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AVANT-PROPOS

Le 29 juillet 1967, le porte-avion américain "Forestal" connait un acci-
dent tragique initié par le départ accidentel d'une roquette.Le pont chargé
d'avions et de munitions se transforme en brasier, rapidement incontrolable. Les
explosions sporadiques relanceront les incendies pendant plus de 2 jours. Le
bilan définitif sera trés lourd : vies humaines, matériel, indisponibilité opéra-

tionnelle.

Devant un probléeme d'une telle ampleur dans un univers trés sensible et

treés vulnérable le spécialiste tout comme le candide s'interrogent :

A quoi sert la puissance de dissuasion 2 travers sa puissance de feu, si

elle se retourne contre celui qui l'emploie ?

Comment aller vers une meilleure maftrise de la connaissance des pro-
priétés fondamentales des matériaux pyrotechniques, véritables réservoirs
d'énergie concentrée ?

Malgré l'importance accrue des propergols et des explosifs composites
tant dans les industries militaires que civiles (exploitation minigre, technique
spatiale...) les études de leurs propriétés rassemblées dans une littérature dis-
persée et parfois méme contradictoire sont encore l'objet de nombreux débats
scientifiques.

Le présent travail ne répond pas 2 toutes ces questions, ceci traduirait
une ambition démesurée. A travers les fondements d'une approche scientifique,
il apporte sa contribution 3 une étude visant 2 caractériser les propriétés méca-
niques de certains matériaux pyrotechniques.



INTRODUCTION GENERALE

Les propergols et éxplosifs composites suscitent, depuis leur mise au
point l'intérét de nombreuses équipes de recherches, particulierement en raison
de leurs propriétés énergétiques. L'amélioration de ces propriétés nécessite la
mise en oeuvre de matériaux composites agrégataires 2 haute teneur en charges
actives cristallines : il peut alors en tésulter une altération des propriétés mé-
caniques.

Nous avons donc entrepris 1'étude du comportement mécanique 2 la rup-
ture des propergols et explosifs composites, tout d'abord dans le cadre précis de
la mécanique de la rupture : (Chapitre II-2). Puis nous avons étendu cette étude
a la mécanique statistique de la rupture, basée sur la théorie du maillon le plus
faible. (Chapitre II-3).

Le chapitre HI a été rédigé de maniére a ce que le lecteur y trouve tou-
tes les notions fondamentales de stéréologie et de techniques d'analyses d'ima-
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.

Plutdt que de juxtaposer des recettes, nous avons préféré exposer claire-
ment une seule étude, 2 savoir l'analyse fractographique des surfaces de ruptu-
re. Cela permet en plus d'aborder de nombreux problémes connexes 2 l'analyse
. d'images, mais_essentiels, tels que le choix de supports expérimentaux, d'un bon

éclairage, ou d'un bon grossissement.

Pour que cet exposé ne soit pas entrecoupé d'explications techniques,
nous avons regroupé les relations fondamentales de stéréologie et d'analyse
d'images dans le chapitre IlIl.

Dans le chapitre IV nous insisterons plus particulizrement sur 1'importan-
ce des tailles granulométriques des charges actives et de leur influence sur les
parametres mesurés. Ceci nous permettra de définir et de décrire partiellement
le mécanisme de rupture en fonction de la vitesse de déformation et de la
taille des grains. (Chapitre V).



La définition des limites de validité de cette étude, par I'observation des
facies de rupture en microscopie électronique 2 balayage, nous conduira 2
l'interprétation de la présence de certains types de défauts. L'utilisation
conjointe de la stéréologie et des techniques d'analyses d'images nous permettra
de donner des informations quantitatives relatives aux différents facies de
cupture analysés.

Nous pourrons ainsi conclure (Chapitre V) que la dispersion des mesures
de contraintes 2 la rupture, observés dans certaines conditions, est liée 2 la
présence de grains cassés sur les surfaces de rupture examinées.

Grice 2 [l'utilisation de la statistique de WEIBULL, BATDORF et
WALLIN et al, nous tenterons d'établir un parallele entre la rupture des explo-
sifs et propergols composites et leur microstructure. Nous terminerons ce tra-
vail en confrontant et discutant l'utilisation de chacune de ces méthodes
statistiques (Chapitre Vi).



CHAPITRE 1 : GENERALITES _SUR _LES I;ROPERGOLS ET EXPLOSIFS
COMPOSITES

I-1 - Technigues d'élaboration

Généralement, on distingue deux types de matériaux actifs, différents
par leur fonction respective :

Les explosifs secondaires ainsi nommés non d'aprés leur rdle, qui

est essentiel, mais parce que, trés puissants, ils ne peuvent libérer leur énergie
(détonation) (1) sans une initiation appropriée. Celle-ci est fournie par un
explosif dit primaire, moins puissant, mais trés sensible aux excitations
électriques.

Les explosifs secondaires interviennent dans les tétes militaires de
missiles, également dans les dispositifs pyrotechniques divers (cordeaux de
découpe, dispositif de blocage de ceinture de sécurité, etc...).

L'aspect physique du produit fini est du type caoutchouc dur (com-
posite) ou solide cristallisé (coulés fondus). L'ingrédient de base est un explosif
granulaire puissant. 7

Dans le premier cas, il est mélangé 2 un liant inerte ou actif que
1'on durcit. Dans le deuxieéme cas, avec un explosif fusible moins puissant que
I'on laisse refroidic et solidifier. - ‘

Les propergols pour engins 3 réactions (missiles, roquettes) se
présentent sous la forme de caoutchoucs combustibles ou inertes chargés en

granulés combustibles. v

Ces matériaux brillent, déflagrent (2) ou peuvent méme détoner
sans apport extérieur d'oxygéne, mais leur régime normal est la combustion
avec une vitesse de combustion. (v) de quelques mm/s.

(1) (2) : La détonation et la déflagration sont 2 phénoménes de natures
distinctes, leurs régimes de propagation sont différents.

Dans la déflagration (v<1000 m/s), la réaction chimique de décom-
position est plus lente que le transfert thermique. :

Dans la détonation (v < 1000 m/s), la réaction chimique est plus
rapide que le transfert thermique, d'ou l'apparition d'une onde de choc
dans le produit. '



[-1-1 - Propriétés mécaniques

Généralement, les propergols et explosifs composites a liant plastiques
présentent des propriétés de viscoélasticité. Ces matériaux se composent de
petites particules fragiles de produits actifs agglomérées a 'aide d'une matrice
polymérique de type (polyuréthane ou polybutadigne). Ces différentes sortes de

polyméres sont exposées de maniére explicite dans I'ouvrage de G.

CHRETIEN [1] .

Afin d'obtenir des matériaux hautement énergétiques, leur taux de char-

ges pondéral dépasse souvent 85 %. Le caractere fragile des charges cristallines

- (perchlorate d'amonium pour les propergols et octogéne pour les explosifs)
conferent donc 3 ces produits un caractere fragile (Ph. HUMBERT, Ph. BOULE

[2)auquel s'ajoute une nature viscoélastique engendrée par l'apport de liant

( 15 %) (Ch. MARTIN et al [3], R.A. SCHAPERY (4] )..

A cause de leurs caractéristiques viscoélastiques les explosifs et proper-

gols composites sont trés sensibles 2 la vitesse de déformation (Fig. 1-1)
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Figure 1-1 : Influence de la vitesse de déformation sur la contrainte 2 la
rupture dans le cas d'un propergol composite (d'apres [3] )
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Sous sollicitations dynamiques, certains explosifs composites peuvent
exhiber des résistances jusqu'a 10 fois supérieures que celles qu'ils présente-
raient dans des conditions classiques d'essais (Fig. 1-2).

WILLIAMS [ 6] constate qu'un grand nombre de propergols composites ont
un comportement suffisamment linéaire pour qu'une analyse du type visco-
élastique-linéaire soit acceptable.
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Figure 1-2 : Courbes contrainte-déformation dans le cas d'un explosif composite

Certains de ces effets de non linéarité sont dis 2 la rupture des sites
d'adhésion entre le liant et les charges cristallines. Ce phénomeéne, communé-
ment appelé décohésion (T.L. SMITH [7]) revét une grande importance pour la
caractérisation mécanique de ces produits, pour lesquels de petites déformations
globales entrainent de forts gradients de déformations locales aux interfaces
liant - charges (Fig. 1-3).
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Figure 1-3 : Principe de ruine d'un échantillon de propergol soumis a une con-
trainte en traction

Cette tendance sera d'autant plus importante que le taux de charges
pondéral sera élevé. Toutes les mesures directes de ce phénoméne apparaissent
utopiques. Or, en 1959, (T.L. SMITH [7 1) postule que la décohésion est accom-
pagnée d'une variation de volume résultant de vacuoles autour des charges acti-
ves. (Fig. 1-4).

Les premigres tentatives visant a mieux comprendre ce processus de rui-

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

variation de volume comme indicateur de la décohésion pour les matériaux

chargés. R.J. FARRIS montre alors que l'aUgmeni:ation de volume provoquée par

le processus de décohésion liant - charge se produit au-dela d'un certain taux
de déformation (Fig. 1-5).
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Ces méthodes d'investigation sont basiquement de nature phénoménologi-
que. Dans le cas bien précis de 1'étude des processus de ruine des matériaux
- chargés, plusieurs mécanismes sont envisageables (Fig. 1-6).

- mécanisme a : décohésion liant-charge
- mécanisme b : rupture intra-liant
- mécanisme ¢ : rupture transgranulaire
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Figure 1-6 : Différents mécanismes de rupture dans le cas de matériaux chargés

lls naissent de l'influence de la vitesse de sollicitation mais également de
paramétres microstructuraux tels que la géométrie et la nature des charges,
leur répartition granulométrique [2] et le type de liant. '

[-1-2 - Conclusions

Le caractere rhéologiquement complexe des propergols et explosifs com-
posites ne fafilite aucunement leur modélisation mécanique. L'étude phénomé-
nologique du comportement 2 la rupture de ces matériaux ne permet générale-
ment pas de décrire complétement les processus de ruine mis en jeu, sous un
type de sollicitation donné.

Les critéres qui en découlent, tels que la déformation, la charge critique
( cc) n'approchent que globalement les conditions de rupture en service
(statique, fatigue, dynamique, fatigue par chocs) et ne prennent généralement
pas en compte les parameétres microstructuraux. Ces critéres sont associés 2
des modes de ruine. Parmi ceux-ci, la rupture par clivage ou transgranulaire est
celle qui a suscité notre intérét durant cette étude.



[ 4]

[ 7]

[ s8]

_Io-

BIBLIOGRAPHIE DU CHAPITRE I

G. CHRETIEN
"Matériaux composites 2 matrices organiques"
Technique et documentation, Lavoisier, Paris (1985)

Ph. HUMBERT, Ph. BOULE

"Quantitative fractography of composites explosives"
7th International Congress for Stereology 2-9 Sept., Caen,
France (1987).

Ch. MARTIN, P. RACIMOR, M. LE ROY, M. QUIDOT
"Représentation par les lois de Farris, du comportement
viscoélastique non linéaire d'un matériau chargé".

Communication GFR, (1980).

R.A. SCHAPERY
“A theory of crack initiation and growth in viscoelastic media : Ana-
lysis of continous growth".

Int. Journal of Fracture, Vol. 11, n° 4, p. 549- 562 (1975).

M. NAIT-ABDELAZIZ
These de Doctorat, INPL, Metz, Déc. (1985).

M. W. WILLIAMS
Am. Inst. Aeronautics Astronautics Journal 2,785 (1964)

T.L. SMITH
Trans. Soc. Rheol. 2, 113 (1959)

R.J. FARRIS
High Speed Testing, Vol. 4, Interscience, New-York, p. 25 (1964).



- I1 -

CHAPITRE 1l : APPLICATIONS DE LA MECANIQUE DE LA RUPTURE AUX
MATERIAUX COMPOSITES

[I-1 - Introduction

L'amorcage et la propagation d'une fissure dans un matériau composite
soumis 3 une sollicitation mécanique se font toujburs 3 partit de défauts
prééxistants. Un matériau peut contenir des fissures de tailles et d'orientations
différentes et des inclusions. Dans le cas des propergols et explosifs composites,
ces défauts peuvent &tre des bulles d'air apparaissant lors de la polymérisation,
ou les charges cristallines elles-m&mes. '

Ces types de problemes font généralement appel aux théories de la
Mécanique de la Rupture.
Fondamentalement, trois approches sont possibles :

1) une approche énergétique globale faisant appel aux travaux de
GRIFFITH [1] puis OROWAN/ 2] . Selon GRIFFITH [1] la rupture survient lors-
que le systtme a recu suffisamment d'énergie pour laisser se propager la

rupture, créant ainsi deux nouvelles surfaces de rupture. Cette énergic est
communément appelée "énergie surfacique de rupture" et notée

2) IRWIN [3] a développé une approche locale, qui montre que le champ
de contraintes au voisinage de la pointe d'une fissure peut &tre décrit par un
paramétre appelé "facteur d'intensité de contrainte" noté K.

Selon IRWIN, la rupture survient lorsque la valeur de K dépasse une va-
leur critique KIC'

N.B. : K est un paramétre lié au champ de contrainte, par conséquent, il est
donc indépendant du matériau. Par contre, le facteur d'intensité de con-
trainte KIC (ténacité) est une caractéristique intrinseéque du matériau.

 Les approches développées par GRIFFITH [ 1] et IRWIN[ 3] font partie de
ce que l'on appelle communément la Mécanique Linéaire Elastique de la Ruptu-
re (MLER).
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Par la suite d'autres 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 [4 ]. Cette théorie permettant de caractériser la singularité de contrainte
3 la pointe d'une fissure (M. NAIT [19] ) est caractérisée par une intégrale de
contour notée (intégrale J).

Plus récemment, E.H. ANDREWS [ 5] proposa une apptbche originale. A
partir de résultats expérimentaux sur des matériaux composites et des polyme-
res, il développa une théorie "généralisée” de la "Mécanique de Rupture" grice
3 laquelle des effets de non-linéarité peuvent étre pris en compte.

En 1939, WEIBULL [ 6] postule que la rupture de type fragile est
principalement causée par la présence de défauts internes dans la structure. il
développe alors [ 26] une approche probabiliste, basée sur la théorie du maillon
le plus faible. C'est en 1975 que S.B. BATDORF [ 8] y intégre des parametres
microstructuraux, il prend ainsi en compte la distribution en nombre des défauts

de la structure dans une théorie statistique de la rupture. Tres récemment K.
WALLIN, T. SAARIO et K. TORRONEN [ 9] proposerent une approche
probabiliste originale. A partir de résultats expérimentaux sur un alliage de
C O, il développa une théorie probabiliste de la rupture grice 2 laquelle les
effets de la distribution en mesure des grains dans le matériau massif peuvent

étre pris en compte.

Nous nous attarderons plus particulierement sur cette dernicre approche
probabiliste de la rupture, non sans avoir préalablement donné un apercu des ré-
sultats obtenus 2 l'aide de certains des critéres de rupture classiques (méthodes
énergétiques).
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lI-2 - Mécanique de la rupture - Criteres énergétiques

[I-2-1 - Introduction

L'étude de la propagation et de 'amorcage revét une grande importance
dans la connaissance du comportement 3 la rupture des explosifs et propergols
composites.

Dans le cas des propergols, les études sont surtout axées sur 1'étude des
phénoménes d'amorcage et de propagation de défauts. Le caractere bi-phasique
de ces matériaux rend complexe 1'étude des paramétres régissant la rupture
dont les mécanismes sont influencés par la vitesse de sollicitation. En effet,
sous des chargements trés lents, le phénoméne de fluage provoqué par le
vieillissement du matériau est prépondérant dans le processus de rupture et la
propagation des défauts.

Par contre, le comportement de ces matériaux lors de déformations 2
grande vitesse laisse supposer la participation d'un plus grand nombre de dé-
fauts (charges cristallines) provoquant la rupture du matériau. Entre ces deux
conditions limites de chargement, les fissures se propagent 3 vitesse constante,
sous un type de: sollicitation donné.

II-2-2 - Critere de SCHAPERY

SCHAPERY [ 10 ] modélise une pointe de fissure en supposant
I'existence d'une zone endommagée devant celle-ci (Fig. II-1 a) et une distribu-
tion des contraintes normales au plan de fissure (Fig. II-1 b). La relation entre
la distribution de contraintes finies Op» le facteur d'intensité de contrainte Kl et
les différentes variables d'espace s'écrit :

)i a ]

Cop (€) L€ L dE 11-()
o

2
K =(;‘,-

€: variable d'espace
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Cette relation s'écrit alors 1

Om = mQX(io'f(E) )

et ol ]I est donné par l'expression :

I. = /I f.n-%.dn

o)

avecn==£/a

11-(2)

11-(3)

Failure zone

f(o“susa)

[

S

R

c,(x 20, y=0)

L._.!

Figure 1l-1a : Modele de fissure
(d'aprés SCHAPERY [10])

Figure Il-1b

: Distribution des con-

traintes en fond de fis-
sures (d'apres
SCHAPERY [ 10])
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SCHAPERY en déduit alors trois relations équivalentes pour exprimer
I'énergie surfacique de rupture

v )
m
T - / O . dv 11-(4a)
; .
t, : |
= v -
/ TRUE dt 11-(4b)
t
I
o av
r= / —af N Of . dg “'(4C)
: ,

Il détermine ainsi une relation simple entre et Kl :

r. 1 2
= 8 . CV (ta ) . Kl "_(5)
o C, () =4(1-v3).D(b)
v: coefficient de POISSON

D (t) : fonction de fluage

t o est le temps mis par la fissure pour traverser la zone endommagée, il est
exprimé par :

ts —3— | 11-(6)
. 3 3¢ , .

“En supposant que 1'énergie de rupture surfacique I' ne dépend pas de la
variable temporelle t, SCHAPERY donne une expression simplifiée de la vitesse
de propagation de fissure sous la forme : '

L Ky (r+ 5) l1-(7a)

n : facteur dépendant du matériau
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en posant q = 2 (1 +—;—- )

. _da
i=— =A.Kg [1-(7b)
Les résultats théoriques obtenus par SCHAPERY sont trés importants
dans le cas de problemes de fissuration dans des matériaux viscoélastiques et
montrent que la vitesse instantanée de propagation d'une fissure%i— dépend ex-
clusivement du facteur d'intensité de contrainte Kl'

1I-2-3 - Applications de la théorie de SCHAPERY

Suite 2 des résultats expérimentaux obtenus par KNAUSS [ 12] sur un
liant, SCHAPERY [ 11 ] applique son modele de propagation et trouve ainsi une
bonne corrélation entre la relation théorique (Eq. 1I-(7a)) et les valeurs issues de
'expérience (Fig. 1l-2a) il en déduit une valeur moyenne de q = 6 selon cette

méme relation.

2

N S S Y
lﬂ‘. (in/min)

8 b 5 2 ot

Figure II-2a : Comparaison de la théorie de SCHAPERY [ 10] avec les résul-
tats expérimentaux obtenus sur un propergol.

Un peu plus tard, SWANSON [ 13 ] applique également ce modele 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 1976, BECKWITT et WANG [ 14] étudient la vitesse de propagation
d'une fissure dans un propergol. Ils réalisent des essais 3 différentes températu-
res et vitesses de déformation. Le modele de SCHAPERY [11] ne s'applique
alors que pour une vitesse de déformation donnée (Fig. II-2b).

3
PIRE ot 2o T ¥s Y

(e 2 .’l?’":"— PP
X e 15%
'g’ P <
oy
r

[ ]

-4 -3 -2 4 -0 1 4

logd  (jeec)

Figure [l-2b : Essais de propagation sur un propergol (d'apres [ 14] )

Selon leur résultats expérimentaux, le terme A de la relation II-(7b) n'est
pas constant et dépend de la vitesse de chargement. Le coefficient q prend
alors la valeur 2, différent de la valeur q = 6.

° =2
%‘t_ = A(e) . K [1-(8)

Cette dépendance de A vis-3-vis de la vitesse de déformation est une
conséquence du comportement mécanique non linéaire du propergol. BECKWITT
et WANG [14 ] proposent la loi de propagation suivante, qui s'écrit :

q=75

da ° | »
=a = A . K 11-(9)

dt / e o I 7

A : fonction du niveau de déformation e _.

o
q : constante dépendant du matériau

4 = vitesse de propagation de fissure.
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II-2-4 - Ténacité et énergie surfacique de rupture I'.

Les premiers résultats exprimant la dépendance de 1'énergie surfacique
de rupture vis-a-vis des paramétres temps-température, dans le cas de
propergols sont dus 3 BENETT [15], [16] . Il détermina le facteur d'intensité
de contrainte critique ch , sur des éprouvettes 2 fissures centrales pour
différentes conditions de température et vitesses de sollicitation. Il calcule
alors 1'énergie de rupture surfacique T' (t) pour un matériau viscoélastique par

analogie avec la relation issue de la mécanique linéaire de la rupture, d'ou :

Kic (© |
r() = Z—EE_(E)- 11-(10)

ER (t) = module de relaxation.

La figute II-3 montre 1'évolution de T en fonction d'un temps réduit

t/aT' On remarque que l'énergie de rupture surfacique augmente avec la
vitesse de sollicitation quelle que soit la pression lors de l'essai.

";j \

hs \
SR
%’ \ VA
EETRN

- -2 0 2 [

D)
Loat -loaary (MN)

Figure 1l-3 : Evolution de 1'énergie de rupture surfacique en fonction du temps
a la rupture d'apres [ 14
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Ensuite, BECKWITT et WANG [14] effectutrent des essais de ténacité
sur un propergol en utilisant deux géométries d'éprouvettes (Fig. 1I-4), dans
différentes conditions de température et de vitesse de chargement.

3 , le 1 ‘.11 “
e
. 2 ‘ _L__ =
% T = 1 %
ST R — 1 %
T J 4
e

EMINUE CiRCON FERENTIELLE
Figure II-4 : Différents types d'éprouvettes utilisés par BECKWITT et WANG

[14]

Le calcul de la ténacité dans le cas de 1'éprouvette axisymétrique est
réalisé en utilisant la solution de BUECKNER [17], pour cette géométrie.

Kie=o" . aak Y () li-(11)

o':: = contrainte dans le ligament

(—% ) = fonction de calibration (Fig.Is)

Les résultats obtenus sont représentés (Fig. 11-6) et sensiblement similai-
res 3 ceux obtenus par BENETT [15],[ 16] (Fig. ll-3), ils traduisent I'évolution
de la ténacité vis-a-vis des parametres temps-température. IIs remarquent par
ailleurs que cette courbe peut &tre approximée par la relation :

-7-11 . 11-(12)
tf - B . ch

t¢ = temps 3 la rupture

B = constante dépendant du matériau

et ils retrouvent également I'exposant q précédemment déterminé 3 partir d'es-
sais de propagation.
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Ve w)
N

o/

Figure lI-5 : Fonction de calibration pour une éprouvette axisymétrique
(d'apres[ 19 ]) '

II-2-5 : Théorie %énétalisée de la mécanique de la rupture (E.H.

Nous ne reprendrons pas ici tout le développement théorique du

critére énergétique de E.H. ANDREWS [18] . Pour plus de détails on peut
< :

se reporter a 1l'article original [18 ] ou bien & la Thése de Doctorat de

M. narr [19] .

La théorie de E.H. ANDREWS est basée sur des constatations expérimen-
tales concernant la rupture de polymeres. Elle représente une extension des tra-
vaux de GRIFFITH [ 1]2 des matériaux exhibant des effets de non-linéarité.

E.H. ANDREWS [18] montre, que dans le cas d'une plaque infinie conte-
nant une fissure de longueur 2a soumise 3 un champ de contrainte uniforme o
(Fig. 11-6), 1'énergie surfacique de rupture ou taux de restitution d'énergie est

()
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proportionnelle a la densité d'énergie de déformation, elle s'écrit:

- %% =Ky (e).a. W, I1-(13)

relation dans laquelle (-%%— ) représente 1'énergie nécessaire pour faire progres-

ser la fissure d'une unité d'aire, K, (eo) étant une fonction explicite dee0 et

Vo

(9
L]

Ll P('-s)
20

—— —
x

YT

a0

Figure II-6 : Plaque infinie fissurée

On remarque la similitude de la relation li-(13) avec celle proposée par

GRIFFITH, Eq. ll-(14a) puisque dans le cas d'un matériau au comportement
élastique :

g 2
G=m. EE_ .a 1-(14a)
par analogie
o 2
Wo =z _EOE et Kl ( eo) =T , 11-(14b)

Lorsque la fissure se propage, la quantité%% atteint une valeur critique |

I=-(%%) =K (g).a.W f-(15)

crit o crit

a : profondeur d'entaille ou de fissure.
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Cette valeur critique représente 1'énergie surfacique de rupture, elle est
une caractéristique intrinseque du matériau. C'est un taux de restitution
d'énergie apparent, car il prend en compte les effets de non linéarité grace 2 la
fonction K (e o ).

Les figures 1l-7a et Il-7b tirées des travaux de E.H. ANDREWS montrent
1'évolution de ‘Kl en fonction de W, pour 2 polyrhéres et un alliage Cuivre-Ber-

rylium.
ks
»
0
5
1 T
Figure Il-7a : k_ (W ) pour 2 types Figure 1ll-7b :K, (W ) pour un alliage
dd pofymeres (d'apres [19]) dd Quivre-Beryllium

(d'apres [19]).

Selon E.H. ANDREWS, les pics constatés pour des faibles valeurs de W _
correspondent 3 une plasticité confinée en fond de fissure.

On remarque que dans le cas de l'alliage C u-B o Pour des déformations
infinitésimales (W=~ o), k est égal 3 m (cas d'un matériau élastique).

Les figures 1l-8a et II-8b montrent 'évolution du paramétre
Ki - Vo crit. = f (-51— ) dans ces 2 mémes cas. Les points expérimentaux s'ajus-
tent effectivement bien sur les droites permettant d'évaluer le taux apparent
de restitution d'énergie I
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Figure II-8a : Détermination de I Figure [[-8b : Détermination de 1
- pour 2 types de polymeres pour un lliage
(d'aprés{lg 1) C,B. (d'apres IQT)

M. NAIT [19 ] applique la théorie de E.H. ANDREWS 2 des résultats ex-
périmentaux obtenus sur un explosif inerte. Il 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 d'un graphe (Fig.
II-9) montrant l'existance d'un pic dans I'évolution du paramétre L.

1200
a
o 1oool &
! 4 A
E 2
< 800} A A PaN
2 =
s 600 A | |
~ A
a
400k A .
200 ﬁ
o A 2 [ ' 'l [l 2

103 10210' 1 10 102 13

Log € (s-1)
Figure II-9 : Evolution de l'énergie surfacique de rupture (I) en fonction de la
vitesse de déformation pour différents types d'éprouvettes (d'apres
{19] (21 représente 1'énergie nécessaire pour faire progresser les 2
evres de la fissure d'une unité d'aire).
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On retrouve ce phénomene dans la littérature, (FURGUSSON et al.[ 20])
dans le cas d'une variété de polystyréne dont le diagramme JIC - vitesse de dé-

formation traduit également un pic (Fig. lI-10), ch étant la valeur critique de
l'inrégrale J.

Jo (k3/m?)

10
Crosshead speed (cm/min)

Figure ll-10 : Evolution de J en fonctlon de la vitesse de solltcntatlon pour un
polystyréne (d'l res[ 20 ] :

D'apres M. NAIT [19 ], ce phénomene peut &tre expliqué par l'existence
d'une vitesse limite dans le processus de ruine conduisant 2 une dissipation d'é-
nergie pour le polystyrene. Dans le cas des propergols, le phénomene décohésion
liant charge joue un réle important puisqu'il est influencé par la vitesse de sol-
licitation. La variation de volume induite par ce processus apparait 2 des taux
de déformations décroissants lorsque cette vitesse augmente (Ch. ‘MARTIN et

al. [21 ).

L'augmentation de l'énergie surfacique de rupture (Fig. li-g et lI-10) peut
&tre entrainée par une dissipation d'énergie causée par la décohésion liant-char-
ge. La chute des valeurs de (I) et de(J;) & partic d'une certaine valeur des vi-
tesses de sollicitation (Fig. 1l-g9 et II-10) traduit vraisemblablement un change-
ment de mode de rupture. M. NAIT a essayé d'expliquer ce phénoméne en
faisant une micrographie du pfan perpendiculaire 2 la fissure, mais cette obser-
vation ne donnera pas de résultats probants.
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lI-2-6 - Limites de la Mécanique de la Rupture "classique"

Dans le cas de la rupture de matériaux 3 caractére fragile (tels que les
propergols et explosifs compositeS), on observe trés fréquemment une dispersion
assez importante des mesures de contrainte 2 la rupture (G. PLUVINAGE, B.
TOLBA [ 22 ]). La contrainte 2 la rupture d'un matériau fragile dépend des con-
ditions de chargement et du volume contraint. Un tel matériau peut contenir
des défauts préexistants (S. USAMI et al. [ 23] , M. CALVO[24 ], E.L. LEE et
al. [25 ] ) de tailles et d'orientations spatiales différentes (Chap. Ill-2). Clest
pourquoi deux échantillons apparemment identiques ne présenteront pas, par
rapport 3 la contrainte appliquée, les mémes orientations préiérentielles de
fissuration. Les différences dans les tailles et les orientations spatiales de ces
défauts conduisent 2 une certaine dispersion dans les mesures, pourtant effec-
tuées sur des échantillons apparemment identiques ( [22],[7],[8]) et cassés
dans les mémes conditions de chargement. C'est généralement pour ces
dernieres raisons que les méthodes statistiques sont de plus en plus utilisées
pour aborder les problemes de rupture de matériaux fragiles.

lI-3 - Approche statistique de la Rupture

lI-3-1 - Introduction

Les premiers travaux importants inhérents 3 la théorie statistique de la
ruptuce sont ceux entrepris par WEIBULL [ 6 ] en 1939, puis développés un peu
plus tard, en 195t [26 ] . Les fondements de cette théorie sont basés sur I'idée
que, seule la composante de la contrainte normale au plan de fissure conduit a
la rupture. De récents progrés dans ce domaine[ 7 ],[ 8 ]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.[ 9 ]proposent un modele de rupture statistique basé sur la théorie du maillon
le plus faible permettant d'estimer quantitativement l'effet de la taille moyen-
ne de grains ainsi que la fraction surfacique des micro-défauts sur la probabilité
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de rupture.

ll-3-2 - Théorie du maillon le plus faible

Dans son analyse théorique, WEIBULL pose les hypothéses suivantes :
1) le matériau est homogene et isotrope de facon statistique

2) le défaut le plus critique conduit 2 la rupture (c'est-a-dire la rup-
ture d'un maillon ne modifie pas la distribution de la charge sur
les autres maillons).

La rupture d'un solide soumis 2 un champ de contrainte o peut &tre due 2
un nombre de mécanismes mutuels ou indépencjants ayant une probabilité
infinitésimale (‘APf)i. La probabilité pour que le i°™€ mécanisme ne cause pas
la rupture est (AP, = 1 - (APy).. La probabilité "totale" de survie est le pro-
duit des probabilités individuelles, soit :

PS= 1{ (Ps)i=“{l'(APf)i}

= T exp. [- (Apf)i = exp [- Z (Apf)i ] -(17)
, i
La probabilité de rupture du i°M€ &lément AVi en traction simple, par
exemple est :
( Apf)i =n (9). AVi 11-(x8)

n ( o) = nombre de défauts par unité de volume

o = contrainte appliquée

Donc la probabilité de rupture s'écrit : ,
.Pf=1-PS=1-exp.[-///n (g) dv ] I-(19)



-27-

Pour un état de contrainte uniforme, la relation Il-(19) s'écrit simplement :
P (0)=1-exp (-V.n(0) ] 11-(20)
ou
n (o) =—IV .In (Ps)'I l1-(21)
Si la probabilité de rupture P est déterminée expérimentalement au
moyen de résultats de traction simple, on peut obtenir n(e) en utilisant 1'équa-
tion II-(21).
La probabilité de rupture d'un maillon sous une contrainte 0 est donnée

par P (o). Donc la probabilité de rupture d'un matériau possédant N défauts
est :

P¢ (o) = [1-P () N l-(22)

si N est grand,
Pg (0) = [t-N.P(o)] | l-(23)
Si le matériau est isotrope et homogene le nombre de N de défauts est

proportionnel au volume V considéré, WEIBULL introduit deux fonctions de dis-
tribution exprimant la probabilité de rupture :

P£(0)=1-exp [-V.ko™] 11-(24)

et
Pg(0) =1-exp (- Vk (o- ou)m],o >0, (25 a)
=0 0 <3a, (25b)

g, = contrainte seuil en dessous de laquelle la probabilité de rupture est nulle.

k = parametre de proportionnalité.
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En pratique, pour N essais de traction effectués, les valeurs des con-
traintes sont données par ordre croissant, et on considere que la probabilité
pour qu'il existe dans le volume testé un défaut cassant sous une contrainte
inférieure acest :

P (o) =y l1-(26)

ol i est le rang deodans le classement des valeurs des contraintes 2 la rupture
des N échantillons cassés. On obtient alors :

N+1-i

1-P (0)=P= — 11-(27)
La courbe de WEIBULL s'obtiendra alors en tracant
ly Ly -(p)=m.L, (o) [1-(28)

f

Dans cette théorie, WEIBULL postule que m ne varie pas en fonction de
V, c'est-a-dire que la distribution de WEIBULL (Eq. ll(25a))doit suivre 'effet
de volume. La probabilité de trouver un défaut de taille critique est la méme
dans tout le matériau. Soit Pf la probabilité de rupture d'un défaut sous une
contrainte o dans un volume VI et o, dans un volume Vz'

On aura alors : .

: o o
r-exp[-V . (_01_)m ]=1-exp. [- Vz-(c—z-)m ] 11-(29a)
) o
o} v
dot —= = (=)™
o Y

11-(29b)
- .
' o 0 : contrainte de normalisation

Une distribution peut &tre caractérisée par les tracés de WEIBULL si la
courbe L L (1 - Pf)'I =fL, (o) est une droite pour un volume V donné et si
la distribution vérifie 1'effet de volume.
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II-3-3 - Considérations microstructurales

Afin de prendre en compte l'effet de la microstructure Mc CLINTOCK
[ 8 ]étudie la tuptute de manigre statistique, sur un matériau modele dans le-
quel tous les grains sont des rectangles identiques. Il montre alors que la proba-
bilité d'avoir un défaut de taille supérieure 3 a est exp [- 2/A]. Cette théorie
est en tout point semblable 3 celle de FISCHER et HOLLOMAN [8]. Ces au-
teurs considerent des fissures circulaires, d'orientations aléatoires et émettent
I'hypotheése que la probabilité de trouver une fissure d'un rayon supérieur a r
est exp - ['/A] . BATDORF [ 8] applique le concept de Mc CLINTOCK dans le
cas de fissures circulaires, dans un matériau polycristallin. Il trouve alors que la
probabilité s'exprime cette : ex [ - rz/xz ] . Ensuite, BATDOREF, généralise le
terme de probabilité q pour que n grains adjacents forment un défaut-et donne
'expression suivante : '

P =q"=expn.In.q =exp {-In(q")n} 11-(30)

Dans le cas d'une fissure circulaire de rayon r, le nombre de grains adja-
cents formant la fissure est :

n= ntz/Ao -(31)
Ao = surface d'un grain
En substituant Eq. 11-(28) dans Eq. 1I-(27), la probabilité P (r >r ) s'écrit :
P(c.>r)=exp. {-ln@". nrz/Ao} . v 11-(32)
La contrainte critique pour une fissure est :
o, = const. (02 | 11-(33)
En introduisant le facteur d'intensité de contrainte :

K = {2/ (0} oo, . 03 ' 11-(34)

0. = contrainte critique
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Nous pouvons éliminer le terme r de I'éq. 11-(32), on obtient alors la pro-

~ babilité de rupture sous une contrainte J, :

Kl,4
0—) } | 11-(35)

P (o) = exp {-In/q’") . (n3/ 16 Ag - (
: c

Cette expression se simplifie, si 1'on introduit une contrainte sans dimension 9
définie par :

g=2. a A )4 /K [ 7% . In(qh V4 11(36)
Le résultat est :
- - 4 ) -
P (oa) = exp ( I/oa ) 11-(37)
En dérivant [I-(37), on obtient la densité de probabilité :

dP (o) 5 4
— = (4/ o, ) exp (- I/Oa) 11-(38)

a
o, = contrainte adimensionnelle
Pour obtenir la probabilité de rupture Py (oc), la densité de probabilité

(Eq. 11-(38)) est multipliée par la fonction de densité de fissures N (o c), propor-
tionnelle au volume V au sein duquel s'initie la rupture, soit :

o o dN(cc)
Pf(oc)=1-cxp{-V.I (I-c ). To .d o 11-(39)
0

< Finalement, le résultat est :

o
- : o
Pe(o)=1- exp { - N,V f (1 - c—c-) .4 exp (- I/a,4) d o, 11-(40)
a

~ 5
0 %
No : nombre de défauts ou de grains par unité de volume

Pour de faibles probabilités de rupture (<o . 1), Eq. 11-(40) est approximée par
la formule suivante :

PE (c? =(V N0/4). .c: exp (- 1/ 034) 1-(41)
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Figure Il-11 : Comparaison de la théorie de WEIBULL ( - ) Eq. II-(28a) et de la
théorie de BATDORF ( o ), Eq. [I-(41) (d'apres[8 ])

Les résultats expérimentaux obtenus par BATDORF (Fig. lI-11) montrent
que.le paramétre de WEIBULL m varie avec NOV.

1

ae [N ] e

v a9

Figure Il-12 : Probabilité de rupture pour plusieurs valeurs de VN (Eq II-(41))

d'aprés (8 ])

Ces constatations sont en contradiction avec les prédictions de WEIBULL
(Eq. II-(2gb)) qui supposait l'invariance de m par rapport 2 V. Dans le cas de la
théorie de BATDORF, m peut se calculer approximativement par la relation :

m=1.7.log . (NV)

10° <N0V <108

11-(42)
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G. PLUVINAGE et B. TOLBA [ 22 ] ont développé un modele de rupture
statistique appliqué 2 la rupture fragile de céramiques industrielles. Selon eux,
la probabilité d'avoir un grain de taille (ac > a) est de la forme :

2 3
P (ac >a) = exp [- (=) ] 1-(43)
a

ou
a, = diametre critique d'un grain d'alumine
7 = diamétre moyen d'un grain d'alumine
la probabilité de rupture est approximée par la formule suivante :

Pf ( cc) > (VN;)/G) . oa6 exp (- 1/ 036) 11-(44)

g, contrainte sans dimension et comparée avec les résultats
expérimentaux (Fig. 1I-13) ; (Tabl. II-1).

100

1
4
|
!
1
]
8ol |
]
[}
2
w 601
5
:
&
£ a0l
g
@
£
201 ] EXP.
wewun  (Eq. 1I-25)
_ —a—e sawort  (Eq. II-44)
K 1g (MPay ™)
A 2 2 "

15 2 25 3 3s

Figure il-13 : Probabilité de rupture dans le cas d'alumines AL2 0 3 d'apres [22 ]
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<dm>n <dm>s NA .AA
stat. ITum I9um 60 | 6.1073
dyn. opum 13um | 150 11-10°3

Tableau II-1 : Résultats de 1'analyse fractografhique de facies de rupture de

céramiques composites d'apres | 22 |

Les résultats traduisent une bonne corrélation entre théorie et
expérience. Un examen des surfaces de rupture 2 l'aide .d'un analyseur d'image
a permis de montrer l'augmentation de la densité surfacique de défauts Na
ainsi que de la teneur A A avec la vitesse de chargement (¢ ).(Tableau II-1).

II-3-4 - Influence de la granulométrie

Le modele de WALLIN et al. [ 9 ] est dérivé de la théorie du maillon le
plus faible. WALLIN, SAARIO et TORRONEN| 9] proposent I'écriture suivante
pour exprimer la probabilité de rupture sous la forme suivante :

dN 3 d

P(o)=1-exp -(-3) .(3

o N o

11-(45)

m
my (Z-7u,

d = taille de la particule
dm= taille moyenne de la population de particules

o = contrante appliquée

0,= constante de normalisation

a,= contrainte ultime
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m = module de WEIBULL

d 0’ dN = constantes de normalisation.
D'apres 1'équation (I1-45) certaines remarques s'imposent :

1) la probabilité de rupture augmente gquand la taille de grain

augmente.

2) la probabilité de rupture augmente quand la contrainte

appliquée augmente.

3) la taille moyenne des grains cassés est supdérieure a la

taille moyenne des grains du matériau massif.
Bien entendu, ce modele ne peut &tre utilisé que si I'on connait parfaite-

ment la distribution en mesure des tailles de particules P (S). Pour ce faire, on
utilise fréquemment la relation :

V- 1

P =2 s e (- 52,052 11-(46)
avec S = d/dm

v = facteur d'homogénéité
T = symbole de la fonction gamma
ou bien

m
P ()= < S M exp S} ™Md 11-(47)
dy °

my = module de Weibull de la répartition granulométrique pondérale
du matériau massif.

<

r(v)=/o VT et dt
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1.0
- o T I I T
) 0 1.5%Cu0 4h d= 3.8um
0.8~ O 3.0%Cu0 128h d=13.1pm -
A 4.5%Cu0 288h d=16.1pm
v=11
0.6~ -
© A F(d’d )= Tg—w vsVoex D a
h-J
N
o
g 0.4
0.2
]
% 0.5

Figure lI-14 : Courbe de distribution de taille de cristaux de C uO (Eq. 11-46)
d'aprés BUTCHER (9] ).

En combinant les équations II-(45) et 1I-(46), on peut aisément calculer la
probabilité de rupture Pf (o) sous une contrainte :

P (o) = [ P(0).P(S .25 1-(48)
avec S = dm

D'une maniére analogue, il est possible d'avoir acces, théoriquement, au
rapport des particules fragmentées sur le diamétre moyen des particules :

df=LP(LP®J.w ll-(40)
. Im _/°°p(o) .P(S) .23
0

BUTCHER [9 ] a appliqué ce modelg 2 1'étude de la rupture de particules
sphériques de CuO'dans une matrice Cu' Les distributions de taille des particu-
les de CuO sont présentées Fig. Il-14. En appliquant les relations II-(45) et
11-(48), il est possible de décrire I'effet de la taille de particules sur la probabi-
lité de rupture des particules (Fig. Il-15).
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0.7 T T T
BUTCHER 1972
m.°'° [~ Cu0 spherical particles in -
w Cu-matrix 1.5, 3, ¢.5 vol.% oxide
o
E 0.5[- ® experimentat o = 225MPa =
: calculated from (4) & (8)
0.4 with v=11 uv=63HPa -
o, =744 wPa ’ i
3 0.3f m= 5.4 =
g .
= 0.2¢ ~—
<
-
«
“
0.1~ -
o 1
0 S 10 15 20

] {um)

Figure Il-15 : Effet de la taille moyenne des grains sur la probabilité de rupture
(d'apreés BUTCHER[ g ]).

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. I1-(49 ).

1.5 1 k] 1 ) ’
’
BUTCHER 1972 e
’
Cu0 spherical particles in ,O’
1.4~  cu-matrix , -1
0dx 3.8us P 0.0 ’,’
®3<16.0us P, =0.61 e
a 1.3~ / -
- 7’
< ’
o ,
o 4
2 ,/ Calculated from (5)
g2k ’ with v =11 -
|E - /7
l'ﬂ‘- ,/
04
»
e 4 -
< 1.1 I,
’
’
’I
1.0 1 1 | 1
1.0 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5

d,/d EXPERIMENTAL

Figure II-16 : Comparaison des rapports d expérimentaux et théoriques
(d'apees BUTCHER[ 9]).  /%m |
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GANGULEE et GURLAND [ 9] étudient un alliage aluminium-silice
dans lequel les particules de silice sont de formes allongées. La valeur devest
fonction de la taille et de la forme des particules (Fig. II-17).

i |
151~ GANGULEE & GURLAND 1967

= %Si =
£26.1%Si o =72.3MPa
@ experimental

v calculated from

measured 5'/3 values
combined with the
/ total fracture

INHOMOGENITY FACTOR v

/ probability

A |
0 5 10 15

de" {um)

Figure II-17 : Influence de la taille des particules de silice sur la valeur du
facteur d’homogénéité (d'apres BUTCHER (g ]).

Cette dépendance de v vis-a-vis de dm peut étre due 2 la variation du
rapport 1/d des particules de silice en fonction de leur diamétre moyen, mais
dans ce cas, GANGULEE et GURLAND ne donnent pas d'informations a ce
sujet. Ils utilisent une valeur moyenne de v pour étudier l'effet de la taille
moyenne des particules sur la probabilité de rupture (Fig. 1I-18).

Les résultats obtenus corrélent assez bien l'expérience quoique l'on pour-
ra noter une certaine dispersion dans les valeurs expérimentales des teneurs
surfaciques (A A)’ dispersion vraisemblablement dyg a la forme allongée des par-
ticules de silice. B
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i 1
GANGULEE & GURLAND 1967
"
w = %S =
2 f=6.1%Si dfl°'=72.3HPa 'Y 30 MPa
= ® experimental .
& o.10f ° -
a 0. calculated from
§ stress dependence ®
3 9, 2135 MPa °
@ = [
= m = 1.5 °
w
¥
[—3
o
s 0.05 = . Elongated rod shaped |
z particles
jod , Particle size partly
5 modified by 0.15%Na
- addition
0 | l
0 H 10 15

3., (um

eff

Figure 1I-18 : Effet de la taille moyenne des grains sur la probabilité de rupture
(d'apres BUTCHER][ 9 ).

[I-3-5 : Conclusion

Les méthodes énergétiques classiques permettent de mettre en évidence
I'influence de la vitesse de chargement sur le paramétre ', caractérisant ainsi
la rupture des explosifs et propergols composites. Les mécanismes de rupture de
ces matériaux sont influencés par la vitesse de sollicitation. L'augmentation de
I'énergie surfacique de rupture T' peut &tre expliqué par le processus de déco-
hésion du matériau, qui entraine une dissipation d'énergie.

Une meilleure compréhension des processus régissant la rupture nécessite
I'étude approfondie de la microstructure de ces matériaux (influence des char-
ges cristallines et du liant).

L'étude de la rupture des propergols et explosifs composites peut étre
abordée par des criteres probabilistes type WEIBULL [ 26 ], S.B. BATDORF [7 ],
[8] ou WALLIN et al. [ 9 ] qui permettent de prendre en compte l'influence des
facteurs microstructuraux sur la probabilité de rupture du matériau.
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CHAPITRE I : UTILISATION DE LA STEREOLOGIE ET DE L'ANALYSE

D'IMAGES POUR L'ETUDE DE LA RUPTURE DE MATERIAUX
COMPOSITES

ll-1 - Stéréologie
Hl-1-1 - 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 hypothéses, la stéréologie permet d'interpréter
de manieére tridimensionnelle des observations effectuées sur ces surfaces. De
plus, l'utilisation des principes de la stéréologie devient l'outil précieux et
indispensable pour I'étude de la topographie des surfaces de rupture.

[l1-1-2 - Introduction

Durant les derniéres décades, des progrés considérables ont été réalisés
concernant les aspects théoriques et expérimentaux de la mécanique de la
rupture. Ce développement conduit alors 2 ll'évolut:ion rapide de deux
différentes classes de spécialistes : les théoriciens dans le domaine cge la méca-
nique linéaire de la rupture, de la plasticité et les expérimentateurs, plus enga-
gés dans 1'étude de l'influence de facteurs microstructuraux sur les différents
mécanismes de rupture de matériaux composites, (1], [2],[3],[4]ou
métalliques (3], [6], [10] .

La mise en évidence de mécanismes de rupture suppose bien entendu une
exploration "in situ" des surfaces de rupture qui permettra de quantifier cette
observation. |
! (approche globale)

2 {approche locale)
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Malheureusement, les relations de bases de la stéréologie [ 5 ]ne s'appli-
quent que dans le cas "simple" de sections polies..

Les premiers travaux thédriques importants consacrés 2 l'étude des sur-
faces de rupture furent publiés par El SOUDANI[6]en 1974, date 2 laquelle il
apporta les premiers éléments de solution pour la détermination de paramétres
quantitatifs en analyse fractographique. A l'aide de certaines hypothéses, El.
SOUDANI [ 7 | montre alors qu'il est possible d'obtenir analytiquement des rela-
tions exactes et de les appliquer 2 I'étude de la morphologie des surfaces de
rupture non planes.

Les méthodes stéréologiques seront tout d'abord décrites dans le cadre
de I'étude de sections planes [ § ] puis étendues 2 1'examen topologique des sur-
faces de rupture [6],[ 7 ].

IlI-1-3 - Relations stéréologiques

Ill-1-3-1 - Cas de sections planes
i) Principe de DELESSE

Les méthodes stéréologiques permettent de relier des paramétres micro-
structuraux tels que la fraction volumique V, et la fraction surfacique A Al
partir de mesures effectuées sur des sections polies.

La figure Ill-1 montre des structures biphasiques (Y C X) interceptées
par des plans.

/

STRUCTURE : X=YUW

200= TNX .
ms‘zmsmv o b — ¢

Figure IlI-1 : Aires des traces des intersections d'une population d'objets avec
un plan d'aprés[s]).



-44-

Les traces des intersections de ces objets avec le plan-P ont des aires
topologiquement différentes. Dans le premier cas (cas convexe ) et le deuxieme

cas (cas plus général) la stéréologie nous permet d'estimer la fraction volumi-

. L . (Yolume total de(s) I'objet(s) X)
que Vv de I'objet X dans son mc'lusmn Y. ( Volume Y

Si I'on considére maintenant une structure homogéne contenant un grand
nombre d'objets de formes et de dimensions arbitraires (Fig. IlI-2)

fot

k<

- - / / X

It
dy (a)

Figure llI-2 : Intersection d'une structure avec un plan P (d'apres [ 5 ]).

Rous voyons que l'intersection de cette structure par un plan P quelconque sera
le lieu de plusieurs sections d'aires différentes. L'examen de cette coupe nous
permettra de calculer la fraction volumique d'objets X, (VV) a partir de la me-

sure de la fraction surfacique (A A) d'objets X contenus dans la section analy-
sée.

Le premier principe foﬁdamental de la stéréologie fut introduit en 1847
par A. DELESSE [§ ] et énoncé comme suit :

"Si une structure contenant des particules est sectionnde de maniére
aléatoire, alors la fraction surfacique AA des particules a sur les sec-
tions est égale a la fraction volumique VV des particules dans la struc-

ture”.

(Vv) a-= (AA) a - (1)
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A l'aide de deux abproches mathématiques différentes (la théorie de la
mesure et la statistique géométrique) WEIBEL en 1963 démontra ce principe [ s

ii) Relations de DE HOFF et RHINES

- a) densité numérique des particules

Le nombre de particules ou d'objets par unité de volume d'une structure
est un paramétre stéréologique souvent utilisé par les mécaniciens[ 6 ].

La validité des relations existant entre le nombre d'objets par unité de

volume Nv et le nombre d'objets par unité de surface N A ©st soumis 2 quel-
ques restrictions quant aux formes de particules.

Les particules doivent &tre convexes, ne présenter aucune orientation
particuli¢re dans l'espace, et leur nombre doit &tre 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 s'exprime trés
simplement en fonction de N A €t Nv :

I
Ny = N, . T H1-(2)

Nv = nombre d'objets par unité de volume

Ny = nombre d'objets par unité de surface

H = diamétre tangent moyen des particules (cf. Fig. Ill-4).

Le nombre de surfaces mesurées sur une section polie sera donc
directement proportionnel (Fig. IlI-3) 3 la densité numérique des particules et
au diamétre tangent moyen des particules. Cette relation fondamentale est va-
lide pour toutes les particules convexes.
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Figure [lI-3 : Section droite d'une population de particules possédant une distri-
bution aléatoire (d'aprés[ 5 ]).

*) Cas igénéral

Pour des particules convexes non sphériques la relation IlI-(2) ne peut
étre appliquée que si l'on peut estimer H, (Fig. Ill-4), c'est-a-dire si le
diamétre moyen ou la distribution des particules est connue. WEIBEL et GOMEZ
[s] donnent une expression différente de la densité volumique des particules en
introduisant un facteur de forme B. (Fig. III-s).

Cette équation relie les densité volumique NV’ densité surfacique N A €t
la fraction volumique VV ; elle est de la forme

N. = L NA% | 1<3)
= . ] » 3
VIE "W

B : facteur de forme



//
cvunoers |
28 4 7 / .
~ ~aussoios|
d " Particle sh B
pd i article shape
' Sphere 1.38
2.0 > . v ; Spheroid prolate (2:1:1) 1.58
- - oblate (2:2:1) 1.55
& < ‘ Cube 1.84
4] — 5 Octahedron 1.86
< | Icosahedron | 1.55
8 7 Dodecahedron 1.55
- Tetrakaidecahedron 1.55
) 10 20 30 40 50

A=i/2R

Figure Ill-5 : Facteur de forme (B)- en fonction de 1'élongation A-pour diffé-
rentes formes connues d'aprés [s])

*) Cas des spheres :

Pour des particules sphériques, le cas le plus simple, le diametre tangent
est égal au diametre D = 2 R. Le diamétre tangent moyen d'une popula-
tion de sphéres est donc donné par la relation :

H

2 R 111-(4)
d'ol

NV = NA W ' "l—(S)
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iii) Reconstruction des granulométries

a) Granulométrie en nombre ou en mesure :
L'interprétation stéréologique des résultats n'a de sens que si 1'on définit
clairement la notion de granulométrie de particules. La granulométrie d'objets

X peut étre représentée de deux manitres différentes :

. I'analyse granulométrique en mesure : on représente graphiquement la masse

du contenu de chaque tamis en fonction de sa taille.

. 'analyse granulométrique en nombre : elle consiste 2 dénombrer le contenu de

chaque tamis et 3 porter ce nombre en fonction de la taille du tamis.

Ces deux granulométries n'ont pas du tout la mé&me signification. (Fig.
lll"6)u

>v

>y

Figure IlI-6 : Comparaison entre une granulométrie en nombre (N) et une granu-
lométrie en mesure (A)

Dans une granulométrie en nombre, on affecte 3 chaque particule une
valeur indépendante de sa masse, tandis que pour la granulométrie en masse, on

attribue 2 chaque particule une valeur proportionnelle 2 sa taille (8 ) ou 2 sa
masse (M).



_49_

Une granulométrie en mesure se préte mieux a une interprétation stéréo-
logique, d'autre part, la granulométrie en nombre n'a de sens que si tous les
éléments analysés sont disjoints.

b) 1&re approche
Dans le cas de particules sphériques de tailles différentes, il est parfois
nécessaire de reconstituer 1'histogramme de la distribution ennombre des parti-

cules 2 partir de I'histogramme des tailles des sections mesurées.

Considérons une population de sphéres de 3 différents diametres. (Fig.
IlI-7a) interceptée par un plan P.

1(r) - ler —

024 r— 1 ad

Q1

oo

000 =53 L 5 ¢ P VN R rziar V234867 » VN R rziaf

Figure Ill-7 : Histogramme résultant du mélange de sphéres de 3 différents dia-
metres.

a) population de spheres b) histogramme mesuré c) histogramme théorique

Si I'on examine unesphéreS de rayon R interceptée plusieurs fois par un
plan P (Fig. 11I-8) on note que le rayon sectionné r dépend de la position du
plan P d'ordonnée Z, ou
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r(Z)= R2-2Z2 1i-(6)

r (Z) = rayon du disque intercepté au point d'ordonnée Z.

Figure 1I-8 : Sphere sectionnée (de rayon R). Le plan de rayon r (Z) dépend de
la distance Z de la section au centre de la sphére.

La distribution des disques est caractérisée par la probabilité d'obtenir .

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

Lo >r- dr fI-(7)

[ 1()) PrirlR}

{a) (b}

Figure Ill-g : Densité de probabilité a) et distribution discréte b) correspondante
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ELIAS et PAULI en 1966 [ 5 ] montrent que la densité de probabilité de
sectionner une sphere (Fig. 1ll-g) de rayon R par une section de rayon r est :

(L ).de= r . dr i-(8)

en intégrant 1'éq. 11I-(8) entre % et R on trouve que 86,6 % des rayons des dis-
ques de la sph&re ont un rayon r, supérieur 3 la moitié du rayon maximum

rM/z.

Cette indication nous conduit au calcul du rayon moyen des sections
d'une population aléatoire de spheres de taille R.

H. ELIAS et PAULI donnent une expression du rayon moyen sectionné en
fonction de la densité de probabilité (Fig. lll-ga), ce rayon moyen s'exprime par

R
fm =/ g().r.dr 111-(9)
o

c'est-a-dire :
R

2 |
- / dr li-(10)
RV R? - 12

~Apres intégration Ii-(8) devient :

r_ = m.R Hi-(x1)

L 5
m 4"
£__ = rayon moyen
m ayon moye

R = rayon de la sphere
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Cette analyse montre que tous les rayons des sections mesurées inter-
viennent dans la construction de I'histogramme. En conclusion, pour le cas de
particules convexes, le calcul de la densité volumique N peut étre envisagé de
maniere simple, grice aux relations précitées (Tableau HI-1).

Densité surfacique

: f
Q v TED

Diametre tangent moyen
(Hypothese de spheres)

H =2R = 8 . T

m m

Particules de révolution
convexes

H =(0,0) = £(B)

g: facteur de forme

Relations de DE HOFF et
RHINES

Relation de WEIBEL et
GOMEZ N, 3 /2

A

- I B =L
Nv(rm)-NA.s.(rm) NV'B'—erz

Tableau Ill-1 : Méthode de calcul de la densité volumique N_ dans le cas de
particules convexes.

c) Méthode de SALTYKOV : (cas des spheres)

La reconstruction de I'histogramme de la densité volumique N = £ (g)
est envisageable et fait appel 3 la méthode de.SALTYKOV [ s] , [8] . Cette
méthode permet d'établir un tableau de coefficients K (j) (Fig. 1ll-10) qui repré-
sentent la probabilité surfacique pour qu'une sphere de taille d (i) forme des
cercles de taille d (i-j). ’
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‘!Bm
///7///////////

D{ij+ i

——

Vi-j volume engendré par la classe (i-})
A*(i-j) = V*G-))/ hli-j)

Figure llI-10 : 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 Nv et V, a partir d'une analyse de sections polies.

La méthode de SALTYKOV permet une reconstruction de I'histogramme
en nombre d'une population de sphéres 2 partir de la distribution mesurée sur
une section polie dans R2.

-1-3-2 - Anal_x_se de surfaces non glanes

Les parametres stéréologiques permettant de caractériser une section po-
lie ne permettent pas, a eux seuls, de caractériser également la morphologie
d'une surface de rupture.

Les différents faciés rencontrés sur une surface de rupture peuvent se
résumer ainsi :

- rupture transgranulaire

- décohésion intergranulaire
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- stries de fatigue
- riviéres

Ces principaux types de rupture peuvent &tre caractérisés quantitativement
grice a des paramétres mesurés sur l'image projetée.

i) Morphologie Vde la rupture

a) profil de rupture

Un paramétre important caractérisant la surface de rupture de manieére
satisfaisante est la rugosité surfacique, notée R A Pratiquement, cette grandeur
est difficilement mesurable, car elle nécessite l'exploration de la surface point

par point.

En 1978, S.M. El SOUDANI [ 4] montre que pour des profils de ruptures
définies (plate, aléatoire, en escalier ou zigzagant) (Fig. IlI-12), il est possible
de donner des relations entre la rugosité surfacique R A €t la rugosité linéaire
RL (Fig. IlI-13). On remarque donc que cette relation est bijective, S.M. El
SOUDANI en déduit donc le théoréme suivant :

"Deux surfaces ayant méme rugosité lindaire ont méme rugosité

surfacique”.

D'aprés M. COSTER et J.L. CHERMANT [ 8] la rugosité surfacique (R A)
peut &tre calculée 2 'aide de R; quant (Rj< /2) dans ce cas :

Ry = | I-(14)

La figure lll-11 montre un profil de rupture et ses différentes projec-
tions. ‘ '



Figure Il[-11 : Profil de rupture et ses différentes projections.

BL = H/W -(x5s)

RL = L/W 11-(16)

@ a) profirl de rupture idéalement plate

b, ¢) profilde rupture de courbure aléatoire

(d)

— d, e) profils de rupture en escalier et zigzagant
. S, SN\ DS . 3
. ~\;\._\.\\\.- .\‘:\\\\- . \Q
(o) '

AN

Figure lll-12: Différents profils ae rupture idéalisés (d'aprés [(6])
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Figure Ill-13 : Relation reliant la rugosité surfacique Ry et la rugosité linéaire R

(d'apres [7 ] ). L’

Cependant, certains profils théoriques de formes différentes ont méme
rugosité linéaire RL (Fig. 1lI-14)

Figure Ill-14 : Profils théoriques de rupture ayant méme rugosité linéaire
(d'apres[7 ). :

Pour séparer ces formes différentes, on introduit un second paramétre
appelé indice de branchement noté BL'

b) surface de rupture

Le modele de surface de rupture le plus utilisé est celui dont le profil
est représenté (Fig. lll-11b). Ce type de surface de rupture appelée "surface de
courbure aléatoire" (Fig. Ill-15) revét une grande importance dans la caractéri-
sation de différents modes de rupture.

L'utilisation de ce modele théorique impose toutefois quelques hypothéses
importantes quant 2 la morphologie de la surface de rupture.



_57_

Macroscopic
Fracture Plane 73

Fracture -
Profite

N

@

4%@» > o

Plane Tangent to

F:cgufet ‘iurfuce Mounting Plane,Also Stub
at Foin : Face, Both Assumed Parallel

Intersection of Tangent to Macroscopic Fracture

Plane at A and Macroscopic Plane
Fracture Plane

Normal
Section

Figure Ill-15 = Schéma d'une surface de rupture avec une courbure au hasard
(d'apres [7 ]).

- Il n'y a pas de zones de recouvrement (Fig. Ill-14)
- Les particules ¢ ont une distribution aléatoire sur la surface observée

- Toutes les orientations des éléments de surface AS dans une hémisphe-
res (angle solide® = 2 ) sont équiprobables.

K

4

Figure 1lI-16 : Projection normale Figure lI-17 : Projccf’lon normale d'un
a['unj: )surfacc de rupture S (d'aprés  élément de surface A S (d'apres [ 7 ] )
7

L TEST AREA A, | 4 '
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A(n)

La projection normale d'un élément de surface A sur chaque élément

de surface Su) 3 1'aide d'un vecteur normal n est :

2A ™2 as(F LK)
Hl-(17)
=AS.cos(n ,K)

A partir de ces hypotheses simplificatrices, S.M. El SOUDANI donne une
expression générale reliant la surface projetée A(n) et la surface de rupture
réelle Sf :

Sp = R, - Al 11-(18)

olt R A ©st la rugosité surfacique.

n
-t

idéalement plate

courbure aléatoire

n
N

en escalier ou zigzagant (peu profond)

> 2 en escalier ou zigzagant (accidenté)

(d'apres S.M. El SOUDANI [6])

ii) Densité numérique.

Les effets de la rugosité sur les parametres stéréologiques peuvent main-
tenant &tre pris en compte. ' '

On définit la densité numérique réelle Ns comme étant :

Ns = Sf_ . -(x9)
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N = nombre de particules

Sf = surface de rupture réelle

et éqfll-18 - S, =R, . A
donc Ng= ——0 = Ny 1l1-(20)

n - - .
N A( ) densité numérique mesurée.

Avec l'aide de la théorie de El S.M. SOUDANI les grandeurs de l'équa-
tion I1I-(20) sont mesurables.

En calculant NS’ ont peut ainsi "caractériser" la surface de rupture non
plane Sf a I'aide d'une surface plane équivalente A. Dans le cas d'une surface
de rupture de courbure aléatoire, sans recouvrement, les équations stéréologi-
ques s'écrivent :

N (n)
A . -
Ng = TA— ; Ry =2 A I-(21)
et
(A A)fp = (V) o=(Sg) o 111-(22)

¢ : partie mesurée sur la surface de rupture.

ou (A A) @ = fraction surfacique de particules ¢ sur la surface de rupture projetée

(Vv) ¢ = fraction volumique de particules o

(SS) ¢ = fraction surfacique de particules ¢ sur la surface de rupture réelle



<
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[lI-2 - Analyse quantitative d'images

IlI-2-1 - Historique

L'essor de I'analyse d'images date de 1920 quand, pour la premiere
fois au monde des images digitalisées furent transmises par cible sous-marin
entre Londres et New-York. Ce systeme appelé "Bartlane" réduit alors le temps
de transmission qui était 2 1'époque d'un peu plus d'une semaine a2 2 ou 3 heures
seulement. Les images furent codées et reconstruites 2 la réception grice a une
imprimante spéciale (Fig. I1I-18).

Figure Ill-18 : Image digitale réalisée en 1921 a 1'aide d'une imprimante télé-
graphique, (d'aprés [11] ). ;

A l"origine, le systéme' Bartlane posséde 5 niveaux de gris. Ses capacités
furent portées 2 15 niveaux de gris en 1929 (Fig. lll-19).

L'apparition des concepts d'analyse d'images remonte aux années 1960,
lorsqu'une nouvelle génération d'ordinateurs offrit les capacités mémoires et
des vitesses de transmission suffisantes requises pour effectuer les algorithmes
de traitement d'images. A compter de ce jour d'importants travaux furent
entrepris au "Jet Propulsion Laboratory" (Pasadena California, 1964), en parti-
culier quand la sonde Ranger 7 transmit les premidres images lunaires. Paralle-
lement, en France, sous l'impulsion de G. MATHERON et J. SERRA, se
développait l'architecture de 1a morphologie mathématique.
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Figure lll-19 : Image originale représentant le Général Pershing et le Général
Foch. Elle fut transmise de Londres 2 New-York et possédait
alors 1§ niveaux de gris (d'apreés [ 11] ).

G. MATHERON examine les relations entre la géométrie des milieux
poreux et leur perméabilité. C'est 3 l'issue de ces travaux que se dégageront
les principes de base de la Morphologie Mathématique. Jean SERRA, quant a
lui, étudie les liens entre les propriétés d'une mouture de minerai de fer et sa
géométrie. Il publiera quelques années plus tard (en 1969) une introduction 2 la
morphologie mathématique{ A cette période fut créée I'Ecole des Mines a
Fontainebleau, ol par la suite, plusieurs chercheurs vinrent se joindre a I'équipe
initiale pour former vers 1970 1'Ecole de Fontainebleau. En 1975, G.
MATHERON [ 12 ]y synthétise ses travaux dans un livce ol apparait ce qui a
trait 3 la topologie mathématique et a 1'étude des granulométries.

C'est en 1982 que Jean SERRA publie un ouvrage [ 14] sur l'analyse
d'images et la morphologie mathématique. Paralltlement, c'est grice au
. couplage ordinateurs-analyseurs automatiques que 1'analyse d'images a connu un
tel essor.



Aujourd'hui,outre les applications du domaine spatial (Traitement d'ima-
ges satellites), les techniques d'analyse d'images sont employées dans de nom-
breux domaines afin d'assister I'Homme dans son interprétation de l'image. 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
d'autres images biomédicales.

Des techniques similaires sont utilisées par les géographes dans I'étude
des modeles de pollution marine a partir d'images satellites ou aériennes. Enfin
I'analyse d'images devient la technique indispensable au mécanicien, car elle est
souvent nécessaire pour l'établissement de relations structures-propriétés méca-
niques.

Actuellement les applications de 1'analyse d'image et de la morphologie
mathématique sont trés nombreuses et intéressent bon nombre de milieux scien-
tifiques [ 15 ] tels que : I'ingéniérie, sciences de l'information, statistique, physi-
que, chimie, biologie et médecine (Fig. 1lI-20).

ey . SCIENCE DES MATERIAUX |

7.; ’ - 7
7 , ~ "-d 3
ROBOTIQUE GEOLOGIE| W3

ANALYSE D'iMAGES

g —{IDENTIFICATION

Figure Ill-20 : Quelques applications de I'analyse d'image.
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II1-2-2 - Introduction

L'image est utilisée comme source d'informations 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 phénomeénes ou encore étudier la morphologie de certaines micros-
structures. Pendant longtemps 2 cause de la complexité des images, I'homme ne
se servit que d'instruments de mesures géométriques. Aujourd'hui, on concoit
des systemes de traitements automatiques d'images qui permettent 1'accomplis-
sement d'un certain nombre de mesures. |

1lI-2-3 - Représentation d'une image numérique

Une image numérique peut &tre représentée par un champ continu repré-
sentant la luminance f (x , y) en fonction de la position d'un point x. Les
éléments du plan image sont appelés pixels (picture element).

/— Origin

~

Figure Ill-21 : Convention de repére d'axes pour la représentation d'une image
digitale (d'apres [ 11 ]).
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L'analyse d'images en niveaux de gris est effectuée grice 2 des métho-
des automatiques ; elle nécessite la mémorisation de 1'image dans une mémoire
d'ordinateur.

Mass
Storage

i

D Digitizer <r!:> Digital C:'> Operator
Computer Console

i
)

Display

Figure Ill-22 : Eléments d'un systtme d'analyse d'images

Une image numérique est une matrice dont les éléments sont quantifiés
de la maniére suivante :

" F (0,0) | F (o,1) F (o,j-lﬂ
|
F (1,0) :
{ |
! |
Fij = : :
| |
: |
| Fi-1,00-——---——-=---~ F(i-1, j-1) |

Figure 1ll-23 : Représentation matricielle d'une image numérique
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ixj : taille de la grillé d'échantillonnage (résolution)
Avec Fij €{o,1,..

Une image ainsi digitalisée (Fig. IlI-23) suivant une trame 512 X §I12 avec 8 bits
alloués a chaque point (28 niveaux) occupera au minimum 256 KO par image.

llI-2-4 - Transformation d'images numériques

Dans de nombreuses applications, quel que soit le but de I'étude, 1'image
contient souvent trop d'informations pour &tre analysée correctement. Afin de
mettre en évidence seulement les informations nécessaires a l'analyse, on pro-
cede donc 2 un premier traitement ou simplification de l'image primaire. En
effet, une image brute permet rarement une extraction directe des objets que
l'on désire analyser,  ceci plusieurs raisons :

- soit un bruit trop important,
- soit un contraste insuffisant,

- soit un mauvais éclairement ou non uniforme.

Pour l'amélioration de l'image on dispose de deux approches principales,
1'élimination du bruit et 1'amélioration du contraste.

[lI-2-4-1 : Transformations gcfuelles

i) Fonctions de transformation des niveaux de gris

Le contraste d'une image est caractérisé par la distribution ou
histogramme de ses niveaux de gris. L'amélioration du contraste la plus intéres-
sante consiste 3 modifier I'histogramme des niveaux de gris.
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Figure lll-24 : Effet de la réduction du nombre de niveaux de gris. L'image
initiale s12 x 512 est représentée en 256, 128, 64, 32, 16, 8,
4 et 2 niveaux (image bivaluée) respectivement, D'aprés ['11]
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Figure Ill-25 : Effet de la diminution de la résolution (d'apres [ 11] ).
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Désignons par i les niveaux de gris des pixels dans l'image a restaurer.

La transformation T : telle que :

t=T(i) 11-(23)

produira un niveau de gris t pour chaque valeur du pixel de l'image initiale.

T

T (i) '

tz =T (iz)

>

i .
z 1

Figure 111-26 : Fonction de transformation des niveaux de gris pour l'augmen-
tation du contraste.

D'autre part, les niveaux de gris des images i, et t peuvent étre
caractérisés par leurs fonctions de densité de probabilité

1 1
p.G) | etp,(t) | respectivement.
"o "o

Si p; (i) et T (i) sont connus, la fonction de densité de probabilité de 1'i-

mage transformée est donnée par la relation :

p,®=[p; O A& ] 1-(24)
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Ces techniques sont basées sur la modification de 1'image en contrlant
la fonction de densité de ses niveaux de gris via une transformation :T (i).

N § .
pli) o) 1 o) 4
\
> =) -»>
a) i b) i c) i
a) image sombre b) image normale ¢) image claire
Figure IlI-27 : Histogrammes caractéristiques d'images peu contrastées a, C) et
normale b)
TG 4 TG 4
- _; —l

Figure I1I-28 : Transformations d'histogrammes en niveaux de gris permettant
d'augmenter le contraste.
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plg)

{b) Histogram of (a)

plg)

(c) Saturated image (d) Histogram of (c)

“~Figure 1ll-29 : Exemples d'images numériques et de leur histogramme caracté-
ristique en niveaux de gris (d'aprés [11])

ii) anamorphose

On utilise généralement ce type de transformation pour éviter une perte
d'information dans les valeurs extrémes des niveaux de gris, quand 1'échelle des



_71_

niveaux de gris analogiques est plus grande que celle des niveaux de gris numé-

~

riques. L'anamorphose consiste donc 3 transformer l'image numérique initiale,
soit par compression, soit par extension, afin d'en comprimer ou bien d'en éten-

dre les niveaux de gris dans un intervalle donné.

Elle se présente sous la forme suivante :

g (X) = a. £(X) li-(25)

f (X) = image initiaie

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

suivantes @

g (X) = Log. £ (X) I11-(26a)
g (X)=[£00]% [11-(26b)
g X)=[£(X) ]2 f1-(26¢)

-La figure HI-30 donne I'exemple d'une transformation linéaire ; cette
anamotphose entraine une augmentation générale du contraste de l'image.

t(x)

—t(x) H - seaenron(ex)
' cecae@(X) <8 £(x)eb = TSN
:": ) :
et ) x
* “ [ -
b4 / \ ] \ '
! \ ’ \
! \ ' \
! \ ’
\ s,
4’ \\

Figure IlI-30 : Anamorphose linéaire Figure Ill-31 : Anamorphose logarithmi-

sur une image linéaire f(x). Toute que sur une image linéaire f(x) avec

anamorphose modifie le contraste une augmentation du contraste pour les

(ici on a une augmentation générale)  valeurs de niveaux de gris et une dimi-
nution du contraste pour les fortes va-
leurs de niveaux de gris.
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Les anamorphoses. sont généralement exécutées dynamiquement grice 2.
des (LUT) Look Up Table ; mémoires rapides de 256 mots. Le pixel étant codé
sur 256 niveaux, la LUT associe 2 chaque niveau une intensité de gris (o , noir ;
255 , blanc).

En effet, grice a2 la LUT, on peut aisément éviter de recalculer chaque

point.

0 0 2N - 1
= t
2 0
3 0 Fonction linéaire
4 ) f (x)
5 5
oo a
[ 5]
an
(%]
o
[
b
252 255 ;:3
253 255
254 255
255 255 >
dValc_:ur L.U.T. Valeur de pixel 2" -1
u pixe .

Figure IlI-32 : La Look Up Table étant chargée avec des valeurs de gris crois-
sant de s en 5, 1a Tonction linéaire continue £(x) devient disconti-

hue sans modification des pixels. L'image n'en sera pas
significativement changée : il y aura seulement s fois moins de
niveaux de gris.

)

iii) Image en pseudo-éoulcurs

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

discrimination de l'information (notre oeil sait distinguer quelques milliers de
teintes).

Il s'agit alors d'établir une représentation adaptée aux concepts de 'uti-
lisateur.
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L'image couleur obtenue est la superposition de 3 images monochromes
ROUGE, VERTE, BLEUE. A chacune de ces images correspond une fonction de

transformation de luminance indépendante.

. Fp ij
Transformation > "R ) ‘

LUT ROUGE
E.. Transformation —>— FV Y ' Image composite
Y LUT VERTE Fryp U

b )

\ Transformation > Fg ij

LUT BLEUE

Figure lll-33 : Diagramme du traitement d'image en couleurs

La transformation en pseudo-couleurs consiste en la représentation d'une
image noir et blanc, en un dégradé de couleurs (ex. Bleu, Vert et Rouge).
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ROUGE VERT
L L
[ [ 4|> | | (|
L/2
L * BLEU L

L/2

Figure 1ll-34 : Exemple de transformations en pseudo-couleurs.

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

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

\ tion de luminance indépendante. On obtient ainsi une image composite FRVBij
dont la couleur est modulée par les fonctions de transformations choisies.



Figure 1li-35 : Exemple d'amélioration d'image par la méthode des pseudo-
couleurs. Cette technique est utilisée a la S.N.P.E. pour caracté-
riser la post-combustion de propulseurs solides. Les fonctions de
transformations utilisées permettent de représenter une image
monochrome en un dégradé allant du rouge au bleu en passant
par le vert.

IlI-2-4-2 - Transformations locales

La plupart des méthodes classiques utilisées reposent sur le traitement
du signal : la convolution dans le domaine spatial, ou 1'équivalent (produit) dans

le domaine fréquentiel aprés passage a la transformée de FOURIER. Ces

méthodes ont l'avantage d'étre linéaires, c'est-a-dire d'étre facilement
programmables et réversibles, par contre elles traitent identiquement tout point

de l'image.
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En général, les filtres morphologiques ne présentent aucune propriété de
linéarité ; par contre, ils devront &tre idempotents : ce qui se traduit par :

T2.£(X)=T.£f (X 111-(27)

f (X) : image initiale

T : Transformation

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 2 partir d'une image floue
( {15 ], p. 89-93), on peut remonter 2 l'image nette car on ne perd pas d'infor-
mations dans les convolutions qui ont conduit 2 l'image initiale floue.

Avec les filtres morphologiques, le filtrage n'est plus convolutif jusqu'au
stade final. La solution recherchée (image finale) s'accompagne d'une perte

d'information, qu'il sera nécessaire d'analyser et de prévoir.

i) Filtrage linéaire par convolution

Le filtrage linéaire consiste 2 remplacer ‘la valeur de chaque pixel par
une combinaison linéaire des luminances, des pixels appartenant a un voisinage
de taille MXM.

G(X)=ZM-1 . z hij.f(x+i,y+j) _ 111-(28)
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Ainsi suivant les valeurs des coefficients hij’ il est possible de réaliser un
filtre passe-bas ou un filtre passe-haut. .

a) filtre passe-bas ou filtre d'adoucissement

Outre le filtrage du bruit, ce dernier adoucit considérablement les
contours de I'image, il enléve les composantes spectrales de fréquences élevées
(bruit de fond).Le filtre TlI-36a est le filtre le plus simple, cependant il est peu
utilisé car le point central et ses voisins sont pris avec le méme poids. On
préfere utiliser le filtre INI-(36b) qui attribue au point central, des valeurs
approximativement inversement proportionnelles 2 leur distance de ce méme
point. S'il élimine le bruit de fond, le filtrage passe-bas rend plus délicat 1'ex-
traction des lignes a cause de 1'adoucissement de l'image.

I 1 I I 2 I
I I I 2 4 2
Th.] =
[ 'J] I I I 1 2 1
(a) (b)

Figure 11l-36 : Exemples de filtres passe-bas



Figure 1lI-37a : Image initiale. Figure Ill-37b : Lissage avec les coeff. 1 2 1
242

I21

On obtient une image A l'aspect moins heur-

té, mais moins fine. On remarque en parti-

culier la formation de plages pratiquement

uniformes, et surtout la  fonte de la

Joconde dans le paysage.
eae oA o

Figure IlI-37¢ : En utilisant des coefficients Figure 1lI-37d : En utilisant un filtre linéaire
-1-1-1 dans Tintervalle ol les pixels sont plus
-19 -1I nombreux, la Joconde présente un aspect plus

- I -1 -10n note une nette amélioration des doux ; les cheveux se distinguent mieux.
des contours au prix d'un plus grand bruit sur

les zones auparavant homogénes.
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b) filtre passe-haut

Le filtre passe-haut permet non seulement un rehaussement des détails
de l'image, mais également une mise en évidence des contours entre les plages
de différents niveaux de gris.

Filtre laplacien Filtre gradient
-1 -1 -1 I I I
hij=|-1 9 -1 hij= |o o o
-1 -1 -1 -1 -1 -1

Figure 1lI-38 : Exemples de filtres passe-haut.

Sur des images trés bruitées on effectue parfois au préalable un filtrage
passe-bas (sensibilité du filtre au bruit).

ii) Filtrage morphologique

a) Notions d'élément structurant

L'idée de base de la morphologie mathématique est de comparer les
objets ou particules que l'on veut analyser, 3 un autre objet, 2 une autre parti-
cule de forme connue appelé élément structurant.

Pour étudier ces formes sur ces images bivaluées, on utilise des éléments
structurants simples, par exemple : des disques pleins. Pour les définir, il suffit
de connaitre le centre et la longueur du rayon ex : O (m, p,).

Si l'on choisit un disque de rayon r fixe mais de centre m variable, cet
élément structurant peut nous aider 2 résoudre certains problémes de reconnais-
sance des formes. '
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X
Figure Ill-39 : Reconnaissance de 3 types de particules

rayon de 1'élément structurant

objet 3 mesurer

Cet exemple est trés simpliste, une analyse plus puissante consiste

a faire également varier le rayon.

Figure IlI-40 : Approximation d'un disque de rayon unité en trame carrée et
hexagonale.
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Autres exemples d'éléments structurants : segment, bipoint.

O O

surface contour
[ [ ]
segment bi-point

Figure Ill-41 : Exemples d'éléments structurants.

b) la transformation chapeau haut-de-forme

Cette transformation est ainsi appelée car l'on ne conserve de l'image
que les portions entrant dans le chapeau et crevant son sommet. La figure
llI-42 donne un exemple de cette transformation. Le profil b) ne serait pas
détecté car entidrement recouvert par le chapeau. Le profil a), trop large
empéche le chapeau de passer. Les pics c), d), ) par contre, sont suffisamment
minces 2 leurs bases, passent aisément dans le chapeau et sont suffisamment
hauts pour le percer. -
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|
£ 4 2 | g
0 [

)

d)

e)

Figure Ill-42 : Transformation chapeau haut-de-forme sur l'image £ (x). Cet
algorithme de construction est trés simple, il dépend de deux
variables, le rayon du chapeau et sa hauteur. On remarque sur
cette figure que le filtrage sera d'autant plus sévere que h sera
petit et | grand .

Figure Ill-43 : Types de courbes en cloche détectés par la transformation par
chapeau haut-de-forme.

Sur un exemple monodimensionnel, le chapeau haut-de-forme est caracté-
risé par 2 contraintes : (h et 1). Ceci permet de coiffer le vrai pic et non le
plateau qui lui fait suite.

En mode bidimensionnel, la longueur (1) devient le diametre du
chapeau (#), coiffant ainsi les maxima valides.



-83-

[1I-2-4-3 : Détection des défau_t_g, Algo‘rithmes utilisés

A partir des algorithmes élémentaires vus dans le paragraphe Ill-2-4, on
peut définir des opérations plus complexes nécessaires 2 la détection de défauts
ou de particules.

i ) Le seuillage

L'outil de base qui est cablé dans tout analyseur d'images est le
seuillage. Seuiller une image consiste 3 choisir une gamme de gris; f(x), et 2
mettre 3 blanc tous les points de l'image qui sont dans cette gamme de gris, 2
noircir les autres.

Pratiquement, on répartit les pixels en 2 catégories en comparant l'in-
tensité de chaque pixel 2 une valeur seuil : (m)

|

Figure Ill-44 : Fonction de seuillage a) et image bivaluée b)

m = luminance seuil de I'image initiale
f(x,y) = image bivaluée obtenue apres seuillage
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o sii .
f(x,y) = si intensité s m
1 si intensité > m

SEUILLAGE

Image en niveaux de gris P Image noire et blanche

ii ) I'érosion, la dilatation

L'érosion est une opération élémentaire qui consiste 2 éplucher couche

par couche une figure X, grice a un élément structurant B.

b)

a)

Figure lll-45 : E rodé d'un ensemble d'objets X par un élément structurant
circulaire de rayonp .

(a) érodé de X par un disque de r;yon : X -pB
(b) dilaté de X par un disque de rayon : X +pB

On remarque sur ces 2 figures que la perte d'information est
liée au rayon p de 1'élément structurant.
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Figure 1ll-46 : Exemple montrant qu'un ensemble érodé puis dilaté est inclus
dans l'ensemble dilaté puis érodé par le méme élément structu-
rant B.

iii ) ouverture et fermeture morphologiques

a) notion d'ouverture

L'érosion et la dilatation étant des opérations itératives, on peut
effectuer sur un ensemble X une érosion par un élément structurant de taille
p B’ puis de dilater 'ensemble obtenu par le méme élément structurant B. Cette
opération s'appellera une ouverture, elle est notée 0B x).

Figure Ill-47 Ouverture d'un ensemble d'objets X par un élément structurant
circulaire
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En général les contours de l'ensemble ouvert 0B (X) sont plus réguliers
mais moins riches en détails. L'ouverture joue le rdle d'un filtre qui adoucit les
contours, mais supprime les petits détails.

b) notion de fermeture

A l'inverse de l'ouverture morphologique, l'opération de fermeture est
I'opération qui consiste 2 dilater un ensemble X par un élément structurant de
taille pB, suivie d'une érosion.

Figure IlI-48 :Fermeture d'un ensemble de particules X par un élément structu-

' rant B. Tout comme l'ensemble ouvert, I'ensemble fermé, 1'en-
semble ouvert présente moins de détails que I'ensemble initial, les
parties enclavées sont bouchées.

llI-2-4-4 - Mesure des images binaires

J

En général, l'image est réduite 3 deux niveaux de valeur lorsqu'il y a re-
cherche de contours. Le codage de pixels binaires fut réalisé trés tdt (années
1950). Les contours peuvent &tre traduits sous forme de segments comme en
informatique graphique, ou par le codage de FREEMAN, plus spécifique 2
l'image [ 11] (compression d'image).
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. i) analyse individuelle
L'image 2 analyser est segmentée en deux régions,

- Objets 2 analyser en blanc (intensité = 1)

- 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 2 son numéro d'apparition
dans l'image. Pour ce faire, on procéde 2 une lecture séquentielle ligne par
ligne avec déclenchement d'un algorithme de suivi de contours et
inctémentation d'un compteur pour chaque objet rencontré.

—
— X3
—_—

—

—_—

——

—

—_—

—

—

—_—

—_—

—

—

—

— ————

Figure Ill-49 : Exemple d'analyse individuelle : les objets apparaissent avec un
niveau de gris correspondant a leur ordre d'apparition dans
'image.

Ensuite, il est possible de calculer, pour chaque objet un ensemble de pa-
ramatres de formes. On utilise souvent le codage de FREEMAN, qui consiste 2
remplacer les contours par une série de directions.
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Figure Ill-50 : Exemple de codage sur 3 bits.

i
O o

p [ ] X
j P —
Py ./
A A"
LA e
Z V. 17
B NE Bl |

Figure lll-s1 : L'élément X est codé par la méthode de FREEMAN

Cette image est codée par : { [ 3,2 ] , (0,0,6,7,6,6,4,4:4,3,2,2) |

- coordonnées - code de FREEMAN

du point de  du contour de X
départ
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ii ) le logiciel CYTIX *

Tous les systeémes d'analyse d'images modernes comportent un logiciel de
microscopie quantitative. Le logiciel CYTIX réalise 1'analyse "individuelle" d'un
ensemble d'objets ou particules se distinguant par rapport 3 un fond.

A l'intérieur d'une zone déterminée, le systéme calcule pour chaque
objet 42 attributs de forme qu'il stocke sur fichier. Ce logiciel permet donc
d'effectuer une analyse statistique sur les caractéristiques morphologiques d'une

population d'objets.

* Logiciel de microscopie gquantitative développée par la Société Digital
Design.
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Ill-3 - Applications de la fractographie quantitative aux problemes de
rupture '

III-3-1 - Historique

La fractographie quantitative est une technique relativement "nouvelle" ;
elle est née vers les années 1970 avec l'apparition des premitres études
quantitatives de l'intersection d'une surface polie et d'une surface de rupture [ 6 ]

Depuis ce temps, un grand pas a été fait tant dans le domaine de la
fragmentation dynamique de matériaux métalliques [17 ], [18 ], [19] ,[ 20]
polycarbonates [22] , propergols composites [ 21] ,[ 28 ] que dans 1I'étude topolo-
gique de surfaces de rupture, [1],[2],03]),(4],(s),(6]),[7],(8].

Afin de compléter ce qui vient d'étre dit précédemment, nous allons pré-
senter quelques exemples illustrant l'utilisation des principes de la fractographie
quantitative.

Cette étude est divisée en 2 parties :

La premikre partie concerne l'étude de la réponse de matériaux aux
sollicitations dynamiques utilisant la mécanique microstatistique de la rupture,
la deuxieme partie s'attache plus particulierement a l'étude fractographique de

surfaces de rupture de matériaux composites.

IlI-3-2 - Etude microstatistique des processus de rupture dynamique

Dans le domaine de la rupture dynamique un des objectifs principaux est
la prévision quantitative du niveau de dommage produit sous une sollicitation
dynamique donnée. Dans la plupart des cas, les auteurs [19] , [ 22] ,[ 23]
donnent peu de détails concernant le(s) moyens(s) d'analyse des fragments ou
des surfaces de rupture. L. SEAMAN et al. [19], [24] ont examiné des
échantillons de polycarbonate aprés des essais d'impact. Des photos de diffé-
rentes sections polies (Fig. IlI-54a) révelent nettement les traces de fissures



- 2 -

(rupture fragile) (Fig. IlI-52) ou de vacuoles (rupture ductile) (Fig. IlI-53).

IMPACT SURFACE

l

Figure IlI-s2 : Section polie d'un spécimen en polycarbonate impacté, montrant
la distribution de fissures 3 sa surface (d'aprés |18 ]).

Les échantillons ainsi impactés font 1'objet d'une analyse fractographique
dont les résultats sont corrélés avec la pression hydrostatique afin de quantifier
I'endommagement en termes de densité volumique de défauts (fissures ou
vacuoles) (D.R. CURRAN et al.[22 ]).

Figure lil-s3 : Section polie d'un acier de blindage XAR30 montrant le phéno-
mene de coalescence [ 12 ]de deux fissures planes (d'aprés [p18] ).
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{a) Cross Section

Showing Damnage -
‘o’“o‘\ R -cm

< "\,.\0‘ {b) Cumulative Size
A B\ Distribution of
) Countad Cracks
3

o

2

A
R -cm

{c} Transformed Volumetric
Size Distribution

Figure Ill-s4 : Acquisition et transformation des valeurs de tailles de fissures

siur l]e)s surfaces d'échantillons de polycarbonate impactés (d'aprés
22

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 (N,). (Fig. Ill-s4b) puis transformé en densité
volumique (Ny) (Fig. Iil-s4c).

Les figures Ili-55 et 1ll-56 montrent la forme exponentielle (1) du nombre
de fissures observées en fonction de leur taille lors d'un essai d'impact. D.R.
CURRAN et al. [22] et SEAMAN et al. [19 ] supposent que le nombre de
fissures est assez €levé pour permettre une analyse statistique correcte des

résultats, au moyen du code (BABS-2) implanté sur ordinateur au Stanford
Reseasch Institut. B

(1) Ng (R) = N, exp - (-%) _ lll-29
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Figure lll-55 : Distribution en volume Figure IlI-56 : Distribution de taille
des fissures 2 plusieurs distances de de Tissures aprés un impact monodi-

l'impact dans un échantillon en poly- mensionnel dans un acier Armco
carbonate (d'aprés[18]). d'apres [ 18 ].
< - .

Pour passer 2 la distribution en nombre L. SEAMAN etal..[ 19 ] utilisent
une méthode de stéréologique développée par E. SCHEIL [ 5] (1934), puis modi-
fiée et explicitée par J. SALTYKOV [ 5 ]Jen 1958, pour une population de parti-
cules sphériques.
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Figures llI-s7 : Différentes formes de fissures d'aprés [24 ]

Figure I1l-58 : Fissures internes produites par I'impact dans un polycarbonate

d'apres [18 ]e
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En céalité une fissure n'est pas sphérique, ; dans le cas du polycarbonate
(Fig. 1lI-s8), sa géométrie est proche de celle d'un disque (Fig. Ill-57). L.
SEAMAN et al. {24 ] donnent une expression du volume d'un défaut faisant
intervenir un facteur de forme dépendant du matériau. ’

Vc = Tc . R3 1-(30)

T

c facteur de forme (dépendant du matériau)

R

rayon

D'aprés L. SEAMAN et al. [ 24 ], les valeurs du coefficient T _ peuvent
atteindre (Tc = 20) dans le cas de rupture fragile (fissures) et tendre vers des

valeurs proches de l'unité (Tc = 1) dans le cas de rupture ductile (vacuoles).

E.L. LEE et al.[ 28 ]Jsupposent que, dans le cas de propergols composites,
les sites de décohésion liant-charges (Fig. IlI-59) sont 2 l'origine de la rupture
dynamique. L'étude montre que les grains de HMX servent de sites privilégiés a
'amorcage d'une fissure, par contre la figure 1li-60 indique que la fissure passe
préférentiellement par la phase HMX.

Figure lll-59 : Micrographie montrant un sjte de décohésion entre un cristal de
HMX*et la matrice d'aprésfzs .

* HMX : perchlorate d'amonium
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IMPACT DIRECTION l

HMX CRYSTAL

Figure IlI-60 : Micrographie d'un échantillon de propergol montrant une fissure
sur la surface d'impact (d'apres [28]).

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
a 'état vierge. Le nombre de grains de HMX activés, mesuré sur.les surfaces
de rupture est donc transformable en termes de densité volumique (Fig. 111-60).
La concentration des défauts activés est représentée comme souvent sous la
forme (Ill-2g). Il aurait été intéressant de comparer la distribution en nombre
des grains de HMX activés avec la distribution granulométrique initiale.

Malheureusement cette comparaison n'a pas été présentée dans leur publication
[ 28].
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Figure IlI-61 : Distribution_des tailles de grains de HMX dans un propergol
(d'apres [ 28])

Enfin, E.L. LEE et al. considérent que le processus de vacuolisation con-
duisant 2 la rupture est amorcé 2 partir des grains de HMX les plus gros

(r >100 um).

IlI-3-3 - Etude fractographique gquantitative de profils ou de
surfaces de rupture

Les premiers travaux dans le domaine de la fractographie quantitative
sont obtenus par J.L. CHERMANT et al. [9]en 1976. L'étude traite de la com-
paraison entre les'granulométrics d'un matériau massif, et celle des cristaux
cassés. Dans le cas d'éprouvettes de W c'Co rompues en flexion et pour un ma-
tériau de fine granulométrie (d< 2 um) la rupture est essentiellement intergranu-
laire, alors que pour les matériaux 2 grosse granulométrie (d>sum) la rupture

est transgranulaire. (Fig. 11I-62).
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Figure HlI-62 : Courbes de distribution de taille des cristaux de WC sur une sur-
face polie et sur une surface de rupture pour des matériaux
WC-CO 15 % poids de différentes granulométries_: WC-P : 0,7
um; WC-M : 1,1um ; WC-G : 2,2 um). (d'apres[ 9]).

Les cristaux de WC observés le long du chemin de rupture (Fig. 11-63)
correspondent 3 une décohésion intergranulaire, cependant la proportion de cris-

taux fragmentés augmente sensiblement avec la taille de ceux-ci.
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Figure 1lI-63 : Chemin de fracture pour WC-Co 25 % pds, D .S 2:2 um.
Eprouvette de flexion entaillée (d'apres [97")

Des travaux similaires utilisant des méthodes semi-automatiques ont per-
mis 1'étude du profil et de la surface de rupture en flexion d'alliages(W-Ni-F e)
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[ 26 ] . Cette étude met nettement en évidence le réle de la taille moyenne des

grains sur les faciés de rupture.

S. BEUCHER et M. BLANC [25 ] ont mené une étude quantitative par
stéréométrie des faciés de rupture d'éprouvettes rompues au mouton de choc.
Le matériau étudié est un acier allié au N.-M_-M_ présentant les carac-

téristiques mécaniques suivantes (Tabl. III-2).

Traitement thermique Composition (%) :
. C =0,667
Tempeérature Trempe HV Re Rm2 A Z Mn = 1,37
d'austenitisation N/mm“| N/mm % % Ni =20
Mo = 0,51
1o 200 Al = 0,027
1 eau: atjo'=3s | 370 | 860 | 1120 N, = 0,011
° 700
900 eau : At =3s | 370 855 1110 19 76
300
. . 700
900 huile : At 300 © 22 s| 275 620 813 22 77
. . 700
900 air : At 300 ° 500 s | 225 490 680 27 72

Tableau IlI-2 : Nature et caractéristiques de 'acier étudié (d'apfés S. BEUCHER et
M. BLANC [ 25] '

Pour les faciés de rupture destinés a l'examen fractographique, les

éprouvettes ont été rompues au plateau fragile(0= - 196°) (Talb. IlI-3)

Traitement Taille de grain ¥V Largeur des | diamétre des TKloo 3
paquets de facettes de ©C)
thermique norme diametre | lattes (um) | pseudo clivage
04-102 { um) (um)

Op= 1100° C| ~ 80 " 50 ~ 50 0
trempe eau

fy= 900° C . - 40
tre}mpe eau 8-9 ml5 ~ 15 ~ 15

8y= 900° C . 5 - 40
tren"npe huile 8-9 w15 w13 ~1

9,.= 900° C

¥ - - -

trempe air 8-9 vl ~ 20 20

Tableau IlI-3 : Relations entre microstructure, morphologie des Cassures et tem-
| pérature de transition de résilience (d'apres [ 25] ).
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Les relations structures-propriétés mécaniques de ces aciers sont regrou-
pées dans le Tableau IlI-2. Ces résultats confirment un grand nombre de
certains résultats de la littérature. En particulier les tailles moyennes des
facettes de pseudo-clivage (Fig. IlI-64) dépendent de la taille moyenne des
grains.

Figure Ill-64 : Image de rupture au M.E.B. (d'apres| 25 ])

Les facettes de pseudo-clivages sont généralement assez mal délimitées
dans un relief assez confus (Fig. 11I-64) ce qui rend leur extraction trés
délicate. H. OHTANI et al. [ 27] ont su montrer distinctement ces facettes de
pseudo-clivage dans leurs publications.

Une étudee de la transition fragile-ductile d'acier a été également réali-
sée [28 ], en mesurant le périmetre 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 extra-doux (FE) et un acier allié au Cr'Mn' La figure 1lI-65 représente
la comparaison des résultats obtenus 2 partir de la fractographie quantitative et
de ceux obtenus 2 partir d'essais de résilience (mouton de choc) avec la mesure
du taux de cristallinité. Les deux méthodes semblent montrer des résultats

satisfaisants.
[\
.‘ “Eﬂ_
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Figure 1lI-65 : Transition de rupture fragile-ductile dans le cas de 2 aciers analysés
selon la méthode de fractographie quantitative et la méthode

IRSID (mesure du taux de cristallinité).

La méthode originale de T. KOBAYASHI et al. [ 16 ] semble également
donner de bons résultats dans I'étude de la transition du processus de rupture
d'aciers (rupture des fibres ou rupture par clivage). (Fig. 111-66).

A3 RT Line B

0.lmm

Figure 111-66 : Surface de rupture (d'aprés (16 ])

L'examen topographique et stéréographique de 2 surfaces de rupture ap-
pariées. permet d'obtenir des informations permettant 1'établissement d'un
modele de comportement 3 la rupture aux environs de la température de transi-

tion.



_103_

ral

lii-4 - Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons essayé de présenter, 3 travers quelques
exemples, l'outil de travail indispensable et complémentaire 2 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. WEIBEL[ 5 ], puis étendues 2 1'étude
de facies de rupture par S.M. El. SOUDANI[ 6 ],[ 7 ]apportent des données trés
utiles pour une meilleure connaissance du comportement a la rupture des
matériaux. '

La quantification de I'endommagement de structures soumises des ondes
de chocs, et les mécanismes microstructuraux mis en jeu lors d'essais
mécaniques dynamiques sont des informations qui sont quantitativement
impossibles 2 obtenir par d'autres méthodes d'investigation.
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CHAPITRE 1V : MODALITES EXPERIMENTALES

Dans ce chapitre, nous avons rassemblé tout ce qui a trait aux maté-
riaux et aux méthodes expérimentales dtudids tout au long de ce

travail.

V-1 - Introduction : Intérét des études aux grandes vitesses de
déformation

Sous l'influence de chargements dynamiques, la présence de défauts
in-situ est susceptible d'altérer les propri€tés énergétiques des propergols et
explosifs composites. Par conséquent, 'évaluation mécanique ou physique de la
vulnérabilité des missiles (propulseurs) et des tétes militaires, la connaissance
du comportement 2 la rupture de ces matériaux pyrotechniques aux grandes vi-
tesses de déformation sont d'un intérét considérable, (M. NAIT Abdelaziz[ 1 ).
Le caractere a la fois composite et agrégataire de ces matériaux implique
l'existence de relations étroites entre leur propriétés mécaniques et leur
microstructure. (Ph. HUMBERT, Ph. BOULE[ 2 ], Ph. HUMBERT [3]et al.).

L'objectif principal de cette étude consiste 2 dégager les-effets des

compdsantes individuelles (charges cristallines, liant) sur les mécanismes de rup-
ture des explosifs et des propergols composites lors de sollicitations en traction.

[V-2 - Matériaux étudiés

[V-2-1 - Composition et mise_en oeuvre

Les propergols et explosifs composites que nous avons étudiés sont cons-
titués principalement de deux parties distinctes (1).
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i) 1a charge énergétique
ii) la matrice ou liant
Nous présenterons sous forme de tableau, les différentes compositions

étudiées ainsi que léurs principales caractéristiques, 3 savoir, la nature du pro-
duit, le type de charge énergétique et le type de liant.

nature du type de charge % type de %
produit énergétique FI) pondéral liant (1) pondéral
propergol 1B ?;;T:{S;e*_ al 86 polybutadiéne| 14
explosif 21 octogene * 86 polyuréthane | 14
“explosif 30 octogene 86 polyuréthane | 14
explosif 4E octogéne 82 polyuréthane | 18
explosif sB octogeéne 82 polybutadiéne| 18
explosif sE octogéne 82 polyuréthane 18

Tableau IV-1 : Caractéristiques des matériaux étudiés

La mise en oeuvre des propergols et explosifs composites s'effectue par
un malaxage des deux parties précitées (1) auxquelles on ajoute généralement
un catalyseur. Ensuite, ces produits sont coulés dans des moules de
différentes formes, puis placés 2 l'intérieur d'une étuve pour une durée de 15
20 jours.

* octogéne : charge cristalline explosive
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IV-2-2 - Granulométrie

Les répartitions granulométriques en mesure des différentes compositions
étudiées ont été obtenues par tamisage ou par sédimentation. Ce dernier
procédé est utilisé pour des granulométries dont le diamétre moyen . des
grains sont inférieurs 3 =so0-1ooum selon la nature des charges.

Un exemple de ces différentes mesures est présenté Fig. IV-1 :
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Figure IV-1 : Résultats d'analyses granulométriques par un procédé de sédimen-
tation (fine granulométrie) a) et par un procédé de tamisage
(grosse granulométrie) b).
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Figure IV-2 : Différents types de charges cristallines
a) octogene et b)perchlorate d'amonium



% pondéral

% pondéral

% pondéral

DIAMETRE (microns)

te ]

EE] 44 oy ed XS]

diametre d (um)

DIRMETRE (microns)

53d dvd 230

w

Rl R B I B -1 <t - ¥

diametre d (um)

DIAMETRE (microns)

Ex. s E

-

16 N p—

diameétre d (um)

o0

[T

- I12 -

DIAMETRE tmicrons)

Ex. 21

% pondéral

.
it B ' N - R b R-L1 R R BT~ R T

diametre d (um)

DIARMETRE (microns)

% pondéral

diametre d (u m)

m-I d

f(d):%‘— .(ad—) -exp{-(a—)m}
0

o o]
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des matériaux étudiés
(d'aprés Eq. 1V-I)
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Afin de décrire parfaitement la granulométrie en mesure des tailles de
charges cristallines (Fig.IV-2) nous avons utilisé la méthode de WEIBULL [ 4 ]
sous la forme :

m-I m
d

E@ =D () e (- (5 ) V-1

0 (o] (o)

d = diametre de grain

d, = constante de normalisation

m = facteur d'homogénéité ou module de Weibull

La figure 1V-3 montre les résultats obtenus pour les différentes composi-
tions étudiées. On remarque que les distributions sont correctement décrites 2
I'aide de 1'éq. 1V-1, le facteur d'homogénéité étant une fonction effective du
diametre moyen ( dm) des charges cristallines (Fig. IV-4). Ces résultats sont en
accord avec ceux obtenus par (GANGULEE et GURLAND [ s ]), pour des parti-
cules de silicate de formes allongées dont les valeurs du diamétre moyen sont
2.5, 3,5 et 9,8 um, respectivement.

L ]
[ ]
s m-1 m
3 ot f(d)=ﬂ(d_) .exp[.(.d_) ]
. do \ do do »
‘i' ’f > d'= 51 um
v A d=131um
2
g > L dm=366pm
.| “a * 4= 847um
»* dm=1090pm
[] 00 400 [ ] [ ] lﬁ 1200
A >

Figure IV-4 : Distributions de taille des particules :Relation entre facteur
d'homogénéité (m) et le diametre moyen de grain (d m)
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La dépendance de m vis-a-vis de d m st vraisemblablement due au fait que cer-
taines particules présentent des formes d'éllipsoides de révolution d'une une
certaine élongation D/d variant elle-m&me avec la taille des particules.

Néanmoins, 1'écart observé sur le facteur d'inhomogénéité semble moins

important dans notre cas, puisque les valeurs du diamétre médian varient entre
sI m et 1090 m respectivement.

D = plus grand diamétre
d = plus petit diameétre
D/ = €longation

Figure IV-¢ : Facteur de forme

IV-3 - Machine de traction grande vitesse

IV-3-1 - Description technologique

Les essais de traction dynamique sont effectués sur une machine de trac-
* tion hydraulique représentée (Fig. 1V-6)
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Figure IV-6 : Schéma descriptif de la machine de traction 2 grande vitesse

Ce systéme expérimental est composé essentiellement d'un vérin hydrau-
lique et d'un lanceur en alliage d'aluminium. L'échantillon est collé sur des
mors venant s'insérer entre le lanceur et le bati fixe. Le chargement de
I'éprouvette s'effectue grice a2 une onde de tension générée par l'impact du
vérin hydraulique sur le lanceur en alliage d'aluminium. La déformation induite
par l'onde de tension est mesurée au moyen d'un capteur inductif tandis que
I'amplitude de la contrainte est obtenue grice 3 des jauges de déformation
montées sur la partie supérieure du bati fixe, ou bien sur la tige du lanceur
impacté. Les différents signaux sont éventuellement amplifiés grice a deux
ponts d'extensométrie SEDEME type TS 106 puis enregistrés sur un oscilloscope
a mémoire numérique NICOLET 4197. Ensuite, les résultats sont stockés sur
disquettes ou sur le disque dur d'un ordinateur BULL MICRAL 30 avant le trai-
tement.

IV-3-2 - Essais réalisés

Les divers critéres de rupture abordés au Chapitre II, nécessitent la con-
naissance des courbes charge-déplacement, pour différentes vitesses de charge-
ment. De plus, I'analyse statistique des résultats requiert un nombre suffisant -
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d'essais, 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 d'effectuer des essais pour plusieurs valeurs de ce
parametre (Tabl. 1V-2), et ce, pour toutes les compositions étudiées

Vitesse de Statique Vitesses intermédiaires Dynamique
traction

somm/mn| soomm/mn| sooomm/mn|2m/s 2om/s
Nombre :
d'essais 25 5 5 6 25

Tableau IV-2 : Tableau regroupant les différentes vitesses de sollicitation et les
nombres d'essais correspondants.

Les premiéres mesures ont été réalisées sous sollicitation statique (2) de
facon a disposer des premigres données puis sous chargement dynamique (2), but
de notre étude.

IV-3-2-1 - Essais statiques

La machine de traction utilisée pour les essais de traction statique
(VT=5omm/mn) est une INSTRON 1195 pilotée par un ordinateur BULL MICRAL
30. Dans ce cas, les courbes charge-déplacement sont directement proportion-
nelles aux enregistrements de l'essai. Un exemple de dépouillement d'essai
statique est représenté sur la figure IV-7a

(2) Par convention dans cette étude, nous entendrons par sollicitation statique,
les vitesses de traction de s0 mm/mn et par sollicitation dynamique ceux 2
2om/s (limite des capacités machine).
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contrainte (MPa)

€
Déformation (%)

R

Figure [V-7a : Exemple de dépouillement d'un essai de rupture sur une éprouvet-
te haltere

IV-3-2-2 - Essais dynamiq_qg

Pour ces essais, les évolutions des forces (contraintes) et des déplace-
ments (déformations) se déduisent de l'enregistrement des signaux obtenus lors
de l'essai de traction rapide (Fig. IV-7b).

<



- 118 -

t i
Eprouvetf:e haltere
Matériau : Ex. 21
_ E
Zz S
S’ ﬁ e
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Figure IV-7b: Exemple d'enregistrement d'un essai dynamique .

IV-3-3 - Détermination des contraintes, des déformations et vitesses
de détormation

Dans tous les cas de chargement (Tabl. IV-2) les contraintes et les déforma-
tions sont calculées a partir des forces et des déplacements.

o= l: _ . IV-(2)

ou P = force appliquée a l‘éprouyette

S (e) = section moyenne instantanée de l'éprouvette

S

S(e) = o= IV-(3)
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§i I'on suppose le volume constant au cours de 1'allongement ol :
So = section initiale de 1'éprouvette
€ = déformation
La déformation est donnée par la relation :

€= Log (1 + u) 1IV-(4)

ou u-= -?1—h = allongement relatif de 1'éprouvette
(s

Dans les différents cas de chargements la vitesse de déformation moyen-
ne est calculée 2 l'aide de la relation :

é = — [V-(S)

tp représente le temps écoulé de t, = O jusqu'a la'déformationeR

finale.

IV-3-4 - Géométrie des échantillons

La théorie empirique de WEIBULL [6 ]n'fmpose pas de conditions quant 2
I'état de contrainte dans I'échantillon testé. Néanmoins, certains effets d'aniso-
tropie dus 2 la microstructure doivent &tre observés.

Si I'on considere que dans certains cas de chargement, les charges cris-
tallines servent d'amorcage 2 la rupture (E.L. LEE et al.[ 7]), celles-ci ne
doivent pas présenter d'orientations spatiales particulitres: le matériau doit
étre isotrope 2 1'échelle macroscopique.
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Les différentes compositions étudiées (Fig. 1V-3) présentent des
granulométries de diamétres médians différents (5'1', 130, 366, 847 et 1089 ym
respectivement). Le tableau IV-3 montre les différentes formes d'éprouvettes
utilisées pour les essais de traction.

Conualron Wus BauSingCogy %W Co9043¢21 Yas B24Si6Coor 07

21 as quenched 3 2 as quenched
- &
N ~ ‘ o
z gauge length I3 gauge length
€ o 50 mm < ° 30 mm &

[ ¢ 30 mm ’ 30 mm "
- -2

e = &7 toSOpum ez L7 toSBpum
-3t Wo &L mm - 3 Wa & mm
-4} -4
82 8 86 8 lwemng —— 06 N8 20 2 ne | ——

»

Figure V-8 : Vérification de l'effet de volume d'apres [ 8 ] .

volume est parfaitement vérifié dans le cas b).

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), l'effet de

D'autre part, si I'on se réfere aux travaux de M. CALVO [ 8 ] portant sur
la fragilisation des verres métalliques, nous pouvons considérer que la
statistique de WEIBULL n'est pas influencée par la variation de volume (Fig.
IV-8). Notre choix concernant deux différentes dimensions d'éprouvettes parait
donc raisonnable. ‘
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Compositions Type d'éprouvette
Propergol 1B -\ Y
Explosif 21 \
Explosif 30 /

plosif 3 s
Explosif 4E —\ Y ammn|
Explosif sB N
Explosif sE

66,8 |

‘ Echelle o.5
Tableau IV-3 : Types d'éprouvettes utilisées

IV-4 - Analyse fractographique

L'analyse des surfaces de rupture aprés essais devient souvent trés im-
portante quand on tente de modéliser le(s) mécanismes(s) de rupture. De plus en
plus, dans cette entreprise, la fractographie quantitative, 3 travers l'analyseur
d'images, se révéle comme étant l'outil indispensable et complémentaire au mi-
croscope électronique 2 balayage.

[V-4-1 - Préparation des échantillons

Les différentes phases en présence sur les surfaces de rupture (liant ou
charges cristallines) ne sont souvent pas discernables sur les facies de rupture a
I'état brut. Nous avons u.tilisé 3 cet effet une technique de métallisation. Une
couche d'or de qq 1/100 A d'épaisseur est déposée sur les surfaces a observer.
Grice 2 cette technique, les zones de clivage perpendiculaires 2 la direction de
la sollicitation apparaitront comme des surfaces réfléchissantes donc brillantes

tandis que le liant présentant une surface rugueuse sera diffuseur de lumiere et
présentera un aspect mat.
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IV-4-2 Analyseur d'images

IV-4-2-1 - Systéme d'analyse et de traitement

L'analyse automatique des images de faciés de rupture est réalisée sur
un processeur digital, l'analyseur d'images VICOM équipé d'un logiciel de
microscopie quantitative CYTIX (Chap. III).

IV-4-2-2 - Mise au point d'un dispositif expérimental

Nous avons vu au Chapitre Il qu'une surface de rupture peut &tre carac-
térisée grice i la proportion de ses différentes phases (liant et charges
cristallines) et 2 sa topographie. Le dispositif expérimental permettant d'effec-
tuer les mesures sur les surfaces de rupture est représenté de manieére schéma-

tique (Fig. IV-9).

VIDEO VIDEQ-MEMORIES
CAERA VIDEO-PROCESSORS

—

PURPOSE
COMPUTER

\ SPECIMEN

Figure IV-9 : Dispositif expérimental d'analyse.
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Pendant 1'acquisition de I'image, 1'échantillon est disposé sur un banc de
macro-photographie. Afin de s'assurer d'une lumigre homogéne un diffuseur est
interposé entre l'objet étudié et les sources lumineuses. De cette maniére,
I'analyse des surfaces de rupture est rendue plus aisée, car elle permet
facilement de mettre en évidence les phases intéressantes qui font 1'objet de
1'étude.

IV-4-2-3 - Méthodologie de dépouillement - él_gorithmes
utilisés

i) analyse profilométrique

Au regard de I'analyse profilométrique la figure IV-10 illustre les nota-
tions utilisées. Une analyse paramétrique simple est menée utilisant la rugosité
linéaire notée (R;), la rugosité surfacique notée (R,) et l'indice de branche-
ment (BL) définis au Chapitre lIL.

PROJECTED FRACTURE SURFACE (A)

Figure IV-10 : Représentation schémati-
que de la surface de
rupture et de ses

notations.
RL = L/W IV-(6a)
BL = H/w IV-(6¢c)

W
FRACTURE
MACROSCOPIC \PROFILE (L)

FRACTURE PLANE FRACTURE SURFACE (S)
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La rugosité surfaciqﬁe R A peut étre calculée grice a la relation sui-
vante : (M. COSTER et J.L. CHERMANT [9]),

R, + m/_ -2
R L 2

A~ “/2 3 , RL<Tr/2 IV-(7)

La rugosité surfacique Ra calculée 2 partir de la rugosité linéaire Ry
varie avec le grandissement utilisé. Ces paramétres interviennent systématique-
ment dans les relations stéréométriques en fractographie quantitative. La
question qui se pose alors est de savoir quelle valeur de RL choisir pour
calculer ces relations (IV-6). La précision de la mesure de RL est
approximativement de l'ordre de grandeur de celle de la microstructure.

Dans notre cas, les mesures de la rugosité sont faites en fonction de la
surface réelle dont on analyse le profil avec une résolution capable de résoudre
la microstructure des différents produits analysés (Fig. 1V-3).

ii) analyse des surfaces de rupture :

Les différents facies rencontrés sur une surface de rupture peuvent se

résumer ainsi :

- rupture transgranulaire
- décohésion intergranulaire
- stries de fatigue...

Ces différentes phases apparaissant sur lcs'faciés peuvent &tre caractéri-
sés quantitativement par des paramétres relatifs 2 l'image projetée (A)
(Fig.IV-10) de mani2re analogue 2 ceux relatifs 2 ceux de l'image polie (E.R.
WEIBEL [10]).
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Dans le cas de la rupture de nos matériaux composites les phases présen-
tant un intérét sont les charges cristallines et le liant. Les analyses sont
menées sur la surface projetée A(n). La densité numérique NS et la fraction
surfacique SS mesurées sur la surface de rupture Sf sont obtenues 2 partir de la
densité numérique N A €t de la fraction surfacique A A mesurées sur la surface
projetée grice aux relations stéréométriques suivantes : (S.M. El. SOUDANI

[11]), dans le cas de surfaces de rupture avec une courbure aléatoire :

NS‘— et SszAszv;RA=2 - IV-(8)

Le tableau IV-4 regroupe les différentes notations utilisées pour la
caractérisation paramétrique de la surface de rupture.

Surface de rupture (S) | Projection (A)

Densité surfacique NS N A

Fraction surfacique SS A A

Tableau IV-4 : Densités et fractions surfaciques : notations.

(R.T. De HOFF [10]) a établi les différentes relations qui permettent de
calculer la densité volumique NV de particules dans la plupart des cas qui peu-
vent se présenter. Dans le cas d'une surface de rupture de courbure aléatoire,
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la relation s'écrit :

Ny = Njpe Z—R‘— IV-(g)
avec

R=% -7
ol Ny = densité volumique

T = rayon moyen de la particule

rayon de la particule.

~
1]

iii) Mesures et méthodologie de dépouillement

a) profil

Les mesures de profils sont effectuées 2 l'aide du montage représenté

Fig. V-9 auquel les modifications suivantes ont été apportées :

Les échantillons rompus font 1'objet d'une préparation qui consiste 2

déposer une couche de résine synthétique sur la surface de rupture épousant le

plus fidelement son profil (Fig. IV-11).
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Caméra

feuille transparente
Profil de rupture : ; |

Echantillon Résine expoxyde

Figure IV-11 : Profil de rupture

Un film plastique transparent est ensuite disposé sur le profil (résine-ma-
tériau) étudié, afin d'effectuer la mesure dans les meilleures conditions. Ce
montage permet, une fois disposé sous le diffuseur, une bonne perpendicularité
du plan de mesure par rapport 2 I'axe de la caméra vidéo. Dans ces conditions
la mesure de ces profils par relecture des fichiers de paramétres créés par
CYTIX nous permet le calcul de la rugosité linéaire RL et de l'indice de
branchement B, (15 mesures par type de sollicitation et par type de matériau).

Enroulement :
QE
R, = Périmetre
L © 2.Diamétre de Ferét max)

I

Elongation

B. = Diametre de Férét minimum
L © Diametre de Férét maximum




- 128 -

Les .différents algorithmes utilisés pour cette mesure sont représentés sous for
me d'ordinogramme (Tableau IV-5) et illustrés 3 chaque étape du traitement de
l'image correspondante,

#*******************:l'fik*!‘l!f‘k'«kf‘k*******fk*'{’--‘lﬁ*i-k*tk*tk-"k'-k'k B o e 3 I 2 s e e e A I

+« CHA PROFIL.WYC Acquisition --- | (Fig. IV-12)

3
REA 1 (WOL4:0. 2. PROFT. IMD

THR §>] 0. 63D

MAX 12 Traitement --- | (Fig. IV-13)
XOR 1,202

ZER |

SAM 2310240, 30,55,445, 1, 1, 240, 30)

) (115 1, 15240, 20, 295, 475, 2, 2) -
WIM J (a0, 1, 0,240,320, 475 2 Mesure - |(Fig. IV-14)

CAL 14-.312)

E<XE | (0. 3 4, PARA: O}

—m T m——

ORI 11 0.PARA, O
145*************************************************************

Tableau IV-s : Algorithmes de dépouillement pour 1'analyse du profil de rupture
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Image numerisée du proFII de rupture:
o 7

la zone d’intérét est encadree par le

masque de mesure.

Image binaire obtenue par seuilloge semi-

automatique de l'image numérique.

ANALYSE PROFILOMETRIQUE . SEUILLAGE

Figure IV-12 : Acquisition



Dilatation par un carré :EEE ( elément
structurant ). La frontiére du dilate est

/ .
représentee en rouge sur 1 1mage.

Extraction du contour d 1 aide d’une

soustraction du dilaté et de l'imoge
initiale.

ANALYSE PROFILOMETRIQUE
EXTRACTION DU PROFIL

Figure IV-13 : Traitement



Superposition du proFil extrait et de l'image
de départ. La mesure du profil détecté (en rouge

sur l'image) est effectuee au moyen du logiciel

d’analyse individuelle CYTIX.

MESURE DE L' IMAGE BINAIRE

CARACTERISATION DU PROFIL

Figure IV-14 : Mesure



_132_

b) surfaces de rupture :

L'analyse quantitative des surfaces de rupture nécessite une succession
de transformations d'images. Contrairement au traitement utilisé pour les pro-
fils, celui des surfaces de ruptures intégre une transformation de I'histogramme
des niveaux de gris de I'image considérée, afin d'en augmenter le contraste.
Cette opération préliminaire permet par la suite une binarisation par seuillage
plus aisée, donc une détection plus aisée des charges cristallines en présence

sur la surface de rupture.

IEEIEIEEEEEZE R EEE R F AR EE FEE T EE L E E R E R R B EE R EE R 2R EE SRR ok & A
*
* TES. WC i :

i hifh (REETESN } Acquisition  |--- (Fig. IV-15)

]

FEA | ¢MOL42Q, &, FACT, THD
Traitement }--- (Fig. IV-16)

éCA 132(0.001,0.001)

THR § ] €0, 8)

CAL. (4.512)

WIN L1CLs 1o da052:2:511,518,2:2) Mesure --- (Fig. IV-17)

OPN § 21, 2 g “

EXE 1(1,4,3Z,PARB. D)
b b b A o o o st e s ook st sk e s ok e s s sk e o e ke b e ke s oo e sl stk ok e s okt ol o stk ok ek kol b ok ik ok ok

Tableau IV-7 : Algorithmes de dépouillement pour 1'analyse d'une surface de
rupture

Les différentes étapes du traitement des surfaces de rupture sont repré-
sentées ci-aprés et illustrées des images correspondantes. La mesure des para-
metres tels que le rayon moyen, le diametre de Férét moyen et la surface)
s'effectue automatiquement par CYTIX, puis il sont représentés sous forme
d'histogrammes. Les exemples suivants représentent pour un type de matériau
et un type de sollicatation donnés une mesure moyenne statistique effectuée sur

15 surfaces de rupture.
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Image numérisee du facies de rupture et

histagramme carrespandant des niveaux de gris.

Image amel iorée par augmentation du

contraste ( scaling ).

TRAITEMENT DE L' IMAGE NUMERIQUE
AMELIORATION DU CONTRASTE

Figure 1V-15 : Acquisition



Image binaire obtenue par seuilloge de
l'image numérique; mise en evidence des

grains casses.

Filtrage par ouverture morphologique:
elimination des petits groins.( artefacts )

TRAITEMENT DE L’ IMAGE BINAIRE
ELIMINATION DES ARTEFACTS



Mesure de différents paramétres de taille

et de forme au moyen du logiciel d'onalyse
individuelle CYTIX.

Superposition des grains détectés et de
1" image de départ permettant de vérifier

la qualité de la segmentation.

MESURE DE L' IMAGE BINAIRE
TAILLE ET PROPORTION DES GRAINS CASSES
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IV- s - Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons décrit toutes les méthodes expérimentales
nécessaires afin de déterminer l'influence de la microstructure sur le comporte
ment 2 la rupture d explosifs et de propergols composites. Aprés des essais de
traction 2 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 en donner une interprétation microscopique suite a une
analyse statistique. '
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CHAPITRE V : RESULTATS EXPERIMENTAUX

V-1 - Introduction

Dans ce chapitre, nous avons rassemblé les différents résultats obtenus
tout au long de ce travail. Nous donnerons tout d'abord les résultats obtenus
lors des essais de rupture pour les différents matériaux testés. L'apport de la
fractographie quantitative 2 travers la microscopie électronique a balayage et
I'examen fractographique des zones de rupture se révélera indispensable dans
I'étude approfondie du mécanisme de rupture.

V-2 - Evolution du comportement 3 la rupture en fonction de la vitesse
de sollicitation

V-2-1 - Courbes contraintes-déformations

A partir des courbes charge-déplacements obtenues nous avons, pour les
différents matériaux déterminé les lois de comportement o = f (¢ ) pour deux
différents cas de chargement : a), (chargement statique et b), chargement
dynamique). Les différentes courbes sont représentées (Fig. V-1 et V-2). Le
caractere viscoélastique de ces matériaux laissait prévoir une augmentation
sensible des niveaux de' contraintes avec l'augmentation de la vitesse de
~déformation.
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Statique

Contrainte MPa)

Ex. 21 :dm = 130um
Ex. 30 : dm = 366 ym
Ex. 4E : dm = 847um
Ex.‘sE : dm. = 1087lum
15 20

Ddformation (%)

Figure V-1 : Evolution des courbes contrainte-déformation sdus‘ une sollicitation
statique en traction (VT = somm/min.).

Matériau Diamétre moyen des grains -
d_ (um)
m
Propergol 1B , SI Um
Explosif 21 I30 um
Explosif 30 366 um
Explosif 4E 847 um
Explosif sE . 1087 um

Tableau V-1 : Diamétres moyens des compositions étudiées.
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21

Dynamique

Prop.IB:dm = §Ium
Ex. 21 : dm
Ex.30 : dm = 366 um

130um

Contrainte (MPa)

Ex.4E: drn = 847 um
E. sE : dmr = 1087um

1 1 AL
3 4

Déformation (X)

Figure V-2 : Evolution des courbes contrainte-déformation sous une sollicitation
dynamique en traction (VT = 20 m/s)

Les courbes contrainte-déformation des explosifs composites des diffé-
rentes compositions ont un domaine anélastique assez réduit sous sollicitation
statique. Les déformations 2 la rupture croissent avec la taille granulométrique
des particules d'octogene. Sous sollicitation dynamique, le comportement est de
type fragile, le domaine anélastique extrémement réduit, les déformations
maximales 3 la rupture ne dépassent pas 2.5 3 3 %. Dans toutes les équations,
hous prendrons, par la suite la valeur de la contrainte calculée a partir de la
force maximale appelée aussi force critique (Fc) 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.
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V-2-2 - Evolution de la contrainte a rupture (oc) en fonction de la

vitesse de détormation

N

L'influence de la vitesse de déformation sur la contrainte a rupture est
un paramétre qui est trés étudié pour les matériaux ou alliages. Pour certains
matériaux on observe en particulier deux zones de sensibilités différentes 2 la
vitesse de déformation, caractéristiques de mécanismes de rupture différents
(Fig.V-3).

g |
_—-—y
/_. I
ZONE R
zoNe 1 |
8 ]
1l 111 | I N
4 -3 loae 2 ¢

Figure V-3 : Mise en évidence de deux mécanismes de déformation (cas du cui-
vre) d'apres [ 1] ‘

Dans la zone 1, la contrainte 3 rupture ( o c) est indépendante de la
vitesse de déformation.

Dans la zone II, la contrainte 3 rupture (o c) est proportionnelle 2 la vi-
tesse de déformation et s'exprime sous la forme :
0(;:)=°o+ a. € V-(1)

Les résultats de traction obtenus pour les explosifs composites sont
représentés sur la figure V-4.
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104

(MPa)

0

toc &€ ¢s-1>

Figure V-4 : Evolution des contraintes 2 rupture en fonction de la vitesse de
sollicitation pour les différents matériaux étudiés.

On remarque une trés forte influence de la vitesse de déformation sur
les contraintes 3 rupture. Les contraintes de rupture augmentent fortement
avec €, passant d'environ 1 2 2 MPa sous sollicitation statique (€=2.103 s
2 s 2 10 MPa sous sollicitation dynamique (¢ = 4.102 1) soient des niveaux de
cinq fois plus élevés pour 1'explosif 21.

L'influence de la vitesse de déformation observée sur les éxplosifs com-
posites (Fig.V-4) est tras importante. Néanmoins, contrairement au cas du
cuivre (A. BERTHAULT et al. [ 1 ]), on ne peut distinguer deux différentes
zones dans lesquelles la sensibilité 2 la vitesse de déformation est différente.
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Il semblerait donc, d'aprées ces différents résultats expérimentaux, qu'il
ne soit pas possible, aux grandes vitesses de déformation, de représenter I'évo-
lution de la contrainte de rupture en fonction de la vitesse de déformation par

une fonction linéaire (Eq. V-1).

V-2-3 - Evolution du module d'élasticité

Le module d'élasticité 2 l'origine est assimilé 2 la pente é€lastique des
courbes contrainte-déformation (Fig. V-1 et V-2).
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”~
e
= as} | _ >
W ’MV’
&) 3
(] [ ]
) [ ]
./'/
2.5b __*
S—
—
—
/'/ .
2t o — e -
— Ex. 21 p d:130 pm
m
Lsl Ex. 30 o d"='366 pm
13 =1 0 1 2 3

LOG € (s-1)

Figure V-5 : Evolution du module d'élasticité (E) en fonction de la vitesse de
déformation (&).

Les valeurs expérimentales sont reportées (Fig. V-5). On peut noter I'in-
fluence de la vitesse de déformation sur les modules d'élasticité. Ceux-ci
augmentent avec € passant d'environ 80-100 MPa en statique 3 300-350 MPa
sous sollicitation dynamique pour les explosifs de taille granulométrique de 366
et 450 um respectivement. L'évolution des modules d'élasticité pour un produit
3 fine granulométrie (100 um) est moins marquée, par contre les valeurs des
modules d'élasticitéatteignent des valeurs trés élevées ( = 1000 MPa sous
contrainte statique et environ 2000 MPa en dynamique). La figure V-5 montre
également l'influence de la taille moyenne des grains d'octogéne sur les valeurs
des modules d'élasticité, ces derniers augmentant avec une taille de grains
décroissante. |

V-3 - Influence des parametres microstructuraux sur les contraintes a la
rupture

- Corrélations entre la structure des explosifs et leurs propriétés mécani-

ues
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Figure V-6 : Variation de la contrainte 2 rupture o en fonction du diametre
moyen des grains d'octogéne d m dans deux cas de sollicitation en

traction.

Dans cette étude, nous avons modélisé I'évolution des contraintes 2 la

rupture en fonction du diamétre moyen des grains (d ).

Les propriétés mécaniques des explosifs composites sont liés également 2

~leur état microstructural. D'autre part, comme le montre trés bien la figure
V-6, la vitesse de déformation influe d'une manitre importante sur les contrain-
tes 2 rupture. Dans ce cas la relation liant la contrainte critique (o c) au dia-
métre moyen des grains d_ peut se mettre sous la forme proposée par

HALL-PETCH [2] .



_146_

Les propriétés mécaniques de nombreux matériaux sont reliés a 1'état
microstructural de celui-ci. La célebre loi de HALL-PETCH, (Eq. V-2)

Oy = 01+k.dmn V-(2)

S k, n : constantes dépendant du matériau
qui relie la limite d'élasticité d'un matériau au diamétre moyen (dm) des grains
le constituant en est l'exemple type.

Dans le cas d'une poudre de nickel comprimée et frittée R. CYTERMAN
et al. [2 ]trouvent une bonne corrélation entre la limite élastique oy et la
taille moyenne des grains (Fig. V-7) dans le cas d'une sollicitation statique.
L'influence de la taille moyenne des charges cristallines sur la contrainte 2 la
rupture des propergols et explosifs composites sous I'action de sollicitations sta-
tiques et dynamiques est représentée sur la figure V-6.

'1! R.CYTERMAN-1978

2

: 3

'y .
100 L O

50 |

Ni
[ 0.t 0.2 0.3 b—L* pmas

Figure V-7 Corrélation entre la limite élastique o , et la taille des grains, d,
dans] )le cas d'une poudre de nickel compyi’mée et frittée. (d'apres
2 )
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Les valeurs de l'exposant n calculé 2 partir des valeurs d'essais expéri-
mentaux sont différents de ceux obtenus dans le cas d'une poudre frittée. Le
tableau V-2 regroupe les différentes valeurs observées de l'exposant n.

Matériaux Sollicitation statique Sollicitation dynamique

Poudre de nickel

: n=-o0.5 -
frittée d'aprés [2 ]

Explosifs | n=-o0.3 n = - 0.66
composites

Tableau V-2 : Différentes valeurs de l'exposant n pour 2 types de matériaux

Les deux différentes valeurs de l'exposant n, observées dans le cas des
explosifs composites montrent la grande sensibilité de ces matériaux 2 la vites-
se de déformation. Sous l'action de sollicitations dynamiques, les contraintes a
rupture croissent avec la taille moyenne des grains décroissante.

Comme nous l'avons vu (Chap. 1V), les explosifs composites sont tres in-
homogenes. Nous avions montré que le module de WEIBULL (ou facteur
d'homogénéité) décrivant les granulométries était une fonction effective du
diametre moyen des charges cristallines. D'apres ces observations, il serait donc
intéressant de montrer 1'évolution des contraintes de rupture avec ce facteur
d'homogénéité (Fig. V-8). |
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contrainte critique dynamique

contrainte critique statique

g1,

2t
. m @ Prop. 1B
Ex. 30 m = 366 um
2 . -
Ex. 4E : dm = 847 um Ex. SE
Ex. sE : d_ = 1087 um
m
13 1.8 2 2.8 3 2.5 “

facteur d'homogénéité. m

Figure V-8 : Evolution du rapportod /cs en fonction du facteur d'homogénéité
m de la répartition granulométrique pondérale.

Cette figure montre que la contrainte de rupture est une fonction effec-
tive du facteur d'homogénéité m, décrivant la granulométrie de ces produits
(Fig. 1V-4). Le rapport contrainte dynamique-contrainte statique ( o d/ ) est
d'autant plus élevé que le facteur d'homogénéité est faible, ce qui correspond 2
un rapport o d/ s d'autant plus élevé que le produit sera homogéne 2 1'échelle
de sa microstructure. En effet nous avons indiqué (Chap. ID) le pourcentage

“pondéral maximum pour chaque composition. Il s'avére que celui-ci est maxi-
mum (88 %) pour des compositions 2 granulométrie fine présentant un facteur
d'homogénéité faible.
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V-4 - Etude fractographique

V-4-1 - Introduction

Aprés rupture, chaque éprouvette a subi deux types d'examens métallo-
graphiques : aprés préparation, le faciés de rupture a tout d'abord fait I'objet
d'un examen au microscope électronique a balayage puis ensuite une étude
quantitative des profils et des surfaces de rupture a été menée sur un analyseur
automatique d'images. L'analyse 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 3 une sollicitation statique (Fig.
V-9) et la rupture transgranulaire dans la phase des cristaux d'octogéne, corres-

pondant 2 une sollicitation dynamique (Fig. V-10).



d9-180rm WD32

b)

Figure V-g : Faciés de rupture d'un explosif inerte sollicité en statique. Les
clichés révelent une rupture passant préférentiellement dans la
phase liant (a), donnant lieu 3 de nombreuses décohésions intergra-
nulaires (b).
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Figure V-10 : Faciés de rupture d'un explosif inerte sollicité en dynamique. On
note de nombreux sites de clivage (grains cassés) (ag, responsables
de la rupture. La micrographie b) nous montre un exemple d'un
grain cassé dans un plan perpendiculaire 2 1'axe de traction.
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L'analyse de surfaces a permis en outre d'établir la répartition de taille
et le nombre des contours apparents des cristaux d'octogéne touchés par la rup-
ture transgranulaire dans le cas de sollicitation dynamique. En raison de leur
nombre trop faible, il n'a pas été possible de tracer les répartitions des cristaux
ayant subi une rupture intergranulaire dans le cas de sollicitation statique.

V-4-2 - Résultats de 'analyse profilométrique

Les résultats de l'étude profilométrique sont donnés sous forme de
courbes (Fig. V-11 et V-12) et regroupés dans le tableau V-3. lls 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 l'action d'une sollicitation statique
(VT = 50 mm/min),), la ligne de rupture passe préférenticllement par la phase
liant en suivant le contour des grains (Fig. V-g9). Par contre, dans le cas de
chargements dynamiques (VT = 2om/s), la ligne de rupture passe
préférentiellement par la phase cristalline (rupture transgranulaire (Fig. V-10).
~ Les évolutions de la rugosité surfacique R A €t de l'indice de branchement B,
en fonction du diamétre médian des charges cristallines et du type de
sollicitation confirment ces observations. Les valeurs de rugosité R A St de
l'indice de branchement B; sont toujours inférieurs dans le cas d'une
sollicitation dynamique 2a celles mesurées dans le cas d'une sollicitation
statique. Ces informations indiquent que la proportioh de ruptures

transgranulaires est plus importante dans le cas de chargements dynamiques.

R Ry BL

Matériau
Stat. Dyn. Stat. Dyn. Stat. | Dyn.
«| Prop. 1B 1.10 1.09 ‘1.18 1.17 0.I1 0.07
Ex. 21 I.II 1.09 1.2 1.16 0.10 0.065
Ex. 30 1.14 I.II 1.24 1.19 0.13 0.105
Ex. 4E I.19 1.16 1.33 1.28 0.16 0.13§
Ex. sE 1.I9 I.I§ 1.34 1.27 0.18 0.15$

Tableau V-3 : Résultats de I'analyse profilométrique sous chargements statique et
dynamique.
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. Figure V-11 : Evolution de la rugosité surfacique R, en fonction du diametre
moyen - des grains d'octogéne sous cha‘f‘gements statique et dyna-
mique
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Figure V-12 : Evolution de l'indice de branchement B, en fonction du diametre
- moyen des grains d'octogéne sous chat&cments statique et dyna-
mique
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V-4-3 - Résultats de I'analyse fractographique des surfaces de
rupture

Les résultats de 1'analyse 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 A) occupées par les cristaux frac-
turés sont d'autant plus importantes que la taille moyenne des cristaux dans le
matériau sain est importante.

Matériau | Parametres du matériau | Paramétres de la surface de rupture*
Vy{eharges) dp(charges) (t?a‘ﬁs) (chifrges) (cla‘lﬁges) (cl?;‘rges)
%vol. um N/cm? um % um
Prop.1B 86 3 140 101 0.9 IS
Ex 21 88 130 465 247 14 260
Ex 30 86 366 218 220 8.7 270
Ex 4E 82 847 282 293 18.2 582
Ex sE 82 1089 7 329 377 27 645

* Ces valeurs sont le résultat d'une mesure statistique effectuée sur 15 échan-
tillons, elles représentent donc une valeur moyenne.

Tableau V-4:Paramétres microstructuraux des matériaux et des surfaces de rup-
ture avec : V_ (charges) ; % vol. : pourcentage pondéral des
charges actives ; d¢ : diameétre de Férét moyen des cristaux ; A
(charges) : fraction surfacique des cristaux fracturés, N A (charge
nombre moyen de cristaux fracturés.

’

Les cristaux d'octogéne qui sont observés sur la surface de rupture (solli-
citation statique) correspondent principalement 3 des décohésions intergranulai-
res (Fig. V-9).
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Il est également intéressant de comparer les courbes de distribution de
taille des cristaux dans le matériau massif et de la surface de rupture. La
figure V-11 représente les courbes obtenues pour les différents types de
granulométries.

Dans le cas des compositions 1B et 21 le diamétre moyen des cristaux
fracturés est nettement supérieur i celui du matériau massif. Cette tendance
s'inverse dans les cas des compositions (4E et. sE) pour lesquelles la taille
moyenne des cristaux cassés devient sensiblement inférieure 2 la taille moyenne
des cristaux du matériau massif. Cet effet est d'autant plus sensible que les
cristaux sont gros (Fig. V-13).

V-4-4 - Remargque

Avec les résultats du tableau V-3 il est possible d'établir des relations
avec les parameétres microstructuraux. La rupture transgranulaire est une fonc-
tion de la taille des cristaux du matériau massif. Les figures V-12 et V-13 il-
lustrent ces propos. '

D'autre part, les matériaux présentant une plus grande résistance a la
rupture (Fig. V-6) sont ceux pour lesquels la proportion de ruptures
transgranulaires est la plus faible et passant préférentiellement 2 travers les
gros cristaux. Ces mémes observations microstructurales avaient déja été faites
concernant la rupture en flexion d'éprouvettes de Wc-Co (J.L. CHERMANT, M.

© COSTER, F. OSTERSTOCK [ 3 ]). '
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CHAPITRE VI : INTERPRETATION STATISTIQUE DES RESULTATS -
DISCUSSION

VI-1 - Application de la mécanique probabiliste de la rupture aux
explosifs et propergols composites

VI-1-1 - Introduction

L'étude de l'évolution des propriétés mécaniques des explosifs et proper-
gols composites avec leur microstructure nous a permis de constater 'existence
de zones de clivage (grains cassés) provoquant la rupture de ces matériaux.

Dans un premier temps nous avons appliqué le modele empirique de
WEIBULL [ 1] afin d'estimer la dispersion des résultats de traction dynamique.
L'approche de BATDORF [ 2 ] basée sur les travaux de WEIBULL nous permet
de calculer une probabilité de rupture prenant en compte la densité numérque
des micro-défauts (charges cristallines).

Ensuite les résultats de l'analyse fractographique des facids de rupture

nous permettra d'appliquer la théorie de K. WALLIN et al. [ 3] pour calculer
la probabilité de rupture par clivage, et le diamétre des grains cassés.

VI-1-2 - Modéle de WEIBULL

Nous avons appliqué la statistique de WEIBULL 2 toutes les compositions
étudiées, dans le cas de sollicitations dynamiques. Des essais de traction ont
été effectués sur une série de 25 échantillons par composition. Les diagrammes
de WEIBULL obtenus pour les valeurs de contraintes 2 la rupture sont représen-
~ tés figure VI-. Les distributions sont linéaires et approximées par les droite de
pente m. Nous avons également appliqué cette statistique a I'étyde de la répar-
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tition des diameétres de grains fragmentés mesurés sur les surfaces de rupture.
La figure VI-2 représente les distributions en fréquences des valeurs de dia-
metres fragmentés obtenues.

Les différentes valeurs de diameétres médians, fragmentés, des contrain-
tes et des modules de WEIBULL sont regroupés dans le tableau VI-1.

MODELE EMPIRIQUE DE WEIBULL

Matériau my dm myg df m Odyn
( m) ( m) (MPa)

PROP 1B | I.§ St 2 " 160 12 3.7
EX 21 I 130 1.3 260 16 IO
EX 30 2.1 366 I.1 277 23 5.1
EX 4E 3.49 847 1.2 577 18.5 3.4
EX sE 3.69 1086 1.0* 645 *| 8.2 1.4

* Pour cette composition, les valeurs de mg et de df ont été calculées a l'aide
de s mesures, c'est pourquoi le diagramme des distributions en fréquence des
diametres fragmentés n'est pas représenté figure VI-2. '

Tableau VI-1 : Récapitulatif des résultats de I'analyse statistique de WEIBULL
dans le cas d'un chargement dynamique.

*my ¢ module de Weibull de la répartition granulométrique pondérale du matériau
massif.

mg : module de Weibull de la répartition granulométrique des grains cassés me-
surés sur la surface de rupture.

m, : facteur d'homogénéité (selon Weibull) des contraintes dynamiques.
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On peut constater une modification du module de WEIBULL (my) de la
répartition des grains cassés. Ce dernier tend a décroftre avec le diamétre
moyen des charges (d m) et avec le diamétre moyen (df) des grains cassés.

Les résultats suivent pratiquement une répartition gaussienne dans le cas
du propergol 1B (m=2) et de I'explosif 21 (m=1.3) ; (Fig. VI-2a et VI-2b) pour
lesquels les diametres moyens des cristaux cassés sont nettement supérieurs a
ceux du matériau massif. On peut considérer avec beaucoup de précaution
cependant que les distributions des cristaux cassés des explosifs 30 et 4E
suivent une répartition exponentielle quand la taille moyenne des cristaux
cassés devient inférieure 2 la taille moyenne de ceux constituant le matériau
massif (Fig. VI-2c et VI-2d).

Dans I'hypothese de sollicitations uniaxiales en traction, les résultats ex-
périmentaux sont approximés par le modéle de WEIBULL a 2 paramétres. Les
probabilités de rupture correspondantes sont représentées (Fig. VI-3) et compa-
rées aux valeurs expérimentales.
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Figure VI-4 : Evolution de la teneur surfacique des cristaux cassés A, en fonc-
tion du module de Weibull m_. A

L'augmentation de la teneur surfacique des cristaux cassés A A s'accom-
pagne d'une chute du module de WEIBULL m_ significative d'une dispersion
plus importante des résultats de traction.

Vi-1-3 - Modtle de BATDORF

L'analyse statistique de S.B. BATDORF|[ 2] permet de prendre en compte
'effet microstructural des différentes compositions étudiées.
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Nous considérons que la probabilité de trouver un grain de taille dm Su-
périeur 3 d est de la forme :

P_) =exp.[ - (am—. (Eq. V-1)

my = module de Weibull de la répartition granulométrique pondérale
du matériau massif
d m = diamétre moyen du grain

Si l'on considere que la contrainte 3 la rupture est reliée 2 1'état microstructu-

ral des matériaux par la relation :

O, d)=k.d " (Eq. V-3)
ou

k = constante du matériau

n = exposant exprimant la sensibilité du matériau 2 la vitesse de

déformation.

La probabilité de rupture correspondante est donnée par la relation VI-(1).

Mg
YN, T o '
P (o) = my -0, .exp [- my ] (Eq. VI-1)

n g n
. a

g, contrainte adimensionnelle

Ny : nombre de grains par unité de volume

Cette forme est différente de celle proposée par S.B. BATDORF[ 2] et
G. PLUVINAGE et al. [ 4]; elle a 'avantage de tenic compte de la répartition
granulométrique des charges actives constituant le matériau, grice au module
de WEIBULL m g €t la taille moyenne des grains du matériau actif dm.
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Les résultats de l'analyse de S.B. BATDORF [2 ] 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 dii la forme de 1'équation VI-(1). Les
résultats obtenus 2 1'aide de la théorie de BATDORF, dans le cas d'un
chargement dynamique sont représentés dans le tableau VI-2.

La détermination de la densité numérique (No) des cristaux du matériau
actif s'est avérée tres délicate et dans l'immédiat, ne donne pas de résultats
satisfaisants.

MODELE DE BATDORF

Exposant de BATDORF
Matériau Facteur d'homogénéité
selon S.B. BATDORF [-%.(mp ]
Théorie Expérience
Prop. 1B I.§ 2.5 4.52
Ex. 21 I 1.67 3.5
Ex. 30 2.5 3.5 6
Ex. 4E - 3.49 5.82 5.2
Ex. sE 3.69 6.15 5.7

Tableau VI-2 : Résultats obtenus 3 l'aide de la théorie de S.B. BATDORF [ 2 ],
dans le cas d'un chargement dynamique
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VI-1-4 - Modéle de WALLIN, SAARIO et TORRONEN

Nous avons appliqué le modele de WALLIN, SAARIO et TORRONEN (3]
a I'étude de la rupture des propergols et explosifs composites. En utilisant la
relation II-45, nous avons calculé la probabilité de rupture des différents maté-
riaux étudiés. Les résultats sont représentés sur la figure VI-6.

Il est également possible, 2 I'aide de ce modele de calculer le rapport de
la taille moyenne des grains cassés sur la taille moyenne des grains du matériau
massif (Eq. II-49), (Fig. VI-7).

En utilisant les équations (II-45, 1I-47 et Il1-48), il est également possiblev
de décrire l'etfet de la taille moyenne des particules sur la teneur surfacique
des grains cassés (Fig. VI-8). 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 df/d m ne correle pas parfai-
tement les résultats expérimentaux. Ces -derniers montrent que le diameétre
moyen des grains cassés devient inférieur 2 la taille moyenne des grains du
matériau massif 2 partir d'une valeur du diamétre médian (dm = 300 U m), alors
que les hypothéses de WALLIN et al. annongaient un rapport df/d m toujours su-
périeur 2 1 (Chap. II). Ces différents résultats sont présentés dans le tableau
Vi-3

MODELE DE WALLIN, SAARIO ET TORRONEN

—— Facteur dthomogénéing | *encur fragmentée) danbure,
d'aprés WALLIN A d; (Eq. 1I-49)

Théorie | Exp. Théorie| Exp.
Prop. 1B 9.4 " 5.9 0.9 163 ISI
Ex. 21 12.8 7.7 14 260 260
Ex. 30 17.9 9.5 8.7 SI2 270
Ex. 4E 17.2 184 18.2 850 582
Ex. sE 10.4 26 27. - 645

Tableau VI-3 : Résultats obtenus 3 l'aide de la théorie de WALLIN, SAARIO et
TORRONEN | 3 ] , dans le cas d'un chargement dynamique.
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Vi-2 - Conclusions

Cette étude nous a permis de constater que les propriétés mécaniques
(contrainte de rupture) des explosifs et propergols composites sont étroitement
liées 2 la vitesse de sollicitation lors de 1'essai, mais également 2 leur état mi-
crostructural.

1 - Essais en traction

Les résultats obtenus font état d'une augmentation des contraintes a la
rupture (o) avec la vitesse de déformation (¢) ; (Fig. V-4) et avec la taille
moyenne des grains du matériau massif dm ; (Fig. V-7). La figure V-7 montre
également le rdle important de la taille moyenne des grains sur la sensibilité du
matériau 2 la vitesse de déformation (Tabl. V-2).

L'étude de 1'évolution des propriétés mécaniques des propergols et explo-
sifs composites, conjointement i des observations qualitatives des surfaces de
rupture 2 l'aide de la microscopie électronique 3 balayage nous a permis de
déterminer automatiquement les paramétres microstructuraux tels que, la
teneur, la forme, la taille et la dispersion des structures étudiées.

Grice aux résultats de la stéréologie classique, nous avons pu accéder
aux paramétres importants caractérisant la topologie des faciés de rupture.

Nous avons pu mettre en évidence deux mécanismes de rupture :

Dans le cas de chargements statigueé et de ruptures intergranulaires

(Fig. V-g) la fissure se propage en suivant le contour des grains, alors que sous
I'action de sollicitations dynamiques et de ruptures transgranulaires (Fig. V-10),
la fissure se propage particllement 2 travers les grains. L'augmentation du
nombre de zones des facettes de clivage de grains conduit 3 une évolution de la
rupture vers un aplatissement, donc une chute des valeurs de rugosité surfaci-
que et de l'indice de branchement ; (Fig. V-11 et V-12).
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- dans le cas d'une sollicitation statique (VT_ = 5o mm.min "), les valeurs
de rugosité surfacique (R A) et de l'indice de branchement (BL) sont supérieures
a celles mesurées dans le cas de sollicitations dynamiques (VT = 20 m.s" ).

- les valeurs de la rugosité surfacique (RA) et de l'indice de branchement
(BL) augmentent avec le diamétre moyen des charges cristallines et ce, quel que
soit le type de sollicitation.

Nous avons pu montrer que le mécanisme de rupture des propergols et
des explosifs composites s'accompagne d'une variation sensible des parameétres
caractérisant la morphologie des surfaces de rupture (Fig. IV-10). Les évolutions
de la rugosité surfacique (R A) et de l'indice de branchement (BL) en fonction
du diamétre moyen des charges actives du matériau massif (dm) nous montrent
que la morphologie de la rupture dépend de la taille moyenne des grains et du
type de chargement (Fig. V-11 et V-12).

2 - Analyse fractographique

L'analyse 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 (N,) et la teneur surfacique (A )
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-12).

Cette représentation du processus de rupture des propergols et des explo-
Sifs composites, bien que trés schématique, permet cependant de décrire assez
précisément le mécanisme de rupture. Cette représentation est en accord avec
les principaux résultats et conclusions de la littérature.

3 - Interprétation statistique des résultats

L'analyse statistique des résultats (effectuée sur un ordinateur
Hewlett-Packard 9ooo) nous a permis d'étudier la dispersion des résultats de la
mesure_de contrainte 3 la rupture et des paramétres microstructuraux.
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Le modele de WEIBULL (Fig. VI-3) corréle bien les résultats expérimen-
taux pour les différents matériaux étudiés. Cette théorie semble donc applica-
ble pour 1'étude statistique de la rupture de propergols et d'explosifs composi-
tes.

~ L'évolution des valeurs de la teneur des cristaux cassés (A A) en fonction
du module de WEIBULL (Fig. VI-4) nous montre l'importance du mécanisme de
rupture (Fig. V-9 et V-10) dans 1'étude de la dispersion des résultats de proprié-
tés mécaniques. Le module de WEIBULL m, est donc lié a la taille granulo-
métrique du matériau massif (dm) ainsi qu'a la teneur des grains cassés (AA) ;
il apparait donc comme un précieux indicateur du mécanisme de rupture.

L'exploitation du critére probabiliste de S.B. BATDORF 2 travers le cal-
cul du parameétre microstructural N0 (nombre de grains/unité de volume) ; Eq.
VI-(1) n'a pas donné les résultats escomptés. L'aspect trés fragile ainsi que la
nature pyrotechnique des matériaux étudiés en sont les deux principales raisons.

L'approche de K. WALLIN, T. SAARIO et K. TORRONEN est, de toute
évidence, celle qui se préte le mieux 2 notre étude. Ce modetle permet de for-
muler une probabilité de rupture (Eq. II-(45) prenant en compte la répartition
granulométrique en mesure du matériau massif (Eq. 11-(46)).

La théorie de K. WALLIN est en bon accord avec les résultats expéri-
mentaux (Fig. VI-6 et VI-8). L'évolution du diamétre moyen des grains cassés
sur le diametre moyen des grains du matériau massif (df/dm) ; (Fig. VI-7) corré-
le bien les résultats de l'analyse quantitative des surfaces de rupture pour des
valeurs du diamétre moyen inférieures 2 100 um. On note une divergence sensi-
ble entre la théorie et l'expérience pour des répartitions granulométriques dont
le diameétre moyen est supérieur 3 200 um. Cet écart est prévisible si I'on s'en
tient aux hypotheses émises dans le paragraphe II-3 et aux résultats de 1'analyse
fractographique (Tabl. V-4). .

4 - Comparaison des différents modeles utilisés

Les modélisations présentées s'appuient sur différentes .mesures expéri-
mentales : contrainte critique et analyse des surfaces de rupture. Bien que les
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modeles utilisés n'intégrent pas tous des informations issues de 1'analyse fracto-
graphique, ils sont néanmoins tous basés sur la théorie du maillon le plus faible.

Dans le cas du modele empirique de WEIBULL [ 1 ] , le facteur d'homo-
généité m  est un bon indicateqr de la dispersion des résultats de traction dy-
namique. On note que l'augmentation de la teneur surfacique des grains cassés
(A ) s'accompagne d'une chute du facteur d'homogénéité m

Les modeles les plus évolués du type S.B. BATDORF [ 2 ] ou K. WALLIN
[ 3 Jetal. présentent un plus grand intérét 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 l'analyse fractographique
des surfaces de rupture.

Une partie importante de ce travail concerne les mesures de la densité
volumique de grains dans le matériau massif (N o) et de la teneur surfacique des
_grains cassés (A A) sur les surfaces de rupture. Toutefois, nous avons montré que
le calcul du paramétre microstructural N0 est trés délicat et fait appel 2 des
méthodes analytiques complexes. Ce calcul nécessite en outre une modélisation
de la morphologie des particules, faisant intervenir un facteur de forme (8).

De plus, la notion de granulométrie de particules en nombre influence de
maniere néfaste l'interprétation stéréologique des résultats. En effet, une ana-
lyse granulométrique en nombre n'a de sens que si tous les éléments analysés
(grains cassés) sont disjoints, ce qui n'était pas le cas lors de 1'analyse des sur-
faces de rupture (traitement de l'image binaire en particulier).

" Le modele de K. WALLIN et al [ 3] est certainement celui qui donne
les résultats les plus satisfaisants. Il permet outre le calcul du diametre des
grains fragmentés (df), le calcul de la teneur surfacique des grains cassés (A A)'
Ce paramétre de mesure, dans notre cas, se préte mieux 2 une interprétation
stéréologique que le terme de densité numérique (No).

D'autre part, le paramétre de mesure (d m° diametre moyen de grain) est
obtenu par tamisage, il représnte donc la taille moyenne d'une granulométrie en
mesure. C'est pour cette dernidre raison que la granulométrie en nombre n'a,
dans le cadre de notre étude, qu'un intérét trés limité.
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CONCLUSION GENERALE

Au cours de ce travail, nous avons étudié l'influence des parametres 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 a la rupture sont influencées par la taille
moyenne des grains constituant le matériau massif.

. les parametres mesurés lors de l'analyse profilométrique (rugosité li-
néaire et indice de branchement) confirment I'hypothése de deux méca-
nismes de rupture différents.

- rupture intra-liant

- rupture transgranulaire

. l'analyse fractographique des faciés de rupture nous permet de compa-
rer les valeurs du diamétre moyen des grains cassés avec celles du
diamétre moyen des grains du matériau massif.

Nous avons ensuite entrepris une modélisation de la rupture des proper-
gols et explosif composites.

Le modele de WALLIN [ 3 ] utilise des parametres issus de I'analyse
fractographique quantitative des surfaces de rupture et des mécanismes qui en
découlent.

L'utilisation conjointe de l'analyse d'images et de la stéréologie nous a
permis d'aborder I'étude du modele de WALLIN. _

Notre étude est particlle ; les modélisations [ 2] et [ 3] n'ont pas été
exploitées au maximum. o

L'avenir de cette étude devra passer par une importante phase expéri-
mentale pour permettre une modélisation approfondie.



