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la structure porale de mousses minérales

Samson G.!, Phelipot-Mardelé A.", Lanos C.'

! UEB- LGCGM, équipe Matériaux Thermo-Rhéologie, INSA - IUT Rennes -
3 rue du Clos Courtel BP 90422 35704 Rennes Cedex 7 -
annabelle.phelipot@univ-rennesl.fr

RESUME Les études menées au LGCGM sur la formulation des mousses minérales
montrent une affinité particuliere des performances thermo-mécaniqleesature et au
dosage en tensioactif. La possibilité deecrdes mousses de masse volumique égale deais
structure porale différente nous a conduit a étudier la granulométrie des pbtenue. Une
premiére approche consiste a déterminer la granulométrie surfacique uebpam image de
coupe 2D[SAM 13]. Des modeles stéréologiques permettent en théorie de relier la
granulométrie surfacique et la distribution volumique des pddes images 3D réalisées par
tomographie nous permettent de valider le lien entre une visualisafio(simple et peu
colteuse) et la structure porale réelle de nos mousses. Cette validstieffectuée dans un
premier temps sur deux mousses modelege lmonodisperse et 'autre bidisperse. La
méthode est ensuite appliquée, en illustration, a une mousse lainéra

ABSTRACT. Studies realized in LGCGM on mineral foams composition teaedhe
thermal and mechanical properties highly depend on foaming agé&mterand content. The
ability to produce foams with equal density but different porous istracture leads us to
study the porous granulometry. The first approach is to determingutifeece granulometry,
on 2D cross sectiofiSAM 13]. Stereological models theoretically link surface granulometry
to the volumic porous distribution. 3D images performed by tomographyatalthe link
between the 2D visualization (easy and cheap) and the foams realspstroicture. The
model validation is realized on two model foams, a monodispersea dndisperse. The
method is then applied on one real mineral foam.

MOTS-CLES mousse minérale, structure poralemographie, analyse d’'image,

KEYWORDS mineral foam, porous structure, tomography, image analysis
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1. Introduction et Objectifs

Le laboratoire LGCGM de Rennes a développé, ces dernieres années, une
connaissance dans la formulation et la réalisation de mousses minérales en
particulier a partir de matériaux issus de déchets industriels. Les prodeitsi®b
sont susceptibles de constituer des éléments semi-porteurs isplauntséaliser
I’enveloppe de batiments. Leur fabrication s’appuie sur la méthode dite dissociée.

Le médange des constituants permet de former une pate fluide puis ’on procéde au
moussage et au moulage. Ce procédé permet de s’affranchir de plusieurs contraintes

propres aux mousses minérales classiques. Sa mise en place est simple, peu
énergivore, sans émission gazeuse. Enfin, une composition unajueetpde
fabriqguer des produits aérés balayant une large gamme de masse welumiqu
[SAM 12].

Les précédentes études révelent une évolution particuliere des propriétés
mécaniques en fonction du dosage et de la nature du tensioactif emplalgsdde
caractéristique est ainsi identifié, correspondant & une performanceiguéca
optimale sans trop impacter le caractere isolant de la mousse. Une preraigse a
visuelle de la structure porale indique qu’une modification du dosage en tensioactif
modifie I’arrangement et la distribution des bulles et ce, pour une méme masse
volumique de moussd apparait envisageable que la maitrise de la structure porale
des mousses condeia une gestion intéressante des performances mécaniques et
thermiques du produit finDans un premier tempEanalyse de la structure porale
par tomographie semble tout a fait adaptée a sa caractérisation. Cependawiif son
est souvent dissuasif. Aussi, des modéles stéréologiques permettant de relier la
granulométrie obtenue via une analy@mages 2D a la granulométrie réell@D.

Les bases d’une telle approche ont précédemment été présentées [SAM 13]. I
convient de valider le concept en vérifiant sa pertinence via des imagastehues

par tomographie. Ce travail est réalisé sur des échantillons modéles dont les
occlusions présentent des granulométries connues. Le principe est ensuiteappliqu
des mousses minérales de gypse obtenues par la méthode dissociée.

2. Réalisation des "mousses" minérales modeles

Les « mousses » modéles sont constituéasedmatrice minérale de gypse
(réalisée avec un hémihydrate commercial) dans laquelle les occlusions
correspondent a des billes de polystyréne calibrées. La pate est réaliséa avec u
rapport massique Eau/Liant de 0,45. Deux échantillons modéles sont éabrigu
premier représente une mousse monodisperse. Il est fabriqué a partir ddebilles
rayons R, compris entre 1,25 eS8mm. Le second, modélisant une structure
bidisperse, est composé de 50 % en masse de billes de rayons compris egntre
1,25mm et de 50 % entre 38 et 2 mm. La proportion massique de billes est
identique dans les deux mousses modeéles ce qui conduit & des porositgsetéo
égales (voisine de 37 %).
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3. Tomographie

La tomographie par absorption de rayons X est une technique non destruictive qu
permet la reconstruction d’imageS « en coupe d’un objet a 3 dimensions. Les
images sont réalisée 1’aide d’un SkyScan 1174v2 (Oniris Nantes). Un cube de
20 mm de c6té est prélevé au sein des mousses modeéles, cette dimensiomdorrespo
a la taille maximale autorisée pasppareil. Les images sont acquises avec un pas
de rotation de 0,25 degrés. lAaide de ces données, une image numérique est
calculée et reconstruite mathématiquement en niveaux de gris, dont claatn tr
point par point le coefficient d’atténuation local du faisceau incident. Celui-ci, apres
calibration et étalonnage, peut étre traduit en échelle de densité. 1024 coupes avec
une résolution de 26,04 um sont ainsi obtenues pour un échantillon.

Les images issues de la tomographie (Figure 1 - gauche) soité e¢r@tées via
le freeware Imorph pour obtenir la granulométrie volumi@e (Figure 2): la
matrice constituée des pleins (Figure 1 - centre) et les pores constituées des vides
(Figure 1 - droite).

Figure 1. Bidisperse - tomographie (gauche). Visualisation 3D (centre / droite)
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Figure 2. Comparaison entre granulométries supposées et expérimentales
obtenues par tomographie
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Les courbes granulométriques 3D supposées sont proposées idéraenhsine
distribution linéaire des tailles de particules (Figurel2§chantillon monodisperse
présente une granulométrie 3D réelle, induite par la tomographie, plus fine que la
granulométrie supposée. L’échantillon bidisperse est caractérisé par une
granulométrie 3D réelle, mieux ajustée a la granulométrie supposée. La tom@grap
indique une porosité de 45 % pour I’échantillon monodisperse et 35 % pour le
bidisperse (a opposer aux 37 % théoriques). La formation d’une macro porosité dans
la matrice de I’échantillon monodisperse peut contribuer a expliquer cet écart et
justifier le décalage constaté sur la Figure 2. Une divergence entre la courbe
supposée et les résultats de la tomographie apparait pour les petits diamédses sur
deux mousses modeldsa présence de petitésilles d’air occlus dans la matrice
lors du malaxage ou la pixellisation de 1’image entrainant parfois une confusion
entre matrice et occlusions peuvent constituer deux possibilités d’explication.

4. Analyse gquantitative 2D de la structure porale

La structure porale d’une mousse peut étre étudiée en analysant la répartition des
tailles des occlusions dans un plan de coljretraitement d’image, via le freeware
ImagedJ, estappliqué a une coupe scannée d’un échantillon (taille de 1’image
21,5 mm, résolution 5,38 um). Il permet la détermination de la taillecdbssmns,
leur dénombrement et la mesure de surfaces; on peut alors en dédkire u
granulométrie 20SAM 13]. Pour utiliser le logiciel, une image propre avec des
alvéoles aux contours bien contrastés avec la matrice est nécessaire pour que la
détection des contours soit optimisée. Cette technique est appliquée sur différent
plans de coupe issus de la tomographie effectuée sur les deux muadséss. La
Figure 3 permet de visualiser les courbes granulométriques 2D des dantiliécis
modéleselles sont obtenues a partir de 10 plans de coupe distantsrdm?2,6
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Figure 3. Comparaison des granulométries 2D (vue en coupe) et 3D
(tomographie) obtenues sur les échantillons modéles

Les granulométries 2D s’avérent décalées vers les plus petits rayons. Les plans
de coupe exploités étant distantline grandeur voisine du diamétre des plus
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grosses occlusions, la probabilité de voir weetion d’occlusion de rayon
maximum risque d’étre altérée. Les granulométries 2D conduisent donc a des tailles
d’occlusions plus fines que les tailles réelles identifiées par tomographie. On
constate également une divergence sur les petits rayons du méme @dredéelr

gue celle observée sur les analyses 3D issues de la tomographie (Jzigure 2

La stéréologie offre un ensemble d’outils d’évaluation quantitative de structure
en trois dimensions a partir d’observations faites sur des sections en deux
dimensions. Dans le cas d’occlusions identiques et impénétrables de rayon R, les
bases bibliographiquegPOM 83, UND 70], permettent d’analyser deux
configurations de la distribution des rayons r des cercles, induits par la deap
spheres par un plan de coupehauteur h aléatoire » et « rayon r aléatoire ».

Hauteur h aléatoire : envisager le probléme correspondant a 1’intersection de n
sphéres placées aléatoirement dans I’espace avec un plan de coupe est équivalent a
I’analyse de n plans en intersection avec une sphére a des altitudes aléatoires. A
partir d’un ensemble de plans de sections distribués de facon uniformes sur des
altitudes comprises entre 0 et R, il est possible d’évaluer le rayon moyen <r>
(moyenne en nombre) des cercles présents dans les différentes sections :

<r> = R/4 (1]

D’aprés [POM 83], la répartition statistique des rayons des cercles P(r) dépend
de h (hauteur entre le centre de la sphere et le plan de coupe) :

fyPGrydr=[—dh=1-% et h=VRZ—717 [2]

La proportion des surfaces des cercles de rayon compris entre O et r est :
2_42

A, =1 - 3]

R

Rayon r aléatoire : ce cas correspond a des sphéres en fortes interactions, ou
ordonnées. La probabilité d’intersection des sphéres avec le plan de coupe conduit a
une répartition uniforme en rayon. Il se trouve que, pourroblgme, le rayon
moyen <r> correspond a R/2 et la proportion des surfaces des cercles me rayo
compris entre O et r est:

A, =13/R3 [4]

Il est possible, dans les deux cas, d’identifier la courbe granulométrique (en
surface). Ces modéles peuvent étre confrontés a des résultats numénmués gé
par tirages aléatoires (sur des hauteurs ou des rayons), simulant la couire aléa
sphéres par un plan (sur la base de 100 tirages). Les courbes meriglees ainsi
produites par simulation sont présentées sur la Figure 4. Les counbedbEmues
avec R = 41 mm (rayon moyen de 1’échantillon monodiperse). Les courbes des
modéles stéréologiques associées a la méme valeur de R correspondent :

e al’équation [3] dans le cas d’un tirage de hauteur h aléatoire,
e al’équation [4] dans le cas d’un tirage de rayon r aléatoire.
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Figure 4. Courbes granulométriqgues en surface dans le cas monodisperse avec
R=1,41 mm

Les courbes produites par simulation présentent une superposition avec les
courbes des modéles stéréologiques trés satisfaisante. La dispersion de la
distribution des points autour des courbes des modéles permet de se fairgeune id
de la dispersion expérimentale qui peut étre tolérée.

La distribution surfacique obtenue avec I’échantillon modele monodisperse est
relativement bien décrite par le modéle en r aléatoire. Ceci traduit donc un certain
arrangement des occlusions entre elles.

Le méme travail est #fisé dans le cas de I’échantillon bidisperse, en considérant
cette fois un mélange théorique de deux clagieslusions. Le mélange est réalisé
avec un volume identique dans chaque classe, les rayons sontl&Rmm, et
R’>=1,79 mm. Les courbes granulométriques (en surface) du mélsmugte
construites sur la base des modéles (équations [3] Jetefd par simulation
numeérique sur la base de 200 tirages aléatoires (Figure 5)
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Figure 5. Courbes granulométriques en surfatans le cas bidisperse (R =13,
mm et R’ = 1,79 mm)
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Les données simulées s’ajustent bien sur les courbes des modeéles. La courbe
granulométrique 2D de I’échantillon modele bidisperse est située entre les courbes
des deux modéles constituant deux cas limites. En revanche, sersall@pproche
plus de la courbe caractéristique du modéele en r aléatoire. Ainsi, comme pasir le
monodisperse, une certaine organisation des occlusions semble présente. Il est
cohérent de constater que les granulométries 2D des deux échantillons soient
proches du méme modeéle, les volumes des occlusions étant identiques.

5. Passage 23 3D

Le passage entre la granulométrie 2D (en surfadaite par 1’étude des plans
de coupe) la granulométrie en volume 3D (granulométrie réelle des occlussbns
envisagé en exploitant le modéle en r aléatditlée est de reconstruire la courbe
granulométrique caractéristique de [’échantillon étudié en considérant que les
occlusions sont distribuées dans différentes classes granulaires. Chasge c
granulaire, caractérisépar un rayon unique d’occlusion produit une courbe
granulométrique 2D conforme a I’équation [3]. Il convient d’estimer la proportion
d’occlusion de chaque classe qui permette de générer la courbe granulométrique 2D
de I’échantillon étudié. Pour identifier ces proportionsil convient d’analyser le
probléme des grandes tailles vers les petites tailles. La Figure 6 permet de présenter
la méthode. La gramométriec 2D de 1’échantillon monodisperse précédemment
présentée (Figure 4xst rappelée dans I’insert de la figure 7. Les points de cette
courbe distinguant chaque classe granulométrique sont Gotés rayon maximal
identifié sur la courbe granulométrique 2D est noté R

Les points notésP;,; sont placés a I’intersection des droites d’équations
x = R;,, et desourbes caractéristiques de 1’équation [4] y; = G; (%)3.
v

100 o
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,,,,,,,,, 7" P
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Figure 6. Echantillon monodispersepassage 2D/3D
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Sur la premiéere classéR, < r < R)), seules les occlusions de rayon $ont
présentes. Dans cet intervalle, si I’échantillon avait été uniquement composé de ces
grosses occlusions, la granulométrie 2D aurait évolué selon la courbe pasgant p
La proportion de ces grosses occlusions réellement présenté’ &hnstillon est
donnée par le rapport (100 ,)%100 - B).

Pour obtenir la proportion des occlusions de la seconde clagser RR), le
principe est identique. Cependant, il faut remarquer que le refus propre das=tte
s’opére seulement entre les points Az et G car le refus entre 100 et Ast imputable
aux occlusions de la classe précédebs I’hypothése d’un mélange composé
uniqguementd’occlusions de la premiére et de la seconde classe, la granulométrie
aurait évolué selon la courbe passant paARsi, la proportion des occlusions de la
seconde classe est donnée par le rafperGs)/(Az-Ps).

Afin de généralisel’expression des proportions de chaque classBéquation des
courbes pondérées définissant les points:A

s 3
y; pondérée (r) = G; % ((RLL) - 1) +G; pourr <R; [5]

100( 1—(—kL
< ( Ry
La proportion de chacune des clas$®sclusion est :

yi_1pondéré(R;;11)—G;
pv%i — i-1 i+1 RI..+1 . [6]
Yi—lpondéré(RHl)_Gi( f{;l)

On procedeinsi jusqu’a la derniére classe granulaire. Les résultats permettent
ainside reconstruie la granulométrie 3D en volumees résultats obtenus pour les
deux échantillons modeles sont présentés sur la Figubars le cas du mélange
monodisperse, un bon ajustement est observé entre la granulométri¢ruéecats
celle obtenue via tomographie.
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Figure 7. Monodiperse et bidisperse : Passage de la granulométrie 238 la
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On constate une différence plus sensible dans lebichsperse. En effet, la
granulométrie surfacique est réalisée sur 10 plans de cdapé’analyse
tomographique d’un échantillon cubique dé enr. Le rapport entre la taille des plus
grosses occlusiong la taille de I’échantillon est seulement de 10. Il est donc peu
probable qu’une bulle ai été coupée suivant son rayon maximal par les plans de
coupe sélectionnés. La courbe granulométrique 2D est donc décalée ymstdes
rayons. Une correction de la courbe granulométrique 3D reconstituée essgeop
en ajustant le refus de cette courbe eraR refus associé a la courbe issue de la
tomographie. Cette correction permet d’obtenir un ajustement trés intéressant,
validant completement le principe de passage 2D-3D.

La nécessité d’une telle correction devrait étre moins forte dans le cas des
mousses minérales pour lesquelles les rayons de bulle restent généralement
inférieurs a 1 mm.

6. Application au cas d'une mousse minérale réelle

Le principe de passage 2D-3D est appliqué a une mousse de gypse
(p = 560kg/m3). Les différentes courbes granulométriques associées sont présentées
Figure 8 La courbe granulométrique en volume produite par la méthode de passage
2D-3D s’ajuste bien sur la courbe 3D réelle si I’on tient compte d’une correction sur
les gros rayons de bulles. Par ailleliegustement est moins satisfaisant aux petits
rayons. Outre, les aléas déja signalés pour cette zone, il serait également judicieux
de développer un modele de passage construit sur la base de 1’équation [3] (h
aléatoire) afin de confronter les deux angléspproche qui constituent deux cas
enveloppes.
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Figure 8. Mousse minérale de gypse tomographie (gauche) courbes
granulométrgues 2D, 3D et obtenue par le passage 2D-3D, sans et avec correction
(droite)
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7. Conclusions et Perspectives

La création de deux mousses modeles obtenues en placant des occlesions d
tailles connues dans une matrice minérale a permis dans un premier terapdede
le protocole d’exploitation des analyses par tomographie a rayons X. Les courbes
granulométriques 3D en volume de la porosité des échantillons étudiémss
accessible.

Les données tomogragjues permettent de générer des analyses
granulométriques surfaciques sur des coupes des échantillons analysés
L’exploitation de ces courbes permet de se faire une idée de la granularité des
occlusions. Les courbes apparaissent logiquement décalées vers |getjptus
rayons. Leur interprétation permet de supposer une forte interaction len
occlusions (arrangement), le modéle stéréologique de type «r aléatoire
garantissant le meilleur ajustement.

Construite sur la base du modele stéréologique, la méthode de passage d’une
granulométrie 2D surfacique a une granulométrie 3D volumique est validée. Ce
judicieux outil de passage 2D/3D permét s’affranchir d’onéreux essais de
tomographie pour déterminer la structure porale des mousses minérales.
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