme ( g)'en fon-cti-on de ltélongation À.pour diffé-
rentes formes connues dtaprès [ 5 ] )

*) Cas des sphèles :

Pour des particules sphétiques, le cas le plus simple, le diamètre tangent
est égal au diamètre D = 2.R. Le diamètre tangent moyen dtune popula-

tion de sphères est ônc ônné par la relation :

F  =2R Iil-(4)

I
trr

droù

Nv=NA' lll-(s )
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iiil Ré ai* ô

a) Granulométrie en nombre ou en mesure :

Ltinterprétation stéréologique des résultats n'a de sens que si lron définit

clairement la notion de granulométrie de particules. La granulométrie d'objets

X peut être représentée de deux manières différentes :

. Itanalvse granulométrique en mesure : on représente graphiquement la masse

du contenu de chaque tamis en fonction de sa taille.

. Itanalyse granulométrique en nombre : elle consiste à dénombrer le contenu de

chaque tamis et à porter ce nombre en fonction de la taille du tamis.

Ces deux granulométries nfont pas du tout la même signification. (Fig.

il-6).

Figure III-6 : Comparaison entre une grenulométrie en nombre (N) et une granu-
a

lométrie en mesure (A)

Dans une granulométrie en nombre, on affecte à chaque particule une

valeur indépendante de sa messe, tandis que pour la granulométrie en masse, on

attribue à chaque particule une valeur proportionnelle à sa taille ( I ) ou à sa

masse (M).

.oo

Oor?.
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Une granulométrie en mesure se prête mieux à une interprétation stéréo-

logique, dtautre part, la granulométrie en nombre nta de sens que si tous les

éléments analysés sont disjoints.

b) rère approche

Dans le cas de particules sphériques de tailles différentes, il est parfois

nécessaire de reconstituer lf histogremme de la distribution en nombre des parti-

cules à partir de ltnistogramme des tail les des sections mesurées.

Considérons une population de sphères de 3 différents diamètres. (Fig.

lll-Za) interceptée par un plan P.

Figure lll-z : Histogramme résultant du mélange d. ,pfte."s de. 3 différents dia-
mètres.

s) population di sphères b) histogramme mesuré c) histogramme théorique

Si lfon examine unesphèreS de rayon R interceptée plusieurs fois Par un

plan P (Fig. lll-S) on note que le râyon sectionné r dépend de la position du

plan P dforônnée Z, où
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r (Z)= - 22R2

t (Z) = rayon du disque intercepté au point dtordonnée Z'

Fieure IIt-8 : Sphère sectionnée (de rayon R). Le pla.n {e rayon r (Z) dépend de
:- 

lâ distance z de la section au centre de la sphère'

La distribution des disques est caractérisée .par la probabilité drobtenir

une section de rayon r, compris entre r - dr et r.

lil-(6)

l l l-(z)I  r r i  > r  -d r

Figure III-o : Densité de prôabilité a) et distribution discrète b) correspondante



ELIAS et PAULI en

sectionner une sPhère (Fig.

5r  -

1966 [ 5 ] montrent que la densité de probabilité

III-9) de rayon R par unè section de rayon r est :

de

) .d r=
RVR2-12

en intégrant l'éq. Ill-(S) entre I et

ques de la sPhère ont un rayon ri

6k l  . r .d r

crest-à-dire :

R / R 2 - 1 2

-Après intégration IIt-(8) devient :

lrr-(8)

R on trouve que 86,6 % des rayons des dis-

supérieur à la moitié du rayon maximum

drr (i

c*/2.

Cette indication nous conduit au calcul du rayon moyen des sections

drune population aléatoire de sphères de taille R'

H. ELTAS et PAULI donnent une exPression du rayon moyen sectionné en

fonction de la densité de probabilité (Fig. ltl-ga), ce rayon moyen stexprime par

R
r

tm=J
o

Itl-(g)

l l l-(ro)

l l l-( r r )

drt2
R=I

o

tm

tt

R

= L.n .R
4

= flloJl mo}en

= râloo de la sPhère
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. Cette analyse montre que tous les rayons des sections mesurées inter-

viennent dans la construction de |thistogramme' En conclusion' Pour le cas de

particules convexes, le calcul de la densité volumique Nu Peut être envisagé de

manière simple, grâce aux relations précitées (Tableau III-r)'

Densité surfacique

INA )

Diamètre tangent moy.en
(Hypothèse de sPhères)

a
E =2R= Ë . tm

Relations de DE HOFF et
RHINES

N"(r ,n)=Na. l  . ( r , , . , ) - r

Tableau lll-r : Méthode de calcul de la densité volumique Nu dans le cas de

Particules convexes'

c) Méthode de SALTYKOV : (cas des sphères)

La reconstruction de lthistogramme de la densité volumique Nu = f ( O )

esr envisageable er fair appel à la méthode de,.SALTYKOV [5] '[8] '  cette

méthode permet dtétablir un tableau de coefficients K (i) (fig' lll-ro) qui repré-

sentent la probabilité surfacique pour qurune sphère de taille d (i) forme des

cercles de taille d (i-i).

Particules de révolution
convexes

f  =  (o,o)  = f  (B)

B: facteur de forme

Relation de WEIBEL et
GOMEZ

Nn=Ë'
* ^ ' / '

r
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Yi-l volun..ng.ndra P.t lr clmr (i-i)

Ar( i- i)  .  vr(t- i) /  h(t- i)

Figure III-ro : Principe de la méthode de SALTYKOV

Les méthodes stéréologiques de base (DELESSE, DE HOFF, WEIBEL et

GOMEZ) permettent de calculer les densités et les fractions volumiques'

respectivement Nu et Vu à partir drune analyse de sections polies'

La méthode de SALTYKOV Permet une reconstruction de lthistogtamme

en nombre dtune population de sphères à partir de la distribution mesurée sur

une section Polie dans R2.

III-r-3-z - Anatvse de surface

Les paramètres stéréologiques Permettant de caractériser une section po-

lie ne permettent pas, à eux seuls, de caractériser également la morphologie

drune surface de ruPture.

Les diftérents faciès rencontrés sur une surface de rupture Peuvent se

résumer ainsi :

- nPhrrc transgienrlrirc

- déolrériqr intcgrerulairc
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- stries & fatigue

- rivières

Ces principaux types de rupture peuvent être caractérisés quantitativement

grâce à des paramètres mesurés sur lrimage projetée.

i) Morphologie de la rupture

a) profil de rupture

Un paramètre important caractérisant la surface de rupture de manière

satisfaisante est la rugosité surfacique, notée R^. Pratiquement, cette grandeur

est difficilement mesurable, car elle nécessite ltexploration de la surface point

par point.

En 1978, S.M. El SOUDANT [ + ] tontre que pour des prof ils de ruptures

définies (plate, aléatoire, en escalier ou zigzagant) (Fig. III-rz), il est possible

de donner des relations entre la rugosité surfacique R^ et la rugosité linéaire

R, (Fig. Ill-rf). On remarque ônc que cette relation est bijective, S.M. El

SOUDANI en déduit ônc le théorème suivant : '

'Deux surfaces agant nême rugosité linéaire ont même rugosité

sutfacique'  .

Draprès M. COSTER et J.L. CHERMANT [8]la rugosité surfacique (R^)

peut être calculée à ilaide de R, quant (R; n /z) dans ce cas :

RL . + -z

RA= lll-(r+)

La figure lll-rr montre un profil de rupture et ses différentes projec-

tions.

JL  - r
2



Figure l l l-rr : Profi l de rupture et ses différentes projections.

= H/W

= LlW

BL

RL

l l l-( r s )

I I I-(r6)

a) profil de rupture idéalerrrent plate

b, c) profibde rupture de courbure aléatoire

d, e) profils de rupture en escalier et zigzagant

Figure III-Iz: Différents profils oe rupture idéelisés (d'après I C] )
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O t 2 3 4 R o a >

Figure III-I l: Relation reliant la rugosité surfecique R^ et la rugosité l inéaire R;-,
(d'après [z ] l.

Cependant, certains profils théoriques de formes différentes ont même
rugosité Iinéaire R, (Fig. III-r+)

t
G
3

Figure III-r 4 : Profils théoriques de rupture eyent même rugosité linéaire
(d'après Iz ]). 

'

Pour séparer ces formes différentes, on introduit un second paramètre

appelé indice de branchement noté Bf

b) surface de ruPture

Le modèle dc surface de rupture le plus utilisé est celui dont le profil

est représenté (Fig. lll-rrb). Ce type de surface de rupture appelée "surface de

courbure aléatoire" (Fig. III-IS) revêt une grande importance dans la caractéri-

sation de différents modes de rupture.

Ltutilisation de ce modèle théorique impose toutefois quelques hypothèses

importantes quant à la morphologie de la surface de rupture.
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Pkrne Tongent to
Froctwe Surlqce
ot Point A

Interseclion of Tongent
Rone of A ond Mocroscopic
Frocture Plone

Molnting Plone,Also Stub
Foce, Both Assumed Èrollel
to Mocroscopc Frocture
Plone

Figure IU-!S = Schéma _dfupe surface de rupture avec une courbure au hasard- (d'aprèslz ]).

- Il nty a pâs de zones de recouvrement (Fig. Ill-r+)

- Les particules g ont une distribution aléatoire sur la surface observée

- Toutes lés orientations des éléments de surface ÂS dans une hémisphè-

res (angle solide @ = 2 n) sont équiprobables.

Fieure lll-16 : Proiection normale
d_run-e surface de rupture S (dtaprès

f  
' l r

L7J '

TEST AREA q

Fieure l l l-rz : Proiectron normale drun
é-iffi'entfle surfacCa S (d'après i z I I
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La proje-ction normale drun élément de surface A

de surface S(t) à ltaide drun vecteur normal i- est :

o^(n)= ^s(n . l f  )
l l l -(rz)

= ÂS.  cos  (  n -  ,K )

A partir de ces hypothèses simplif icatrices,,S.M. El SOUDANI donne une

expression générale reliant la surface projetée A(nt et la surface de rupture

réelle 51 :

SF=RA.^ (n ) III-( r s)

où R^ est la rugosité surfacique.

RA

= J idéalement plate

= 2 courbure aléatoire

> I

en escaliet ou zigzagant (peu profond)
< 2

> 2 en escaliet ou zigzagant (accidenté)

(d'après S.M. El SOUDANI [6 ] )

ii) Densité numérique

Les effets de la rugositf sur les paramètres stéréologiques Peuvent main-

tenant être pris en compte.

On définit la densité numérique réelle N, comme étant :

Nr= +

A(n) ,r. chaque élément

I I I - ( rg)
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N = nombre de particules

Sf = ,urf"ce de ruPture réelle

et eq.ftt-rt --- sf = RA . ^ 
(n)

donc N N l^tn's = 
ilt 

= oï lll-(zo)

N^(n) = densité numérique mesurée.

Avec I'aide de la théorie de El S.M. SOUDANI les grandeurs de lréqua-

tion lll-(zo) sont mesurables.

En calculant N5r ont peut ainsi "caractériser" la surface de rupture non

plane S, à ltaide drune surface plane équivalente A. Dans le cas dfune surface

de rupture de courbure aléatoire, sans recouvrement, les équations stéréologi-

ques Srécrivent :

* ^ (n )
NS =  

ù  
;  R6=z  l l l - ( z r )

(AAh =(VV)q=(SS)q lll-(zz)

.g : partie mesurée sur la surface de rupture

où (46) g = fraction surfacique de particules g sur la surface de rupture projetée

(VV) g = fraction volumique de particules g

et

(SS) g = fraction surfacique de perticules g sur la surface de rupture réelle
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lll-z - Analvse qrantitative drimages

lll-z-r .- Historique

Lressor de ltanalyse dfimages date de rgzo quand, pour la première

fois au monde des images digitalisées furent transmises par câble sous-marin

entre Londres et New-York. Ce système appelé "Bartlane" réduit alors le temps

de transmission qui était à ltépoque drun peu plus drune semaine à z ou 3 heures

seulement. Les images furent codées et reconstruites à la réception grâce à une

imprimante spéciale (Fig. l l l-r8).

Figure lll-r8 : Image digitale réalisée ,en r92r à ltaide drune imprimante télé-
graphique, (draprès L rt J ).

A ltorigine, le système Bartlane possède 5 niveaux de gris. Ses capacités

furent portées à 15 niveaux de gris en r9z9 (Fig. III-I9).

s Ltapparition des concepts dranalyse drimages remonte aux années 196o,

lorsqufune nouvelle génération drordinateurs offrit les capacités mémoires et

des vitesses de transmission suffisantes requiscs pour effectuer les algorithmes

de traitement drimages. A compter de ce jorr drimportants travaux furent

entrepris au "Jet Propulsion Laboratory" (Pesadena California, rgÉ4), en parti-

culier quand la sonde Ranger 7 transmit les premières images lunaires. Parallè-

lement, en France, sous limpulsion de G. MATHERON et J. SERRA, se

développait ltarchitecture de la morphologie mathématique.
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Figure llt-ro : Image originale représentant le Général- 
Foch. Ellë fut trinsmise de Londres à
alors r5 niveaux de gris (dtaprès I rr ] ).

Pershing et le Général
New-York et possédait

G. MATHERON examine les relations entre la géométrie des milieux

poreux et leur perméabilité. Ctest à lrissue de ces travaux que se dégageront

les principes de base de la Morphologie Mathématique. Jean SERRA, quant à

lui, étudie les liens entre les propriétés drune mouture de minerai de fer et sa

géométrie. Il publiera quelques années plus tard (en 1969) une introduction à la

morphologie mathématique. A cette période fut créée ltEcole des Mines à

Fontainebleau, où par la suite, plusieurs chercheurs vinrent se joindre à lréquipe

initiale pour former vers rgTo ltEcole de Fontainebleau. En t975, G.

MATHERON I rz ] y synthétise ses travaux dans un livre où apparaît ce qui a

trait à la topologie mathématique et à létude des granulométries. 
_

Ctest en rgtz que Jean SERRA publie un ouvrage I I+ ] sur lranalyse

drimages et la morphologie mathématique. Parallèlement, crest grâce au

couplage ordinateurs-analyseurs automatiques que lranalyse drimages a connu un

tel essor.
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Aujourdthuiroutre les applications du domaine spatial (Traitement drima-

ges satellites), les techniques dtanalyse drimages sont employées dans de nom-

breux domaines afin dtassister lfHomme dans son interprétation de lrimage. En

Médecine, par exemple, on transforme les images en niveaux de gris en images

en pseudo-couleurs, ce qui permet une interprétation plus aisée des clichés X ou

dfautres images biomédicales.

Des techniques similaires sont utilisées par les géographes dans l'étude

des modèles 
'de 

pollution marine à partir dfimages satellites ou aériennes. Enfin

lranalyse dtimages devient la technique indispensable au mécanicien, car elle est

souvent nécessaire pour ltétablissement de relations structures-propriétés méca-

niques.

Actuellement les applications de ilanalyse drimage et de la morphologie

mathématique sont très nombreuses et inté.ressent bon nombre de milieux scien-

tif iques I r5 ]tels que : It ingéniérie, sciences de lt information, statistique, physi-

que,chimie, biologie et médecine (Fig. I l l-zo).

I\ . i

l$F t;

Figure lll-zo : Quelques applications de lanalyse drimage.
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l l l - z -z  -  In t roduc t ion

Ltimage est uti l isée comme source dfinformations depuis les temps les

plus reculés. Pour de nombreuses activités scientifiques et médicales, on a be-

soin de quantifier les informations contenues dans les images pour mettre en

évidence des phénomènes ou encore étudier la morphologie de certaines micros-

structures. Pendant longtemps à cause de la complexité des images, |homme ne

se servit que drinstruments de mesures géométriques. Aujourdthui, on conçoit

des systèmes de traitements automatiques dfimages qui permettent lfaccomplis-

sement dtun certain nombre de mesures.

III-z-3 - Représentation drune image numérique

Une image numérique peut être représentée par un champ continu repré-

sentant la luminance f (x , y) en fonction de la position dtun point x. Les

éléments du plan image sont appelés pixels (picture element).

,t- 
Orietn

- l

Figure lll-zr : Convention de rçpèrg draxes pour la représentation drune image- 
digi ta le (d 'après[r t  ] l .

I
I
I
x
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Lranalyse drimages en niveaux de gris est effectuée grâce à des métho-

des automatiques ; elle nécessite la mémorisation de lt image dans une mémoire

drordinateur.

Figure III-zz : Eléments drun système dfanalyse drimages

Une image numérique est une matrice dont les éléments sont quantifiés

de la manière suivante :

F (o,o)

F (r,o)

F (o,r) F (oj-r)

Fu=

Disitd
Computer

Figure III-zl : Représentation matricielle drune image numérique
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ixj : taille de la grille dtéchantillonnage (résolution)

Avec  FU e{o  r  r  ,  . . .

Une image ainsi digitalisée (Fig. III-23) suivant une trame 5r2 x 5r2 tvec 8 bits

alloués à chaque point (28 niveaux) occupera au minimum 256 KO par image'

lll-z-4 - Transformation drimages numériques

Dans de nombreuses applications, quel que soit le but de ltétude, lrimage

contient souvent trop dtinformations pour être analysée correctement. Afin de

mettre en évidence seulement les informations nécessaires à ltanalyse, on pro-

cède &nc à un premier traitement ou simplification de lfimage primaire. En

effet, une image brute permet rarement une extraction.directe des objets que

lfon désire analyser, à ceci plusieurs raisons :

- soit un bruit troP imPortant'

- soit un contraste insuffisant,

- soit un mauvais éclairement ou non uniforme.

Pour lramélioration de Itimage on dispose de deux approches principales,

ltélimination du bruit et ltamélioration du contraste.

tll-z-+-l : Transformations lc

i) Fonctions de transformation des niveaux de gris

Le contraste drune image est caractérisé PeR la distribution ou

histogramme de ses niveaux de gris. Ltamélioration du contraste la plus intéres-

sante consiste à moditier lthistogramme des niveaux de gris.

3 s
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Figure III-z+ : Effet de la réduction du nombre de niveaux a. grir. L'image
initiale Sr2 x Sr2 est représentée en 256, tz8r 64, gz, t6r 8r_

4 et 2 niveaux (image bivaluée) respectivement, Dfaprès L I r J
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q

Figure III-zs : Effet de la diminution de la résolution (d'après I tt] ).
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Désignons par i les niveaux de gris des pixels dans lrimage à restaurer.

La transformation T : telle que :

t=T( i )

produira un niveau de gris t pour chaque valeur du

I l l - (z l )

pixel de lf image init iale.

T ( i)

t "=T $ .1

i " i

Fieure ltl-26 : Fonction de transformation des niveaux de gris pour ilaugmen-
tation du contraste.

Drautre Part, les niveaux de gris des images it et t peuvent être

caractérisés par leurs fonctions de densité de probabilité

I I

P i 
(i) | et o, (t) l^ resPectivement'

o 'o

Si pi (i) et T (i) sonr connus, le fonction de densité de prôabilité de ili-

mage transformée est donnée par la reletion :

r r ( t )=[p i ( i )  *  ] lll-(z+)
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Ces techniques sont basées sur la modification de Itimage en contrôlant

la fonction de densité de ses niveaux de gris via une transformation:T(i).

p(i)p(i)

e)

a) image sombre

Figure IIl-zz

b) image normale

c)

c) image claire

: Histogrammes caractéristiques driqnages peu contrastées a, c) et
normile b)

r (i) r (i)

Figure ltl-28 : Transformations dthistogrammes en niveaux de gris Permettant-
dtaugmenter le contraste.
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(b)  Histogram ol  (a)

r'
I

a a

rt

(c) Salutstcd imagê

--Fisu9l!-!g. : Exemples dr images JrumÇ1i9ï,"t--",t- Ê: - llit 
histogram me caracté-

ristique en niveeux de gris (d'après L rr J''

ii) anamorphose

On utilise généralement ce type de transtormation pour éviter une Perte

drinformation dans les valeurs exttêmes des niveaux de gris, quand lréchelle des

t
,

'r. ' 
'!

.d
. :

I

:f

t ,
a l

f,l

t

Ir

(a) Well-distribuled image

(d) Histogram of (c)
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niveeux de gris analogiques est plus grande que celle des niveaux de gris numé-

riques. Ltanamorphose consiste donc à transformèr lrimage numérique initiale'

soit par compression, soit par extension, afin dren comprimer ou bien dren éten-

dre les niveaux de gris dans un intervalle donné'

Elle se présente sous la forme suivante :

s(X)=4.  f  (X)

f (X) = image initiale

g (X) = Log. f (X)

-  . r
s(X)= Lf  (X)J 2

l l l-(zs)

On peut citer parmi les fonctions de transformation les plus utilisées' les

suivantes :

e (x) = [r (x)]

lll-(z6a)

III-(z6b)

III-(z6c)

La figure lll-EO donne lfexemple drune transformation linéaire ; cette

anamorphose entraÎne une augmentation générale dtr contraste de ilimage'

I
I

o
/i
I

- t(r)
- - -e(r ) . r  t ( r ) 'b

Fieure lll-ro : Anamorphose linéaire
ffiffiâAe linéaire f(x). Toute
anamorphosè modifie le contraste.
ai"i ; i une augmentâtion générale)

Figure lll-lr :.Anamorphose log.,arithmi-
Affine image linéaire f(x) avec
Jné 

"ugt.ntation 
?u contraste pour les

n"Èuti de niveaux de ggis- et une dimi-
nution du contraste pour les tortes va-
leurs de niveaux de gris.

I
I

o
-i
I

x -
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Les anamorphoses, sont généralement exécutées dynamiquement grâce à

des Qu! Look up Table ; mémoires rapides de 256 mots. Le pixel étant codé

sur 256 niveaux, la LUT associe à chaque niveau une intensité de gris (o ' noir I

255 , blanc).

En effet, grâce à la LUT, on peut aisément éviter de recalculer chaque

point.

2 n -  t

,2
èo
(u

€

=ru
dl

Valeur L.U.T.
du pixel

Valeur de pixel zî - t

Fieurer'-rz''-:'ffi l.i.,;i,:ïf liiil"î'irf"rî','."T;
,ieniti;;i-iu.rËni-"fti'n'u6" ïit f "ut" 

seulemènt 5 fois moins de

niveaux de gris'

iii) Image en Pseudo-couleurs

La méthode des imagei en pseudo-couleur est une excellente méthode de

discrimination de lrinformation (notre oeil sait distinguer quelques milliers de

teintes).

ll sragit

lisateur.

alors dtétablir une représentation adaptée aux concePts de lruti-
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L,image couleur obtenue est !a superposition de 3 images monochromes

RouGE, VERTE, BLEUE. A chacune de ces imageb correspond une fonction de

transformation de luminance indépendante'

a
U

Transformarion > FR uJ

LUT ROUGE

Transformation 
-- Ft' ii r Image composite

LUT vERrE 
7- 

7 Fnvs u

Transformation + FB

LUT BLEUE

Figure llt-r3 : Diagramme du traitement drimage en couleurs

La transformation en pseudo-couleurs consiste en la représentation drune

image noir et blanc, en un dégradé de couleurs (ex' Bleu, vert et Rouge)'

Frj
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Figure ltl-l+ : Exemple de transformations en pseudo-couleurs'

L'image couleur obtenue est la supcrposition de trois images monochro-

mes. A chacune de ces transformations correspond une fonctign de transforma-

tiôn de luminance indépendante. On obtient ainsi une image composite FnVgij

dont la couleur est modulée par les fonctions de transformations choisies'



Figure III-3S : Exemple d'amélioration drimage_. par la méthode des pseudo-

couleùrs. Cette technique est uti l isée à la S.N.P.E. pour caracté-
tisËi la 

-poii-combustion 
de propulseurs solides. Les fonctions de

transformations uti l isées peimèttent de représentet une image

monochrome en un dégradé allant du rouge au bleu en passant

Par le vert.

lll-z-4-2 Transformations locales

La plupart des méthodes classiques uti l isées reposent sur le traitement

du signal :  la convolution dans le domaine spatial,  ou l téquivalent (produit) dans

le domaine fréquentiel après passage à la transformée de FOURIER. Ces

méthodes ont lravantage drêtre l inéaires, crest-à-dire d'être faci lement

progremmables et réversibles, par contre elles traitent identiquement tout point

de i l image.
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En général, les filtres morphologiques ne présentent eucune propriété de

linéarité ; par contre, ils devront être idempotents : ce qui se traduit par :

T2 . f . (X )=T . f (X )

f (X) : image init iale

T : Transformation

ttt-bz)

Les différences existant entre les différentes propriétés des filtres mor-

phologiques et des filtres linéaires traduisent deux conceptions différentes.

La linéarité permet la déconvolution; ainsi à partir dfune image floue

( irS ], p. 8g-g3), on peut remonter à lrimage nette car on ne perd pas dtinfor-

mations dans les convolutions qui ont conduit à ltimage initiale floue.

Avec les filtres morphologiques, le filtrage ntest plus convolutif jusqurau

stade final. La solution recherchée (image finale) sraccompagne drune Perte

drinformation, quril sera nécessaire dfanalyser et de prévoir.

i) Filtrage linéaire par convolution

Le f iltrage linéaire consiste à remplacel la valeur de chaque pixel par

une combinaison linéaire des luminances, des pixels aPPartenant à un voisinage

de tail le MXM.

É

M-r* =

r M-r
2

M-r* =

v
t

u M-t
2

G(X)= nû.  f  (x  +  i  ,  y  *  j ) l l l -(28)



- 77 -

Ainsi suivant les valeurs des coefficients h,,, i l  est possible de réaliser un

filtre passe-bas ou un filtre passe-haut. 
U"

a) filtre passe-bas ou filtre dradoucissement

Outre le f iltrage du bruit, ce dernier adoucit considérablement les
contours de I'image, il enlève les composantes spectrales de fréquences élevées

6ruit de fond).Le filtre III-36a est le filtre le plus simple, cependant il est peu

utilisé car le point central et ses voisins sont pris avec le même poids. On
préfère utiliser le filtre III-(l6b) qui attribue au point central, des valeurs

approximativement inversement proportionnelles à leur distance de ce même
point. Sril élimine le bruit de fond, le filtrage passe-bas rend plus délicat I'ex-

traction des lignes à cause de |adoucissement de Itimage.

Ihu] =

(a)

Figure lll-16 : Exemples de filtres passe-bas

illl ['::l
(b)



Figure III- lzb : Lissage avec les coeff.lmage in i t ia le .

-  I  - I  - I

- I 9  - I
- r -r -r on note une nette amélioration des

des contours au prix d'un plus grand bruit sur
les zones euparevant homogènes.

r tgure l i l -37p :  Ltssage âvec les coett .  I  2 I
2  4 2
I 2 T

On obt ient une image à |aspect moins heur-
té,  mais moins f ine. On remarque en part i -
cul ier la formation de plages prat iquement
uniformes, et surtout la 

- fonie 
de la

Joconde dans le peysage.

Figure l l l-nd : En uti l isand un fi l tre l inéaire
llans TTnFalle où les pixels sont plus
nombreux, la Joconde présente un aspect plus
doux ; les cheveux se distinguent mieux.
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b) filtre passe-haut

Le filtre passe-haut permet non seulement un rehaussement des déteils

de ltimage, mais également une mise en évidence des contours entre les plages

de différents niveaux de gris.

Filtre laplacien

[-' 
-r -'l

hi j= l - r  s  - r l  hr j=

[-, -r -'l
Figure lll-18 : Exemples de filtres passe-haut.

Filtre gradient

I I

oo

- I  . I[i,
Sur des images très bruitées on effectue parfois au préalable un filtrage

passe-bas (sensibilité du filtre au bruit).

ii) Filtrage morphologique

a) Notions dtélément structurant

Ltidée de base de la morphologie mathématique est de comparer les

objets ou particules que ilon veut analyser, à un autre objet, à une autre parti-

cule de forme connue appelé élément structurant.

Pour étudier ces formes sur ces images bivaluées, on utilise des éléments

structurants simples, pat exemple : des disques pleins. Pour les définir, il suffit

de connaître le centre et la longueut du rayon ex : O (t, Po ).

Si Iton choisit un disque de rayon r fixe mais de centre m variable, cet

élément structurant peut nous aider à résoudre certains problèmes de reconnais-

sance des formes.
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Cet exemple est très simpliste, une

à faire également varier le rayon.

analyse plus puissante consiste

^/

V

Yç po PocX PoGx

po = râyon de l 'élément structurant 
*cPo

X=ob je tàmesure r

Figure III-lg : Reconnaissance de 3 types de particules

Po

X

II
tl
II

Ficure lll-ao : Aooroximation
nexegonale.

I
I
I

drun disque de rayon unité en trame carrée et



-8 r -

Autres exemples dtéléments structurants : segment, bipoint.

@
rurhco

o
contour

raemant

a a

bl - poant

Figure lll-+r : Exemples dtéléments structurants.

b) la transformation chapeau haut-de-forme

Cette transformation est ainsi appelée car lron ne conserve de lfimage

que les portions entrant dans le chapeau et crevant son sommet. La figure

lll.-42 ônne un exemple de cette transformation. Le profil b) ne serait pas

détecté car entièrement recouvert par le chapeau. Le profil a), trop large

empêche le chapeau de passer. Les pics c), d), e) pat contre, sont suffisamment

minces à leurs bases, passent aisément dans le chapeau et sont suffisamment

hauts pour le percer.
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Sur un exemple monodimensionnel, le chapeau haut-de-forme est caracté-

risé par z contraintes : (h et l). Ceci permet de coiffer le vrai pic et non le

plateau qui lui fait suite.

En mode bidimensionnel, la longueur (l) devient le diamètre du

chapeau (l ), coiffant ainsi les maxima valides.

F.Lr

f]=I

Figure III-+z : Transformation chapeau haut-de-forme sur lrimage f (x). Cet
algorithme de construction est très simple, il dépend de deux
vaiiables, le rayon du chapeau et sa hauteur. On remarque sur
cette figure que le filtrage sera drautant plus sévère que h sera
pet i t  et  I  grand.

Figure lll-+r : Types de courbes en cloche détectés par la transformation par
chapeau hautde-forme.
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Ill-z-+-l : Détection des défauts. ithmes uti l isés

A pertir des algorithmes élémentaires vus dans le paragraphe lll-z-4, on

peut définir des opérations plus complexes nécessaires à la détection de défauts

ou de particules.

i ) Le seuillage

Ltoutil de base qui est câblé dans tout analyseur df images est le

seuillage. Seuiller une image consiste à choisir une gamme de gris; f(x), et à

mettre à blanc tous les points de ltimâge qui sont dans cette gamme de gris, à

noircir les autres.

Pratiquement, on répartit les pixels en 2 cetégories en comparant lrin-

tensité de chaque pixel à une valeur seuil : (m)

Figure lll-++ : Fonction de seuillage a) et image bivaluée b)

m = luminance seuil de ltimage initiale

f(x,y) = image bivaluée ôtenue après seuillage

m
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f(x,y) =

SEUILLAGE

intensité 5 m

intensité > m

os l

rs i

Image en niveaux de gris

ii ) ltérosion, la dilatation

Lférosion est une opération élémentaire qui consiste à éplucher couche

par couche une figure X, grâce à un élément structurant B.

Figure lll-+s : E rodé drun ensemble dtobjets X par un élément structurant
circulaire de rayon p . ,

(a) érodé de X par un disqui de rayon : X 'pB

(b) ditaté de X par un disque de rayon : X * PB

on remarque sur ccs 2 figures que la perte drinformation est

liée au rayon p de ltélément structucant.

noire et blanche

b)a)
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t - - - - - - - - ,
l _  _  _  -  -  -  -  ,
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\-r 
----- -_'

Fieure III-a6 : Exemple montrant qutun ensemble érodé puis dilaté est inclus
dans itensemble dilaté puis érodé par le même élément structu-
rant B.

iii ) ouverture et fermeture morphologiques

a) notion dfouverture

Figure lll-az Ouverture drun ensemble dtobjets X par un élément structurant
circulaire

Lrérosion et la dilatation étant des opérations itératives, on peut

effectuer sur un ensemble X une érosion par un élément structurant de taille

p g, puis de dilater lrensemble obtenu par le même élément structurant B. Cette'op6ration 
srappellera une ouverture, elle est notée OB (X).
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En général les contours de ltensemble ouvert OB (X) sont plus réguliers

mais moirrs riches en détails. Lrouverture joue le rôle dtun filtre qui adoucit les

contours, mais supprime les petits détails.

b) notion de fermeture

A |inverse de ltouverture

Itopération qui consiste à dilater

tai l lepB, suivie drune érosion.

lropération de fermeture est

par un élément structurant de

morphologique,

un ensemble X

îigure III-+8 :Fermeture dtun ensemble de particules X par un élément structu-
.T rant B. Tout comme lrensemble ouvert, lrensemble fermé, lren-

semble ouvert présente moins de détails que lensemble initial, les
parties enclavées sont bouchées.

lll-z-4-4 - Utesure Oes imaees b

En général, lrimage est. réduite à deux niveaux dc valeur lorsqutil y a re-

cherche de contours. Le codage de pixels binaires fut réalisé très tôt (années

r95o). Les contours peuvent être traduits sous forme de segments comme en

informatique graphique, ou par le codage de FREEMAN, plus spécifique à

Itimage I rr J (compression drimage).
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. i) analyse individuelle

Ltimage à analyser est segmentée en deux régions,

Objets à analyser en blanc (intensité = r)

Le fond en noir (intensité = o).

On effectue ensuite une analyse individuelle de chaque objet en marquant

chaque objet avec un niveau de gris correspondant à son numéro dtapparition

dans lrimage. Pour ce faire, on procède à une lecture séquentielle ligne par

ligne avec déclenchement drun algorithme de suivi de contours et

incrémentation drun compteur pour chaque objet rencontré.

Figure lll-+o : Exemple.dranalyse individuelle : les objets.appa.raissent avec un
niveau de gris correspondant à leur ordre dtapparition dans
lf image.

Ensuite, il est possible de calculer, pour chaque objet un ensemble de pa-

ramètres de formes. On utilise souvent le codage de FREEMAN, qui consiste à

remplacer les contours per une série de directions.
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56

Figure III-so : Exemple de codage sur 3 bits.

Figure lll-sr : Ltélément X est codé par la méthode de FREEMAN

3

o4

Cette image est codée par : { | *, ) , (oro1617,6,614,41419,zrzl }
- coordonnées - code de FREEMAN

du point de du contotrr de X
départ

2

6
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i i  ) le logiciel CYTIX *

Tous les systèmes dranalyse drimages modernes comportent un logiciel de
microscopie quantitative. Le logiciel CYTIX réalise lranalyse "individuelle" drun
ensemble drobjets ou particules se distinguant par rapport à un fond.

A lrintérieur drune zone déterminée, le système calcule pour chaque

I objet 42 ettributs de forme qutil stocke sur fichier. Ce logiciel permet donc
dteffectuet une analyse statistique sur les caractéristiques morphologiques drune
population drobjets.

* Logiciel de nicroscopie quantitative développée par la Société Digital
Des ign.
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Figure lll-sz : Facteurs de forme et paramètres de taille.
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III-3 - Applications de lq fractogrephie quantitative aux prôlèmcs de

rupture

III-3-r - Historique

La fractographie quantitative est une technique relativement "nouvelle" I
elle est née vers les années rgTo avec ltapparition des premières études

quantitatives de lrintersection drune surface polie et d'une surface de rupture IO ]

Depuis ce temps, un grand pas e été Lait tant dans le domaine de la

fragmentat ion dynamique de matér iaux métal l iques IrZ ]  ,  I t8 ] ,  [ rg]  , [  ,o]

polycarbonites lu] , propergols composites [2r] , I zB ] que dans ltétude topolo-

g ique  de  sur faces  de  rup tu re ,  I r  ] ,  [ t ] ,  Ig ] ,  [+ ] ,  I s ] ,  [o l , l z ] ,  Ig ] .

Afin de compléter ce qui vient drêtre dit précédemment, nous allons pré-

senter quelques exemples illustrant ltutilisation des principes de la fractographie

quantitative.

Cette étude est divisée en z parties :

La première partie concerne ltétude de la réponse de matériaux aux

sollicitations dynamiques utilisant la mécanique microstatistique de la rupture,

la deuxième partie srattache plus particulièrement à ltétude fractographique de

surfaces de rupture de matériaux composites.

III-3-z - Etude microstatistique des processus de rupture dvnamique

Dans le domaine de la rupture dynamique un des objectifs principaux est

la prévision quantitative du niveau de dommage produit sous une sollicitation

dynamique &nnée. Dans la plupart  des cas, les auteurs [ rg] , l r r ]  ' I r l ]
donnent peu de dét.ils concernlnt le(s) moyens(s) dranalyse des fragments ou

des surfaces de rupture. L. SEAMAN et al. I tg ] , I za ] ont examiné des

échantillons de polycarbonate après des essais dtimpact. Des photos de diffé-

rentes sections polies (Fig. III-5ae) révèlent nettement les traces de fissures
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(rupture fragile) (Fig. III-52) ou de vacuoles (rupture ducti le) (Fig. III-Sl).

Figure IILS" : Section polie dtun spécimen en polycarbonate lmpqcté, montrantÆlad is t r i6u t ionde f i s iu resàsasùr fàce(d 'après [ rà j ) .

Les échantillons ainsi impactés font ltobjet dfune analyse fractographique

dont les résultats sont corrélés avec la pression hydrostatique afin de quantifier

lrendommagement en termes de densité volumique de défauts (fissures ou

vacuoles) (D.R. CURRAN et al. lzzl.

Fieure lll-sr : Section oolie dfun acier de blindace XARro montrant le phéno--mènede.coa lescence [ rz ]dedeux Ï i ssures -p lanes(d 'après [ 'a j l .
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Figure lll-s+ : Acquisition- et transformation des valeurs de tailles de fissures
s-ur l-es surfaces dtéchantillons de polycarbonate impactés (dtaprès
lzz l l
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Les photographies des sections polies permettent le dénombrement de la

mesure des fissures et leur dépouillement statistique exprimé en terme de den-

sité surfacique de fissures (NA). (Fig. lll-S+b) puis transformé en densité

volumique (Ny) (Fig. lll-54c).

Les figures lll-55 et ltl-56 montrent la forme exponentielle (r) du nombre

de fissures observées en fonction de leur taille lors drun essai drimpact. D.R.

CURRAN et al. lrrl et SEAMAN et al. I 19 ] supposent que lc nombre de

fissures est assez élevé pour permettre une analyse statistique correcte des

résultats, au moyen du code (BABS-z) implanté sur ordinateur au Stanford

Reseasch lnstitut,

(r) N, (R) = No exp - tfrl l l l -29
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Fieure lll-ss : Distribution en volume-
dëtfissuretà plusieurs distances de
Itimpact dans un éçhançillon en poly-
carbnate (draprès L t8 l).

Fisure lll-s6 : Distribution de taille
+-
de-fissures-ptès un impact monodi-
mensionnel dans un acier Armco
d'après I tg ].

Pour passer à la distribution en nombre L. SEAMAN et al . I tg ] utilisent

une méthode de stéréologique développée par E. SCHEIL I S] (rg34), puis modi-

fiée et explicitée par J. SALTYKOV I S ] en I95t, Pour une population de parti-

cules sphériques.
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Figures III-sz : Différentes formes de fissures dtaprès [24 ]

Figure ltl-s8 : Fissures intçrnes produites par lfimpact dans un polycarbonate
d'après I tS ] .
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En réalité une fissure ntest pas sphérigue, i dans le cas du polycarbonate

(fig. lll-58), sa géométrie est proche de celle drun disque (Fig. Ill-SZ). L.

SEAMAN et al. [za ] ônnent une expression du volume dtun défaut faisant

intervenir un facteur de forme dépendant du matériau.

v "  =  T t '  R t

T" = facteur de forme (dépendant du matériau)

R = rayon

l l l -( lo)

Draprès L. SEAMAN et al. l r+ l, les valeurs du coefficient T" Peuvent

atteindre (T^ = zo) dans le cas de rupture fragile (fissures) et tendre vers des
c

valeurs proches de ltunité (T" = r) dans le cas de. rupture ductile(vacuoles).

E.L. LEE et al. I za Jsupposent que, dans le cas de propergols composites,

les sites de décohésion liant-charges (Fig. III-59) sont à ltorigine de la rupture

dynamique. Ltétude montre que les grains de HMX servent de sites privilégiés à

|amorçage drune fissure, par contre la figure III-60 indique que la fissure passe

préférentiellement par la phase HMX.

Figure nr-so ' 
ilffiif#1jrr;jlrîii:rïlr'iirje 

décohésion enrre un crisral de

'  HI{X : petchTotate d'amonium
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HMX CRYSTAL

tMPAcr DIRECTION 
I

Figure lll-6o : Micrographie drun échantillon- dg grggergol montrant une fissure
sur la-suiface dtimpact (dtaprès Lz8 J ).

E.L. LEE et al. supposent également que la distribution de défauts ini-

tiale est approximativement la distribution des grains de HMX dans le propergol

à lrétat vierge. Le nombre de grains de HMX activés, mesuré sur- les surfaces

de rupture est donc transformable en termes de densité volumique (Fig. lll-6o).

La concentration des défauts activés est représentée comme souvent sous la

forme (ltt-zg). Il aurait été intéressant de comparer la distribution en nombre

des grains de HMX activés avec la distribution granulométrique initiale.

Malheureusement cette comparaison nfa pas été présentée dans leur publication

[ "s ].
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Figure III-6I : Distribut-ion- des tailles de grains de HMX dans un ProPergol'- (d'après I zg I )

Enfin, E.L. LEE et al. considèrent que le processus de vacuolisation con-

duisant à la rupture est emorcé à partir des gmins de H MX les plus gros
( r> rooum) .

Ill-l-f - Etude fractographique quantitative de profils ou de

surfaces de rupture

Les premiers travaux dans le domaine de la fractographie quantitative

sont obtenus pat J.L. CHERMANT et al. I g ] .n ry76. L'étude traite de la com-

paraison entre les granulométries drun matériau massif, et celle des cristaux

cassés. Dans le cas dtéprouvettes de W"-Co rompues en flexion et pour un ma-

tériau de fine granulométrie (d< zum) la rupture est essentiellement intergranu-

bilg, alors que pour les matériaux à grosse granulométrie (d>sum) la rupture

est transgranulaire. (fig. ltl-62).
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Fisure lll-62 : Courbes de distribution de taille des cristaux de WC sur une sur-

WC-C'O rS % poids de différentes granulométr-ies-: WC-P : o'7
u m ; WC---M , i,r pm ; WC-G : z,zuà). (dtaprèsl g] ).

Dyyçr-æ

Les cristaux de WC observés le long du chemin de rupture (Fig. ll-63)

correspondent à une décohésion intergranulaire, cependant la proportion de cris-

taux fragmentés augmente sensiblement avec la taille de ceux-ci.

Figure nr-6g : cheminte 
,t;:tnn5 Y"!;fîdË"#,i lnT",= 

2'2 vm'

Des travaux similaires utilisant

mis ltétude du profil et de la surface

des méthodes semi-automatiques ont per-

de rupture en flexion dtalliages(W-Ni-Fe)

-olacr polic
--.traial dc fracturc
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I ze ). Cette étude met nettement en évidence le rôle de la tail le moyenne des

grains sur les faciès de rupture

S. BEUCHER et M. BLANC [rS ] ont mené une étude quantitative par

stéréométrie des faciès de rupture dtéprouvettes rompues au mouton de choc.

Le matériau étudié est un acier allié au Ni-Mn-Mo présentant les carac-

téristiques mécaniques suivantes (Tabl. lll-z).

Traitement thermique

Temoérature
d'austénitisation

Trempe H V R e n
N/ . . '

R . t
N/mm'

A z
%

1100" eau ! Ât ifoo = ,t J70 E60 I  120

9000 e a u :  ô t ' r o 3 =  t  t )70 855 l t I 0 l 9 76

900" huire : rt |,33 = ,r' 275 620 8 l t 22 7 7

9000 air : âr lff = :oo ' 225 490 6E0 27 72

Composition (%) :
C  =  0 ,A67
N ln  =  l , l 7
N i  =  2 , c
Mo  =  0 ,51
A l  =  Q ,027
N 2  =  0 ' 0 1  I .

Tableau !l!:a : Nature et_cpracgéristiques de lacier étudié (d'après S. BEUCHER et
M. BLANC L zsl )

Pour les faciès de rupture destinés à lf examen fractographique, les

éprouvettes ont été rompues au plateau fragile( 0= - rp6') (Talb. Ill-f)

Traitement

thermique

Taille de grain / Larteur des
paguets de
lattes ( pm)

diamètre des
lacettes de

pseudo clivage
( p m )

TKtoo J
(" c)

norme
04-t02

diamètre
(  l ,m)

01.=  l l00o  c
tremPe eau

0y= 9000 C
uemPe eau

0t'= 900o C
treinpe huile

01.= 900" C
tremPe arr

tl

E . ?

E - 9

E - 9

tr E0

o l J

ar lJ

p15

r 5O

r u 1 5

r u L 5

o 5 0

o 1 5

o 1 5

o20

0

- 4 0

- 4 0

- 2 0

Tableau lll-r : Relations entre microstructure, morphologie des iassures et tem-
pérature de transition de résilience (dtaprès I zS] ).
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Les relations structures-propriétés mécaniques de ces aciers sont regrou-

pées dans le Tableau lll-2. Ces résultats confirment un grand nombre de

certains résultats de la l i ttérature. En particulier les tail les moyennes des

facettes de pseudo-clivage (fig. Ill-6+) dépendent de la taille moyenne des

grains.

Figure lll-6+ : tmage de rupture au M.E.B. (d'après [ ,S ])

Les facettes de pseudo-clivages sont généralement assez mal délimitées

dans un relief assez confus (nig. tll-6+) ce qui rend leur extraction très

délicate. H. OHTANI et al. I z7 ] ont su montrer distinctement ces facettes de

pseudo-clivage dans leurs publications.

Une étudee de la transition fragileductile dtacier a été également réali-

sée [zg ] , en mesurrnt le périmètre et la surface des zones de clivages en

mode fragile et les zones de rupture en mode ductile dans le cas de 2 aciers :

un acier extca-doux (Fr) et un acier allié au Cr-Mn. La figure lll-65 représente

la comparaison des résultats obtenus à partir de la fractographie quantitative et

de ceux obtenus à partir dressais de résilience (mouton de choc) avec la mesure

du taux de cristallinité. Les deux méthodes semblent montrer des résultats

satisfaisants. 
^c.1
/ e-u'- \'  

$6Él
\ . . . .
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Fieure l l l-6s : Transition de rupture fragile-ducti le dans le cas de 2 aciers.analysésr 'berv "' YJ - 
;; i ;;-Ëmettoàf de fraciographie quantitative et la méthode
IRSTD (mesure du taux de cristall inité)'

La méthode originale de T. KOBAYASHI et al.

donner de bons résultats dans l'étude de la transition

draciers (rupture des fibres ou rupture par clivage). (Fig.

A3t RÎ lJ| Ê

I 16 ] semble également

du processus de rupture

il-66).

t
crt
ct

'wtæ 
ilæ|.-læ!

Fieure tl l-66: Surface de rupture (dtaprès IrO ])

Lrexamen topographique et stéréographique de z surfaces de rupture ap-

pariées. permet dtobtenir des informations permettant ltétablissement drun

modèle de comportement à la rupture aux environs de la température de transi-

tion.
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iii-+ - C.onclusfun

Dans ce chapitre, nous avons essayé de présenter, à travers quelques

exemples, Itoutil de travail indispensable et complémentaire à la mécanique de

la rupture : la fractographie quantitative.

Nous avons montré que les méthodes stéréologiques développées dans le

cas de surfaces planes polies par Ewald R. WETBEL I S ], puis étendues à l'étude

de faciès de ruprure par S.M. El. souDANl [ 6 ], I z ]apportent des données très

utiles pour une meilleure connaissance du comportement à la rupture des

matériaux.

La quantification de lfendommagement de structures soumises des ondes

de chocs, et les mécanismes microstructuraux mis en jeu lors dressais

mécaniques dynamiques sont des informations qui sont quantitativement

impossibles à obtenir pâr drautres méthodes dtinvestigatibn.
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CHAPITRE lV : MODÂLITES EXPERIMENTALES

Dans ce chap,itte, nous avons rassenbTé

riaux et aux néthodes expérinentales

t r a v a i T .

tout ce qui a trai t  aux naté-

étuaiés tout au Tong de ce

IV-r - lntroûrction

déformation

Sous |influence de chargements dynamiques, la présence de défauts

in-situ est suscePtible d'altérer les Propriétés énergétiques des propergols et

explosifs composites. Par conséquent, lrévaluation mécanique ou physique de la

vulnérabilité des missiles (propulseufs) et des têtes militaires, la connaissence

du comportement à la rupture de ces metériaux pyrotechniques aux grandes vi-

resses de déformation sont drun intérêt considérable, (M. NAIT Abdelaziz I t ])'

Le caractère à la fois composite et agrégataire de ces matériaux implique

lrexistence de relations étroites entre leur propriétés mécaniques et leur

microsrructure. (Ph. HUMBERT, Ph. BouLElz], pn. HUMBERT [3 ]et al ') '

Ltobjectif principal de cette étude consiste à dégager les'effets des

com$santes individuelles (charges cristallines, liant) sur les mécanismes de rup-

ture des explosifs et des propergols composites lors de sollicitations en traction'

lV-z - Matériaux étudiés

IV-z-r - Composition et mise en oeuvre

Les propergols et explosifs composites que nous avons étudiés sont

titués principalement de deux parties distinctes (r)'
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i) la charge énergétique

ii) la matrice ou l iant

Nous présenterons sous forme de tableau, les diffétentes compositions

étudiées ainsi que lèurs principales caractéristiques, à savoir, la nature du pro-

duit, le type de charge énergétique et le type de liant'

Tableau lV-r : Caractéristiques des matériaux étudiés

La mise en oeuvre des propergols et explosifs composites sreffectue par

un malaxage des deux parties précitées (r) auxquelles on ajoute généralement

un catalyseur. Ensuite, ces produits sont coulés dans des moules de

différentes formes, puis placés à ltintérieur drune étuve Pour une durée de 15

zo jours.

nature du
produit

type de charge
énergétique (t)

(y
m

pondéral
type {e.
l iant  ( r )

u
to

pondéral

propergol rB perchlorate
dramonium + al 86 polybutadiène r4

explosif zr octogène * 86 polyuréthane r4

explosif 3o octogène 86 polyuréthane r4

explosif 4E octogène 8z polyuréthane r8

explosif 58 octogène 8z polybutadiène r8

explosif 5E octogène 8z polyuréthane r8

t octogène : chatge ctistaTline expTosive
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lY-z-z - Granulométrie

Les répartitions granulométriques en mesure des différentes compositions

étudiées ont êté obtenues par tamisage ou par sédimentation. Ce dernier

procédé est utilisé pour des granulométries dont le diamètre moyen des

grains sont inférieurs à =5o-roopm selon la nature des charges.

Un exemple de ces différentes mesures est présenté Fig. IV-r :

.lJ
É(rt
3t'
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(!
CL

èC

8 8 e s8 8 8
é \ é  ! - \ O  i / r  r / r

0 tamis b)'a )

Ficure lV-r : Résultats dranalyses granulométriques Per un procédé de sédimen-
- 

tation (fine grànulométrie) a) et par un procédé de tarnisage
(grosse granulômétrie) b).
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Figure IV-z : Différenls typel .d. .h+rges .l istall ines
a) octogène-ét b)perchlorate df arnonium
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Afin de décrire parfaitement

charges cristallines (Fig.lV-z) nous

sous la forme :
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la granulométrie en mesure

avons utilisé la méthode de

des tail les de

WEIBULL [ + ]

f (d) m= [ (t lT|-I

)  .exp{ -'t'' ) IV- r

d = diamètre de grain

= constante de normalisation

= facteur dthomogénéité ou module de Weibull

La figure lV-3 montre les résultats obtenus pour les différentes composi-

tions étudiées. On remerque que les distributions sont correctement décrites à

Itaide de ltéq. IV-r, le facteur dthomogénéité étant une fonction effective du

diamètre moyen ( dm) des charges cristallines (Fig. IV-+). Ces résultats sont en

accord avec ceux obtenus par (GANGULEE et GURLAND IS ]), pour des parti-

cules de silicate de formes allongées dont les valeurs du diamètre moyen sont

2.Sr 3r5 et 9,8 um, resPectivement.

ldr=i(ïl-' ,,,HtJ'l

A

o
t

It

d-= 5l pm

d= t3 l  sm

d = 368 prm

d; 847 pm

d =t090 pm

d,"ld

Figure IV-+ : Distributions de taille des particules :Relation entrb facteur- 
dthomogénéité (m) et le diàmètre moyen de grain (d,n)
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La dépendance de m vis-à-vis de d, est vraisemblablement due au fait que cer-

taines particules présentent des formes dtéllipsoides de révolution d'une une

certaine élongation D/d variant elle-même avec la taille des particules.

Néanmoins, lrécart observé

important dans notre cas, puisque

5r m et rog)o m respectivement.

sur le facteur dtinhomogénéité semble moins

les valeurs du diamètre médian varient entre

D = plus grand diamètre

d = plus petit diamètre

D/d = élongation

Figure lV-s : Facteur de forme

lV-f - Meclrine dc ttactiqr grandc vitcsse

IV-3-r - Description technologique

Les essais de traction dynamique sont effectués sur une machine de trac-
3 tion hydraulique représentée (Fig. lV-6)

ù

/-:

G'-



-  I I 5  -

bâti f ixe

échantillon collé

tige en all iage léger

vérin hydraulique

Figure IV-6 : Schéma descriptif de la machine de traction à grande vitesse

Ce système expérimental est composé essentiellement drun vérin hydrau-

lique et drun lanceur en alliage draluminium. Lféchantillon est collé sur des

mors venant srinsérer entre le lanceur et le bati fixe. Le chargement de

lréprouvette sfeffectue grâce à une onde de tension générée par ltimpact du

vérin hydraulique sur le lanceur en alliage dtaluminium. La déformation induite

par ilonde de tension est mesurée au moyen drun capteur inductif tandis que

I'amplitude de la contrainte est obtenue grâce à des jauges de déformation

montées sur la partie supérieure du bâti fixe, ou bien sur la tige du lanceur

impacté. Les différents signaux sont éventuellement amplifiés grâce à deux

ponts drextensométrie SEDEME type TS ro6 puis enregistrés sur un oscilloscope

à mémoire numérique NICOLET 4197. Ensuite, les résultâts sont stockés sur

disquettes ou sur le disque dur drun ordinateur BULL MICRAL 30 avant le trai-

tement.

IV-l-z - Essais réalisés

Lec divers critères de rupture abordés au Chapitre II, nécessitent la con-

naissance des courbes chargedéplacement, pour différentes vitesses de charge-

ment. De plus, ilanelyse statistique des résultats requiert un nombre suffisant
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dressais, pour chaque type de chargement.

Les caractéristiques mécaniques des explosifs et propergols composites
étant dépendantes de la vitesse de déformation pour laquelle elles sont
mesurées, il est intéressant dteffectuer des essais pour plusieurs valeurs de ce
paramètre (Tabl. lY-zl, et ce, pour toutes les compositions étudiées

Tableau IV-z : Tableau regroupant les différentes vitesses de sollicitation et les
nombres dressais correspondants.

Les premières mesures ont été réalisées sous sollicitation statique (z) de
façon à disposer des premières ônnées puis sous chargement dynamique (z), but
de notre étude.

IV-3-z-r - Egg!!_$gjtgg

La machine de traction utilisée pour les essais de traction statique
(Vr=5omm/mn) est une INSTRON rr95 piloté" pà. un ordinateur BULL MICRAL

30. Dans ce cas, les courbes chargedéplacement sont directement proportion-

nelles aux enregistrements de lressai. Un exemple de dépouillement dressai

statique est représenté sur la figure lY-7a

(z) Par convention dans cettc étude, nous cntendrons par sollicitation statique,
les vitesses de traction de 5o mm/mn et par dlicitation dynamique ceux à
zomls (limite des capacités machine).

Vitesse de
traction

Statique Vitesses intermédiaires Dynamique

5omm/mn5oomm/mrsooomm/mnzmls zom/s

Nombre
dressais 2S 5 5 6 25
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Figure lY-7a: Exemple de dépouillement drun essai de rupture sur une éprouvet-
te haltère

lY-g-z-z - grt"is a""ariqres

Pour ces essais, les évolutions des forces (contraintes) et des déplace-

ments (déformations) se déduisent de |enregistrement des signaux obtenus lors

de I'essai de traction rapide (fig. iV-zb).

tR



-  r r8  -

Eprouvette ,haltère

Matériau : Ex. zr

ê __-_>

É
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q)
I
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o.
E

z
ru
èo
fil
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F"= l {oN

Yr= I l .Q,  m .  s - I

tp=p / | r s

Tenrps (. us)

Figure IV-7b: Exemple drenregistrement drun essai dynamique .

lV-l-g - Détermination des contraintes. des déformations et vitesses
de déformation

Dans tous les cas de chargement (Tail.lV-z)lescontraintes etlesdéforma-

tions sont calculées à partir des forces et des déplacements.

où P = force appliquée à ltéprou.vette

S ( e ) = section moyenne instantanée de ltéprouvette

Po =s(;T

s(e)=+

IV-(z)

lv-( l)
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si lton suppose le volume constant au cours de ltallongement où :

So = section initiale de léprouvette

e = déformation

La déformation est donnée par la relation :

e=Log ( r+u ) Iv-(+)

.  A h  r roù u = ii = allongement relatif de ltéprouvette
t t o

Dans les différents cas de chargements la vitesse de déformation moyen-

ne est calculée à ltaide de la relation :

:  eR"= E- IV-(s)

ou

tR représente le temps écoulé de to = O jusqurà la déformationeO

f inale.

IV-l-+ - Géométrie des échantillons

!E 
La théorie empirique de IVEIBULL [ 6 ]ntimpose pas de conditions quant à

ltétat de contrainte dans ltéchantillon testé. Néanmoins, certains effets draniso-

tropie dus à la microstructure ôivent être ôservés.

Si lton considère que dans certeins cas de chargement, les charges cris-

tallines servent dfamorçage à le rupture (E.L. LEE et al. I Z ] ), celles-ci ne

ôivent pes présenter dforientations spatiales particulières: le matériau doit

être isotrope à ltéchelle macroscopique.
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Les diff érentes compositions étudiées (f ig. IV-l) présentent des
granulométries de diamètres médians différents (5'r; r3o, 366, g+7 et rogg pm
respectivement). Le tableau IV-l montre les différentes formes dréprouvettes
utilisées pour les essais de traction.
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l n V + n { n (  -

Figure IV-8 : Vérif ication de lteffet de volume d'après IA ] .

Les diagrammes de Weibull obtenus pour deux valeurs différentes de
volume contraint, dans lecas de deux alliages de verres métalliques. Les pentes
des deux distributions sont sensiblement identiques dans le cas a), Iteffet de
volume est parfaitement vérifié dans le cas b).

Dtautre part, si lron se réfère aux travaux de M. CALVO [ 8 ] portant sur
la fragilisation des verres métalliques, nous pouvons considérer que la
statistique de WEIBULL ntest pas influencée par la variation de volume (Fig.

IV-8). Notre choix concernant deux différentes dimensions dréprouvettes paraît

donc raisonnable.

I n212
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Compositions Type dréprouvette

Propergol rB

Explosif zr

Explosif 3o

N

Explosif 4E
Explosif 58
Explosif 5E

N

Echelle o.5
Tableau IV-r : Types dféprouvettes utilisées

lV-+ - Analvse fractogrephiee

Ltanalyse des surfaces de rupture après essais devient souvent très im-

portente quand on tente de modéliser le(s) mécanismes(s) de rupture. De plus en

plus, dans cette entreprise, la fractographie quantitative, à travers ltanalyseur

dfimages, se révèle comme étant ltoutil indispensable et complémentaire au mi-

croscope électronique à balayage.

IV-4-r - Préparation des échantillons

Les différentes phases en présence sur les surfeces de rupture (liant ou

charges cristallines) ne sont sguvent pas discernables sur les faciès de rupture à

ltétat brut. Nous avons utilisé à cet effet une technique de métallisation. Une

couche dtor de qq r/roo A dtépaisseur est déposée sur les surfaces à observer.

Grâce à cette technique, les zones de clivage perpendiculaires à la direction de

la sollicitation apparaîtront comme des surfaces réfléchissantes donc brillantes

tandis que le liant présentant une surface rugueuse sera diffuselr de lumière et

présentera un aspect mat.



- r 2 2 -

lY -4-z Analvseur drimages

lY-4-z-r - Svstème dranalvse et de traitement

Lranalyse automatique des images de faciès de rupture est

un processeur digital,  l fanalyseur drimages VICOM équipé df un

microscopie quantitative CYTIX (Chap. lll).

réalisée sur

logiciel de

lY-4-z-z - fUise a, point atun al

Nous avons vu au Chapitre lll qurune surface de rupture peut être cerec-

térisée grâce à la proportion de ses différentes phases (liant et charges

cristallines) et à sa topogrephie. Le dispositif expérimental permettant dreffec-

tuer les mesures sur les surfaces de rupture est représenté de manière schéma-

tique (Fig. IV-g).

VIIEtrfSNIES

vtrEo-mfiEsss

Figure IV-o : Dispositif expérimental dtanalyse.
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Pendant lracquisition de Itimage, l'échantillon est disposé sur un banc de
macro-photographie. Afin de sressurer drune lumière homogège un diffuseur est
interposé entre ltobjet étudié et les sources lumineuses. De cette manière,

lranalyse des surfaces de rupture est rendue plus aisée, cer elle permer

facilement de mettre en évidence les phases intéressantes qui font I'objet de

l'étude.

lY-4-z-t - Uethodologie de dépou

@

i) analyse profilométrique

Au regard de ltanalyse profilométrique la figure IV-ro illustre les nota-

tions utilisées. Une analyse paramétrique simple est menée utilisant la rugosité

linéaire notée (RL), la rugosité surfacique notée (n^) et ltindice de branche-

ment (81) définis au Chapitre lll.

Figure lV-ro : Représentation schémati-
que de la surface de
rupture et
notations.

R1 = L/y

R6 = 5/6.

Bp = H/y

de ses

IV-(6a)

tv-(6b)

IV-(6c)

MACROSCæIC

PROJECTED FRACNRE SIJRFACE (A)

a
%

rffi

FRACTIJRE FRACTTNE SNFAC€ (S)



La rugosité surfacique R^ peut être calculée

vante : (M. COSTER et J.L. CHERMANT Is ] ) '
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, RLt, /,

grace à la relation sui-

RA=
RL *  , / " -  z

Iv-(z)
n / r -  '

La rugosité surfacique R^ calculée à partir de la rugosité linéaire Rt

varie avec le grandissement uti l isé. Ces paramètres interviennent systématique-

ment dans les relations stéréométriques en fractographie quantitative. La

question qui se pose alors est de savoir quelle valeur de Rt choisir pour

calculer ces relations (lV-6). La précision de la mesure de RL est

approximativement de lrordre de grandeur de celle de la microstructure.

Dans notre ces, les mesures de la rugosité sont faites en fonction de la

surface réelle dont on analyse le profil aveé une résolution capable de résoudre

la microstructure des différents produits analysés (Fig. lV-l).

ii) analyse des surfaces de rupture :

Les différents faciès rencontrés sur une surface de rupture Peuvent se

résumer ainsi :

- rrphrre transgrenrhirc

- décolrésirn intergranulairc

- stries dc fatigrrc...

Ces différentes phases apparaissant sur les faciès peuvent être caractéri-

sés quantitativement per des paramètres relatifs à lrimage projetée (A)

(Fig.lV-ro) de manière analogûe à ceux relatifs à ceux de lfimage polie (E.R.

WEIBEL fro ] ).
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Dans le cas de la rupture de nos matériaux iomposites les phases présen-

tant un intérêt sont les charges, cristall ines et le l iant. Les analyses sont

menées sur la surface projetée A(n). L" densité numérique N, et la fraction

surfacique S, mesurées sur la surface de rupture 51 sont obtenues à partir de la

densité numérique N^ et de la fraction surfacique A^ mesurées sur la surface

projetée grâce eux relations stéréométriques suivantes : (S.M. El. SOUDANI

[Ir]), dans le cas de surfaces de rupture âvec une courbure aléatoire:

Ns=
N A

" ^  

e t  SS=AA=VViRA= ' tv-(s)

Le tableau IV-+ regroupe les différentes notations utilisées Pour la

caractérisation paramétrique de la surface de rupture.

Tableau IV-+ : Densités et fractions surfaciques : notations.

(R.T. De HOFF [to ]) a établi les différentes relations qui permettent de

calculer la densité volumique NU de particules dans la plupart des cas qui peu-

Surface de rupture (S) Projection (A)

Densité surfacique NS NA

Fraction surfacique SS AA

vent se présenter. Dans le cas drune surface de rupture de courbure aléatoire,
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la relation srécrit :

Nv = NA'+

evec

R=+. F

ou

lV-(g)

NV = d"ntité volumique

F = rayon moyen de la particule

R = reyon de la particule.

iii) Mesures et méthodologie de dépouillement

a) profil

Les mesures de profils sont effectuées à lraide du montage représenté

Fig. IV-9 auquel les modifications suivantes ont été apportées :

Les échantillons rompus font ltobjet drune préparation qui consiste à

déposer une couche de résine synthétique sur la surface de rupture épousant le

plus fidèlement son profil (Fig. IV-rr).
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feuil le transparente

Profil de rupture

Echantillon Résine expoxyde

Figure IV-r r : Prof il de ruPture

Un film plastique transparent est ensuite disposé sur le profil (résine-ma-

tériau) étudié, afin dteffectuer la mesure dans les meilleures conditions. Ce

montage permet, une fois disposé sous le diffuseur, une bonne perpendicularité

du plan de mesure per rapport à lraxe de la caméra vidéo. Dans ces conditions

la mesure de ces profils par relecture des fichiers de paramètres créés par

CYTIX nous permet le calcul de la rugosité linéaire Rt et de ltindice de

branchement 81, (r5 mesures par type de sollicitation et par type de matériau).

Enroulement :

PérimètreRL = tDi'imËËiiiiie=Tæêt max)

I

El-onjâ n :

h Diamètre de Férêt minimum
D L =

Caméra

<\
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Les ditférents algorithmes utilisés pour cette mesute sont représentés sous for

me dfordinogremme (Tableau lV-5) et illustrés à chaque étape du traitement de

I'image correspondante.

+ ;F * #'* + +.{. * :{Ê t *( * :ft + :+ + :} + :* + :k + :+ *'+ + + + :F * rF # + :F *'+ r}: * :lt * :!È

+
'+ f HA PROFIL. '..rC
+

REA I ir"rclL4 i r"l. E. FRCtFt. Il,l!

THR J i l  iù .  É51

r'rex J i?

. { D R  . l , . f . : f

iEn ,
-

. iarrr :], l  (J.l-ct, E(r, FS,4' ' l 's, t , | ,340, s0) r

- l * l l l ' l  t  (  |  '  l ,  t ,  t  ,340 '  3O'3?5'  4 '75 '  ? ,  3)

EAL  r . 14 "  5 l  ? i
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t
f

lV-rz)

(Fig.  lV-r t )

(Fig. IV-r+)

Acquisition ---

Tableau lV-s : Algorithmes de dépouillement pour lranalyse du profil de rupture
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surfaces de rupture :

L'analyse quantitat ive des surfaces de rupture nécessite une succession

de transformations drimages. Contrairement au traitement uti l isé pour les pro-

f i ls, celui des surfaces de ruptures intègre une transformation de lthistogremme

des niveaux de gris de I ' image considérée, afin dren augmenter le contraste.

Cette opération prél iminaire permet par la suite une binarisation Par seuil lage

plus aisée, donc une détection plus aisée des charges cristallines en présence

sur la surface de rupture.

b)

.t::fi:fi:ft:fi :#:fi:ft'.$ + :fi:t( tt( .t f :{< :}:{<:{<:l'::{t :f: :{t.t: :fi'.{t t{t :fi {( :fi:fi:lt tlt:{t:ft:fi.f: .{t :lt

:fi

:{r t:HA FAC: I Eg, r,rÇ \
I+

REA J (1,!OL4.t LJ. .9,,. FAC: I. I l ' l )  |
a

' .=CA - - '3  t  0 .  t0 |  ,0 .  0 ( t  I  )

iHn J l , r (ù .B i  \
a

f : t P Î . f  l . r l , . 3  |
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- -  (Fig.  IV-r6)

(Fig. IV-ry)
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Tableau IV-z : Algorithmes de dépouillement pour I'analyse drune surface de
rupture

a
Les différentes étapes du traitement des surfaces de rupture sont repré-

sentées ci-après et illustrées des images correspondantes. La mesure des para-

mètres tels que le rayon moyen, le diamètre de Férêt moyen et la surface)

sreffectue automatiquement par CYTIX, puis il sont représentés sous forme

dthistogrammes. Les exemples suivants représentent pour un type de matériau

et un type de sollicatation donnés une mesure moyenne statistique efifectuée sur

r5 surfaces de rupture.

Acquisi t ion

Mesure
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IV- S - C.onclusions

Dans ce chapitre, nous avons décrit toutes les méthodes expérimentales

nécessaires afin de déterminer I'influence de la microstructure sur le comporte

ment à la rupture d explosifs et de propergols composites. Après des essais de

traction à différentes vitesses de sollicitation , les échantillons sont collectés

afin de mener une analyse fractographique quantitative. Nous présenterons dans

le chapitre suivant les différents résultats obtenus lors de ces investigations

Nous tenterons ensuite d ên ônner une interprétation microscopique suite à une

analyse statistique.
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CHAPITRE V : RESTJLTATS EXPERTMENTAqI

V-r - lntroûrction

Dans ce chapitre, nous avons rassemblé les différents résultats obtenus

tout au long de ce travail. Nous donnerons tout drabord les résultats obtenus

lors des essais de rupture pour les différents matériaux testés. Ltapport de la

fractographie quantitative à travers la microscopie électronique à balayage et

I'examen fractographique des zones de rupture se révélera indispensable dans

lrétude approfondie du mécanisme de rupture.

Y-z - Evoluti<n du comportcment à le rrpûrre en fonction de la vitesse

de sollicitation

Y-z-r - Courbes contraintes-déformations

A partir des courbes charge-déplacements obtenues nous avons, pour les

différents matériaux déterminé les lois de comportement o = f (e ) pour deux

différents cas de chargement : a), (chargement statique et b), chargement

dynamique). Les différentes courbes sont représentées (Fig. V-r et V-z). Le

caractère viscoélastique de ces matériaux laissait prévoir une eugmentation

sensible des niveaux de' contraintes avec lraugmentation de la vitesse de
-déformation.
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Prop. rB :  d* = , rpr \
Ex .  z r  t  d ,  =  r3oum

Ex. 3o ,  d,  = 366Um
Ex. 4E t d, = 8+7u m

Ex..5E :  d^ = IoSZ Um

5 1 0 1 5 2 0

Déformotton <Z>

Figure V-r : Evolution des courbes contrainte-déformation sous une sollicitation
statique en traction (V1 = 5omm/min.).

.5

Matériau Dia mètreoTtl;i,,)o"t gra ins

Propergol rB 5r Um

Explosif zr I 3O  Um

Explosif 3o 366.um

Explosif 4E 842 um

Explosif 5E roSZ u m

Tableau V-r : Diamètres moyens des compositions étudiées.
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Fieure V-z : Evolution des courbes contrainte-déformation sous une sollicitation-
dynamique en traction (V1 = zo m/s)

Les courbes contrainte-déformation des explosifs composites des diffé-

rentes compositions ont un ômaine anélastique essez réduit sous sollicitation

statique. Les déformetions à la rupture croissent evec la taille granulométrique

des particules droctogène. Sous sollicitation dynamique, le comportement est de

type fragile, le domaine anélastique extrêmement réduit, les déformations

maximales à la rupture ne dépassent pas 2.S à f %. Dans toutes les équations,

nous prendrons, par la suite la valeur de la contrainte calculée à partir de la

force maximale appclée aussi force critique (F.) exercée sur le matériau. La

différence existant entre cette valeur et la limite pseudo-élastique, observée

dans certains cas est négligeable par rapport aux valeurs de contraintes mises

en jeu, notamment dans le cas de sollicitations dynamiques.

o
ù
=

o
+,
c
o
L
+J
c
o

(J

Prop. lB :dr  -  5 rum
Ex .  z t :  d ,  =  r39p

Ex.3o td , , . ,=366um

Ex,4E t d, = 842 um
E. SE r  d,  = ro87pm
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Y-z-z - Evolution de la contrainte à rupture ( o.) en fonction de la

Ltinfluence de la vitesse de déformation sur la contrainte à rupture est

un paramètre qui est très étudié pour les matériaux ou alliages. Pour certains

matériaux on observe en particulier deux zones de sensibilités différentes à la

vitesse de déformation, caractéristiques de mécanismes de rupture différents

(Fie.v-r).

l o o i  I

de deux mécanismes de déformation(cas du cui-Figure V-l : Mise en évidpnçe- 
vre) drapres I r J

Dans la zone r, la contrainte à rupture ( o")

vitesse de déformation.

est indépendante de la

Dans la zone II, la contrainte à rupture ( o.) est proportionnelle à la vi-

tesse de déformation et srexprime sous la forme :

o  (e ) +  O . € V-(r)

obtenus pour les explosifs composites sontLes résultats de traction

représentés sur la figure V-4.

= A o
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4 2 1

I 3 0

t rqE

A 5 E

o
-2 2

( s - 1 )LOG

Figure V-+ : Evolution des contraintes à rupture en fonction de la vitesse de
sollicitation pour les différents matériaux étudiés.

On remarque une très forte influence de la vitesse de déformation sut

les contraintes à rupture. Les contraintes de rupture augmentent - fortement

avec L , passânt drenviron r à z MPa sous sollicitation statique (Ë = z.ro-3 s-r)

à S à ro MPa sous sollicitation dynamique (i = 4.ro2 s-r) soient des niveaux de

cinq fois plus élevés pour lfexplosif zr.

Ltinfluence de la vitesse de déformation'obr"rué" sur les explosifs com-

posites (Fig.V-+) est très importante. Néanmoins, contrairement au cas du

cuivre (4. BERTHAULT et ai. I r ] ), * ne peut distinguer deux différentes

zones dans lesquelles la sensibilité à la vitesse de déformation est différente.

10

î8
ù
3

b6

3o-1

e
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ll semblerait donc, dtaprès ces différents résultats expérimentaux, quril

ne soit pas possible, aux grandes vitesses de déformation, de représenter lrévo-

lution de la contrainte de rupture en fonction de la vitesse de déformation par

une fonction linéaire (Eq. V-r).

Y-z-l - Evolution du module dtélasticité

Le module dtélasticité à ltorigine est assimilé à la pente élastique des

courbes contrainte-déformation (Fig. V-r et V-z).
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Fisure V-s : Evolution du module dtélasticité (E) en fonction de la vitesse de- 
déformation (Ë).

Les valeurs expérimentales sont reportées (Fig. V-5). On peut noter lrin-

fluence de la vitesse de déformation sut les modules drélasticité. Ceux-ci

augmentent avec Ë passant drenviron 8o-roo MPa en statique à 3oo-35o MPa

sous sollicitation dynamique pour les explosifs de taille granulométrique de 366

et 45o um respectivement. Ltévolution des modules dtélasticité Poqt un produit

à fine granulométrie (roo um) est moins marquée, par contre les valeurs des

modules dtélasticitéatteignent des valeurs très élevées ( = rooo MPa sous

contrainte statique et environ zooo MPa en dynamique). La figure V-5 montre

également Itinfluence de la taille moyenne des grains droctogène sur les valeurs

des modules drélasticité, ces derniers augmentant avec une taille de grains

décroissante.

V-f - lnflucncc dcr peramètrcr micrstnrcûrrax sur les ontraintes à la

nDalrc

- Corrélations entre la structure des explosifs et leurs propriétés mécani-

ques
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Figure V-6 : Variation de la contrainte à rupture o c en fonction du diamètre

moyen des grains droctogène d, dans deux cas de. sollicitation en

traction.

Dans cette étude, nous avons modélisé ltévolution des contraintes à la

rupture en fonction du diamètre moyen des grains (d,n).

Les propriétés mécaniques des explosifs composites sont liés également à

-leur état microstructural. Drautre part, comnte le montre très bien la figure

V-6, la vitesse de déformation influe drune manière importante sur les contrain-

tes à rupture. Dans ce cas la relation liant la contrainte critique (o") au dia-

mètre moyen des grains d, peut se mettre sous la forme proposée par

HALL-PETCH [z ] .
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Les propriétés mécaniques de nombreux matériaux sont reliés à lrétat

microstructural de celui-ci. La célèbre loi de HALL:PETCH' (Eq. V-z)

oy  =  o r *k .d rn  V- (z )

or, k, n : constantes dépendant du matériau

qui relie la limite dtélasticité drun matériau au diamètre moyen (d,.,,.) des grains

le constituant en est ilexemple type.

Dans le cas drune poudre de nickel comprimée et frittée R. CYTERMAN

et al. [, ] t.or"ent une bonne corrélation entre la limite élastique o, et la

taille moyenne des grains (Fig. V-Z) dans le cas dtune sollicitation statique.

Lrinfluence de la taille moyenne des charges cristallines sur la contrainte à la

rupture des propergols et explosifs composites sous lraction de sollicitations sta-

tiques et dynamiques est représentée sur la figure V-6.

R.  CYIEBmAX - to? t

0.r o.2 0.3 ô-l pm+

i t.E

a
:
È

r00

50

Fieure V-z Corrélation entre la limite élastique o.,, et la taille des grains, d,
d3ns- le cas drune poudre de nickel-comptimée et frittée. (dtaprès
Iz ]1.
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Les valeurs de lfexposant n calculé à partir des valeurs dressais expéri-

mentaux sont différents de ceux obtenus dans le cas drune poudre frittée. Le

tableau V-z regroupe les différentes valeurs observées de lrexposant n.

Matériaux Sollicitation statique Sollicitation dynamique

Poudre de nickel

f  r i t tée d 'après l ,  ]
n=-o .5

Explosifs

composites
n=-o .3 n= -0 .66

Tableau V-z : Différentes valeurs de lrexposant n Pour 2 types de matériaux

Les deux différentes valeurs de lexposant n, observées dans le cas des

explosifs composites montrent la grande sensibilité de ces metériaux à la vites-

se de déformation. Sous lraction de sollicitations dynamiques, les contraintes à

rupture croissent avec la taille moyenne des grains décroissante.

Comme nous lravons vu (Chap. tV), les explosifs composites sont très in-

homogènes. Nous avions montré que le module de WEIBULL (ou facteur

dthomogénéité) décrivant les granulométries était une fonction effective du

diamètre moyen des charges cristallines. Draprès ces observations, il serait donc

intéressant de montrer lrévolution des contraintes de rupture avec ce facteur

d'homogénéité (Fig. V-8).
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Ex. zr

Prop. rB : d, = Jr pm

Ex.  z r  r  d ,  =  r3oum

Ex. 3o r  d.  = 366um
Ex. 4E t d, = 847 um
Ex. 5E , d, = to87 um

î
o !  = contrainte cr i t ique dynamique

o

o ! = contrainte crit ique statique
s

o Ex.4E

oProp. rB

Ex. 5E

a t  I

f acteur dthomogénéité. m

t . t a t

Figure V-8 : Evolution du rapport o d /o, .n fonction du facteur drhomogénéité

m de la répartition granulométrique pondérale-

Cette figure montre que la contrainte de rupture est une fonction effec-

tive du facteur dthomogénéité m, décrivant la granulométrie de ces produits

(nig. lV-+). Le rapport contrainte dynamique-contrainte statique ( o d/or) est

drautant plus élevé que le facteur dthomogénéité est faible, ce qui correspond à

un rapport o dl o, dtautant plus élevé que le produit sera homogène à ltéchelle

de sa microstructure. En effet nous avons indiqué (Chap. II) le pourcentage
-pondéral maximum pour chaque composition. ll sravère que celui-ci est maxi-

mum (SS %) pour des compositions à granulométrie fine présentant un facteur

d'homogénéité faible.



- r 4g -

V-+ - Ehde

V-4-r - lntroduction

Après rupture, chaque éprouvette a subi deux types drexamens métallo-

graphiques : après préparation, le faciès de rupture a tout dtabord fait I'objet

drun examen au microscope électronique à balayage puis ensuite une étude

quantitative des profils et des surfaces de rupture a été menée sur un analyseur

automatique drimages. Ltanalyse visuelle des images obtenues au M.E.B. permet

la mise en évidence de deux différents types de rupture : la rupture dans la

phase liant ou intergranulaire correspondant à une sollicitation statique (Fig.

V-g) et la rupture transgranulaire dans la phase des cristaux droctogène, cotres-

pondant à une sollicitation dynamique (Fig. V-ro).



a )

Figure V-o :  Facièt  de rupture drun explosi f
c l ichés révèlent une ruPture
phase l iant (a),  donnant l ieu à
nula i res (b) .

b)

sol l ici té en stat ique. Lesinerte
passant préf  érent ie l lement dans la
de nombreuses décohésions intergra-



a )

b)

Figure V-ro : Faciès de rupture drun explosif inerte sollicité en dynamique. O.n
note de nombreux sites dé clivage (grains cassés) (a), responsables
de la rupture. La micrographie b) nous montre un exemple drun
grain caisé dans un plan pérpendiculaire à lraxe de traction.
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Ltanalyse de surfaces a permis en outre drétablir la répartit ion de tail le
et le nombre des contours apparents des cristau.x dfocr.ogène touchés par la rup-
ture transgranulaire dans le cas de sollicitation dynamique. En raison de leur
nombre trop faible, il nta pas été possible de tracer les répartitions des cristaux
ayant subi une rupture intergranulaire dans le cas de sollicitation statique.

Y-+-z - Résqltats de I'an@

Les résultats de ltétude prof ilométrique sont donnés sous forme de
courbes (Fig. V-rr et V-rz) et regroupés dans le tableau V-1. tls montrent que
la morphologie de la rupture dépend de la taille moyenne des grains et du type
de sollicitation. Dans le cas de rupture sous lraction drune sollicitation statique
(Vt = 5o mm/min),), la ligne de rupture passe préférentiellement par la phase
liant en suivant le contour des grains (Fig. V-g). Par contre, dans le cas de
chargements dynamiques (V'1. = zom/s), lt ligne de rupture passe
préférentiellement par la phase cristalline (rupture transgranulaire (Fig. V-ro).
Les évolutions de la rugosité surfacique R^ et de ltindice de branchement B,
en fonction du diamètre médian des charges cristallines et du type de
sollicitation confirment ces observations. Les valeurs de rugosité Ra et de
Iindice de branchement BL sont toujours inférieurs dans le cas dtune
sollicitation dynamique à celles mesurées dans le cas df une sollicitation
statique. Ces informations indiquent que la proportion de ruptures
transgranulaires est plus importante dans le cas de chargements dynamiques.

Tableau V-r : Résultats de lranalyse profilométrique sous chargements statique et
dynamique

Matériau
RL RA BL

Stat. Dyn. Stat. Dyn. Stat. Dyn.

Prop. rB r .  ro r.og) ' r .  r8 r . r7 O . I  I o.o7

Ex. zr I . I  I r.og) r .2 r . r6 o.ro o.o65

Ex. 3o I . I 4 I . I  I \ .24 I . I 9 o. r3 o. ro5

Ex. 4E I . I 9 r . 16 r .33 r .z8 o.r6 o . r35

Ex. 5E I . I 9 I . I 5 r .34 r.27 o. r8 o . r55
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Figure V-rz : Evolution de ltindice de branchement B, en fonction du diamètre
- moyen des grains dfoctogène sous charfements statique et dyna-
mique
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V-+-f - Résultats de lanalvse fractographique des surfaces de

rupture

Les résultats de lranalyse fractographique des surfaces de rupture corres-

pondant aux éprouvettes sollicitées en dynamique sont données dans le trableau

V-4. Les valeurs des fractions surfaciques (A^) occupées par les cristaux frac-

turés sont drautant plus importantes que la taille moyenne des cristaux dans le

matériau sain est importante.

* Ces valeurs sont le résultat drune mesure statistique effectuée sur 15 échan-

tillons, elles représentent donc une valeur moyenne.

Tableau V-.+:Paramètres microstructuraux des matériaux et des surfaces de rup-- tu reâvec :V . ' ( charges) ;%vo l . :pourcen tagepondéra ldes

charges actives'; d1 : diamètre de Férêt moyen des cristaux ; Ao
(charges) : fraction surfacique des cristaux fracturés, N^ (charge3)
nombre moyen de cristaux fracturés.

Les cristaux droctogène qui sont observés sur la surface de rupture (solli-

citation statique) correspondent principalement à des décohésions intergranulai-

res (Fig. V-g).

Matériau Paramètres du matériau Paramètres de la surface de rupturex

Prop.rB
Ex zr
Ex 3o
Ex 4E
Ex 5E

V"(charges) d,n(charges)

%vol. u m

86 5r
88  r3o

86 366
8z 8+Z
8z ro89

trllârl . ("nlf,e"rl t"rlêe.r) ("rf.le"r)
N/cmz um % um
r4o ror o.9 15 r

465 247 14 z6o

zr8 z2o 8.7 27o

z8z 293 r8.z 582
329 377 27 6+S
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Il est également intéressant de comparer les courbes de distribution de

tail le des cristaux dans le matériau massif et de la surface de rupture. La

figure V-rr représente les courbes obtenues pour les différents types de

granulométries.

Dans le cas des compositions rB et 2r le diamètre moyen des cristaux

fracturés est nettement supérieur à celui du matériau massif. Cette tendance

srinverse dans les cas des compositions (+E et. 5E) pour lesquelles la taille

moyenne des cristaux cassés devient sensiblement inférieure à la taille moyenne

des cristaux du matériau massif. Cet effet est drautant plus sensible que les

cristaux sont gros (Fig. V-rg).

Y-+-+ - Remarriue

Avec les résultats du tableau V-3 il est possible dtétablir des relations

avec les paramètres microstructuraux. La rupture transgranulaire est une fonc-

tion de la tail le des cristaux du matériau massif. Les figures V-rz et V-r3 i l-
lustrent ces propos.

Dfautre part, les matériaux présentant une plus grande résistance à la

rupture (f ig. V-d sont ceux pour lesquels la proportion de ruptures

transgranulaires est la plus faible et passant préférentiellement à travers les

gros cristaux. Ces mêmes observations microstructurales avaient déjà été faites

concernant la rupture en flexion dtéprouvettes de W.-Co (J.L. CHERMANT' M.

coSTER, F. OSTERSTOCK I I ] ).
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CHAPITRE VI : INTERPRETATION STATISTIQUE DES RESULTATS -

DISCUSSION

VI-r - Applicatisr de la mécanique probabiliste de la rupture aux

erplooifs et propcrgols composites

VI-r-r - lntroduction

L'étude de lévolution des propriétés mécaniques des explosifs et proper-

gols composites avec leur microstructure nous a permis de constater lrexistence

de zones de clivage (grains cassés) provoquant la.rupture de ces matériaux.

Dans un premier temps nous avons appliqué le modèle empirique de

WEIBULL I r ] afin drestimer la dispersion des résultats de traction dynamique.

Ltapproche de BATDORF [ , ] basée sur les travaux de WEIBULL nous permer

de calculer une probabilité de rupture prenant en compte la densité numérque

des micro-défauts (charges cristallines).

Ensuite les résultats de lranalyse fractographique des faciès de rupture

nous permettre dtappliquer la théorie de K. WALLIN et al. I f ] pou, calculer

la probabilité de rupture par clivage, et le diamètre des grains cassés.

Vl-r-z - Modèle de WEIBULL

Nous avons appliqué la statistique de WEIBULL à toutes les compositions

étudiées, dans le cas de sollicitations dynamiques. Des essais de traction ont

été effectuéc sur une série de z5 échantillons per composition. Les diagrammes

de WEIBULL ôtenus pour les valeurs de contraintes à la rupture sont représen-

tés figure Vl-. Les distributions sont linéeires et approximées par les droite de

pente m. Nous ayons également appliqué cette statistique à ltétqde de la répar-
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tition des diamètres de grains fragmentés mesurés sur les surfaces de rupture.

La figure VI-z représente les distributions en fréquences des valeurs de dia-

mètres fragmentés obtenues.

Les différentes valeurs de diamètres médians, fragmentés, des contrain-

tes et des modules de WEIBULL sont regroupés dans le tableau Vl-r.

MODELE EMPIRIQUE DE VEIBULL

Matériau td dt

(m)

t f df
(m)

t o  odyn

(MPa)

PROP tB
F,X zr
EX 3o
EX +E
EX 5E

I . 5  5 I
r  r3o
z.t 366

3.49 847

3.69 ro86

z 16o

r.3 z6o

I . I  277

t.2 577

r.o * 645 *

12 3.7

16 ro

23  5 . r

r8.5 3.4

8.2 t .4

* Pour cette composition, les valeurs de m1 et de d1 ont été calculées à lraide

de 5 mesures, crest pourquoi le diagramme des distributions en fréquence des

diamètres fragmentés nrest pas représenté figure Vl-2.

Tableau Vl-r : Récapitulatif des résultats de ltanalyse statistique de WEIBULL
dans ie cas drun chargement dynamique.

-rd , module de Weibull de le répartition granulométrique pondérale du matériau

massif.

m1 : mdule de Veibull de la répartition granulométrique des grains cassés me-

surés sur la surface de rupture.

n o r facteur dthomogénéité (selon Weibull) des contraintes dynamiques.
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On peut constater une medification

répartition des grains cassés. Ce dernier

du module de WEIBULL (m1) de la

tend à décroftre avec le diamètre

moyen des charges (d,.,,,) et evec le diamètre moyen (d1) des grains cassés.

Les résultats suivent pratiquement une répartition gaussienne dans le cas

du propergol rB (m=z) et de I'explosif zr (m=r.3) ; (Fig. Yl-za et Vl-zb) pour

lesquels les diamètres moyens des cristaux cassés sont nettement supérieurs à

ceux du matériau massif. On peut considérer avec beaucoup de précaution

cependant que les distributions des cristaux cassés des explosifs 30 et +E

suivent une répartition exponentielle quand la taille moyenne des cristaux

cassés devient inférieure à la taille moyenne de ceux constituant le matériau

massif (Fig. VI-zc et Vl-zd).

Dans lthypothèse de sollicitations uniaxiales en traction, les résultats ex-

périmentaux sont approximés par le modèle de \IEIBULL à z paramètres. Les

probabilités de rupture correspondantes sont représentées (Fig. VI-l) et compa-

rées aux valeurs expérimentales.
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Figure Vl-+: Evolution de la teneur stfrfacique des cristaux cassés A^ en fonc-
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Lraugmentation de la teneur surfacique des cristaux cassés A^ sraccom-
pagne drune chute du module de WEIBULL mo , significative dtune dispersion
plus importante des résultats de traction.

Vl-r-3 - Modèle de BATDORF

Lfanalyse statistique de S.B. BATDORFIz] permet de prendre en compte
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Nous considérons que la probabilité de trouver un grain de taille d* su-

périeur à d est de la forme :

P (dm) =exp.f  -  t$l  d 
l (Eq. V-r)

ou

md = module de Weibull de la répartition granulométrique pondérale

du matériau massif

d, = diamètre moyen du grain

Si Iton considère que la contrainte à la rupture est reliée à lrétat microstructu-

ral des matériaux par la relation :

o " (d ,n )=k .dm (Eq. v-l)

où

k = constante du matériau

n = €xposânt exprimant la sensibilité du matériau à la vitesse de

déformation.

La probabilité de rupture correspondante est donnée par la relation VI-(r).
lr.1

vN- \ l
p (o)  =Ë .  o e exp [ -  +o ]  (Eq.  v l - r )

-  
n  o" -F

oa : contrainte adimensionnelle

No : nombre de grains par unité d" 
"olut.

Cette forme est différente de celle proposée par S.B. BATDORF I z] et

G. PLUVINAGE et al. [ + ] ; elle e lfavantagc de tenir compte de la répartition

granulométrique des cherges actives constituant le matériau, grâce au module

de WEIBULL m6r et la taille moyenne des grains du matériau actif dr.
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Les résultats de |analyse de S.B. BATDORF [z ] sont représentés Fig.

VI-S et comparés aux résultats expérimentaux. On remarque une bonne

corrélation de la théorie avec les résultats expérimentaux, seulement pour des

faibles valeurs de probabilité, ce qui est dû la forme de ltéquation VI-(r). Les

résultats obtenus à I'aide de la théorie de BATDORF, dans le cas drun

chargement dynamique sont représentés dans le tableau VI-2.

La détermination de la densité numérique (No) des cristaux du matériau

actif srest avérée très délicate et dans lrimmédiat, ne donne pas de résultats

satisfaisants.

Tableau VI-z : Résultats obtenus à ltaide de la théorie
dans le cas drun chargement dynamique

de S.B. BATDORF Iz ],

MODETE DE BATDORF

Matériau Facteur dfhomogénéité
selon S.B. BATDORF

Exposant de BATDORF

t- i .(m6) J

Théorie Expérience

Prop. tB

Ex. zr

Ex. 3o
Ex. 4E
Ex. 5E

r .5
I

2.5

3.49

3.69

2.5

r.67

3.5

5.t2
6.1 5

4.52

3 .5

6

5.2

5.7
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VI-r-4 - Modèle de WALLIN, SAARIO et TORRONEN

Nous avons appliqué le modèle de WALLIN, SAARIO et TORRONEN [3 ]
à ltétude de la rupture des propergols et explosifs composites. En utilisant la

relation II-4j, nous evons calculé la probabilité de rupture des différents maté-

riaux étudiés. Les résultats sont représentés sur la figure VI-6.

Il est également possible, à ltaide de ce modèle de calculer le rapport de

la tail le moyenne des grains cassés sur la tail le moyenne des grains du matériau

massif (Eq. II-+g), (Fig. Yl-z\.

En utilisant les équations (ll-45, ll-+:l et Il-+8), il est également possible

de décrire I'effet de la taille moyenne des particules sur la teneur surfacique

des grains cassés (Fig. Vl-S). On peut remarquer que la théorie de WALLIN et

al. est en parfaite concordance avec les résultats expérimentaux de la mesure

des teneurs de grains cassés. Le calcul du rapport dfldn ne corrèle pas parfai-

tement les résultats expérimentaux. Ces .derniers montrent que le diamètre

moyen des grains cassés devient inférieur à la taille moyenne des grains du

matériau massif à partir drune valeur du diamètre médian (d,,' = 3oo u m), alors

que les hypothèses de WALLIN et al. annonçaient un rapport df/dm toujours su-

périeur à r (Chap. Il). Ces différents résultats sont présentés dans le tableau

vl-r

MODELE DE VALLIN, SAARTO ET TORRONEN

Matériau
Facteur dthomogénéité

dfaprès WALLIN

teneur fragmentée
AA (%)

diamètre
fragmenté
dç (Eq. II-+g)

Théorie Exp. Théorie ExP.

Prop. rB 9.4 .  5 .9 o.9 r63 I 5 I

Ex. zr rz.8 7.7 r4 zfu z6o

Ex. 3o 17.:9 9.5 8.7 sr2 270

Ex. 4E t7.2 r8 .4 r8 .z 85o 582

Ex. 5E ro.4 z6 27. 6+s

Tableau Vl-r : Résultats obtçnuq à I'aide de la théorie de WALLIN, SAARIO et
_ToRRoNEt . tL l J ,dans lecasd |unchargementdynamique .
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VI-z - C-orrclusiolts

Cette étude nous a permis de constater que les propriétés mécaniques
(contrainte de rupture) des explosifs et propergols composites sont étroitement

liées à la vitesse de soll icitation lors de lressai, mais également à leur état mi-

crostructural.

r - Essais en traction

Les résultats ôtenus font état drune augmentation des contraintes à la

rupture ( o") avec la vitesse de déformation lË ) ; (Fig. V-+) et avec la taille

moyenne des grains du matériau massif d, ; (Fig. V-Zl. La figure V-Z montre

également le rôle important de la taille moyenne des grains sur la sensibilité du

matériau à la vitesse de déformation (Tabl. V-z).

L'étude de ltévolution des propriétés mécaniques des propergols et explo-

sifs composites, conjointement à des observations qualitatives des surfaces de

rupture à lraide de la microscopie électronique à balayage nous e permis de

déterminer automâtiquement les paramètres microstructuraux tels gu€, la

teneur, la forme, la taille et la dispersion des structures étudiées.

Grâce aux résultats de la stéréologie classique, nous avons pu accéder

eux paramètres importants caractérisant la topologie des faciès de rupture.

Nous avons pu mettre en évidence deux mécanismes de rupture :

Dans le cas de chargements statiquei et de ruptures intergianulaires
(Fig. V-g) la fissure se propege en suivant le contour des grains, alors que sous

Itaction de sollicitations dynamiques et de ruptures transgranulaires (Fig. V-Io),

la fissure se propege partiellement à travers les grains. Lraugmentation du

nombre de zones des facettes de clivage de grains conduit à une évolution de la

rupture vers un aplatissement, donc unc chute des valeurs de rugosité surfaci-
que et de lfindice de branchement; (Fig. V-rr et V-rz).
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- dans !e cas dtune soll icitation statique (VT = 5o mm.min-r), l.s valeurs

de rugosité surfacique (R6) et de lindice de branchement (Br) sont supérieures

à celles mesurées dans le éas de soll icitations dynamiques (V, = 20 m.s r).

- les valeurs de la rugosité surfacique (R^) et de lrindice de branchement
(Br) auSmentent avec le diamètre moyen des charges cristal l ines et ce, quel que

soit le type de soll icitation.

Nous avons pu montrer que le mécanisme de rupture des propergols et

des explosifs composites sraccompagne dtune variation sensible des paramètres

caractérisant la morphologie des surfaces de rupture (Fig. IV-ro). Les évolutions

de la rugosité surfacique (R^) et de I'indice de branchement (nr) en fonction

du diamètre moyen des charges actives du matériau massif (d,.,',) nous montrent

que la morphologie de la rupture dépend de la taille moyenne des graips et du

type de chargement (Fig. V-rr et V-rz).

2 - Analvsc fractogaphiqrc

Lranalyse quantitative des surfaces de rupture dynamique a révélé la pré-

sence de facettes de clivage (grains cassés) qui sont responsables de la rupture.

Nous avons utilisé les principaux résultats issus des travaux de S.M. EL

SOUDANI, pour calculer la densité numérique (N6) et la teneur surfacique (A6)

des grains cassés. Les résultats montrent que la probabilité de rupture et la

densité numérique des grains cassés augmentent avec la taille moyenne des

grains du matériau massif (Fig. V-rz).

Cette représentation du processus de rupture des propergols et des explo-

Sifs composites, bien que très schématique, perinet cependant de décrire assez

précisément le mécanisme de rupture. Cette représentation est en accord avec

les principaux résultats et conclusions de la littératute.

I - lntcrrétetiqr satistiqrc dcs ré$lt ts

Ltanalyse statistique des résultats (effectuée sur un ordinateur

Hewlett-Packard gooo) nous a permis dtétudier la dispersion des résultats de la

mesure- de contraintc à la rupture et des paramètres microstructuraux.
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Le modèle deÀVEIBULL (Fig. VI-3) corrèle bien les résultats expérimen-

taux pour les différents matériaux étudiés. Cette théorie semble donc applica-

ble pour l'étude statistique de la rupture de propergols et dtexplosifs composi-

tes.

L'évolution des valeurs de la teneur des cristaux cassés (46) en fonction

du module de WEIBULL (Fig. VI-4) nous montre lrimportance du mécanisme de

rupture (Fig. V-9 et V-ro) dans lrétude de la dispersion des résultats de proprié-

tés mécaniques. Le module de TVEIBULL to est donc lié à la taille granulo-

métrique du matériau massif (dr) ainsi qu'à la teneur des grains cassés (A6) ;

il apparaft donc comme un précieux indicateur du mécanisme de rupture.

L'exploitation du critère probabiliste de S.B. BATDORF à travers le cal-

cul du paramètre microstructural No (nombre de grains/unité de volume) ; Eq.

Vl-(r) nra pas donné les résultats escomptés. Ltaspect très fragile ainsi que la

nature pyrotechnique des matériaux étudiés en sont les deux principales raisons.

L'approche de K. WALLIN, T. SAARTO et K. TORRONEN est, de toute

évidence, celle qui se prête le mieux à notre étude. Ce modèle permet de for-

muler une probabilité de rupture (Eq. It-kS) prenant en compte la répartition

granulométrique en mesure du matériau massif (Eq. ll-(+6)).

La théorie de K. WALLIN est en bon accord avec les résultats expéri-

mentaux (Fig. VI-6 et VI-8). Ltévolution du diamètre moyen des grains cassés

sur le diamètre moyen des grains du matériau massif (df/dm) ; (Fig. Vl-7) corrè-

le bien les résultats de lfanalyse quantitative des surfaces de rupture pour des

valeurs du diamètre moyen inférieures à roo pm. On note une divergence sensi-

ble entre la théorie et ltexpérience pour des cépartitions granulométriques dont

le diamètre moyen est supérieur à 2oo um. Cet écart est prévisible si lon sren

tient aux hypothèses émises dans le paragraphe II-3 et aux résultats de ltanalyse

fractographique (Tabl. V-+).

+ - Comparaisqr dcr différcnc moê1cs utilisés

Les modélisations présentées sfappuient sur différentes.mesures expéri-

mentales : contrainte critique et analyse des surfaces de rupture. Bien que les
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modèles uti l isés nrintègrent pas tous des informations issues de lfanalyse fracto-

graphique, ils sont néanmoins tous besés sur la théorie du maillon le plus faible.

Dans le cas du modèle empirique de WEIBULL I r ] , l. facteur d'homo-

généité mo est un bon indicateur de la dispersion des résultats de traction dy-

namique. On note que ltaugmentation de la teneur surfacique des grains cassés

(A^) staccompagne drune chute du facteur dthomogénéité mo .

Les modèles les plus évolués du type S.B. BATDORF I z ] ou K. WALLIN

[ 3 ]etal. présentent un plus grand intérêt car ils sont basés sur des considéra-

tions microstructurales ou sur des mécanismes physiques. Leur utilisation est

assez simple, mais leur application nécessite, bien entendu, la connaissance de

plus de données expérimentales, provenant toutes de ltanalyse fractographique

des surfaces de rupture.

Une partie importante de ce travail concerne les mesures de la densité

volumique de grains dans le matériau massif (No) et de la teneur surfacique des

grains cassés (A6) sur les surfaces de rupture. Toutefois, nous avons montré que

le calcul du paramètre microstructural No est très délicat et fait appel à des

méthodes analytiques complexes. Ce calcul nécessite en outre une modélisation

de la morphologie des particules, faisant intervenir un facteur de forme ( B).

De plus, la notion de granulométrie de particules en nombre influence de

manière néfaste ltinterprétation stéréologique des résultats. En effet, une ane-

lyse granulométrique en nombre nfa de sens que si tous les éléments analysés
(grains cassés) sont disjoints, ce qui nfétait pas le cas lors de lranalyse des sur-

faces de rupture (traitement de ltimage binaire en particulier).

Le modèle de K. WALLIN et al t I ] est certainement celui qui donne

les résultats les plus satisfaisants. Il permet outre le calcul du diamètre des

grains fragmentés (d1), le calcul de la teneur surfacique des grains cassés (AA).

Ce paramètre de mesure, dans notre ces, se prête mieux à une interprétation

stéréolqique que le terme de densité numérique (No).

Dtautre part, le paramètre de mesure (d, : diamètre moyen de grain) est

obtenu par tamisage, il représnte donc la taille moyenne drune granulométrie en

mesure. Crest pour cette dernière raison que la granulométrie en nombre nra,

dans le cadre de notre étude, qurun intérêt très limité.
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CONC-I,USION GENERALE

Au cours de ce travail, nous avons étudié lt influence des paramètres mi-
crostructuraux sur les propriétés mécaniques des propergols et explosifs compo-

sites.

Les principales conclusions auxquelles nous a conduit notre étude sont les

suivantes :

. les valeurs des contraintes à la rupture sont influencées par la taille
moyenne des grains constituant le matériau massif.

. les paramètres mesurés lors de lranalyse profilométrique (rugosité li-
néaire et indice de branchement) confirment lthypothèse de deux méca-
nismes de rupture différents.

- rupture intra-liant

- rupture transgranulaire

. lranalyse fractographique des faciès de rupture nous permet de compa-
rer les valeurs du diamètre moyen des grains cassés avec celles du
diamètre moyen des grains du matériau massif.

Nous avons ensuite entrepris une modélisation de la rupture des proper-
gols et explosif composites.

Le modèle de WALLIN I I ] utilise des paramètres issus de lranalyse
s fractographique quantitative des surfaces de iupture et des mécanismes qui en

découlent.

Lrutilisatiôn conjointe de lranalyse dtimrges et de le stéréologie nous a
permis dtaborder lfétude du modèle dc WALLIN.

Notre étude est partielle ; les modélisations [ ,] et I f ] nfont pas été
exploitées au maximum.

Lravenir de cettc étude devra passer par une importente phase expéri-
mentale pour permettre une modélisation approfondie.


