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Abstract

Lightweight plasterboard is a product composed of a "plaster foam" core whose
porosity can reach 75% lined with two sheets of paper. To optimize the compromise
between thermal resistance and mechanical strength, it is important to understand and
characterize the mechanical behavior of the plasterboard. In the present work, specific
methodologies for digital image correlation and identification of the mechanical beha-
vior in highly nonlinear regimes (damage, collapse of porosity, macroscopic cracking
...) have been developed and implemented.

A first set of mechanical properties, crucial for handling and placarding, concerns
the bending strength. Three and four points bending tests were performed until failure.
Digital image correlation was used to follow the kinematic of the test. The behavior
of the plasterboard has been identified through a homogenized continuum description
based on plate kinematic where the progressive degradation of bending stiffness is des-
cribed through a damage law. A specific procedure for identification is presented where
experimental imperfections and symmetry breakdown are tolerated and accounted for.
The analysis shows that the mechanical behavior of the plasterbaord in bending test is
controlled primarily by the mechanical properties of the paper lining and the quality
of gypsum / paper interface. The failure mechanism in bending test was also identified
through in-situ tests performed inside the tomograph.

A second category of mechanical properties relates to a normative test "Nail pull
test". Through tests conducted inside the tomograph and the analysis of the kinematics
by digital volume correlation, the different key stages of the failure mechanism have
been identified. The compaction of the core by the collapse of porosity in compression
has been recognized as the limiting factor.

In order to better understand the compaction mechanism in-situ spherical indenta-
tion tests were performed on foamed samples prepared from the board core. The results
from the in-situ experiment show that a compacted zone develops under the indenter,
displaying a very sharp boundary with the undamaged material that behaves elastically.
To meet the need for estimating accurately the state of multiaxial strain that characte-
rizes this transition, a new methodology is presented. It is an integrated digital volume
correlation based on a library of fields adapted to the spherical indentation test and
computed from commercial finite element software. Coupling in-situ mechanical tests,
digital volume correlation and numerical simulations on the one hand, and integration
a priori known information in the identification process on the other hand allowed us
to identify a local failure criterion. The behavior of porous plaster was also characte-
rized via homogeneous triaxial tests, by following different loading paths. The triaxial
behavior of foamed plaster has been identified. The results are in agreement with those
obtained via the identification procedure conducted on the spherical indentation tests.



Résumé

Une plaque de platre allégée est un produit constitué d’un ceeur, « mousse de platre »
dont la porosité peut atteindre 75% et de revétements de carton. Il est important de
comprendre et de caractériser le comportement mécanique de la plaque de platre pour
optimiser le compromis résistance thermique / tenue mécanique. Pour répondre a cet
objectif, des méthodologies spécifiques de corrélation d’images et d’identification du
comportement mécanique dans des régimes fortement non-linéaires (endommagement,
effondrement de la porosité, fissuration macroscopique...) ont été développées et mises
en ceuvre.

Une premicre classe de propriétés mécaniques, conditionnant la manutention et la
pose des plaques, concerne la tenue a la flexion. Des essais de flexion trois et quatre
points ont été réalisés jusqu’a rupture. La corrélation d’images 2D a été utilisée pour
suivre la cinématique de 1’essai. Le comportement de la plaque de platre en flexion a été
identifié grace a une description continue et homogénéisée de type poutre ou la dégra-
dation progressive de la rigidité de la plaque est décrite par une loi d’endommagement.
Une procédure d’identification spécifique est présentée ou imperfections expérimen-
tales et ruptures éventuelles de symétrie sont prises en compte. L’ analyse montre que le
comportement de la plaque en flexion est essentiellement piloté par les propriétés méca-
niques de la face cartonnée et de la qualité de I’interface papier-platre. Le mécanisme de
rupture en flexion a été également identifié par des essais in-situ dans un tomographe.

Une deuxieme catégorie de propriétés mécaniques concerne un essai normatif d’ar-
rachement. Grice a des tests réalisés au sein d’un tomographe et a I’analyse de la ciné-
matique par corrélation d’images volumiques, les différentes étapes clefs ont été identi-
fiées et la compaction du cceur par effondrement de la porosité sous compression a été
reconnu comme le facteur limitant.

Dans le but de mieux comprendre ce mécanisme de ruine, des essais d’indentation
sphérique tomographiés ont été réalisés sur des échantillons de mousse constitutive du
ceeur de la plaque. Sous I’indenteur, une transition brutale entre comportement élastique
et compaction forte accompagnée d’un effondrement de la porosité est visible. Pour ré-
pondre a la nécessité d’estimer finement 1’état de déformation multiaxial qui caractérise
cette transition, une procédure originale de corrélation d’images volumiques intégrée a
été développée. Elle s’appuie sur un code commercial d’éléments finis comme moyen
de générer une base cinématique adaptée a I’essai d’indentation sphérique. Le couplage
d’essais mécaniques in-situ, de corrélation d’images volumiques et de simulation nu-
mérique d’une part, et ’intégration d’informations connues a priori dans la démarche
d’identification d’autre part ont permis d’identifier un critere de ruine local. Le compor-
tement triaxial du platre poreux a été également caractérisé par des essais triaxiaux ho-
mogenes en suivant différents trajets de chargement. Le comportement triaxial du platre
moussé a été identifié. Les résultats obtenus sont en accord avec ceux de 1’identification
conduite sur I’essai d’indentation.



Chapitre 1

Introduction

Les évolutions économiques et technologiques ont donné naissance a des besoins de
plus en plus exigeants en termes de sécurité, de confort, de fonctionnalité et de consom-
mation d’énergie. Ces exigences imposent le développement ou 1I’amélioration de nou-
veaux concepts. C’est dans ce contexte que la plaque de platre a été inventé par A.
Sackett en 1894. Depuis sa création, le processus de fabrication de la plaque de platre a
été régulierement amélioré afin de satisfaire aux normes. La tendance actuelle se dirige
d’une part vers 1’allégement de la plaque de platre afin de minimiser la consommation
d’énergie tout en optimisant les propriétés mécaniques et d’autre part vers la multifonc-
tionnalité des matériaux combinant par exemple de bonnes caractéristiques mécaniques
a des propriétés comme 1’isolation thermique et acoustique.

Les panneaux de gypse sont des sandwichs composés d’un cceur de platre coulé entre
deux papiers. Ils représentent aujourd’hui le produit de finition intérieure le plus utilisé
en construction. Le platre est un matériau particuliecrement adapté a une utilisation en
intérieur, grice a ses propriétés d’isolation thermique et acoustique et sa résistance au
feu. La consommation d’énergie représente 25% environ des cofits de production de la
plaque de platre. Avec 1I’augmentation des prix du pétrole, les efforts ont redoublé pour
réduire la consommation d’énergie dans le processus de fabrication de la plaque. La di-
rection la plus évidente pour diminuer les cofits de fabrication est la réduction du poids
de la plaque. Afin d’alléger la plaque de platre, il est courant d’introduire de 1’air dans
la pate en ajoutant une mousse. Cet allegement conduit malheureusement a un affaiblis-
sement des propriétés mécaniques de la plaque. Outre la résistance au feu qu’elle doit
vérifier, une plaque 1égere doit satisfaire a des exigences dont la plus sévere est la résis-
tance a I’arrachement. Les textes réglementaires stipulent, d’effectuer des essais d’arra-
chement d’une plaque de platre avec un clou de fixation. L’essai consiste a mesurer la
résistance maximale qu’oppose la plaque de platre a I’enfoncement de la téte du clou,
ce qu’il est convenu d’appeler le « Nail Pull Test » ou résistance a 1’arrachement [1].
Les caractéristiques mécaniques des plaques de platre sont évaluées également par la
résistance en flexion, propriété mécanique cruciale pour le transport, la manutention et



la pose de la plaque. La compréhension fine du comportement mécanique et la physique
de ’endommagement de la plaque de platre lors du chargement est un élément clé dans
la définition de la microstructure optimale de la plaque de platre compatible avec les
exigences des normes.

La plaque de platre moderne posssede un cceur de porosité controlée, des couches
de platre dense a I’interface papier-platre. Le travail original sur ce sujet a été réalisé par
Bruce et al. [2] en démontrant qu’une plaque de platre 1égere avec des bonnes propriétés
mécaniques peut étre obtenue en contrdlant la distribution de la mousse de telle maniere
que des couches plus denses se produisent aux interfaces papier-platre. La figure 1.1
présente des micrographies du cceur de la plaque de platre standard et allégée. Souli-
gnons que, bien que le poids de la plaque soit un facteur important pour les propriérés
mécaniques de la plaque, il y a peu (voire pas) de résultats publiés sur le comportement
mécanique de la plaque de platre allégée. De plus, trés peu d’informations sont dis-
ponibles concernant la liaison mécanique carton-platre. Dans ce contexte Saint-Gobain
Recherche a souhaité explorer cette problématique, en finanet participant au développe-
ment du présent sujet de recherche qui a pour finalité d’une part, une meilleure compré-
hension des mécanismes de rupture des plaques de platre allégées lors d’essais méca-
niques d’arrachement, de flexion et d’indentation suivis par la tomographie aux rayons
X, et d’autre part, le développement d’outils permettant 1’identification des propriétés
mécaniques du platre moussé sur la base de mesures de champs cinématiques.

e - e

(a) Plaque standard (b) Plaque allégée

FIGURE 1.1: Micrographies du cceur de la plaque de platre [3].

1.1 Objectifs de la these

Ce travail s’inscrit dans une démarche d’identification de la loi de comportement des
matériaux fragiles a fort taux de porosité. L’ objectif de cette these étant, d’une part de
comprendre les mécanismes de rupture et d’endommagement de la plaque de platre al-



1égée a partir d’essais mécaniques in-situ (essais de flexion, arrachement, indentation),
et d’autre part, de développer une approche et des outils combinant les essais méca-
niques in-situ, la corrélation d’images et la simulation numérique afin d’identifier le
comportement mécanique macroscopique du platre moussé.

Pour répondre a ces objectifs une méthodologie d’identification du comportement
mécanique dans des régimes fortement non-linéaires (endommagement, effondrement
de la porosité, fissuration macroscopique ...) a été développée et mise en ceuvre. La
démarche scientifique qui a été développée a pour objet de répondre a cette question en
exploitant une procédure d’identification innovante s’appuyant sur des moyens d’ana-
lyse tres fins. D’une part, le matériau est imagé par tomographie aux rayons X ce qui
renseigne sur la microstructure tridimensionnelle. D’autre part, I’imagerie successive
du méme spécimen sollicité in-sifu a différents niveaux de chargement donne acces par
corrélation d’images volumiques a des champs de déplacement tridimensionnels. Enfin,
a partir de ces mesures il est possible de conduire une identification inverse qui permet
de déterminer des propriétés mécaniques.

1.2 Organisation du manuscrit

Apres avoir présenté le contexte et les objectifs de ce travail nous présentons dans ce
qui suit I’organisation du rapport de these, il s’articule en sept chapitres de la maniere
suivante :

e Le premier chapitre expose une revue bibliographique sur la caractérisation des
matériaux poreux. Les différentes approches de modélisation existantes qui per-
mettent de décrire le comportement mécanique de ces matériaux sont exposées.
Ensuite, la plaque de platre est indroduite, le procédé de fabrication, les différents
composants de la plaque sont présentés. Enfin, les techniques expérimentales (to-
mographie aux rayons X et mesure de champs cinématiques) utilisées dans cette
étude sont détaillées.

e Le deuxieme chapitre est dédié a 1’analyse des essais de flexion effectués sur des
échantillons de plaques de platre jusqu’a rupture. La corrélation d’images numé-
riques est utilisée pour suivre la cinématique de I’essai et la dégradation progres-
sive associée de la raideur de flexion. Il est proposé d’identifier le comportement
de la plaque de platre griace a une description continue et homogénéisée (de type
poutre) ou la dégradation progressive de la rigidité de la plaque est décrite par
un parametre d’endommagement. Une forme algébrique simple avec seuil a été
choisie pour décrire I’évolution de I’endommagement en fonction de la courbure
locale de la poutre. Une procédure spécifique est également présentée ou les im-
perfections expérimentales sont prises en compte.

e Le troisieme chapitre est consacré a 1’analyse des essais de flexion in-situ effec-
tués sur des échantillons de plaques de platre jusqu’a rupture. Grace a I’associa-
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tion des observations tomographiques avec la corrélation d’images volumiques
régularisée le mécanisme de rupture de la plaque en flexion a été identifié.

Le quatrieme chapitre présente 1’essai d’arrachement réalisé sur des échantillons
préparés a partir de plaques de platre allégées. Une méthodologie complete d’ana-
lyse du test a été proposée. Grace a I’apport de la tomographie aux rayons X le
mécanisme de rupture de la plaque en arrachement a été identifié dans 1’ordre
d’apparition chronologique de différentes dégradations.

Le cinquieme chapitre décrit I’essai d’indentation sphérique in-situ réalisé sur des
échantillons extraits a partir du cceur de la plaque de platre. Nous proposons d’al-
ler plus loin dans I’analyse de cet essai en développant une nouvelle version de
corrélation d’images volumiques intégrée basée sur une base cinématique géné-
rée numériquement via un code de calcul de type EF. La méthodologie proposée
est un moyen d’intégrer des informations connues a priori dans la procédure de
corrélation. Cette nouvelle stratégie a permis 1’identification d’un critere de ruine
local.

Le sixieme chapitre s’inscrit dans une démarche d’identification de la loi de com-
portement du ceeur de la plaque de platre. Des essais triaxiaux sur des échantillons
du cceur de la plaque sont présentés. L’exploitation de ces essais permet 1’identi-
fication de la surface limite de charge et également son évolution pour le platre
moussé pour de fortes pressions de confinement.

Le septieme chapitre conclut ce manuscrit en résumant les principaux résultats
obtenus et les perspectives que suggerent ce travail dans 1’étude du comportement
de la plaque de platre.

11



Chapitre 2
Revue bibliographique

Cette revue de la littérature résume [’état de [’art des différents domaines qui ont
servi aux travaux présentés dans ce manuscrit. Tout d’abord, les différents essais de
caractérisation mécanique des matériaux a fort taux de porosité sont exposés. Puis, les
diverses approches qui servent a la modélisation du comportement mécanique de ce type
de matériaux sont introduites. Ensuite, le matériau d’étude (i.e. plaque de platre) est in-
droduit, le procédé de fabrication, les différents composants (pldtre, papier et interface
papier-pldtre) sont présentés. Enfin, les techniques expérimentales (tomographie aux
rayons X et mesure de champs cinématiques) utilisées dans cette étude sont détaillées.
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2.1 Caractérisation mécanique des matériaux poreux

Dans de nombreux domaines, afin de suivre les évolutions économiques et tech-
nologiques, différents matériaux ont été développés dans le but d’avoir des propriétés
améliorées par rapport aux matériaux constitutifs. C’est dans ce contexte que les struc-
tures sandwichs ont été introduites. Elles augmentent la rigidité en séparant les deux
peaux en y insérant une ame légere, ou le poids du sandwich est réduit au minimum
en utilisant des ames de faible densité. Dans ce type d’application, les matériaux cellu-
laires se présentent comme des candidats idéaux comme élément de base pour le cceur.
Les modes de rupture des sandwichs peuvent avoir différentes formes selon le type de
chargement, la géométrie et les propriétés mécaniques des composants. Les modes de
rupture les plus courants sont présentés sur la figure 2.1 :

— Indentation au point de chargement, ce mécanisme de rupture est une consé-
quence des effets de chargement localisé. Lors d’un test de flexion trois (ou
quatre) points, il est possible de voir ce phénomene au niveau des appuis.

— Rupture de la peau, la peau peut €tre rompue si elle est sollicitée au-dela de sa
limite en traction.

— Plis de la peau, lors d’un test de compression, le phénomene de flambement de la
peau peut se produire.

— Rupture du cceur, elle se produit généralement en cisaillement, mais la rupture en
traction ou en compression est possible.

— Perte d’adhérence, I’adhérence entre le coeur et la peau peut étre rompue par rup-
ture fragile.

AR
b, R S e ee—
Core Face W Face
Indentation A& Yied Wrinkle
(a) (b) ()
-“\“"--__
Core Bond
Yield Failure

() (e)

FIGURE 2.1: Modes de rupture dans les panneaux sandwichs [4].

Les propriétés mécaniques des matériaux cellulaires sont mesurées par différents tests
de caractérisation qui seront exposés dans cette partie. Dans un premier temps la carac-
térisation du comportement uniaxial sera présentée, puis on s’interessera a la caractéri-
sation du comportement multiaxial.
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2.1.1 Test de compression uniaxiale

L’essai de compression uniaxiale sur les matériaux cellulaires est le plus souvent
étudié dans la littérature. Cela est dii d’une part aux différentes applications de ces ma-
tériaux qui les amenent a €tre chargés en compression et d’autre part a la facilité de
mise en ceuvre de I’essai. Les seules précautions a prendre en compte sont le parallé-
lisme entre les plateaux de compression, la planéité des deux surfaces de 1’échantillon et
les conditions de frottement entre 1’échantillon et les plateaux. La géométrie des éprou-
vettes est souvent un cylindre ou un parallélépipede. Ce test permet d’obtenir rapide-
ment la courbe contrainte-déformation décrivant le comportement macroscopique du
matériau et sur laquelle le module d’Young est déduit directement. La réponse force-
déplacement ou contrainte-déformation est caractérisée par trois régimes (figure 2.2) :
(1) une élasticité linéaire a faible déformation, (ii) un plateau d’effondrement et (iii) une
phase de densification.

La premieére partie linéaire des courbes correspondant aux faibles niveaux de char-
gement, est celle de 1’élasticité linéaire. Cette phase est contr6lée par la flexion des
bords de cellules. Dans le cas de cellules fermées 1’élasticité est controlée par 1’étire-
ment des parois des cellules [5]. Le module d’Young E* correspond a la pente de cette
premiere partie linéaire. Ce domaine n’est pas forcément réversible pour tous les types
de mousses. Des études sur des mousses d’aluminium [6] ont montré que lors d’un
cycle chargement-déchargement, la pente initiale est modifiée (figure 2.3). Ceci laisse
a penser que des mécanismes irréversibles et localisés comme la micro-plasticité ou la
micro-fissuration apparaissent des les premiers stades de chargement. Néanmoins, une
bonne partie des mécanismes qui interviennent lors de cette phase est €lastique linéaire.
Du fait de ces remarques, le module d’ Young ne peut pas €tre déterminé correctement
a partir de la pente initiale de la courbe de traction ou de compression. Il est préférable
de le déterminer a partir de la pente de décharge [7].

Le plateau correspond a I’effondrement des cellules par flambage élastique des
bords de cellule pour une mousse élastomere (figure 2.4(a)), pour une mousse élasto-
plastique par formation de rotules plastiques (figure 2.4(b)), et pour les mousses fra-
giles telles que les mousses céramiques par écrasement des cellules par rupture fragile
des parois (figure 2.4(c)). Il est a noter que lors d’une décharge pendant la phase de
plateau, certaines mousses en polymere recouvrent leur état initial sans avoir subi de
dommages significatifs. Ceci s’explique par un micro-flambement réversible des parois
des alvéoles [8]. Les équations présentées a la figure 2.4 nous donnent la contrainte né-
cessaire pour endommager la structure suivant le mode de déformation des cellules. La
dépendance de la contrainte au plateau avec la densité relative du matériau est calculée
en déterminant la contrainte locale qui entraine 1’apparition du phénomene d’effondre-
ment des cellules (rupture, plastification ou flambement). Ce calcul est possible dans
le cas d’une microstructure réguliere, hypothese tres souvent utilisée pour décrire les
propriétés mécaniques des matériaux cellulaires.
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La phase de densification est observée lorsque les cellules sont fortement compri-
mées par I’un des mécanismes évoqués ci-dessus (flambement, plastification ou rupture
fragile) et retrouvent une réponse €lastique lorsque les parois reviennent en contact les
unes avec les autres.
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(c) Mousse fragile

FIGURE 2.2: Courbes schématiques de compression sur différents types de mousse [5].
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FIGURE 2.3: Réponse typique contrainte-déformation des mousses Alporas® sous
compression uniaxiale montrant trois régimes distincts de déformation avec une vue
agrandie des premiers stades de la déformation [6].

O-ﬁ'rrmu‘e s P 3

(c) Mousse fragile

FIGURE 2.4: Différents modes de déformation des mousses [5], ou p est la densité du

matériau, P, la densité du solide, Eg le module d’Young du solide, ¢ contrainte a 1’en-

dommagement, Gy;.;q s la limite d’€lasticité du solide et G 4erure s 1a limite de rupture
du solide.

Shaw et Sata [9] ont observé I’existence d’un « pic » sur la courbe contrainte-
déformation lors d’un essai de compression uniaxiale sur une mousse polystyrene (fi-
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gure 2.5). Le pic sur la figure correspond au passage de la partie élastique au plateau.
La valeur au pic correspond a la charge nécessaire pour qu’une premiere rangée de
cellules s’effondre, affaiblissant immédiatement les rangées adjacentes. La contrainte
nécessaire a I’effondrement des cellules suivantes est donc plus faible et se stabilise a
la valeur du plateau. La figure 2.5(b) présente le schéma de cellules a 1’état initial, les
cellules effondrées sont présentées a la figure 2.5(c).

g
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FIGURE 2.5: (a) Courbe de compression d’une mousse polystyréne. Schéma de cellules
(b) totalement expansées et (c) effondrées d’un matériau a forte porosité [9].

Bart-Smith et al. [10] ont utilisé la tomographie aux rayons X et la mesure de champ
de déformation en surface afin de déterminer les modes de déformation en compression
des mousses d’aluminium. Les cartes de déformations principales incrémentales a des
niveaux entre le début de la réponse non-linéaire et ’entrée du plateau (figure 2.6) ré-
velent que les bandes de déformation localisées s’initient au début de la non-linéarité
avec une largeur égale au diametre d’une cellule. En dehors de la bande, les déforma-
tions moyennes sont faibles et restent essentiellement dans le domaine élastique.
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FIGURE 2.6: Cartes de déformations principales incrémentales lors d’un essai de com-
pression. Les courbes contrainte-déformation sont également montrées pour (a) une
mousse Duocel® (ERG), (b) une mousse Alporas® [10].

Maire et al. [11] ont réalisé un test de compression in-sifu sur une mousse Alporas®
dans un tomographe. La figure 2.7 illustre les observations tomographiques in-situ obte-
nues. On voit clairement que la déformation n’est pas uniforme dans tout I’échantillon,
elle se localise dans des bandes plus ou moins perpendiculaires a la direction du char-
gement. Le flambement et la flexion de certaines parois sont également constatés.

iy =0 -tir (?" \ IS i O
4 A (N9 AL Mk AP BB
Lt. L 1 NATDLEA L~ R e B2 R 50
T T 5 t},f o i O 4 ﬁiifﬁ,,-t Cgf o) q
e - o ot s 0 SR B S8
el R e T K] N » S
(a) Etat initial (b) €=10,065 (c)e=0,2
Sty
-"'"“‘-4
(d)£=06

FIGURE 2.7: Compression in-situ d’une mousse Alporas®. Les coupes tomographiques
montrent 1’évolution de la microstructure a différents niveaux de déformation [11].

Bastawros et al. [12] ont utilisé la corrélation d’images numériques afin d’étudier
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les mécanismes de déformation qui se produisent au cours de la déformation plastique
initiale dans des mousses d’aluminium en compression. Trois étapes ont été identifiées
impliquant la distorsion des parois et la formation de bandes de déformation. La ré-
ponse de cinq mousses d’aluminium différentes en compression a été étudié également
par Andrews et al. [13], en comparant les observations expérimentales avec les valeurs
calculées a partir de modeles théoriques pour les matériaux cellulaires [S]. Les proprié-
tés mesurées sur les mousses a cellules fermées se sont révélées €tre inférieures aux
prévisions théoriques. La présence de défauts tels que la courbure de la paroi cellulaire
et les ondulations, ainsi que des variations de densité, sont des causes probables pour
cette réduction. Le comportement de mousses polymeres hyperélastiques a été identifé a
partir de mesures de champs par corrélation d’images appliquée a un essai de compres-
sion uniaxiale [14]. Récemment, Meille er al. [15] ont réalisé des essais de compression
in-situ sur des échantillons de céramique poreuse (porosité allant de 35 a 75%). Les
auteurs notent I’existence d’une transition du comportement de I’échantillon sous com-
pression avec le taux de porosité. Le mode de rupture est de type fragile a faible taux
de porosité a un comportement endommageable a fort taux de porosité. La figure 2.8
montre une représentation schématique en deux dimensions du changement de mode de
rupture en compression en fonction de taux de porosité.

0o

Q Applied load

O
Low porosity, High porosity,
brittle fracture cellular-like fracture

FIGURE 2.8: Représentation schématique en deux dimensions des deux modes de rup-
ture de 1I’alumine poreuse en compression [15].

2.1.2 Essai de traction

Les essais de traction sur des mousses sont beaucoup moins fréquents dans la littéra-
ture. La figure 2.9 illustre la réponse de différents types de mousses en traction. D’ apres
Gibson et Ashby [5], la partie linéaire élastique est toujours due a la flexion des arétes
et a I’étirement des parois. Le comportement non-linéaire est dii en partie a la réorgani-
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sation de la structure. En effet les arétes qui se trouvaient initialement a un certain angle
de I’axe de traction se réorientent pour s’aligner avec ce dernier. Cette zone existe rare-
ment dans les mousses fragiles de type céramique ou apres la zone élastique la rupture
fragile se produit directement.

Elastomeric foam {tension) Elagtic-plastic foam (tension) Elastic-brittle foam (tension)

cell wall
alignment

. <— Fracture

cell wall

fEsE, O
fEsE, O

allgnment ic
7]

Str
Str

Plastic yield
LipieRt ALy ; o - Linear alasticity
Linear elasticity

Strain, ¢ Strain, € Strain, ¢

(a) Mousse polymere (b) Mousse élasto-plastique (c) Mousse fragile

FIGURE 2.9: Courbes contrainte-déformation de traction de trois types de mousse (fi-
gures extraites de la Ref. [5]).

Deschanel [16] a analysé les mécanismes de déformation pour un essai de traction
in-situ sur une mousse polyuréthane de densité relative 0,9. Plusieurs scans ont été réa-
lisés : a I’état initial et a différents taux de déformation nominale. Les observations
tomographiques sont présentées sous forme de coupes 2D (figure 2.10). Tout d’abord,
les pores s’allongent sans qu’aucune paroi ne casse. L'image a 8,8% de déformation
montre une premiere fissure amorcée sur un pore de taille plus importante. L'image a
15,4% de déformation illustre I’apparition de fissures a divers endroits de la mousse.
A partir de 18,8% de déformation, des avancées de fissure se localisent essentiellement
en deux endroits privilégiés. Par ailleurs, d’autres fissures apparaissent. Puis, ces deux
fissures vont croitre et percoler, engendrant la rupture du matériau.
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FIGURE 2.10: Coupes tomographiques extraites d’un volume 3D d’une mousse poly-
uréthane de densité relative 0,9 sollicitée en traction in-situ selon 1’axe z. L’état initial
est suivi de cinq états de déformation [16].

Plusieurs auteurs ont réalisés des essais de traction sur des mousses d’aluminium [13,
17, 18]. Le module d’Young est mesuré a partir de la partie de déchargement de la
courbe. Contrairement aux essais de compression, les auteurs n’ont pas observé de
bandes de déformation, seulement dans la derniere étape du chargement ol une seule
bande est visible. Styles [18] a utilisé la corrélation d’images numériques pour suivre le
processus de déformation d’une mousse d’aluminium en traction (figure 2.11).
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FIGURE 2.11: (a) et (b) présentent respectivement la courbe contrainte-déformation et
I’échantillon a la fin du test de traction. (c), (d) et (e) présentent les champs de déforma-
tion mesurés a des différents niveau du chargement [18].

2.1.3 Essai d’indentation

Les matériaux cellulaires une fois en service peuvent subir plusieurs types de char-
gements dont I’indentation. En conséquence, une bonne compréhension du mécanisme
d’indentation des matériaux cellulaires est incontournable. La technique d’indentation
a été largement utilisée pour caractériser les matériaux tres poreux tels que les mousses
métalliques. Contrairement aux matériaux ductiles denses, la zone affectée par 1’inden-
tation dans les mousses métalliques ou polymeres est limitée a une zone densifiée pres
de I’indenteur. Une autre différence est la violation de la relation classique entre la du-
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reté (contrainte moyenne d’indentation) et la limite élastique du matériau en sollicitation
uniaxiale. Le rapport de la contrainte moyenne d’indentation et la limite élastique est
proche de 3 pour les métaux [19] et tend vers 1 pour les matériaux cellulaires [20]. Se-
lon Shaw et al. [9], cela est relié a la tendance des matériaux a forte porosité a ne pas se
déformer latéralement par effet de Poisson lors de 1’indentation, ce qui va limiter I’ effet
de la déformation plastique sous I’indenteur. Le cas d’indentation a également été décrit
par Gibson et Ashby [5] pour les mousses a la fois plastiques et fragiles. IlIs considerent
que I’indentation d’une mousse, contrairement a celle d’un solide dense, n’est pas un
vrai test multiaxial. Le coefficient de Poisson effectif proche de zéro pendant I’ effondre-
ment plastique ou I’écrasement fragile signifie que le matériau sous le 1’indenteur subit
de la compression simple.

Olurin et al. [21] ont caractérisé la résistance a 1’indentation des mousses métal-
liques pour différentes géométries d’indenteur. On peut voir sur la figure 2.12 que la
déformation d’une mousse d’alluminium se limite exclusivement a la région située di-
rectement en dessous de I’indenteur. Cela est 1i€ a I’absence de propagation latérale de
la déformation (i.e. coefficient du Poisson proche de zéro) [22]. Le reste de 1’échan-
tillon reste dans un régime é€lastique. La forme de la pointe de la zone densifiée dans
les deux cas (indenteur sphérique et plat) est hémisphérique, I’indentateur plat conduit
a un volume compacté plus grand que celui obtenu avec 1’indenteur sphérique et a une
déchirure latérale du matériau. Ramamurty et al. [6] ont démontré que les propriétés
telles que la résistance au cisaillement et I’énergie de déchirure peuvent étre extraites a
partir d’exploitation des essais d’indentation conique.

B et M e e =
(a) Indenteur sphérique (b) Indenteur plat

5 "

FIGURE 2.12: Coupes verticales montrant la forme de la zone indentée d’une mousse
d’aluminium [22].

L’essai d’indentation sera discuté en détail dans le sixieme chapitre, une revue biblio-
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graphique sur I’indentation des matériaux poreux fragiles sera également présentée.

2.1.4 KEssai de flexion

McCormack et al. [23] ont comparé les prévisions analytiques avec les observa-
tions expérimentales pour des poutres sandwich en aluminium sollicitées en flexion trois
points. Les mécansimes de rupture (rupture du cceur, indentation et délaminage) ont été
analysés. Une étude similaire a été réalisée par Bart-Smith et al. [24] en utilisant I’essai
de flexion trois points pour élaborer des cartes de défaillance. Des simulations numé-
riques ont été également réalisées et comparées aux résultats expérimentaux, montrant
des mécanismes de défaillance similaires. Styles [25, 18] a caractérisé le comportement
en flexion quatre points de sandwichs de mousse d’aluminium. La figure 2.13 montre
une comparaison entre la déformation de Von Mises mesurée par corrélation d’images
et celle calculée par le modele EF. Les deux sous-figures indiquent que la déformation
est concentrée principalement sous les points d’application du chargement ot le cceur
est écrasé au contact avec les deux appuis.
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FIGURE 2.13: Cartes de déformation mesurées (a) et simulées (b) pour un essai de
flexion quatre points [18].

2.1.5 Essais multiaxiaux

Kim et Kang [27] ont étudié le comportement de mousses polyuréthanes sous
compression hydrostatique. La géométrie des échantillons testés est illustrée a la fi-
gure 2.14(a). Ils ont développé un montage constitué d’une chambre de pression hy-
draulique, la pression et la déformation volumique sont mesurées indirectement a partir
du piston de la presse hydraulique. Cette étude a démontré la dépendance de la limite
d’élasticité du matériau étudié a la pression hydrostatique appliquée (figure 2.14(b) et

(c)).
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FIGURE 2.14: (a) Géométrie des échantillons testés. (b) et (c) présentent respectivement
les courbes contrainte-déformation pour différents niveaux de pression hydrostatique
pour deux types de mousses polymeres (E-175 et E-354P3) [27].

Moreu et Mills [28] ont développé un banc d’essai pour étudier le comportement
des mousses polymeres de faible densité (allant de 20 4 50 kg/m?) sous compression
hydrostatique rapide. La figure 2.15 montre I’évolution des vues de la face frontale des
échantillons sollicités en compression hydrostatique. Les photographies montrent que
la face frontale (carrée a 1’état initial) de la mousse polystyreéne anisotrope est devenue
rectangulaire au cours de la compression. Tandis que celle de la mousse polypropyléne
quasi-isotrope est restée carrée. Lorsque la pression appliquée est de 0,5 MPa, la défor-
mation volumique de la mousse polystyrene est de 0,35. Lors du retour a la pression
atmosphérique, la déformation volumique résiduelle est de 0,10. Alors que la mousse
polypropylene se déforme d’avantage (€, = 0,44) sous la méme pression (0,5 MPa), la
déformation volumique résiduelle est de 0,05.
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(a) état initial (b) p=0,5 MPa (c) état déchargé

(d) état initial (e) p=0,5 MPa (f) état déchargé

FIGURE 2.15: Déformation des mousses sous chargement hydrostatique (p). Ligne su-
périeure : mousse de polystyréne anisotrope (densité = 35 kg/m?), la direction d’extru-

sion est horizontale. Ligne inférieure : mousse polypropyléne quasi-isotrope (densité =
43 kg/m3) [28].

Viot [29] a également étudié le comportement de mousses polypropyleénes en com-
pression hydrostatique, a des vitesses de déformation a la fois quasi-statiques et élevées.
La réponse contrainte-déformation volumique a été déterminée sur des échantillons de
densité variant de 35 2 120 kg/m>. Afin d’obtenir une meilleure précision sur la mesure
de la déformation volumique, le processus de déformation de la mousse a été enregistré
a I’aide d’une caméra rapide. Ensuite, par traitement numérique des films enregistrés la
hauteur et le diametre d’échantillons sont déterminés en fonction du temps. Les expé-
riences ont été menées apres 1’enrobage des échantillons dans des couches minces de
gel de silicone (figure 2.16). Le comportement de la mousse sous compression hydro-
statique montre une réponse €lastique non-linéaire suivie d’un plateau plastique et de la
densification 2.17 (a). Le plateau plastique est non-linéaire, avec une pente croissante
avec la déformation, probablement en raison de la pression croissante du gaz a I’inté-
rieur des cellules de la mousse et de la progression d’endommagement des cellules plus
rigides. Les résultats expérimentaux montrent que la réponse de la mousse sous com-
pression hydrostatique posseéde un comportement transverse isotrope. La figure 2.17(b)
illustre I’évolution de la forme de 1’échantillon a différents niveaux de chargement.
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FIGURE 2.16: Echantillons de mousse de polypropyleéne enrobés dans une couche de
gel de silicone [29].
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FIGURE 2.17: (a) Courbe contrainte-temps d’une mousse polypropylene de densité 114
kg/m> en compression hydrostatique quasi-statique. Les repéres sur la courbe (a,b,c,...)
précisent les instants de prise de vue des images exposées sur la figure (b). (b) Photogra-
phies extraites du film de la compression illustrant le changement de forme de I’échan-

tillon de mousse a différents pas de chargement. L’intervalle de temps entre deux images
estde 5s[29].

Stress (MPa)

La tomographie aux rayons X a été employée pour cartographier la structure interne
des géomatériaux apres sollicitation mécanique. Desrues et al. [30] ont réalisé des essais
triaxiaux de compression ex-sifu dans un scanner médical sur des échantillons de sable
avec plusieurs valeurs de densité initiale. Ils ont montré que la localisation peut s’orga-
niser suivant des chemins complexes (figure 2.18(a)) en fonction de la densité initiale
du matériau et de la géométrie de 1’échantillon. Les mémes observations ont été faites
par Alshibili et al. [31] lors des essais triaxiaux in-situ dans un scanner industriel sur
des échantillons de sable (figure 2.18(b)). Dans les deux études citées précédement, il
a été montré que les mesures globales sont généralement insuffisantes pour caractériser
I’indice des vides (ou la densité locale moyenne) des matériaux denses sollicités en es-
sai triaxial en grande déformation (figure 2.18(c)). Les auteurs ont montré I’existence
d’une valeur commune de I’indice des vides égale a la valeur de I’état critique dans la
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zone de localisation, cette derniere €tant sensiblement différente de celle déduite via les
mesures globales.
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FIGURE 2.18: Coupes tomographiques montrant le réseau complexe de bandes de ci-

saillement observé sur des sables en fin d’essai de compression triaxial : (a) d’apres [30],

(b) d’apres [31]. (c) Variation du taux des vides, les symboles pleins et vides présentent
respectivement la mesure locale et globale [30].

Wong et al. [32] ont décrit plusieurs expériences menées sur des gres poreux (poro-
sité variant de 15 % a 35 %). Les échantillons initialement secs et saturés ont été étudiés
sous chargements hydrostatiques et non dans une large gamme de pression. Les résultats
obtenus sont illustrés a la figure 2.19(a). On observe que les enveloppes des surfaces de
charge ont des formes sensiblement elliptiques. Pour de faibles pressions moyennes, le
comportement est fragile et le maximum de contrainte est modélisé par un critere de
Drucker-Prager. Pour des pressions moyennes plus importantes, le comportement est
ductile et la limite d’élasticité est modélisée par un modele de cap. Le comportement
fragile peut étre décrit par le critere de Drucker-Prager. Cela se traduit dans le plan pres-
sion moyenne-contrainte déviatorique par une droite de rupture. Cependant les données
de Wong et al. [33], semblent indiquer que le comportement tend a suivre une parabole.
Les mémes observations ont été faites par Boutéca et al. [34].
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FIGURE 2.19: (a) Synthese des données expérimentales obtenues sur six gres (porosité
variant de 15 % a 35 %) [32]. (b) Données expérimentales pour 24 types de gres [35].

Baud et al. [36] ont étudié le comportement de gres poreux (porosité variant de 13 %
a 24 %) sous chargement triaxial. Quatre expériences triaxiales ont ét€ menées avec une
méme pression de confinement P, = 300 MPa, mais arrétées a des déformations axiales
différentes. Apres une déformation axiale €., = 1,4 %, la photographie de I’échantillon
apres déchargement (figure 2.20(a)) montre que la compaction n’est pas homogene mais
localisée. On peut voir sur cette image différentes bandes (qui apparaissent en noir) en
pied et a la téte de 1’échantillon. Ces bandes sont formées perpendiculairement a la
contrainte principale. Pour une déformation axiale €,, = 3,1 % (figure 2.20(b)) d’autres
bandes apparaissent. Ces localisations semblent se propager de la téte et du pied de
I’échantillon vers son centre. Cette observation est confirmée par la figure 2.20(c). Pour
une déformation axiale €,, = 6 % 1’ensemble de I’échantillon est couvert de bandes
de compactions (figure 2.20(d)). Il faut cependant noter que I’amorcgage de la premiere
bande de compaction semble €tre influencée par des effets de bord.
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FIGURE 2.20: (a), (b), (c) et (d) micrographies optiques d’échantillons de gres Ben-
theim pour quatre essais triaxiaux menés a une méme pression de confinement P, =
300 MPa, puis arrétés a des déformations axiales différentes. Les bandes de compaction
sont associées a un broyage important. (e) et (f) présentent les modeles conceptuels pour
I’amorcage et le développement des bandes de compaction [36].

La figure 2.21(a) montre I’évolution de la contrainte moyenne en fonction de la déforma-
tion volumétrique du gres Bentheim sec pour des pressions de confinement comprises
entre 90 MPa et 350 MPa. C* correspond a la contrainte critique a partir de laquelle
les courbes des essais triaxiaux contrainte moyenne-déformation volumique divergent
de la courbe caractérisant le comportement sous chargement hydrostatique. L.e domaine
élastique semble €tre délimité par une ellipse et I’échantillon présente plusieurs bandes
de compaction.
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FIGURE 2.21: (a) Evolution de la contrainte moyenne (p) en fonction de la déformation

volumique (€,) pour six essais triaxiaux menés sur le gres de Bentheim a des pressions

de confinement variant de 90 MPa a 350 MPa. (b) Domaine élastique dans une repré-
sentation p — g [36].

Plusieurs études sur le comportement triaxial du greés ont mis en évidence 1’exis-
tence de deux types de bandes de localisation. Le premier mode consiste en des bandes
discretes perpendiculaires a la direction de compression maximale (figure 2.20(e)) et
le deuxieme mode correspond a des bandes de localisation diffuses (figure 2.20(f)).
La fraction de porosité ne peut pas €tre considérée comme étant le seul parametre mi-
crostructural qui favorise le développement des bandes de localisation discretes. Les
données d’émission acoustique indiquent que le mode de localisation consiste en des
bandes de compaction diffuses et non discretes, méme si 1’échantillon présente une po-
rosité initiale plus élevée (28 %) [37]. Klein et al. [38] ont émis ’hypothese que la
bande de localisation discrete est prédominante dans le gres de Bentheim probablement
en raison de sa minéralogie relativement homogene (avec 95 % de quartz) et des tailles
de grains bien triés. Cependant, Baud et al. [36] ont observé des bandes de compaction
discretes ceci implique que 1’homogénéité minéralogique ne peut pas €tre nécessaire
pour I’apparition de bandes de localisation discretes.

Récemment, Ambuludi er al. [40, 39] ont étudié le comportement triaxial de ba-
salte poreux (porosité = 18 %). 1l a été observé qu’une bande de compaction semble
étre principalement le résultat de I’effondrement des pores. Les fissures semblent coa-
lescer d’abord autour de la circonférence de pores et ensuite les fragments remplissent
I’espace des pores (figure 2.22(a)). Une bande de compaction dans le basalte apparait
suite a I’effondrement de plusieurs pores alignés dans une direction perpendiculaire a
I’axe de compression principale. Sa structure est plus proche des bandes de compaction
observées dans un matériau poreux comme des nids d’abeille [41] qu’a des bandes de
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compaction observées dans les gres [36]. Selon les mémes auteurs cette différence peut
étre liée au rapport entre la taille des grains et la taille des pores.
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FIGURE 2.22: (a) Image MEB de I’échantillon déformé sous compression hydrosta-

tique. Les sous-figures A, B, et C présentent des zooms révélant 1’effondrement des

pores et I’endommagement autour des pores [39]. (b) Surface de I’enveloppe du do-

maine élastique pour le basalte poreux. Les cerles pleins et vides correspondent res-

pectivement a la rupture fragile et au seuil de dilatance, tandis que les losanges pleins
correspondent au seuil de compaction [40].

Les états de contrainte pour la rupture, le début de dilatance et le début de compaction
induite par le cisaillement sont tracées dans le plan p — ¢ sur la figure 2.22(b). Comme
les auteurs ne disposent que de deux points pour la contrainte a rupture dans le domaine
fragile, I’enveloppe de Mohr-Coulomb reste incertaine. Cependant, ces deux résultats
montrent une dépendance positive avec la pression. Au contraire, pour les expériences
réalisées a forte pression, le début de la compaction induite par le cisaillement montre
une dépendance négative avec la pression et les données tracées suivent une forme sen-
siblement elliptique « cap ».

La limitation de la tomographie par rayons X a I’étude des phénomenes qui pré-
sentent un changement significatif de densité peut €tre surmontée en complétant cette
technique avec la mesure de champs tridimensionnels. L’exploitation des observa-
tions tomographiques in-situ sur les géomatériaux par corrélation d’images volumiques
(DVC) a fait I’objet de plusieurs publications. Bésuelle et al. [42] ont utilisé la micro-
tomographie par rayons X pour évaluer I’apparition et 1I’évolution de la localisation des
déformations dans les argilites sous chargement déviatorique. Une séquence de champs
de déformation incrémentale 3D a été obtenue en exploitant les volumes reconstuits
via DVC. La caractérisation de bandes de cisaillement dans un gres poreux (porosité
= 22 %) sous chargement triaxial a été effectuée par Charalampidou et al. [43]. Les
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échantillons testés sont des cylindres de 40 mm de diametre et 80 mm de hauteur. Deux
méplats opposés ont été réalisés sur toute la longueur des éprouvettes pour faciliter
les mesures de tomographie par ultrasons. Pour éviter le développement de bandes de
cisaillement conjuguées et ainsi forcer la localisation a se produire dans le milieu de
I’échantillon (ou les techniques d’observation sont les plus efficaces), deux entailles a
extrémités arrondies ont été usinées sur les méplats. Les deux principaux mécanismes
impliqués dans 1’apparition de bandes de cisaillement/compaction ont été a la fois bien
captés par la combinaison de plusieurs techniques expérimentales. La figure 2.23 pré-
sente les résultats de mesure par DVC. Les différentes cartes montrent d’abord le dé-
veloppement de deux bandes qui se rencontrent dans la zone centrale de I’échantillon
(sous-figures (a), (b) et (c)). La sous-figure 2.23(d) montre une coupe ou la bande de
cisaillement est enticrement développée.

0.096

0

-0.040

(¢) Champs de déformation volumique.

FIGURE 2.23: Résultats de mesure par DVC sur un échantillon de grés des Vosges
déformé sous compression triaxiale a 50 MPa de pression de confinement [43].

Ando et al. [44] ont proposé une nouvelle alternative de corrélation d’images volu-
miques locale. Cette approche repose sur le concept de suivi des grains proposé initiale-
ment par Hall et al. [45]. Une fois qu’on a attribué a chaque grain une étiquette unique,
on peut identifier les grains individuellement en fonction de leurs caractéristiques géo-
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métriques. Le fait que les grains soient suivis entre images en se basant sur quelques
caractéristiques géométriques qui permettent leur identification unique, cette nouvelle
technique se révele étre rapide, donnant de bonnes mesures de déplacement, mais elle
est moins performante dans la mesure des rotations par rapport a la DVC. Cette nouvelle
technique a été appliquée a I’analyse d’essais triaxiaux in-situ sur deux types de sable
qui présentent des formes de grains différentes. Elle permet de mesurer la cinématique
de grains de sable (translations et rotations), bien qu’une partie des grains ne soit pas
suivie (6 a 8 % par incrément) la cinématique globale est cependant bien captée et les
bandes de cisaillement sont visibles sur les champs de déplacement et de rotation pour
les deux types de sable testés.

2.2 Modélisation du comportement mécanique

2.2.1 Microstructure réguliere

Dans le cas de microstructures régulieres, les mousses peuvent étre décrites par un
assemblage de poutres représentant les arétes des cellules ouvertes avec en plus des
parois si la mousse est a cellules fermées. Pour obtenir des résultats a colit numé-
rique raisonnable, ces structures sont le plus souvent supposées périodiques. Elles sont
construites a partir de la répétition d’une cellule élémentaire généralement représentée
par un polyedre. Il est possible d’établir la forme de la dépendance des propriétés mé-
caniques de la mousse en fonction de ses parametres morphologiques, des propriétés du
matériau constitutif et de parametres ajustables. Les deux types de structures régulieres
habituellement étudiés dans la littérature sont des cellules élémentaires, une de forme
cubique (figure 2.24(a) et (b)) et I’autre de forme tétrakaidécaedrique (figure 2.24(c)).
Ces modeles sont bien adaptés a des mousses suffisamment régulieres et fournissent
des estimations intéressantes. Ils sont cependant insuffisants pour prendre en compte la
variabilité des structures ou des défauts de structures.
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(a) Cellules ouvertes (b) Cellules fermées (c) Cellules tétrakaidécaedriques

FIGURE 2.24: Cellules élémentaires proposées par Gibson et Ashby pour modéliser (a)
les mousses a cellules ouvertes, (b) les mousses a cellules fermées et (¢) cellules de
forme tétrakaidécaedrique [5].

2.2.2 Microstructure irréguliére

Les modeles basés sur I’analyse de microstructures régulieres et I’analyse dimen-
sionnelle ont permis d’établir des lois d’échelles décrivant les propriétés mécaniques
des matériaux cellulaires. Cependant, dans la pratique peu de microstructures sont régu-
lieres. La plupart des modeles théoriques ont été développés afin d’analyser des struc-
tures simples avec des microstructures idéales dont I’arrangement est périodique. Ce-
pendant, plusieurs études récentes sur des matériaux cellulaires indiquent que certaines
améliorations au niveau des modeles précédents sont nécessaires pour tenir compte des
écarts entre les prévisions et les mesures expérimentales. On distingue deux méthodes
pour générer la microstructure des matériaux poreux. La premiere consiste a générer
numériquement la structure poreuse en contrélant des parametres comme la forme des
cellules et la dispersion de leurs tailles. La deuxieme méthode consiste a exploiter di-
rectement les images tomographiques. Dans les deux approches, le comportement de la
structure est souvent modélisé par la méthode des éléments finis.

Génération de structures aléatoires

Il a été souligné par Garboczi et Roberts [48] qu’une microstructure aléatoire né-
cessite une étape d’homogénéisation nécessairement approximative ou bien un échan-
tillonnage statistique tres lourd et coliteux a mettre en ceuvre [47]. Les mémes auteurs
ont utilisé la méthode des éléments finis (EF) pour estimer les propriétés élastiques de
différents modeles cellulaires aléatoires. Ils ont montré que la relation théorique entre
la densité et le module d’élasticité est plus complexe en particulier pour les matériaux
cellulaires aléatoires que la relation empirique couramment utilisée [5]. Les figures 2.25
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et 2.26 montrent des exemples de microstructures aléatoires générées suivant différents
modeles.

(b)

FIGURE 2.25: Modeles booléens de milieux poreux. (a) Inclusion sphérique inversée
(ou empilement de grains sphériques), (b) inclusion sphérique et (c) inclusion ellipsoi-
dale [48].
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FIGURE 2.26: Modele de champ gaussien aléatoire, (a) : single cut, (b) : double cut,
(c) : a cellules ouvertes et (d) : a cellules fermées [48].

Roberts et Garboczi [49] ont utilisé la méthode des EF pour calculer le module
d’Young et le coefficient du Poisson de diverses mousses irrégulieres a cellules fermées
isotropes basées sur des modeles de Voronoi (figure 2.27). Les résultats prévus ont mon-
tré un accord raisonnable avec les données expérimentales. De méme, Zhu et al. [50]
ont utilisé des modeles aléatoires périodiques de Voronoi pour étudier I’influence de la
régularité des cellules sur les propriétés élastiques des mousses a cellules ouvertes. Les
résultats ont montré que les mousses de faible densité avec une grande irrégularité ont
un module d’élasticité et de cisaillement plus élevés que ceux prédits pour une micro-
structure idéale ayant la méme densité relative. Les résultats indiquent également que
les valeurs de coefficient de Poisson sont peu sensibles a la régularité de la cellule.
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FIGURE 2.27: Modeles de Voronoi a (a) cellules fermées, (b) cellules ouvertes et (¢)
avec 70% des faces supprimées [49].

Génération de microstructures réelles

La tomographie aux rayons X est apparue récemment comme un outil trés puis-
sant permettant de caractériser la microstructure de matériaux poreux. Sa nature non-
destructive permet de fournir la microstructure réelle de I’échantillon. Le nombre d’ar-
ticles publiés a 1’aide de cette technique a fortement augmenté dans les dernieres an-
nées [51]. Les acquisitions tomographiques peuvent également étre utilisées pour pro-
duire des modeles EF basés sur des descriptions géométriques plus réalistes de I’archi-
tecture du matériau imagé (modele de référence). La discussion qui suit sera limitée a
I’étude des propriétés mécaniques. On notera que d’autres propriétés peuvent étre re-
cherchées par exemple le calcul du tenseur de perméabilité et la caractérisation de la
rugosité des fractures produites en fonction de la distribution des hétérogénéités initia-
lement présentes dans les roches [52]. Basée sur la méthode des EF, la génération de
microstructures réelles est classée selon la nature des EF utilisés en deux familles :

Modélisation par éléments structuraux

Les éléments structuraux (poutres et plaques) sont bien adaptés au maillage du mo-
dele de Voronoi et les matériaux cellulaires de tres faible densité. Cette approche four-
nit des maillages plus 1égers car la microstructure est décrite de fagon simplifiée. Les
arétes des cellules sont assimilées a des éléments poutres (mousse ouverte) et les parois
a des éléments plaques (mousse fermée). La méthode peut €tre utilisée dans les deux
cas de structure aléatoire générée numériquement ou de structure réelle. La figure 2.28
montre une comparaison de la contrainte de Von Mises calculée respectivement avec
un maillage tétrahédrique (figure 2.28(a)) et des éléments coques (figure 2.28(a)) d’un
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empliement de spheres creuses pour les mémes conditions de chargement [53].

S, Mises
(Avg: 759%)

: +2.000e+02
+1.600e+02
+1.200e+02
+8.000e+01
+4.000e+01
+0.000e+00

(a) Maillage tétrahédrique (b) Maillage par des éléments coques

FIGURE 2.28: Comparaison de la contrainte de Von Mises d’un empilement de spheres
creuses pour les mémes conditions de chargement [53].

Modélisation par éléments volumiques

A partir des volumes acquis, on peut transcrire directement chaque voxel de I’image
en un élément cubique [54, 49, 11]. Ce type de maillage est communément appelé
voxel/élément, le principe consiste a remplacer chacun des voxels constituant la phase
solide par un élément cubique de méme dimension. Tous les éléments ainsi construits
sont par la suite affectés de la méme loi de comportement correspondant a celle du ma-
tériau dense. Un calcul réalisé sur une mousse d’aluminium est présenté en figure 2.29.
Toutefois, I’application de cette méthode a de grands volumes génere des maillages avec
un nombre excessif de noeuds, qui necessitera un temps de calcul considérable. Une pre-
miere simplification consiste a sous-résoudre 1’image initiale en regroupant les voxels.
En outre, cette méthode est incapable de décrire des limites entre les différentes phases
d’une maniere satisfaisante (elle génere des limites dentelées).
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(a) Etat initial (b) Etat déformé

FIGURE 2.29: Modele EF, compression d’une mousse d’aluminium simulée par la tech-
nique voxel/éléments [11].

Une autre approche consiste en premiere étape a générer des surfaces séparant les
différentes phases, ces surfaces sont en général composées d’éléments triangulaires. Un
algorithme performant et classiquement utilisé est le « Marching cube » [55]. Cet algo-
rithme permet de construire, a partir d’'une image 3D, une surface discrétisée (décrite
par des triangles) qui constitue une frontiere entre la partie solide et la porosité. Dans
une deuxieme étape, un maillage tétraédrique non structuré est construit a partir des sur-
faces triangulaires. Cette approche est a priori plus précise puisqu’elle vise a décrire le
plus fidelement possible les détails de la microstructure. Le maillage par des éléments
tétraedriques permet de lisser les surfaces et donc d’éviter une présentation en « marches
d’escalier ». Ce type d’approche a été d’abord développé en biomécanique [56]. Récem-
ment, elle a été appliquée a la modélisation de différents matériaux [7, 57, 58].

L’analyse des données de tomographie en rapprochant modélisation et microstruc-
ture et les progres sont spectaculaires. Un point dur reste encore la validation de 1’ap-
proche. Cela est une dimension que nous essaierons d’intégrer au plus pres dans notre
démarche.
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(a) Téte fémorale [56] (b) Mousse polymere [7] (c) Phase zircone dans

un  matériau  composite
bi-phasé [57]

FI1GURE 2.30: Exemples de volumes maillés avec des éléments tétrahétriques.

2.3 Matériau d’étude « plaque de platre »

La plaque de platre est un sandwich plat composé d’un élément interne, le platre,
entre deux peaux en papier. La fonction principale des deux papiers est de supporter les
efforts de traction et protéger le coeur de la plaque. Ce dernier contribue principalement
a la rigidité du sandwich et il reprend les efforts de cisaillement. La transition entre le
ceeur de la plaque et le papier pour les plaques allégées est assurée par une couche de
platre dense « non moussé », nommée dans le monde de I’'industrie du gypse le « roller
coating » ou couche dense. La figure 2.31 montre une coupe tomographique obtenue
dans le cadre de cette these révélant les différents composants d’une plaque de platre
allégée observée a une résolution de 1,4 ym.
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FIGURE 2.31: Coupe tomographique montrant les différents composants de la plaque
de platre, résolution d’acquisition égale a 1,4 um.

2.3.1 Origine de la plaque de platre

Le concept de la plaque de platre « plasterboard » a été inventé en 1894 a New- York.
A T’époque les maisons sont majoritairement en bois avec une étanchéité a I’air assu-
rée par du carton bitumineux, qui comme le bois, briile facilement. Pour assurer leur
aménagement et leur protection contre I’incendie, Augustin Sackett, ingénieur dans une
compagnie pétroliere, développe une premiere solution : une armature en bois recou-
verte de plaques constituées de bandes de papier collés entre elles par des couches de
goudron. Cependant, cet assemblage ne résiste pas au feu et, en 1890, lui vient I’'idée
de couler du platre de Paris « réputé ininflammable » entre deux feuilles de cartons. De-
puis sa création, le processus de fabrication de la plaque de platre a été régulierement
amélioré. US Gypsum, un grand industriel du platre va ensuite développer le produit,
assurant la protection incendie. La société anglaise British PlasterBoard (BPB) achete
le brevet en 1917 et introduit le plasterboard en Grande-Bretagne, suivi par Placoplatre
en 1946. Aujourd’hui filiale de Saint-Gobain, Placoplatre, est le n° 1 frangais avec des
parts de marchés de 45 a 55% selon les gammes de produits et une production globale
annuelle de plus de 150 millions de m? de plaques de platre [59]. La production de
plaques de platre n’a cessé d’augmenter grace aux nombreux atouts de ce produit :
Résistance au feu : le gypse est un matériau incombustible, quand il est attaqué par le
feu I’eau combinée chimiquement dans le cristal de gypse est libérée et se transforme
en vapeur pour aider a retarder la propagation des flammes. La plaque de platre est une
barriere au feu efficace.
Isolation thermique et phonique : les constructions de type creux entre deux plaques de
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platre fournissent de larges cavités pour 1’isolation thermique et phonique. Elles simpli-
fient également la fixation et I’acheminement des fils, cables ou tuyaux dans les murs.
Légereté : les plaques de platre permettent d’utiliser des éléments de remplissage plus
légers. Elles ont un poids nettement inférieur que celui des systemes de macgonneries
classiques.

Installation rapide et « bas-coiit » : les panneaux de gypse offrent des colts d’instal-
lation inférieurs a ceux des constructions massives. Les plaques de grandes dimensions
sont prétes a I’emploi, elles sont faciles a couper, adaptables a la plupart des contours
et rapidement montées. Elles permettent également une construction « seche », pas de
gachée a faire sur le chantier (a part les joints).

Facile a décorer : la construction avec les plaques de platre offre des surfaces lisses
facilement décorable avec de la peinture, ou du papier peint,. . .

2.3.2 Procédé de fabrication

Une ligne moderne de plaques de platre n’a qu’une ressemblance lointaine a 1’usine
de fabrication de plaques breveté par Augustin Sackett en 1894. Le processus de fabri-
cation ainsi que la composition et la structure de la plaque de platre ont été réinven-
tés a plusieurs reprises depuis cette époque. En fait, depuis sa création, le processus
est constamment amélioré par 1’introduction de diverses modifications a la plupart des
points clés du processus. Le but de ces changements a été d’augmenter la vitesse de
ligne, d’améliorer 1’adhésion cceur-papier et de rendre le processus de séchage plus
efficace. Aujourd’hui le processus de fabrication de la plaque de platre a I'usine de
Vaujours [60] est constitué essentiellement de quatre grandes étapes :

Premiere étape « le mélangeur et la table-extrudeur », le mélangeur réalise une opé-
ration de gichage a partir du platre, d’eau et d’ajouts spécifiques selon les plaques a
fabriquer. La table-extrudeur assure ensuite 1’injection de la gachée entre deux pare-
ments en carton. Ces cartons ont des propriétés tres particulieres en termes de résistance
mécanique, porosité et reprise en eau. Cette gachée est ensuite vibrée et sa hauteur ré-
glée suivant I’épaisseur de la future plaque de platre.

Deuxieme étape « la bande de formation », pouvant aller jusqu’a 450 metres a Vaujours,
la longueur de la bande de formation prend en compte la vitesse de la chaine et le temps
nécessaire au platre pour sa prise (3 minutes environ). En fin de chalne, un couteau
sépare des panneaux de deux plaques a la volée. Ils sont accélérés, retournés, positionnés
sur le transfert humide puis introduits dans le séchoir par un ascenseur.

Troisieéme étape « le séchoir », cet équipement assure le séchage en ligne des plaques
tout en permettant leur passage simultané sur plusieurs étages. Il est essentiel de contrd-
ler ce processus de séchage, le défi est d’obtenir un séchage rapide, sans brilure du
produit, tout en consommant le minimum d’énergie (gaz naturel). Le temps de séchage
est de I’ordre de 35 a 40 minutes pour des plaques de 12,7 mm d’épaisseur.
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Quatrieme étape « le conditionnement », a leur sortie, les plaques sont sciées a leur cote
définitive, palettisées et bénéficient d’'un marquage apportant les informations utiles :
désignation, dimensions, conformité NF, nombre et avantages produit.

Une représentation schématique de la ligne de production est donnée a la figure 2.32.
Le temps de prise du platre étant en moyenne de 3 minutes, la capacité de production
est directement liée a la vitesse de défilement de la bande de formation et a sa longueur.
Diftférenciées par la couleur de leur carton et leur marquage, les gammes sont tres larges
en termes d’épaisseurs 6, 10, 13, 15, 18 et 25 mm, de largeur 600, 900 et 1 250 mm et
de longueurs allant de 2 a 4 m. En faisant varier I’épaisseur de la plaque de platre, la
composition du cceur ainsi que les caractéristiques du papier, une tres large gamme de
produits peut étre fabriquée.

FIGURE 2.32: Représentation schématique d’une ligne de production de plaques de

platre. (1) Papier de face, (2) table de formation, (3) papier arriere, (4) tapis roulant,

(5) couteau, (6) inverseur de plaques, (7) entrée de séchoir, (8) séchoir, (9) booker, (10)
transport, (11) paquets de produits finis, (12) préparation de la suspension [3].

Les propriétés du produit composite final sont dictées par I’intéraction papier-platre,
papier-additif et les interactions additif-gypse qui ont lieu lors de la fabrication de la
plaque [62]. Dans les paragraphes suivants, chaque composant de la plaque sera décrit
en détail.

2.3.3 Platre

Le sulfate de calcium, CaSOy, est la matiere premiere pour le coeur de la plaque.
Dans la nature, le sulface de calcium se trouve sous plusieurs formes. Le tableau 2.1
indique le nom commun, nom chimique abrégé et la formule moléculaire pour les trois
formes de sulfate de calcium présents dans la nature. Le dihydrate lorsqu’il est chauffé
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aux alentours de 128°C passera a la forme de semihydrate. L’ hémihydrate (ou semihy-
drate) lui méme passera a la forme anhydre aux alentours de 163°C [63].

Appelation commune

Appelation chimique

Formule moléculaire

Anhydrite
Stucco/platre

Gypse

Anhydre
Hemihydrate
Dihydrate

CaSO,
CaSO4.5H,0
CaS04.2H,0

TABLE 2.1: Nomenclature et formule moléculaire.

Il est également important de noter que I’hémihydrate de gypse a deux formes morpho-
logiques, o et B. Bien que les deux nuances aient la méme structure minéralogique, la
distinction entre les deux est due a des différences de taille des cristaux, de la surface, et
le degré de perfection du réseau crystallographique. L’hémihydrate o a une structure en
forme de tiges et de prismes de faces planes, tandis que 1’hémihydrate B a une structure
en forme d’aiguilles, avec des pores et de fins cristaux [64]. L’hémihydrate o nécessite
un taux de gachage faible (rapport massique initial entre eau et poudre de platre E/P
~ 0,4) et conduit a des platres de faible porosité ayant de bonnes caractéristiques mé-
caniques (platre de moulage, biomatériaux). L’hémihydrate B se giche a E/P ~ 0,8.
Ce semihydrate est produit en plus grande quantité et utilisé en tant que matériau de
construction.

Dans la forme de dihydrate, la structure cristalline de sulfate de calcium reflete un
rapport entre une molécule de sulfate de calcium a deux molécules d’eau, d’ou son nom
chimique. La structure de la cellule unitaire est une couche de treillis, dans laquelle
les ions de calcium Ca®* et de sulfate SOZ‘ de forme tétraédrique forment une liaison
forte sous forme de feuillets. Ces feuillets sont séparés par des doubles couches d’eau
de cristallisation (figure 2.33). L’eau est incorporée dans des plans entre les couches de
sulfate de calcium et constitue environ 21% de la masse totale du dihydrate, mais elle
ne représente qu’environ 50% de son volume.
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FIGURE 2.33: Structure cristalline : (a) dihydrate , (b) semihydrate, (c) anhydrite inso-
luble [3].

Le processus de déshydratation se déroule en plusieurs étapes. Le dihydrate commence
a perdre de 1’eau d’hydratation entre 42°C et 49°C [62]. L’équation (2.1) présente le
passage du dihydrate (le gypse) a la forme hémihydrate. [’équation (2.2) montre la
déshydratation du semihydrate en anhydre. Le platre pris est issu de la réhydratation
d’hémihydrate dans I’eau suivant le chemin inverse de 1’équation (2.1).

1200 1 3
CaS04.2H,0 ~12%¢ CaSO4.Hy0 + SH20 4 @.1)
1 160 1
CaS04.5H,0 1605C CaS Oy + SH0 1 2.2)

Microstructure du platre

Le platre pris est un matériau poreux constitué principalement de cristaux de gypse
enchevétrés. Sa microstructure finale dépend de la porosité totale, de la distribution de
tailles de pores, de la texture cristalline (enchevétrement, taille et facies des cristaux)
et des forces d’adhésion mises en jeu [65, 66, 67]. La tendance actuelle de 1’industrie
du gypse est la réduction du poids de la plaque. A la fois le papier et le cceur de gypse
représentent un défi particulier (adhésion papier-platre, porosité contrdlée ou maitri-
sée,. ..) vis-a-vis de la satisfaction des normes imposées. Pour y arriver, les producteurs
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de plaques de platre s’appuient fortement sur I’ajout d’additifs. Ceux ci sont destinés
a optimiser le processus de fabrication (maniabilité de la suspension, taux de porosité
et le processus de séchage) et d’assurer les propriétés physiques adéquates de la plaque
durcie. La figure 2.34 présente des images MEB illustrant la microstructure du coeur de
la plaque de platre allégée (densité relative =~ 75%). Une porosité ouverte est présente
a différentes échelles, des parois minces entre les grosses bulles sont également obser-
vées. A une échelle plus petite la nature enchevétrée des cristaux de gypse est clairement
observée.

() (d)

FIGURE 2.34: Images MEB montrant la microstructure du ceeur de la plaque de platre
a différentes échelles.

Diverses formulations existent selon le type de plaque a fabriquer et les exigences
qu’elle doit satisfaire. Une variété de composants peut étre combinée pour produire
des plaques de platre avec des propriétés spécifiques. Le tableau 2.2 donne un exemple
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d’ingrédients utilisés dans la formulation. On remarque que 1’eau présente une quantité
élevée alors que le pourcentage des différents additifs est de I’ordre de 1%.

Weight

Ingredients Percent
Stucco 100
Water 94-98
Accelerator (HRA, heat resistant accelerator, sugar coated) 1.1-1.6
Starch (HI BOND, acid modification starch, 0.5-0.7
non-pregelatinized)
Dispersant (DILOFLO, napthalene sulfonate) 0.20-0.22
Paper fiber (hammer milled) 0.5-0.7
Set retarder (Versenex 80=DTPA) 0.07-0.09
Foaming agent (Witcolate 12760) 0.02-0.03
Recalcination inhibitor (Cerelose, dextrose) 0.13-0.14

TABLE 2.2: Exemple de formulation d’une plaque de platre [3].

Les figures 2.35(a), (b) et (c) montrent des coupes tomographiques illustrant la micro-
structure du cceur de la plaque observée pendant cette these respectivement a 10 um,
2 um et 25 nm de résolution. La figure 2.35(c) met en évidence la microstructure com-
plexe du platre, elle montre en particulier les aiguilles de gypse enchevétrées. La poro-
sité piégée entre les cristaux est également visible a cette résolution.

(a) Résolution : 10 ym (b) Résolution : 2 ym (c) Résolution : 25 nm

FIGURE 2.35: Images tomographiques montrant la microstructure du platre moussé a
différentes échelles (densité relative = 75%).

Placer une couche de platre de densité plus élevée « roller coating » a I'interface du
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papier et le cceur moussé est la technique généralement utilisée dans la production des
plaques de platre 1égeres. Cette couche est visible sur les figures 2.31 et 2.34(a), son
rendu 3D est présenté sur la figure 2.36. La suspension du roller coating est préparée
dans un mélangeur séparé. Puis, elle est déposée sur le verso de la feuille du papier
ivoire. Ensuite, la suspension du cceur est déversée sur le papier [3].

840 pm

FIGURE 2.36: Rendu 3D montrant la microstructure du roller coating observée a une
résolution de 1,4 ym.

Comportement mécanique du platre

Le platre est ’un des plus anciens matériaux de construction avec la chaux et la terre
cuite. De récentes découvertes archéologiques ont montré que 1’emploi du platre remon-
tait au 8e millénaire avant J.C. (fouilles en Syrie et en Turquie). Si son utilisation date
de plusieurs millénaires, son comportement mécanique reste a clarifier et le nombre de
travaux publiés dans ce domaine reste limité et parfois ces travaux sont contradictoires.
Kirk et Othmer [63] ont déclaré en 1964 ce qui suit : « This substance is probably the
subject of more confused and discordant statements, misinterpretations and persistent
lack of exact information than any other compound in the category of inorganic ma-
terials ». Pres de 50 ans plus tard, la situation a peu changé. Cela est 1ié en grande
partie a la sensibilité de ce matériau aux conditions expérimentales dans lesquelles les
expériences sont réalisées.

D’apres plusieurs travaux [65, 68, 66], la prise de ce matériau peut €tre expliquée
par I’existence de deux types de liaisons principales : (i) les ancrages mécaniques : ce
sont des liaisons de type « tenon-mortaise » résultant de contraintes résiduelles suite
aux variations dimensionnelles subies par le matériau lors de la prise (figure 2.37), (i1)
Les interactions entre cristaux au sein d’agrégats formés de plusieurs aiguilles ou entre
aiguilles de différents agrégats : ce sont des forces d’adhésion de surface qui peuvent
étre électrostatiques, d’interaction ionique, capillaires ou de Van der Waals. Plusieurs
auteurs [69, 66] pensent que ce sont les points de contacts entre cristaux qui gouvernent
la tenue mécanique de ce matériau. Ce phénomene est confirmé par la présence de cris-
taux de gypse désenchevétrés et non cassés sur les facies de rupture des échantillons de
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platre pris. En effet, au cours de la prise, les cristaux de gypse apparaissent, croissent
et s’enchevétrent pour former une structure solide continue et résistante. L’analyse des
facies de rupture des échantillons ne montre pas de cristaux fracturés, les ruptures se
produisent donc au niveau des liaisons inter-cristallines [66, 70].

(b)

FIGURE 2.37: (a) Image MEB d’une fracture de platre pris (E/P=0,8) montrant des
points d’ancrages mécaniques entre plusieurs cristaux [67]. (b) Image MEB du contact
Tenon-Mortaise entre cristaux de gypse [72].

La relation entre la microstructure du platre et ses propriétés mécaniques a été étu-
diée par la commission de la RILEM (Réunion Internationale des Laboratoires d’Essais
sur les Matériaux et les constructions) de 1973 a 1980 [71]. Cette étude a discuté dif-
férents parametres pouvant influer sur le comportement macroscopique (forme et taille
des cristaux, utilisation d’adjuvants, effet de I’humidité). Les conclusions laissent ap-
paraitre que les propriétés mécaniques sont meilleures quand les cristaux sont petits, et
que les macles sont nuisibles a la résistance macroscopique. Murat et al. [73] ont égale-
ment étudié la relation texture cristalline-propriétés mécaniques des platres durcis. Les
auteurs pensent que les propriétés mécaniques d’un assemblage de gros cristaux sont
moins bonnes que celles d’un assemblage de micro-cristallites. La formation des cris-
taux maclés plats n’est pas souhaitable car ils sont plus fragiles que les cristaux massifs
ou aciculaires. Il semble que les propriétés mécaniques d’un assemblage de gros cristaux
soient inférieures a celles d’un assemblage de micro-cristallites. Cette taille des cristaux
est influencée par le nombre de germes de cristallisation et par la vitesse de prise. Plus
le nombre de germes est grand, plus les cristaux formés sont petits. De méme, plus
la vitesse de croissance cristalline est grande, moins les cristaux sont bien formés, et
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moins 1’édifice est organisé. La texture cristalline et les résistances mécaniques sont
également influencées par la forme des cristaux, par leur plus ou moins grande imbri-
cation et par la présence d’impuretés. La morphologie de cristal et la géométrie des
pores ont un effet significatif sur les modules élastiques. Une structure ordonnée avec
intercroissance et interconnexion des cristaux donne des valeurs élevées des modules
élastiques [74]. Amathieu [75] conclut que les pores les plus petits entrainent une ri-
gidité plus importante, mais il s’agit seulement d’une corrélation empirique, vérifiée
sur quelques nuances uniquement. Une description plus précise de la microstructure
doit étre effectuée pour comprendre les différences de propriétés observées. La densité,
donc la porosité, est aussi un parametre tres influant sur la contrainte a la rupture. Des
platres plus denses ayant donc plus de points de contact, présentent logiquement une
contrainte a la rupture beaucoup plus importante [66].

Le comportement du platre pris sec est caractérisé habituellement via des essais de
flexion trois et quatre points. Le comportement obtenu est linéaire, avec une rupture
fragile. Le module d’Young, la dureté et la contrainte a la rupture sont les propriétés
mécaniques mesurées traditionnellement. Afin de les relier a la structure du matériau,
le parametre le plus couramment utilisé€ est la porosité totale. Le module d’Young E a
fait I’objet de nombreuses études. Son évolution avec la porosité totale p a souvent été
représentée par des lois empiriques du type linéaire (E = Ey(1 — Cp)) ou exponentiel
(E = Epexp(—Cp)) ou Ey le module d’Young du platre non-poreux et C une constante.
Plusieurs modeles reliant E a la porosité ont €té proposés dans la littérature [76, 74]
dans lesquels la microstructure complexe du platre pris n’est pas prise en compte.

Coquard [65] a utilisé la statistique de Weibull pour analyser la contrainte a rupture
du platre pris en flexion. La figure 2.38 montre que la statistique de Weibull s’ applique
bien dans un domaine de porosité allant de 25 a 70%. Une valeur du module de Weibull
(m) égal a 9 est trouvée, traduisant une distribution de taille de défauts amorceurs de la
rupture (souvent sous la forme de bulles d’air entrainé).
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FIGURE 2.38: Ajustement des valeurs expérimentales au modele de Weibull pour le
platre pris [65].

D’autres approches comme 1’utilisation de la méthode des éléments finis pour mo-
déliser le comportement élastique effectif en décrivant les cristaux de gypse par des
parallélépipedes [77], ou I’application de schémas d’homogénéisation auto-cohérents
aboutissent également a d’excellents résultats en modifiant le seuil de percolation et en
intégrant un facteur de forme des cristaux [70]. Dans la méme étude les parametres du
critere de Driicker-Prager ont été identifiés par homogénéisation sur du platre pris en
fonction de la porosité. Tres récemment, Clément et al. [78] ont identifi€ les parametres
du critere de Driicker-Prager par le bais d’une approche inverse conduite sur des essais
d’indentation sphérique sur le platre poreux. Les résultats obtenus dans cette derniere
étude seront discutés en détail dans le cinquiéme chapitre.

Différents travaux ont mis en évidence I’influence de 1’eau sur la résistance méca-
nique du platre [65, 68, 66]. Le comportement mécanique du platre pris est trés sen-
sible a I’humidité. La loi de comportement, linéaire a I’état sec, devient fortement non-
linéaire en présence d’eau. La contrainte de rupture est divisée par deux entre 1’état
sec et la saturation totale (figure 2.39(a)). L’apparition de glissements entre cristaux
de gypse est le facteur responsable de la non-linéarité du comportement mécanique du
platre pris humide (figure 2.39(b)). Une variation importante de la réponse du platre en
présence d’eau a été observée [65, 68]. Le platre sec présente un comportement €las-
tique qui devient élastoplastique avec 1’augmentation de la quantité d’eau adsorbée. De
tres petites quantités d’eau détériorent les propriétés mécaniques du platre et au-dela de
2% par rapport a la masse les propriétés se stabilisent [66].
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FIGURE 2.39: Courbes effort-déplacement du platre pris (E/P = 0,8) a quatre humidités

relatives différentes [68]. (b) Image MEB du facies de rupture d’une éprouvette saturée

en eau. Un contact déchaussé entre deux cristaux de gypse est observé [66]. La trace de
déchaussement est entourée en rouge.

2.3.4 Papier

Pour la fabrication de plaques de platre, deux rouleaux de papier sont disponibles,
le premier pour la face avant (de couleur creme) et le second pour la face arriere (de
couleur grise). Au cours des dernieres années, la qualité du papier utilisé a été amélio-
rée. Les principales améliorations sont dues a I’utilisation de moins de plis de papiers
recyclés. Ces évolutions se sont produites en dépit d’une diminution du grammage de
380 GSM en 1965 a 190 GSM en 1996. Pendant la méme période, la vitesse de la ma-
chine a été¢ augmentée de 110 a 650 m/min, ce qui a entrainé une augmentation de la
cadence de production de 7 a 21 tph [3]. La figure 2.40 présente des coupes tomogra-
phiques montrant la microstructure du papier observée a une résolution de 1,4 um. Sur
la figure 2.40(b) les fibres de cellulose sont clairement visibles. Les acquisitions tomo-
graphiques de la microstructure du papier ont été réaliées dans ce travail sur la ligne
synchrotron ID19 a Grenoble (ESRF).
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(a) Rendus 3D (b) Coupe tomographique

FI1GURE 2.40: Coupes tomographiques montrant la microstucture du papier, résolution
d’acquisition 1,4 ym.

Les deux propriétés les plus critiques pour le papier sont sa résistance a la traction
et sa capacité d’absorption d’eau. La résistance a la traction du papier améliore la ré-
sistance a la flexion et celle a la traction de la plaque. La capacité d’absorption d’eau
est un facteur important, car lors du procédé de fabrication de la plaque la suspension
du gypse est déversée sur le papier. Celui ci doit étre en mesure d’absorber une quan-
tité d’eau pour créer une bonne interface avec le cceur. Cette liaison est primordiale
afin d’empécher le décollement du papier pendant la phase de séchage de la plaque. En
outre, les propriétés suivantes sont un enjeu majeur sur le marché : (i) présentation de
surface attractive (surface plane, sans plis, couleur, etc.), (ii) facilité de la décoration
par la peinture ou le papier peint et acceptation d’autres produits. Les papiers modernes
utilisés dans la fabrication de la plaque de platre se composent de trois a sept plis. Le
papier typique se compose de 87% en masse de fibres de cellulose, de 10% d’eau pour
contrdler I’expansion et la manipulation du papier et de 3% de produits chimiques de
divers types [3]. De part le fait que les fibres de cellulose sont alignées de maniere pré-
férentielle dans la direction de la machine (figure 2.41), la résistance a la traction dans
la direction machine est de deux ordres de grandeur plus grand que dans les deux autres
directions [79].
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FIGURE 2.41: Présentation schématique de la direction machine et la direction anti-
machine.

2.3.5 Adhésion papier-platre

[’amélioration des caractéristiques de la plaque de platre a été réalisée principale-
ment grace aux différents progres au niveau du processus de fabrication et par I’ utilisa-
tion d’additifs. La fonction des additifs est de modifier les matieres premieres et d’amé-
liorer la qualité du produit final. Cependant, les interactions de liaison gypse-cellulose
ne sont pas bien comprises. Une compréhension de la nature de la liaison entre ces deux
matériaux peut conduire a une chaine de production plus robuste d’une part et permet
de mieux comprendre I’origine des propriétés mécaniques de la plaque notamment en
flexion. Koubaa et Koran [80] ont présenté différentes méthodes de mesure de la résis-
tance de liaison interne dans le papier.

Le délaminage papier-platre est un mode de rupture qui se produit souvent soit au
cours du séchage de la plaque, soit une fois la plaque en service. Bastidas et al. [81] ont
étudié la liaison entre les cristaux de gypse et les fibres de cellulose. Les auteurs sug-
gerent que les différences dans la force d’adhérence avec les différents cristaux de gypse
peuvent étre attribuées a des différences de composition chimique de surface. Un certain
nombre d’hypotheses existe pour la génération d’une bonne ou d’une mauvaise liaison
entre les cristaux de gypse et des fibres du papier. Alors que certaines d’entre elles font
sens, il y a peu de preuves pour les soutenir. Par exemple, il est affirmé que les cristaux
de gypse s’imbriquent avec les fibres du papier liant ainsi fermement le papier au cceur
par une liaison mécanique. Diverses hypotheses ont été avancées a 1’appui de ce concept
pour expliquer le lien entre les cristaux de gypse et les fibres de papier. Dans une large
mesure, ces hypotheses sont fondées sur le fait que dans le passé la plaque de platre a
été produite avec un séchage lent et sans utilisation d’amidon. Cependant, récemment
il a été trouvé que I’ajout d’amidon permet de monter a des températures de séchage
beaucoup plus élevées sans rupture de la liaison papier-platre. Ce fut la découverte qui
a permis la fabrication a grande vitesse de plaques de platre moderne. Les principales
sources d’amidon sont le blé, le mais,... Chimiquement, I’amidon est un polymere a
chaine longue composé d’unités de glucose. Pingel [82] a conduit une étude expérimen-
tale de caractérisation de I'interface platre-papier. Il a observé que 1’amidon limite la
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pénétration de la matiere du gypse dans le papier, ce qui entraine un lien plus fort. Deux
additifs qui peuvent également produire les résultats souhaités sont des agents de cou-
plage, le titanate et le zirconate. Tomasiewics [62] a conduit une étude sur 1’adhésion
papier-platre, il conclut que I’absence d’amidon dans les mélanges de base conduit a une
mauvaise qualité d’adhésion entre le papier et le platre. En outre, 1’ajout d’une grande
quantité d’amidon conduit a une liaison adhésive de haute qualité. Cependant cela rend
le processus du séchage plus long. Malgré ces efforts, la question de savoir comment
I’amidon améliore 1’adhésion papier-platre reste largement sans réponse. La plus com-
mune des hypotheses suppose que lorsque la plaque entre dans le séchoir, le coeur de la
plaque commence a chauffer et ’amidon (ou une fraction de celui ci) se dissout dans
I’eau libre de la suspension de base. Comme la plaque seche, a la fois ’eau et 1’ami-
don dissout migrent vers le papier de surface de la plaque. L’amidon précipite alors a
I’endroit ou I’eau se transforme en vapeur au niveau ou pres de I'interface coeur-papier.
Il forme un gel a cet endroit recouvrant les cristaux de gypse. Etant donné que ce gel
a un pouvoir élevé de rétention d’eau, il maintiendra I’eau liquide autour des cristaux
de gypse et les protege de la calcination. Cela suppose que la liaison entre le cceur et le
papier est formée par des cristaux de gypse enchevétrés avec les fibres de papier du pli
inférieur du papier o I’amidon joue un rdle de protection. Une autre hypothese tente
de prendre en compte les performances des nouveaux types de papier. Il suggere que
I’amidon seul assure la liaison entre le cceur et le papier. L’amidon produit la liaison
parce que les papiers modernes ont une absorption d’eau inférieure. Par conséquent ils
absorbent moins d’eau sursaturée en gypse. Pour cette raison, il est peu probable que
des cristaux de gypse se forment a I’interface du papier pour créer une liaison. Pour cela,
il est supposé que I’amidon établit un pontage entre les fibres de papier et des cristaux
de gypse.

Quelle que soit I’hypothese la plus correcte, 1’ajout d’amidon est essentiel pour ob-
tenir une bonne liaison entre le cceur et le papier, en particulier lorsque la plaque est
produite a des vitesses et des températures de séchage élevées. De bons profils de mi-
gration de I’amidon sont estimés lorsque 75% a 85% de la fraction totale d’amidon se
trouve dans le papier et a I’interface coeur-papier [3]. En résumé, la fonction principale
des amidons est de protéger ou de créer la liaison papier-platre et dans une certaine
mesure d’augmenter la résistance mécanique de la plaque. Pour cette raison, la quan-
tité d’amidon est souvent augmentée comme une panacée pour résoudre les problemes
d’adhésion papier-platre. Il est clair que la qualité du mélange doit étre optimisée de
telle sorte que la plus faible quantité d’amidon soit utilisée.

2.4 Techniques expérimentales

Dans cette partie les différentes techniques expérimentales qui ont été utilisées dans
ce travail sont présentées.
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2.4.1 Tomographie aux rayons X

La tomographie aux rayons X est une technique d’imagerie non destructive qui
consiste a reconstruire le volume 3D d’un objet a partir d’une série de radiographies
2D. Grace aux progres informatiques et technologiques, la technique a été perfectionnée
et elle est maintenant utilisée en routine pour les applications médicales. Son principe
s’est également étendu au monde industriel pour réaliser des contrdles non destructifs
et de la mesure dimensionnelle. La plus grande variété des matériaux étudiés dans le
monde industriel a permis de développer la technique pour différentes tailles d’échan-
tillons et différentes résolutions. L’ élargissement et I’amélioration des performances de
la technique ont été tres bénéfiques dans le domaine de la science des matériaux [61].

Principe de base

La tomographie aux rayons X tire profit des propriétés d’interaction d’un faisceau
de rayons X avec la matiere. Selon la loi d’absorption de Beer-Lambert (equation (2.3)),
le nombre de photons transmis N par une tranche de matiere traversée par un faisceau
de rayons X dépend du nombre de photons incidents Ny et du coefficient d’atténuation
linéique u de la tranche de matiere traversée :

N = Nyexp [—/A ,u(x,y,z)dx} (2.3)

Le long de la trajectoire du faisceau, le coefficient d’atténuation varie en fonction
des propriétés de la matiere traversée. En placant un détecteur derriere 1’échantillon,
les photons X transmis sont collectés, amplifiés et finalement enregistrés. L’ information
est retranscrite numériquement en un niveau de gris proportionnel a N. La mesure d’at-
ténuation consistant a mesurer la réduction d’intensité des rayons X due au passage a
travers I’objet permet ensuite d’en déduire la distribution du coefficient d’atténuation
linéique u. La projection de u varie donc en fonction de la composition et de I’épaisseur
du matériau traversé. Si le matériau est homogene, le nombre de photons recus ne dé-
pend que de I’épaisseur traversée. Si le matériau est hétérogene, ce nombre dépend de
I’ atténuation locale en tout point du matériau [61].

Cette technique combine les informations fournies par un tres grand nombre de ra-
diographies, chacune étant réalisée pour un angle différent de 1’échantillon par rapport
aux rayons X et au détecteur qui demeure fixe. Si ’angle entre chaque radiographie
est suffisamment petit, il devient possible, a partir d’'un ensemble complet de radio-
graphies, de calculer par reconstruction numérique la valeur locale du coefficient u en
chaque point de I’échantillon. La taille de ce point « le voxel » est conditionnée par la ré-
solution du systeme d’imagerie. L’ algorithme qui est actuellement utilisé dans la plupart
des applications tomographiques est celui de rétroprojection filtrée [83] qui n’est que la
discrétisation de la transformée de Radon inverse [84]. La qualité de 'image 3D obte-
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nue est dégradée par différents artéfacts liés a la chaine d’acquisition et au processus de
reconstruction. Nous listons les principaux artéfacts ci-desous :

— Les anneaux : souvent observés pres de 1’axe de rotation, ils résultent des inho-
mogénéités du détecteur. L’élimination de pixels défecteux réduit cet effet.

— Durcissement du faisceau : présent dans le cas d’un tomographe de laboratoire, est
une conséquence de la polychromie de la source de rayons X. Son nom vient du
fait que les photons plus énergétiques sont moins absorbés et donc le faisceau de-
vient plus dur (ou plus énergétique) en traversant la matiere. Le coefficient d’atté-
nuation dépendant de la fréquence des photons, cet effet peut étre réduit en filtrant
le contenu de faible énergie du rayonnement incident avec des filtres métalliques
placés entre la source de rayons X et I’objet a imager.

— Contraste de phase : L’interaction RX avec la matiere ne se réduit pas a I’absorp-
tion du rayonnement. Le faisceau transmis subit également un déphasage (qui
pourait étre vu comme résultant de la partie imaginaire de u). L’effet de champ de
phase inhomogene du faisceau en sortie d’échantillon est équivalent a une faible
désorientation du rayon d’un angle proportionnel au gradient de phase [85].

Les tomographes progressent sur tous les fronts et offrent a la tomographie de nou-
veaux champs d’application. Dans le principe, pourtant, rien n’a changé. Tous les to-
mographes comprennent une source de rayons X, une platine de rotation sur laquelle
est fixé 1’échantillon a tomographier et enfin un détecteur de rayons X (figure 2.42).
Ce dernier est relié a une électronique d’acquisition et a un PC équipé d’un logiciel de
reconstruction et de visualisation en 3D de 1’objet a imager. Les trois éléments de cette
chalne conditionnent la résolution finale de I’image. Actuellement, on trouve plusieurs
types de tomographes selon le champ d’application. La différence essentielle se situe au
niveau de la résolution spatiale du dispositif et de sa vitesse d’acquisition. Les disposi-
tifs utilisant des tubes a rayons X avec microfoyer permettent d’atteindre au mieux une
résolution de I’ordre de 1 um. Cela est di au flux limité délivré par ces sources. Pour
atteindre des résolutions plus importantes, il est nécessaire d’avoir une bonne brillance
de la source de rayons X. Ceci est possible grace au rayonnement synchrotron, les fais-
ceaux produits sont treés intenses et monochromatiques ce qui autorise des temps de
pose trés courts pour un bon rapport signal sur bruit qui fait défaut aux tomographes de
laboratoire.
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FIGURE 2.42: Principe de la tomographie 3D, configuration « Cone Beam ».

Tomographie locale

Dans le cas général, I’objet a imager reste completement dans le champ de vue du
détecteur sous tous les angles. Cependant dans le cas ou il faut utiliser des résolutions
plus élevées ou encore lors d’essais mécaniques in-sifu au cours desquels la sollicitation
d’un petit volume n’est pas toujours possible, la tomographie dite « locale » offre une
alternative pour contourner ces difficultés. Elle consiste a imager un échantillon de di-
mensions plus importantes que le champ de vision de détecteur. Dans ce cas, les images
enregistrées concernent uniquement un sous-volume situé au niveau de 1’axe de rota-
tion du plateau rotatif dans un cylindre commun a toutes les radios mais chaque radio
contient I’intersection de I’object avec le cone complet. La reconstruction de la région
d’intérét est perturbée par des hautes fréquences de moyenne nulle. Malgré cet inconvé-
nient, cette technique s’avere tres utile lors d’essais mécaniques in-situ. Elle permet le
suivi de déformations locales affranchies des perturbations mécaniques dues aux effets
de bord [86]. Les images brutes obtenues apres reconstruction peuvent étre visualisées
soit en rendu volumique, soit en coupe 2D grace a des logiciels comme Amira [87] ou
ImageJ [88].

La figure 2.43 illustre deux coupes tomographiques de mousse de platre. En ob-
servant ces coupes, on remarque que 1’image 2.43(b) est beaucoup plus bruitée que
I’image 2.43(a). En effet, 'image (b) est le résultat d’une tomographie locale, d’ou la
présence de bruit uniformément réparti sur toute I’image, par contre les formes et les
dimensions des objets restent clairement visibles.
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() (b)

FIGURE 2.43: Deux coupes tomographiques de mousse de platre : (a) tomographie
globale, (b) tomographie locale.

Avec le développement des détecteurs plans, les progres accomplis dans les logi-
ciels d’analyse et de reconstruction 3D et I’arrivée des générateurs a microfoyer, la
tomographie a rayons X est devenue une technique expérimentale de plus en plus uti-
lisée et le tomographe est un instrument de visualisation a part enticre. Le but de ce
paragraphe n’est pas de dresser une liste exhaustive des différentes études menées ces
dernieres années mais de rescenser quelques unes comme exemples. Cette technique
a été utilisée par de nombreux laboratoires pour analyser la microarchitecture de 1’os
trabéculaire [89], pour révéler qualitativement les mécanismes d’endommagement dans
les composites [90], pour caractériser la microstructure de matériaux cellulaires [91],
pour visualiser la propagation de fissures en fatigue [92]. Son utilisation a été élargie
a I’étude des géomatériaux pour déterminer la porosité dans les gres [93] et I’étude du
comportement de roches argileuses [94].

2.4.2 Mesure de champs cinématiques

La corrélation d’images volumiques (DVC) est une extension de la corrélation
d’images numériques [95, 96, 97]. Les premieres implémentations ont consisté a suivre
de petits volumes d’interrogation (ou sous-volumes) afin de déterminer leur mouvement
de translation [89]. Les rotations locales ont été ajoutées plus tard [98]. La distorsion
«warping » du volume d’interrogation a aussi été introduite dans les codes de DVC [99].
Toutes ces approches sont dites « locales », puisque chaque analyse est locale (i.e. a
I’échelle du volume d’interrogation) et aucune contrainte cinématique est prévue avec
les sous-volumes voisins. L’approche locale, dont le cadre théorique a été défini pour
la premiere fois en deux dimensions par Sutton et al. [95], consiste a décomposer la
ROI en sous-régions indépendantes, appelées fenétres d’interrogation. Le déplacement
moyen de chaque sous-région est affecté en son centre, par conséquent le champ de dé-
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placement obtenu ne sera pas continu [100]. Afin de donner une certaine régularité a la
mesure sur toute la ROI une interpolation de champ de déplacement estimé (discret) est
faite. Cette interpolation, et le filtrage qui I’accompagne, se fait dans une seconde étape
sans lien avec les images analysées. Ce qui constitue une faiblesse de cette approche
car elle interdit une évaluation propre de la qualité du résultat obtenu. Néanmoins, c’est
I’approche la plus utilisée aujourd’hui. Elle a I’avantage majeur de pouvoir €tre paral-
1€Iélisée tres facilement et ne nécessite pas de stockages tres importants en mémoire
vive.

— Maillage dans
I’état de référence

u(x)? Etat déformé Maillage dans u'x)
o 1"état déformé

FIGURE 2.44: Organigramme simplifié montrant le principe de 1I’approche locale : x

et x+ u(x) se réferent aux coordonnées du méme point matériel a I’état de référence et

déformé, u(x) est le champ de déplacement recherché, f et g sont, respectivement, le
volume dans 1’état initial et déformé exprimés en voxels.

Approche globale

L’approche globale a été introduite par la suite [101]. Contrairement a 1’approche
locale, le champ de déplacement recherché est défini sur I’ensemble de la région d’in-
térét. Par exemple, une cinématique est imposée en projetant le champ de déplacement
recherché sur une base continue de type EF [101]. Si des fissures sont a analyser, des
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cinématiques enrichies ont également été mises en place pour prendre en compte des
discontinuités de déplacement [102, 103]. Une autre étape consiste a régulariser le pro-
bleme de corrélation en exigeant que le champ de déplacement mesuré soit mécanique-
ment admissible [104, 105]. En particulier, dans les zones ot la texture de I’image n’est
pas suffisamment contrastée, la mécanique est utilisée pour interpoler (voir extrapoler)
le champ de déplacement [106].

Si I’état de référence (respectivement, déformé) est représenté par une fonction tridi-
mensionnelle de niveaux de gris, f(x), (respectivement, g(x)), la conservation du niveau
de gris exige

f(x) = g(x+u(x)) (2.4)

ol u(x) représente le champ de déplacement recherché. La mesure du champ de dépla-
cement consiste 2 minimiser le carré de résidu de la corrélation ¢.(x)

Oc = |g(x+u(x)) — f(x)] (2.5)

La minimisation de ¢Z (x) est un probleme non linéaire et mal posé. En particulier,
si aucune information supplémentaire n’est disponible, il est impossible de déterminer
le déplacement pour chaque voxel indépendamment puisqu’il y a trois inconnues pour
un niveau de gris donné. Pour ces raisons, on restreint u(x) a un sous-espace vectoriel
engendré par une base de champs Y (x)

u(x) = Y, (2) (2.6)

ou Yy sont des champs de vecteurs et u, les degrés de liberté associés. Une formula-
tion faible est préférable. Apres intégration sur I’ensemble de la région d’intérét (ROI :
Region Of Interest) Q, le résidu global de la corrélation CID% s’écrit

@2 =3 [ (ss+ula) — ) @)

Le probléme consiste alors & minimiser ®2 par rapport aux inconnues u,,. Une méthode
itérative de Newton modifiée est utilisée pour contourner le caractere non linéaire du
probleme de minimisation.

Soit u' le déplacement a 1’itération i et {u}’ le vecteur contenant tous les degrés
de liberté inconnus. L’image déformée corrigée par le champ u' est construite §'(x) =
g(x+u'). En supposant de petits incréments du = u'*! — ' de la solution, un développe-
ment de Taylor est utilisé pour linéariser g(x+u'*!(x)) ~ g(x+u'(x)) +du(x) - Vf(x) =
&'(x) +du(x) - Vf(x) et 9®2/d{u}’ = 0 donne un systeme linéaire

0P?
o{u}!

= [M]{du} - {b}' = {0} (2.8)
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avec

M= [ (Y)W, )(VF(2)-v,) ds 29)
et
b= [ (@) -w,) (@) =8 ) d (2.10)

A ce niveau de généralité, de nombreux choix peuvent étre faits pour mesurer les
champs de déplacements. Des éléments cubiques a huit nceuds avec des bases d’élé-
ments finis classiques peuvent étre utilisés [101]. La région d’intérét est discrétisée par
des éléments finis pour lesquels le champ de déplacement est interpolé avec des fonc-
tions de forme trilinéaire (figure 2.45).

Etat de référence —_ Maillage dans
- I’état de rétérence

Maillage dans u( x)
I’ état déformé

u(x)?

FIGURE 2.45: Organigramme simplifié montrant le principe de 1’approche globale : x

et x+ u(x) se réferent aux coordonnées du méme point matériel a I’état de référence et

déformé, u(x) est le champ de déplacement recherché, f et g sont, respectivement, le
volume dans I’état initial et déformé exprimés en voxels.
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Résidus de corrélation

L’intégration spatiale de la différence entre la configuration déformée corrigée par
le champ de déplacement estimé g et le volume dans la configuration de référence f
est précisement la fonction objectif ¢.(u*) qui est minimisée (et dont le minimum est
atteint pour u = u*). Il traduit 1’écart quadratique moyen du niveau du gris par voxel.
Il est habituel de normaliser ® par le nombre de voxels de la ROI et la dynamique de
I’image de référence. Ce nombre adimensionnel appelé résidu global, il est de 1’ordre
de quelques pourcents dans les cas courants. Il donne des indications sur le non-respect
d’hypotheses cinématiques sur lesquelles la détermination du champ de déplacement a
été effectuée et sur le niveau de bruit. Par exemple, le champ de résidus va marquer
la discontinuité (ou fissures), méme si I’amplitude de la discontinuité est plus petite
que la taille d’un voxel. Il permet également de détecter la présence des artéfacts de
reconstruction sous forme d’anneaux. Lors de 1’appariement des deux états (initial et
déformé) ils peuvent apparaitre sur le champ de résidu [108].

Approche régularisée

La mesure de champs de déplacement par corrélation d’images est un probleme mal
posé. Pour contourner cette difficulté, la régularisation est souvent présentée implici-
tement par le choix d’une base cinématique continue particuliere comme par exemple
le choix précédent des fonctions de forme EF. La recherche de champs de déplace-
ment avec une meilleure résolution spatiale est inévitablement accompagnée d’une dé-
gradation de la qualité de mesure [105]. Cependant, une connaissance a priori sur
le comportement mécanique est souvent disponible et cette information est beaucoup
plus stre que le choix de la base cinématique elle-méme. L’intégration de ces in-
formations dans la procédure de corrélation est appelée régularisation. Cette derniere
consiste a ajouter des exigences mécaniques en introduisant des fonctionnelles sup-
plémentaires, dont certaines sont basées sur la méthode de 1’écart a I’équilibre [109],
ce qui pénalise I’écart entre un champ de déplacement a la solution d’un probleme
d’élasticité. Le concept de corrélation d’images globale régularisée par un calcul méca-
nique [110, 111, 112, 113, 114, 115] consiste donc a introduire des connaissances sur le
comportement mécanique dans la procédure de corrélation afin de réduire I’incertitude
de mesure sur le champ de déplacement recherché. Dans le cas d’un matériau élastique
linéaire, le champ de déplacement obéit aux équations d’équilibre suivantes

V.(C:Vu)+/=0 2.11)

ot C est le tenseur de Hooke et f est la densité volumique de force, que I’on note sous
la forme

L)+ f=0 2.12)
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ou L est un opérateur différentiel d’ordre deux. Par la suite, la densité volumique de
force est supposée nulle ( ]_C =0). Les équations (2.11) et (2.12) s’écrivent alors

V.(C:Vu) =0 (2.13)

L(u)=0 (2.14)

L’équation (2.13) s’écrit pour les nceuds intérieurs

[K] {u} = {0} (2.15)

ot [K] est la partie rectangulaire de la matrice de rigidité [K] contenant les nceuds
intérieurs pour lesquels les forces correspondantes sont supposées nulles. {u} contient
les valeurs des inconnues cinématiques. La version discrete de 1’équation (2.15) pour
les nceuds intérieurs est

@2 = {u}' [K]" [K] {u} (2.16)

Les bords du domaine ne peuvent pas étre régularisés par cette stratégie. Une solution
possible mais dont les fondements sont beaucoup moins solides que pour I’intérieur du
volume consiste a introduire une fonctionelle spécifique pour les nceuds de bords

@7 = {u}' [L]" [L] {u} (2.17)

ou [L] est I’équivalent de la matrice [K]. A noter que contrairement a la régularisation
intérieur, la régularisation sur les bords n’a pas de sens mécanique (i.e. régularisation
numérique) sauf s’ils sont libres d’effort. Dans ce dernier cas ils sont traités comme les
nceuds intérieurs.

Un champ de déplacement test est nécessaire pour normer chaque fonctionnelle
(Dy(u) = Dy (u)/Py(v) pour tous les indices a). Ce dernier est choisi comme une onde
plane v(x) = goe"k'i, de vecteur d’onde k et d’amplitude infinitésimale 1. Les trois fonc-
tionnelles normées sont sans dimension et on peut donc les combiner. Afin de résoudre
la minimisation couplée des trois fonctionnelles @2, ®2, et d)lz, une somme pondérée est
indroduite pour aboutir a une fonctionnelle totale 2 minimiser CI>t2 (i.e. résidu global)

(14 @y + 0p) P = &2 4 0,2 + w,P? (2.18)

avec <i>z, Cfb,zn et CIDI% les résidus normés,

2 2 2
<2 d; 9 D <2 oy

o; = f , Pm = tre] et » Ph= TN
(v} M {v} KRR Y T (R

(2.19)
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o, et W, sont les poids associés respectivement a la régularisation des nceuds intérieurs
et extérieurs ils s’écrivent sous la forme [114]

on = (kltn/2m))* 0y = (klly/(2m))* (2.20)

avec [, et [, les longueurs caractéristiques de la régularisation. A grande échelle la fonc-
tionnelle de la corrélation d’images @2 est dominante. Inversement, 2 petite échelle la
fonctionnelle CID%eg est fortement pondérée et la régularisation mécanique est privilégiée.
Au final, la régularisation mécanique joue le role d’un filtre mécanique pour les fluctua-
tions de faible longueur d’onde dont le réglage est choisi par I’ utilisateur.

En supposant de petits incréments du = u'*! — i’ de la solution, un développement
de Taylor est utilisé pour linéariser le probleme. La procédure de corrélation régularisée

consiste a résoudre de maniere itérative le systeme d’équations linéaires suivant

(IM] + [NJ) {du} = {b} — [N] {u} (221

avec

1t M _ _ t M B _
N = 0, I MY ggergy g, WEMIE ey )

{v}' [K]" [K] {v} (v [L] [L] v}
ol {b} est mis & jour a chaque itération, 1’état déformé est corrigé également a I’aide de
I’estimation courante du champ de déplacement {u}. Les matrices [M] et [N] sont calcu-

l1ées une seule fois. Le calcul de corrélation s’arréte lorsque I’incrément de déplacement
{du} atteint la limite choisie par I'utilisateur (de 1’ordre de 10~ voxel).

2.5 Conclusions

Dans ce chapitre, un état de 1’art de la caractérisation des matériaux poreux a été
présenté et les différentes approches de modélisation de leur comportement mécanique
ont été rappelées. La tomographie aux rayons X est un outil permettant de caractériser
la microstructure des matériaux. Sa nature non-destructive permet de suivre 1’évolution
de la microstructure au cours du chargement. La microstrcture réelle de I’échantillon
peut étre exploitée afin de générer des maillages adaptés. Une fois la microstructure
maillée, elle peut étre injectée dans un code de calcul de type éléments finis avec la loi
de comportement appropriée.

Le produit « plaque de platre » qui sert de base a cette étude a été présenté. Les
propriétés mécaniques de la plaque sont dictées par celles du cceur, du papier et de
I’interaction papier-platre. L’étude bibliographique a montré que le comportement du
platre n’a recu que peu d’attention en dépit de son usage extrémement courant. La rela-
tion microstructure-propriétés mécaniques n’est souvent prise en compte qu’a travers la
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porosité totale, les caractéristiques de la microstructure n’étant que trés rarement consi-
dérées. L’étude a aussi confirmé la dégradation des propriétés mécaniques du platre en
contact avec 1’eau. Deux propriétés sont critiques pour le papier. La premiere est sa ré-
sistance a la traction et la deuxieme est sa capacité d’absorption d’eau. La résistance a
la traction du papier améliore la résistance a la flexion et celle a la traction de la plaque,
alors que la capacité d’absorption d’eau est un facteur critique pour 1I’adhésion papier-
platre. L’ajout d’amidon est essentiel pour obtenir une bonne liaison entre le cceur et le
papier en particulier lorsque la plaque est produite a des vitesses et des températures de
séchage élevées. La question concernant le mécanisme a I’origine de I’effet bénéfique de
I’amidon sur 1’adhésion papier-platre reste ouverte bien que quelques hypotheses aient
été proposées.

La corrélation d’images globale est une technique de mesure qui permet de déter-
miner les champs de déplacement a différents niveaux de sollicitations. Elle permet
également I’identification de réseaux de fissures grace a 1’analyse de différents champs
en particulier celui des résidus de corrélation. A cela vient s’ajouter 1’effet de la régula-
risation mécanique qui permet de diminuer fortement I’incertitude de mesure.

Dans la suite de ce manuscrit, la tomographie aux rayons X, les essais mécaniques
(essais de flexion, d’arrachement et d’indentation), la corrélation d’images et la simu-
lation numérique seront exploitées de maniere couplée. Ceci permet a la fois de suivre
I’évolution de la microstructure au cours du chargement et de mesurer les champs de dé-
placement correspondants. Le mécanisme de rupture de la plaque de platre sera analysé
en relation avec les courbes de réponses macroscopiques, les observations tomogra-
phiques in-situ et les différents champs mesurés par corrélation d’images.

Les résultats des calculs de corrélation d’images présentés dans ce manuscrit sont
issus de calculs réalisés avec les codes Correli-Q4 (code global, éléments Q4 [97]),
Correli-C8 (code global, élement C8 [101]) et Correli-C8R (code global avec régu-
larisation mécanique, éléments C8 [115]). Enfin des développement nouveaux seront
également implémentés. Ils sont basés sur une nouvelle maniere de construire la base
cinématique.
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Chapitre 3

Comportement de la plaque de platre
en flexion

Des plaques de platre ont été testées en flexion 3 et 4 points jusqu’a rupture. La cor-
rélation d’images numériques (CIN) est utilisée pour suivre la cinématique de l’essai
et la dégradation progressive associée. Il est proposé d’identifier le comportement de
la plaque de platre grdace a une description continue et homogénéisée de type poutre
ou la dégradation progressive de la rigidité de la plaque est décrite par un parametre
d’endommagement. Plusieurs formes algébriques pour décrire I’évolution de I’endom-
magement en fonction de la courbure locale de la poutre ont été testées, conduisant a
une évaluation comparable de la loi d’endommagement. Une forme algébrique simple
avec seuil est choisie pour illustrer les résultats d’identification. Une procédure spéci-
fique est présentée ou les imperfections expérimentales sont prises en compte. Le pro-
cessus de rupture de la plaque de platre en flexion est discuté en relation avec la courbe
effort-déflexion et les différents champs de déplacement mesurés par CIN. La fissura-
tion du platre dans la zone tendue de I’éprouvette est détectée comme étant le premier
événement de la séquence conduisant a la rupture de ’échantillon, mais le surfacage
(papier) est capable de supporter le transfert de charge. Juste avant rupture, I’échan-
tillon contient de multiples fissures dans le ceeur de la plaque. Le comportement de la
plaque de platre est essentiellement piloté par les propriétés mécaniques du papier et
de la qualité de ’interface papier-platre.
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3.1 Revue bibliographique

Depuis sa création, le processus de fabrication de la plaque de platre a été réguliere-
ment amélioré. Il est en effet essentiel pour les producteurs de plaques de platre de créer
des produits 1égers qui passent des tests standards, par exemple 1’essai de flexion, décrit
dans la norme ASTM CI11 pour la plaque de platre. Pour atteindre cet objectif, il est
important de progresser sur la caractérisation du mécanisme de rupture de la plaque lors
des tests de flexion et d’identifier les différents stades de la rupture. Les progres dans ce
sens ouvrent de nouvelles voies pour des panneaux de gypse légers optimisés.

La relation entre les propriétés mécaniques du platre et sa microstructure [117, 65,
66], ou I’évaluation de la résistance au feu des panneaux de gypse [118, 119] ont été soi-
gneusement étudiées. Cependant, la plaque de platre en tant que matériau de construc-
tion n’a recu que peu d’attention ; son comportement mécanique et sa résistance a la
rupture sont tres peu €tudiés dans la littérature. De la fabrication a I’installation le com-
portement de la plaque en flexion est une propriété mécanique cruciale pour le transport,
la manutention et la pose. La tendance actuelle vise a améliorer sa résistance a la flexion,
pour éviter la rupture des plaques longues qui sont souvent manipulées et soulevées sur
les chantiers par leurs extrémités. Benouis [120] a réalisé des essais d’identification des
caractéristiques mécaniques des plaques multicouches CPC (Carton-Platre-Carton). La
plaque de platre présente une anisotropic de comportement suivant les directions lon-
gitudinale et transversale. Cette orthotropie est une conséquence de I’anisotropie des
cartons, de ce fait Benouis [120] a réalisé les essais de traction, compression et flexion
selon deux directions (parallele ou perpendiculaire au sens de déroulement des bobines
de carton). Les principaux résultats de cette identification sont reportés dans les tableaux
1a3:

Sens 6, (MPa) | 6, (MPa) | E (MPa)
Longitudinal | 1.84 1.08 1007
Transversal | 0.76 0.53 2218

TABLE 3.1: Caractéristiques mécaniques en traction [120].

ou G,, G., E et v sont respectivement la contrainte a la rupture, la limite d’élasticité et
le module d’ Young.
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Sens 6, (MPa) | 6, (MPa) | E (MPa) | &, (%)
Longitudinal | 5,28 3,81 997 1,35
Transversal | 4,47 3,54 924 1,31

TABLE 3.2: Caractéristiques mécaniques en compression [120].

ou &, est la déformation a rupture.

Sens F,(N) | fr (mm) | F, (N) | E (MPa)
Longitudinal | 827.5 | 12.24 314.7 | 2851
Transversal 300 4.22 201.3 | 2373

TABLE 3.3: Caractéristiques mécaniques en flexion [120].

ou F,, f, et F, sont respectivement la charge a rupture, la fleche a rupture et la fleche
élastique.

Certaines études sur les propriétés mécaniques des sandwichs a 4me en mousses
syntactiques ont également montré que la peau (papier) contribue a une augmentation
jusqu’a 40 % de la résistance a la flexion, selon la teneur en amidon ajouté afin d’amé-
liorer I’adhésion entre le coeur et la peau [121, 122]. D’autres études sur les propriétés
mécaniques des plaques de platre montrent que la résistance a la flexion dépend de la
qualité de I'interface entre le papier et le cceur [122].

Depuis les travaux pionniers de Sutton et al. [95, 96], la CIN a été largement utili-
sée non seulement dans le monde universitaire, mais aussi dans 1’industrie. Les progres
récents permettent de décomposer le champ de déplacement recherché sur une biblio-
theque adaptée a la cinématique du test [123] telles que les fonctions de forme des é1é-
ments finis [97]. Ce type de technique a été utilisé en introduisant la description poutre
dans I’analyse par corrélation d’images [124, 125, 126]. Le principal intérét de cette
approche est qu’elle fournit des champs cinématiques complets exprimés sous la forme
standard de la théorie des poutres. En raison de la réduction du nombre de degrés de li-
berté, les incertitudes de mesure sont considérablement réduites. En outre, parce que la
description cinématique a un sens mécanique, I’interfacage avec la modélisation est di-
rect et ne comporte aucune étape de projection. Des exemples d’identification élastique
(ou lois de comportement plus complexes) basés sur la mesure par la CIN sont nom-
breux [127, 123, 128, 129, 126]. Des exemples dédiés aux géométries de poutre sont
moins fréquents [126, 130]. En particulier Leplay et al. [126] utilisent la partie centrale
d’un essai de flexion quatre points pour évaluer une loi d’endommagement d’un maté-
riau céramique. Dans ce cas, la cinématique (courbure uniforme) est découplée de la loi
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de comportement et I’identification est directe. Il a ét€ montré que cette procédure est
précise, mais elle ne tolere aucun écart par rapport a I’hypothese de base de courbure
constante. Tres récemment, Belrhiti ef al. [131] ont analysé des essais de flexion quatre
points couplés a la CIN sur des éprouvettes de titanate d’aluminium. Ils ont montré
que le comportement du matériau se caractérise par le déplacement de la fibre neutre en
raison de la dissymétrie du comportement entre la traction et la compression. Ils ont éga-
lement utilisé la CIN pour caractériser les imperfections du test (mesure de la distance
entre les appuis au cours du test, mesure de 1’angle de rotation). Un objectif compa-
rable est visé dans la présente étude, mais sans restriction sur la sollicitation exercée en
différents points de I’axe. Nous considérerons un essai de flexion 4 points mais en au-
torisant toutes les dissymétries possibles des positionnements d’appuis. La cinématique
hétérogene rend le probleme plus complexe car elle nécessite une procédure spécifique.
Soulignons que I’information qui peut étre extraite a partir de la CIN est beaucoup plus
riche et résolue spatialement pour notre but ultime, comme les détails de la formation
de fissures, leur forme, leur densité, ou leur ouverture sont facilement accessibles mais
conduiraient naturellement a une approche probabiliste décrivant I’amorcage des fis-
sures et I’endommagement de I'interface. Bien que cela puisse paraitre paradoxal, la
description trop fine de la cinématique est difficile pour I’identification d’une loi de
comportement homogene [132].

Dans la suite, la CIN [95, 97] est utilisée pour mesurer la cinématique de la plaque
de platre lors des essais de flexion conduits jusqu’a rupture. A partir des mesures de
champs, 1’objectif est de proposer une modélisation simplifiée et efficace qui permette
d’identifier le comportement de la plaque grace a une description continue et homogé-
néisée de type poutre ou la dégradation progressive de la rigidité de la plaque en flexion
est décrite par un seul parametre d’endommagement. Une procédure d’identification
spécifique est présentée ou les imperfections expérimentales de 1’essai sont prises en
compte.

3.2 Etude expérimentale

Les échantillons sont préparés a partir de plaques de platre industrielles. Les spe-
cimens testés sont coupés a une taille de 160 x 50 x 13 mm?. Ils sont testés en flexion
quatre points avec les caractéristiques suivantes : distance entre les appuis extérieurs,
D.; = 150 mm, distance entre les deux appuis centraux, D;,; = 40 mm. Les appuis
sont des demi cylindres de diametre 25 mm. Les tests ont été menés avec une vitesse
de déplacement de 5 x 1072 mm.min~!. La courbe force-déplacement est enregistrée
tout au long du test. Le montage de flexion utilisé dans cette étude est montré sur la
figure 3.1.
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FIGURE 3.1: Montage de flexion quatre points.

La CIN est utilisée pour mesurer les champs de déplacement a la surface des échan-
tillons via le code de corrélation Correli-Q4 [97]. Bien que le champ de déplacement
recherché soit décomposé sur des fonctions de forme éléments finis, il n’existe pas de
modélisation mécanique mise en jeu a ce stade. Un mouchetis aléatoire est projeté sur
la surface observée de 1’échantillon afin d’améliorer le contraste de I’'image. Les images
numériques sont enregistrées au cours du test a I’aide d’un appareil photo Canon 40D.
La définition des images est de 3888 x 2592 pixels (niveaux de gris (NdG) codés sur
8 bits). Le déplacement a I’image n est évalué en corrélant I'image n avec I’image de
référence (i.e. déplacement total). La fréquence d’acquisition est d’une image toutes les
5 secondes. La taille physique de pixels est de 37 um. La taille des éléments Q4 est du
12 pixel, soit environ 450 um. L’estimation a priori de I'incertitude sur les champs de
déplacements est de 1’ordre de 0,04 pixel ou 1,5 um.

3.3 Résultats expérimentaux

Les courbes effort-déplacement obtenues sur dix éprouvettes sont présentées sur
la figure 3.2. On remarque que les courbes présentent deux parties, la partie linéaire
correspond au régime élastique, tandis que la partie non-linéaire correspand au régime
d’endommagement. Certaines observations générales a partir de ces courbes sont énu-
mérées ci-dessous :

— Dans le régime élastique ou aucun endommagement significatif est induit, les
réponses des éprouvettes sont assez semblables. Ceci correspond a une rigidité
comparable. Cependant, une non-linéarité initiale résultant d’un contact imparfait
montre une forte variabilité que 1’on peut corriger en redéfinissant la déflexion
initiale.

— La charge correspondant a la création de la premiere fissure dans la partie tendue
du ceeur de la plaque montre une dispersion assez étroite.
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FIGURE 3.2: Réponse effort-déplacement en flexion quatre points pour dix éprouvettes.
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F1GURE 3.3: Courbe typique force-déplacement en flexion quatre points.

— La force a rupture est de 250 + 19 N, mais le déplacement a rupture présente une
dispersion beaucoup plus large 3,0+ 0,7 mm.

Dans la suite, le mécanisme de rupture de la plaque de platre en flexion quatre points
sera discuté en fonction de la courbe de flexion et les différents champs de déplacement
issus de la CIN. Une courbe typique de force-déplacement pour une éprouvette est pré-
sentée en figure 3.3. La figure 3.4 montre les différents champs mesurés sur le coté de
I’échantillon obtenus via la CIN aux quatre points A, B, C et D indiqués sur la figure 3.3.

Au point A (figure 3.4 (a)), le régime élastique prédomine encore, le champ de dé-
formation est comme prévu a partir de la théorie des poutres sans aucune fissure visible.
A la rupture de pente de la courbe effort-déplacement, au point B (figure 3.4 (b)), I’ap-
parition de la premiere fissure macroscopique dans le coeur de platre dans la zone tendue
de I’éprouvette. La carte de déformation axiale présente un maximum treés prononcé la
ou la fissure est apparue. Ces observations permettent une détermination aisée de la pré-
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FIGURE 3.4: Evolution des champs de déplacement longitudinal Uy, vertical Uy, le

champ de déformation axiale €,, et le champ de résidus. (a) Régime élastique, (b) et (c)

régime d’endommagement, (d) avant la rupture de I’éprouvette. Les champs de dépla-
cement sont exprimés en pixels (1 pixel <+ 37 um) et les champs de résidus en NdG.
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(a) b)

FIGURE 3.5: Rupture finale des échantillons, les fleches indiquent 1’endroit d’appari-
tion des fissures macroscopiques.

sence et de la position d’une fissure dans I’éprouvette. Nous notons que la fissure ne se
propage pas sur toute la hauteur et ne conduit pas a la rupture soudaine de 1’échantillon
car le papier est capable de supporter la charge en traction et la transférer au cceur de la
plaque. Au point C (figure 3.4 (c)), la mutlifissuration du cceur est clairement obervée.
La présence du papier a palié le caractere fragile du platre et a conféré a la plaque de
platre une « ductilité » et une résistance plus importante. Le méme constat a été fait par
Benouis [120]. Au point D (figure 3.4 (d)), I’échantillon juste avant la rupture montre
de multiples fissures orientées presque verticalement. La rupture finale de I’échantillon
se produit lorsque le papier tendu ne peut plus supporter 1’effort de traction qu’il subit.
La fissure s’ouvre et se propage vers la face opposée. De tels résultats ont déja été ob-
servés dans la littérature [120]. Le délaminage entre le papier et le coeur est également
observé a la fin de I’essai. La figure 3.5 montre deux éprouvettes apres rupture, les fis-
sures macroscopiques sont marquées par des fleches. Les cartes de résidus (hormis la
figure 3.4(d)) ne montrent pas de traces de fissure car d’une part I’ouverture des fissures
est de ’ordre de 0,1 pixel ce qui est tres proche de la limite de mesure par la CIN et
d’autre part la texture du coeur de la plaque est tres comparable avec la texture de la
surface observée apres la projection du mouchetis.

Apres I’évaluation des champs de déplacements par CIN, ces derniers ont été pro-
jetés sur une cinématique d’Euler-Bernoulli le long de la fibre neutre. Notons que la
cinématique d’Euler-Bernoulli aurait aussi pu étre imposée directement dans 1’analyse
par la CIN [130]. Un gain dans I'incertitude de mesure est prévu si I’on a recours a une
telle procédure si I’on peut supposer que les propriétés élastiques de la poutre restent
constantes le long de 1’axe de la fibre neutre pour des intervalles étendus, comme in-
diqué dans [130]. Dans le régime d’endommagement, cela signifie la présence d’une
grande densité de petites microfissures. Comme on le verra par la suite, cette hypothese
n’est pas remplie, et il a été choisi de ne pas recourir a une telle hypotheése qui pourrait
étre limitée ou faussée et la procédure de projection a été préférée dans cette étude. Une
description basée sur la présence de multiples fissures peut €tre facilement congue pour
modéliser la dégradation progressive de la rigidité de la plaque de platre, comme il est
proposé par exemple pour les composites a matrice céramique. La création de fissures
matricielles transversales ne conduit pas directement a la rupture, mais permet une dé-
gradation progressive de I’interface fibre/matrice donnant lieu a une ductilité apparente
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qui peut étre décrite a différentes échelles [133, 134, 135]. La distribution de fissures
matricielles a tendance a étre presque périodique pour une valeur élevée du module de
Weibull de la matrice. Les modeles analytiques ont tres bien réussi a décrire soit de fa-
con probabiliste la formation de fissures successives [136], soit de maniere déterministe
comme un endommagement homogénéisé [137, 138]. Ici nous allons suivre la seconde
piste, le comportement effectif de la plaque de platre dans son ensemble est recherché.
La procédure d’identification sera détaillée dans la section suivante.

3.4 Procédure d’identification

La procédure d’identification consiste a exploiter les champs de déplacement ob-
tenus a partir de la CIN. Tout d’abord, 1’identification du module d’élasticité de la
plaque de platre est proposée. Ensuite, I’identification d’une loi d’endommagement est
détaillée.

3.4.1 Modélisation

Nous avons recours a une description poutre de type Euler-Bernoulli, son applica-
bilité repose sur la satisfaction des hypotheses suivantes, (i) la pente de la poutre est
supposée étre négligeable par rapport a ’unité et (i1) la deflexion de la poutre due aux
contraintes de cisaillement est faible (i.e. une section plane reste plane).

Considérant la poutre soumise a une densité d’efforts transversaux q(x), le moment
de flexion M(x) peut étre déterminé en résolvant I’équation d’équilibre :

2
ig§9:q@% 0<x<L (3.1)
Pour le test de flexion quatre points, ces forces au niveau des quatre points de contact
sont notés g; a des positions x; pour x» < x < x3. Dans le régime élastique, la rigidité
locale a la flexion, k(x) est constante et égale a Ko, dont ’expression est rappelé.

EI
(1-v2)
en fonction du module d’Young E, du coefficient de Poisson v et de I’inertie géomé-

trique de la section transversale, / = bh> /12 ot b la largeur de I’échantillon et / son
épaisseur. La fleche v(x) obéit a :

Ko = (3.2)

d?v(x)
dx2
ou L est la distance entre appuis extérieurs (I’éprouvette est en appui a x; =0etxg = L).
Le probleme direct consiste a résoudre 1’équation différentielle de v(x) en utilisant en

K(x) =M(x), 0<x<L (3.3)
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entrée la charge appliquée g(x), la répartition de rigidité k(x), et les conditions aux
limites v(0) =0, M(0) =0, v(L) =0et M(L) = 0.

Dans I’essai de flexion 4 points, il est généralement admis que deux forces égales
sont appliquées de facon symétrique par rapport au centre de 1’éprouvette, ce qui conduit
a une courbure constante dans la partie centrale de I’éprouvette [126]. Cependant, dans
la pratique, la charge est appliquée a travers des demi-cylindres en contact avec la plaque
de platre pour limiter les effets d’indentation, il est donc difficile de déterminer I’empla-
cement exact de la charge ponctuelle équivalente. En outre, une 1égere dissymétrie est
couramment observée, de sorte qu’un essai de flexion idéal n’est qu’une approximation
du test réel. Ces imperfections sont tres séverement amplifiées par I’endommagement
et nous ne considérerons pas que cette symétrie est satisfaite a priori.

3.4.2 Identification élastique

Afin de prendre en compte les conditions limites réelles de I’essai, le modele basé
sur la théorie des poutres a été considéré sans postuler une symétrie a priori. Bien que
les charges ¢» et g3 ne soient pas supposées connues individuellement, la charge totale
F = g> + g3 est mesurée. Ceci peut €tre pris en compte en introduisant la répartition de la
charge et les positions de points d’application x, et x3 comme inconnues. L’identifica-
tion est réalisée par la minimisation sous contrainte de la différence quadratique entre le
déplacement mesuré (vcyy) et celui de la poutre modélisé (v,,,4). La fonction objective
a minimiser est :

L

T (xi,qi; Ko, U, Q) = /0 (vern (X) = Vimoa (%, X, qisK0)) — U — Qx)* x + Mgz + g3 — F)
(3.4)
avec U une translation, Q une rotation et A un multiplicateur de Lagrange. Expérimen-
talement les deux appuis supérieurs sont fixes durant 1’essai alors que la partie basse
du montage de flexion est mobile, ce qui nous a conduit a prendre en compte le mou-
vement de corps rigide de I’échantillon au cours de I’essai par I’introduction des deux

parametres U et & comme inconnues supplémentaires a déterminer.

Dans la figure 3.6, les positions identifiées des points d’application de la charge
et leurs positions théoriques (ligne discontinue) sont reportées pour dix différents tests
dans le régime élastique. La procédure d’identification conduit a des positions moyennes
x> = 55,5427 mm et x3 = 94,34+3,2 mm. Les valeurs moyennes sont assez proches des
valeurs nominales x7°" = 55 mm et x5°" = 95 mm. Cependant, les fluctuations autour
de ces valeurs sont significatives. Cela peut étre justifié de par le fait que d’une part
dans I’expérience la charge est appliquée a travers des demi-cylindres de 25 mm de dia-
metre, et donc une faible rotation, ou indentation du papier en contact avec les appuis
peut conduire a un grand déplacement du point d’application de la charge. D’autre part,
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comme le voisinage des appuis n’est pas masqué dans la ROI analysée par CIN, I’in-
dentation locale de la partie supérieure de la plaque de platre peut influer sur la qualité
de la mesure.

110

v x2
@ x3 |

100

Position (mm)
9w v
S & 5
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(=]

50

Test number

FIGURE 3.6: Positions identifiées des points d’application de la charge, en ligne dis-
continue les positions nominales x; = 55 mm et x3 = 95 mm.

Le module d’élasticité effectif de la plaque (calculé a partir de la rigidité a la flexion,
comme si la plaque est composée d’un matériau homogene) est un autre résultat de la
procédure d’identification. La procédure d’identification élastique conduit a un module
élastique de 2,52+0,18 GPa. Soulignons que, malgré la dispersion observée dans les
parametres géométriques, 1’écart type de la propriété élastique identifiée est assez pe-
tit 7%. 11 est intéressant de comparer ces estimations avec celles obtenues a partir de
I’équation classique (en supposant les valeurs nominales et la symétrie parfaite), cette
estimation s’éleve a 2,404-0,28 GPa. Bien que les deux estimations soient cohérentes,
on constate que ces dernieres évaluations ont une dispersion plus large (soit 12%) que
celle issue de la procédure proposée. Ce résultat montre déja un avantage d’avoir une
procédure qui est tolérante aux imperfections inévitables dans un test. Comme on le
verra ci-dessous, cet avantage est encore plus évident (et méme clé) pour 1’évaluation
de ’endommagement.

3.4.3 Identification d’endommagement

Lorsque la charge appliquée dépasse la charge de fissuration du cceur de la plaque,
les fissures s’amorcent et se propagent dans la partie tendue de I’éprouvette. L’ apparition
des fissures conduit a la réduction progressive de la rigidité de la plaque en flexion, K (x).
Ici nous supposons que la dégradation de la rigidité a la flexion est prise en compte par
le parametre d’endommagement, d(x), de telle sorte que :

K(x) = ko(1 — d(x)) (3.5)
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ol d(x) est une fonction déterministe de la courbure maximale y(x) qu’a subi la section,
x, dans le passé. En replacant 1’équation (3.5) dans 1’équation (3.3), on obtient :

Ko(1—d(x))x(x) =M(x), 0<x<L (3.6)
avecl
d?v(x)
x(x) = a2 (3.7

Plusieurs formes algébriques qui décrivent I’évolution de I’endommagement en fonction
de la courbure locale de la poutre ont été testées, conduisant a une évaluation compa-
rable de la loi d’endommagement. Une forme algébrique simple avec seuil est choisie
pour illustrer les résultats de I’identification. On postule que la loi d’endommagement
s’écrit sous la forme suivante :

A0 =1-> (s x>0) (3.8)

avec o est le seuil a identifier.

La fleche théorique est calculée comme la solution de 1’équation différentielle non-
linéaire (3.6). Ensuite la courbure est calculée par différences finies de la fleche théo-
rique en utilisant la regle du point fixe. Enfin la minimisation de 1’écart quadratique
entre la fleche théorique et la fleche mesurée est proposée (voir équation (3.4)). La mi-
nimisation est effectuée sur le seuil d’endommagement, @, les charges appliquées, g;, et
le mouvement de corps rigide U et Q2.

1.15
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—— Modéle
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;E 0.9 [
. 0.2 /
0.8 0__! | | |
0.75 - - - : 0 0.5 1 1.5
o = - x(;':?m) R Curvature (1/ mm?} 107
(a) (b)

FIGURE 3.7: (a) Compraison de la fleche mesurée et calculée, (b) évolution de 1’en-
dommagement en fonction de la courbure pour tous les niveaux de chargement pour un
seul test.
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La figure 3.7(a) montre en trait continu la fleche identifiée juste avant la rupture, et
en trait discontinu la fleche mesurée. Un tres bon accord entre les deux est obtenu. Sou-
lignons que la description proposée est une loi d’endommagement homogene, alors que
le mécanisme de rupture réel consiste en la dégradation progressive de la rigidité de la
plaque par multifissuration. En conséquence, une correspondance parfaite entre la me-
sure et la modélisation est hors d’atteinte. L’excellente qualité de 1’ajustement du profil
de la fleche jusqu’a la rupture est une justification de ce que la loi d’endommagement
équivalente ne trahit pas le comportement réel d’une fagon tres significative.

La figure 3.7 (b) montre 1’évolution de I’endommagement en fonction de la cour-
bure pour un seul échantillon pour tous les niveaux de chargement. Chaque image est
analysée de facon indépendante, et un nouveau jeu de parametre o est identifié. Il est
important de noter I’existence d’un seuil en courbure bien défini (~ 2.10~* mm~") a
partir duquel I’endommagement s’initie. Lorsque la courbure dépasse ce seuil, une forte
augmentation d’endommagement est observée suivie d’une augmentation plus lente.
L’apparition de I’endommagement est facilement interprétée comme la création de fis-
sures dans le cceur du platre. Apres 1’apparition de la fissure dans le platre, la contrainte
de traction au voisinage de la fissure diminue et la charge est supportée par le papier et
transférée par la suite au cceur de la plaque, et ce dans une région dont I’extension est de
I’ordre de I’épaisseur des plaques de platre. Ceci explique la multifissuration avec une
distance entre fissures bien définie (comme on peut le voir sur la figure 3.4 (d)). Ainsi, le
mécanisme d’endommagement observé peut étre comparé a celui dans les composites
a matrice céramique. L’ amorcage de fissures est saturé a cause d’effets d’écrantage. La
rupture finale de 1’échantillon se produit lorsque le papier tendu ne peut pas résister a
I’effort de traction qu’il subit. La fissure s’ouvre et se propage vers la face opposée.
On observe également que ce point correspond a un critere de localisation macrosco-
pique, dM(x)/dy, = 0. De maniére équivalente, ce critere correspond a la définition de
I’asymptote horizontale de la relation moment-courbure, symptomatique de 1’instabilité
du comportement dans la mesure ot %(x) tend vers I’infini 2 M(x) constant.

La figure 3.8 montre I’évolution des deux forces appliquées aux positions x; et x3 au
cours d’un essai (incluant I’ensemble du régime d’endommagement). Il est observé que,
apres I’apparition de la premiere fissure macroscopique dans le coeur de la plaque, le test
devient dissymétrique et la charge appliquée est principalement concentrée sur I’un des
deux points d’application (dans ce test sur g3). La procédure d’identification proposée
révele une répartition de charge beaucoup plus complexe que ce qui est traditionnelle-
ment supposé pour I’essai de flexion quatre points. Ce résultat présente de tres grandes
différences entre la répartition de la charge identifiée et la valeur théorique attendue (i.e.
la moitié€ de la charge mesurée). En particulier, dans la zone centrale I’échantillon n’est
pas soumis a un moment de flexion uniforme.

Cette analyse a montré que le comportement mécanique de la plaque de pldtre en
flexion est piloté essentiellement par les propriétés mécaniques du papier et de la qualité
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de interface papier-platre.

Afin de progresser dans la compréhension du comportement mécanique de la plaque
de platre en flexion, le mécansime de ruine de plaques en flexion trois points sera discuté
dans la section suivante.

180
160 ——qg3
—(q2+q3)/2

30 40 50 60
Image number

FIGURE 3.8: Répartition des forces appliquées identifiées dans le régime d’endomma-
gement.

3.5 KEssais de flexion trois points

On a gardé la méme géométie d’éprouvette que celle choisie dans la section préce-
dente. Les éprouvettes ont été testés en flexion trois points, les tests ont été menés avec
une vitesse de déplacement de 5 x 102 mm.min~!. Les courbes force-déplacement ont
été enregistrées tout au long des tests. Six échantillons ont été sollicités en flexion trois
points jusqu’a rupture. Afin d’améliorer le contraste de ’image un mouchetis aléatoire
est projeté sur le coté de 1’échantillon. La CIN a été utilisée pour mesurer les champs de
déplacement via le code de corrélation Correli-Q4. La fréquence d’acquisition est d’une
image toutes les 5 secondes. La taille physique de pixel est de 40 um. La taille des élé-
ments est de 16 pixels, soit environ 640 um. La taille de la ROI analysée est 360 x 960
pixels, soit 12,5 x 38 mm centrée autour de 1’appui central.

La figure 3.9 présente les courbes effort déplacement obtenues. La partie linéaire
correspond au régime €lastique et la deuxieme partie non-linéaire correspond au régime
d’endommagement. Dans le régime élastique ou aucun dommage significatif est induit,
les réponses des specimens sont assez semblables. La charge correspondant a la création
de la premicre fissure dans la partie tendue du coeur de la plaque montre une dispersion
assez étroite. La force a rupture est de 240 +9 N. Elle est du méme ordre que celle obte-
nue en flexion quatre points alors que le déplacement a rupture présente une dispersion
beaucoup moins large que celle observée en flexion quatre points, soit 2,0+ 0,16 mm.
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FIGURE 3.9: Réponse effort-déplacement en flexion trois points pour six éprouvettes.
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FIGURE 3.10: Courbe de réponse typique en flexion trois points.

Dans la suite, le mécanisme de rupture de la plaque de platre en flexion trois points
sera discuté en fonction de la courbe de flexion et les différents champs de déplacement
issus de la CIN. Une courbe typique force-déplacement pour une éprouvette est illustrée
sur la figure 3.10. La figure 3.11 montre les différents champs mesurés par CIN sur le
coté de I’échantillon aux quatres points A, B, C et D indiqués sur la figure 3.10.

Au point A (figure 3.11 (a)), la plaque est sollicitée dans son domaine €lastique. Les
champs de déplacement sont continus, le champ de déformation et de résidu sont homo-
genes et ne présentent aucun signe de fissuration. A la rupture de la pente de la courbe
effort-déplacement, le point B (figure 3.11 (b)) correspondant a I’apparition de la pre-
miere fissure macroscopique dans le cceur de plaque dans la zone tendue de I’ éprouvette.
La carte de déformation axiale présente un maximum treés prononcé la ou la fissure est
apparue. Aux points C et D (figures 3.11 (c) et (d)), I’éprouvette montre de multiples fis-
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sures qui se dirigent vers I’appui central. Le réseau de fissures est nettement observé sur
le champ de résidus et le champ de déformation axiale. L’existence de fissures en mode
11 dans la zone tendue a I’interface papier-platre est également observée. La rupture fi-
nale de 1’échantillon se produit lorsque le papier tendu ne peut plus supporter I’effort de
traction qu’il subit. Une fissure s’ouvre et se propage vers la face opposée.
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FIGURE 3.11: Evolution de différents champs mesurés via Correli-Q4. (a) Régime élas-

tique, (b) et (c¢) régime d’endommagement, (d) avant la rupture. Les champs de dépla-
cement sont exprimés en pixels (1 pixel <+ 40 um) et les champs de résidus en NdG.

84



3.6 Conclusions

Des essais de flexion trois et quatre points ont été effectués sur des échantillons
de plaques de platre jusqu’a rupture. La CIN permettrait d’étudier les mécanismes de
dégradation mécanique, la multi-fissuration du cceur de la plaque, la décohésion papier-
platre, la redistribution de charge, ... Le choix a été fait de choisir une loi d’endomma-
gement déterministe avec un seul parametre pour tenir compte de la dégradation de la
rigidité en flexion quatre points, et donc une procédure d’identification non-linéaire a
été proposée pour résoudre numériquement ce probleme. Cette méthodologie basée sur
la CIN nous a permis d’identifier simultanément les conditions aux limites de 1’essai
et la loi d’endommagement. Les résultats montrent que la méthode proposée permet de
caractériser les imperfections de 1’essai et en particulier la rupture de la symétrie qui
a lieu inévitablement dans le régime non linéaire. L’analyse d’essais de flexion a mis
en évidence que la fissuration du cceur de la plaque est le phénomene précoce dans le
processus de ruine. La présence du papier autorise une dégradation progressive de la
rigidité de la plaque par multifissuration du coeur. Ces obervations permettent d’affirmer
que le comportement mécanique de la plaque de platre est géré majoritairement par les
propriétés mécaniques du papier et de la qualité de 1’interface papier-platre. Cependant
cette analyse est basée sur des observations surfaciques. Dans le but de confirmer le mé-
canisme de rupture discuté dans ce chapitre, des essais de flexion trois et quatre points
ont été réalisés dans un tomographe. Le scénario de rupture de la plaque sera analysé en
relation avec les mesures de champs tridimensionnelles dans le chapitre suivant.
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Chapitre 4

Essais de flexion in-situ

Dans le but de confirmer le mécanisme de rupture de la plaque de platre en flexion
présenté dans le troisieme chapitre, des essais de flexion trois et quatre points in-situ
sur deux types de plaques ont été réalisés dans un tomographe. La corrélation d’images
volumiques régularisée est utilisée pour suivre la cinématique de ’essai. La fissuration
du platre dans la zone tendue de I’éprouvette est détectée comme étant le premier événe-
ment de la séquence conduisant a la rupture de I’échantillon, mais le papier est capable
de supporter le transfert de charge ce qui conduit a une dégradation progressive de la
rigidité de la plaque par multifissuration du cceur. L’analyse des différents tests a permis
d’une part de mettre en évidence I’apparition de fissures en mode Il entre le platre et le
papier, et d’autre part, de confirmer le mécanisme de rupture de la plaque déja observé
en 2D. Dans la suite de ce chapitre, apres une revue bibliographique sur les essais de
flexion in-situ, les différents tests menés sont présentés et le scénario de rupture de la
plaque est analysé en relation avec les résultats de mesures de champs volumiques.
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4.1 KEssais de flexion in-situ

Contrairement aux essais de compression ou de traction in-situ (dans un tomographe
aux rayons X), les essais de flexion in-situ sont tres peu discutés dans la littérature. Dans
le but d’évaluer la performance des barrieres d’argile qui consituent la couverture des
déchets radioactifs, Nakano et al. [139] ont réalisé des essais de flexion symétrique
in-situ sur des disques d’argile compactée de diametre 150 mm et d’épaisseur 25 mm
(figure 4.1 (a)). La courbe de flexion obtenue est tracée sur la figure 4.1 (b). La figure 4.2
montre des coupes tomographiques verticales a différents niveaux de chargement. Des
fissures ont été générées a partir de la face tendue de 1’échantillon, elles se propagent
vers la face supérieure avec I’augmentation du chargement. La tomographie aux rayons
X a permis de visualiser le processus de déformation et la génération de fissures dans
I’échantillon (figure 4.2).

~ray source

200

Case 2

150

100

Load (N)

0 2 8 10

2 4 6
Displacement (mm)

() (b)

FIGURE 4.1: (a) Montage de flexion, I’échantillon de sol argileux est positionné a I’in-
térieur de I’enceinte transparente aux rayons X. (b) Courbe effort-déplacement [139].

87



— 1
0.00m* 1.9Ym* 2.5vm’

Omm

lmm

2mm

Imm

4mm

Displacement level

Smm

b6mm

(a) X-X cross section (b) Y-Y cross section

FIGURE 4.2: Coupes tomographiques verticales montrant I’évolution du réseau de fis-
sures a différents niveaux de chargement [139].

Forsberg et al. [140] ont réalisé un essai de flexion trois points sur un échantillon
de bois de dimensions 1,57 x 3,42 x 0,75 mm?. L’échantillon a été imagé a différents
niveaux de sollicitation au long du cycle de charge en flexion trois points jusqu’a rup-
ture finale. Une séquence de coupes tomographiques médianes suivant la direction du
chargement est présentée sur la figure 4.3. Les sous-figures 4.3 (a) et (b) correspondent a
deux états de chargement avant rupture tandis que la sous-figure 4.3 (c) montre I’échan-
tillon rompu.

(b) ©

FIGURE 4.3: Séquence de coupes tomographiques montrant le processus de rupture du
bois en flexion trois points [140].

Les auteurs ont associé les volumes reconstruits a la mesure de champ par corrélation
d’images volumiques locale. Les figures 4.4 (a) et (b) illustrent respectivement le vo-
lume d’interét a 1’état initial et déformé sur lequel 1’analyse par DVC a été réalisée. Les
champs de déplacement mesurés sont montrés sur les figures 4.4 (c) et (d). L’ apparition
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d’une bande de compression et de tension respectivement dans la région supérieure et
inférieure, séparées par une bande neutre dans le milieu (figure 4.4 (c)) est en accord
avec ce qui est attendu pour un échantillon soumis a de la flexion trois points. L’analyse
par corrélation d’images volumiques est basée sur des sous-volumes de taille 643 voxels
(correspondant a 0,224 x 0,224 x 0,112 mm?) avec une séparation de 32 voxels entre
les sous-volumes. Cette étude a montré la faisablité de la mesure de champ de déplace-
ments tridimentionnels sur le bois a 1’échelle microscopique.

(a) état initial (b) état déformé

- iﬁﬂ

! |
30
20
10
]

FIGURE 4.4: Rendus 3D de la région d’intérét (a) état de référence (b) état déformé.
(c) et (d) présentent respectivement les champs de déplacement Uy, et U, exprimés en
um [140].

(c) Uy (d U;

Récemmment, Brault et al. [141] ont développé un dispositif expérimental de flexion
in-situ. Ils ont réalisé des essais de flexion trois points sur des échantillons de compo-
site carbone/époxyde de taille 50 x 20 x 4 mm?>. Afin d’augmenter le contraste dans
la structure du composite, les auteurs ont ajouté des particules du cuivre qui servent
de marqueurs. Les résultats de mesure a deux niveaux de charge (F = 2400 N et F =
3700 N) sont illustrés en trois positions dans 1’épaisseur du specimen (0,8 mm, 1,8 mm
et 2,3 mm, figure 4.5). D’apres les auteurs I’incertitude de mesure est de 1’ordre de
0,04 voxel, elle peut augmenter a la proximité des supports. L’exploitation des acquisi-
tions tomographiques par DVC a mis en évidence les effets de cisaillement transversal
qui apparaissent lors de 1’essai de flexion dans les matériaux composites.
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FIGURE 4.5: Flexion trois points d’un composite carbone/époxyde (a) champ de dépla-
cement longitudinal, (b) champ de déplacement transversal, (c) champ de déformation
de cisaillement. Les champs de déplacement sont exprimés en mm [141].

L’ étude bibliographique a montré que les essais de flexion in-situ sont trés peu réa-
lisés dans la littérature. Les travaux précédemment publiés montrent que la corrélation
d’images volumiques locale a été employée pour estimer les champs de déplacement
et de déformation. Dans la suite de ce chapitre une méthodologie complete d’analyse
des essais de flexion trois et quatre points in-situ sera proposée. L’objectif est de : (1)
réaliser des expériences de flexion in-situ afin de mieux comprendre le mécanisme de
rupture de la plaque de platre en flexion, et (ii) confirmer le sénario de ruine proposé
a partir des observations surfaciques du troisieme chapitre. Apres une description des
différents expériences, le scénario de ruine de la plaque sera discuté en fonction des
observations tomographiques et les résultats de mesure de champs volumiques par une
approche globale régularisée.

4.2 Etude expérimentale

Les échantillons sont préparés a partir de plaques de platre industrielle. Les spe-
cimens testés sont découpés 2 une taille est de 200 x 13 x 15 mm?. Ils sont testés en
flexion trois et quatre points in-situ. En flexion quatre points, la distance entre les ap-
puis extérieurs est de 150 mm alors que la distance entre les deux appuis centraux est de
40 mm. Les appuis sont des cylindres de diametre 16 mm usinés en PMMA. Le montage
de flexion utilisé dans cette étude est présenté sur la figure 4.6. Il permet de tester deux
éprouvettes a la fois en flexion trois ou quatre points. La partie centrale du montage
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est dégagée de tout obstacle afin d’éviter I’obstruction des rayons X. Le chargement est
appliqué manuellemement en tournant les deux vis a oreilles de maniere symétrique.

Les échantillons ont été imagés a 1’état initial (i.e. sans chargement) et a plusieurs
niveaux de chargement. Les expériences ont ét€ menées sur le tomographe du LMT avec
les parametres d’acquisition suivants : 1’énergie du faisceau est de 90 kV et le courant
d’électrons est de 200 uA, la taille physique du voxel est de 25 um. 900 radiographies
sont obtenues au cours de 360° de rotation pour chaque acquisition. La durée totale
d’une acquisition est d’environ 60 minutes.

FIGURE 4.6: Montage de flexion, la distance entre les appuis extérieurs est de 150 mm,
la distance entre les deux appuis centraux est de 40 mm. Les appuis sont des cylindres
de diametre 16 mm.

4.3 Résultats expérimentaux

Dans la suite de ce chapitre, tous les résultats de mesure de champ sont issus de
calculs de corrélation d’images volumiques régularisée, désignée par C8R-DVC. On
ne présentera que le résultat final qui a été initialisé plusieurs fois avec des champs
de déplacement avec un maillage grossier et une longueur de régularisation plus grande.
Les différents champs de déplacement présentés correspondent aux déplacements totaux
estimés par rapport a I’état initial. Deux tests de flexion quatre points in-situ ont été
réalisés, le premier a été conduit sur un échantillon de la plaque « A » tandis que le
second a été mené sur un échantillon de la plaque « B ». Deux essais de flexion trois
points in-situ ont été également menés sur deux €chantillons de la plaque « A ».
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4.3.1 Flexion quatre points

Des essais de flexion quatre points ex-sifu ont été tout d’abord réalisés sur quatre
échantillons de plaque de platre avec des caractéristiques géométriques identiques a
celles du montage manuel (figure 4.6). Les tests ont ét€ menés avec une vitesse de dépla-
cement de 2 mm.min~'. La figure 4.7 montre les courbes force-déplacement obtenues.
L’ objectif a travers les essais de flexion in-situ est : (i) d’arriver a solliciter les échan-
tillons via le montage manuel et réaliser une acquisition dans la partie élastique de la
courbe ol aucune fissure n’est observée, puis (i) tenter d’enregistrer le maximum d’ac-
quisitions tomographiques dans le régime non linéaire de la courbe afin de mieux décrire
le processus de rupture de la plaque en flexion. Les acquisitions ont été effectuées avec
une résolution de 25 um afin d’analyser la quasi-totalité de la partie centrale de 1’éprou-
vette (partie de I’éprouvette située entre les deux appuis centraux), les volumes ont été
agrégés d’un facteur 1/2 dans toutes les directions. Dans la suite, le mécanisme de rup-
ture de la plaque de platre en flexion quatre points sera discuté en fonction des différents
champs de déplacement issus de la corrélation d’images volumiques.
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FIGURE 4.7: Courbes effort-déplacement en flexion quatre points ex-situ pour quatre
éprouvettes de la plaque « A ».

Plaque « A »

L’échantillon a été imagé a trois niveaux de chargement, la figure 4.8 montre le
volume analysé par C8R-DVC pour les différents scans réalisés. La région d’intérét
apres agrégation des voxels a une taille de 720 x 264 x 240 voxels ou 36 x 13,2 x
12 mm. La taille des éléments C8 a été choisie égale a 12 voxels ou 0,6 mm. La longueur
de régularisation est de 30 voxels ou 1,5 mm.
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F1GURE 4.8: Rendus 3D montrant le volume analysé par C§8R-DVC a différents niveaux
de chargement. Les différents volumes sont exprimés en niveau de gris (NdG).

La figure 4.9 présente les champs de déplacement mesurés pour les scans «a » et
«b». Pour le scan « a », figure 4.9 (a), le régime élastique prédomine encore, les champs
de déplacement ne montrent aucun signe de discontinuité. Sur le champ de résidus la
limite du faiseau conique des rayons X est visible sur les cotés de I’échantillon dans le
sens longitudinal (suivant x). Pour le scan « b », figure 4.9 (b), le champ de déplacement
suivant la direction x (sens d’ouverture des fissures) présente des signes de discontinuité
a plusieurs endroits le long de 1’éprouvette. Ces discontinuités indiquent les endroits ou
les fissures sont apparues dans le cceur de la plaque. Une seule fissure a été détectée sur
le champ de résidus, autour de x = 150 voxels 1a ou le champ de résidus présente un
maximum prononcé. Les artéfacts liés au faisceau conique sont également observés sur
les deux limites de la zone anlaysée. Le résidu de corrélation moyen est de I’ordre de
2,60% pour le dernier scan. Ce faible niveau confirme la qualité de I’appariement. La
figure 4.10 présente les champs de déformation axiale pour les deux scans «a » et « b ».
Le réseau de fissures est clairement observé sur les champs de déformation axiale pour
les deux scans. On observe que les fissures ne se propagent pas dans toute 1’épaisseur
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de I’échantillon grace a la présence du papier qui permet une dégradation progressive
par multifissuration du cceur de la plaque.
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FIGURE 4.9: Champs de déplacement Uy, Uy et U, mesurés par CS8R-DVC correspon-
dant aux scans « a» et « b». Les champs de déplacement sont exprimés en voxel (1 voxel
<> 50 um). Les champs de résidus sont exprimés en NdG.
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(a) scan «a» (b) scan «b»

F1GURE 4.10: Rendus 3D des champs de déformation axiale « €, » pour les deux scans.

Plaque «B »

Ce nouvel échantillon a été€ imagé a 1’état initial puis a trois niveaux de sollicitation.
La figure 4.11 montre le volume analysé par DVC pour les différents scans réalisés.
La région d’intérét apres aggrégation de voxels a une taille de 792 x 192 x 192 voxels
ou 39,6 x9,6 x9,6 mm. La taille des éléments C8 a été choisie égale a 12 voxels ou
0,6 mm. La longueur de régularisation est de 30 voxels ou 1,5 mm.

Les différents volumes illustrés sur la figure 4.11 ont été exploités par CSR-DVC.
Les résultats obtenus sont présentés sur les figures 4.12 et 4.13. Pour le scan « a »,
figure 4.12 (a), I’échantillon est sollicité dans le domaine €lastique. Les champs de dé-
placement ne montrent aucun signe de discontinuité et le champ de résidu est homogene
dans tout le volume (résidu moyen normé = 2,57 %). Pour le scan « b », figure 4.9 (b),
le champ de déplacement longitudinal (Uy) présente de multiples discontinuités le long
de I’éprouvette. Ces discontinuités sont plus prononcées pour le scan « ¢ ». Les champs
de résidus des scans « b » et « ¢ » sont homogenes dans tout le volumé analysé. Le
résidu moyen normé pour le dernier scan est de 1’ordre de 2,65 %. L’évolution du ré-
seau de fissures est nettement observée sur la figure 4.14. L’échantillon avant rupture
(figure 4.14 (c)) présente de multiples fissures sensiblement perpendiculaire a 1’axe
principal de I’échantillon. On observe également que les fissures sont espacées d’une
distance bien définie (de I’ordre de I’épaisseur de la plaque). Le réseau de fissures es-
timé a partir du seuillage des champs de déformation axiale du scan « ¢ » est montré sur
la figure 4.14 (d). L’ouverture des fissures est sous-estimée a cause de la longueur de
régularisation qui égale deux fois et demi la taille des éléments C8 utilisés dans I’ana-
lyse par C8R-DVC. La régularisation mécanique a tendance a lisser les discontinuités
du champ de déplacement ce qui induit une sous-estimation de 1’ouverture des fissures.
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A noter que dans les deux expériences discutées ci-dessus les champs de résidus
(a I'exception de la figure 4.9 (b)) ne montrent pas de traces de fissures car elles sont
peu ouvertes. Les discontinuités sur les champs de déplacement sont également moins
visibles en les comparant avec les résultats obtenus par CIN (voir chapitre 3). Cela est
lié a I’effet de la régularisation mécanique sur les champs de déplacement (lissage). Un
exemple illustrant cet effet sera présenté dans le paragraphe suivant. Insistons sur le fait
que les observations tomographiques seules ne permettent pas de déduire le mécanisme
de rupture de la plaque de platre en flexion. L’apport de la corrélation d’images volu-
mique est crucial afin d’analyser finement les tests de flexion in-situ. Les résultats de
deux tests détaillés ci-dessus sont en accord avec le mécanisme de rupture de la plaque

proposé dans le troisieme chapitre a partir des mesures de champs surfaciques.

Deformed

e 100
X (voxels) B 200 % (voelsh Biy 200
¥ {voxels) ¥ {voxels)
(a) état initial (b) scan «a»

Deformed Deformed

100

x (voxels) 800 200 x (voxels) 8 200
¥ {voxels) ¥ {voxels)

(c) scan «b» (d) scan «c»

250

FIGURE 4.11: Rendus 3D montrant la zone analysée par CER-DVC a différents niveaux

de chargement. Les différents volumes sont exprimés en NdG.
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FIGURE 4.12: Champs de déplacement mesurés par C8R-DVC correspondant aux
scans « a» et «b». Les champs de déplacement sont exprimés en voxel (1 voxel <>
50 um). Les champs de résidus sont exprimés en NdG.
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FIGURE 4.13: Champs de déplacement mesurés par CSR-DVC correspondant au scan
«c». Les champs de déplacement sont exprimés en voxel (1 voxel <+ 50 um). Les
champs de résidus sont exprimés en NdG.
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(a) scan «a»

(c) scan «c» (d) scan «c » : déformation seuillée

FIGURE 4.14: Les sous-figures (a), (b) et (c) montrent des rendus 3D de champs de dé-
formation axiale « €, » a différents niveaux de chargement. (d) Champ de déformation
axiale seuillé (scan « ¢ »).

4.3.2 Flexion trois points

Sur la figure 4.15 sont montrées les courbes effort-déplacement obtenues en flexion
trois points ex-situ sur dix éprouvettes de plaques de platre de taille 200 x 13 x 15 mm?.
Les expériences ont été conduites avec les mémes caractéristiques géométriques que le
montage de flexion in-situ (figure 4.6). Les specimens ont été sollicités a une vitesse
de déplacement de 2 mm.min~'. L objectif des essais de flexion trois points in-situ qui
seront présentés dans les parties suivantes est d’acquérir le maximum possible de scans
au long de I’essai afin de mieux décrire le processus de rupture notamment dans la partie

non linéaire.
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FIGURE 4.15: Courbes effort-déplacement en flexion trois points ex-situ pour dix
éprouvettes de plaque « A ».

Deux essais de flexion trois points in-situ ont été réalisés sur des échantillons de
la plaque « A ». Le premier a été mené sur le montage déja montré dans la section
précédente. Afin d’améliorer I’ancien montage et atténuer certaines imperfections ex-
périmentales telles que le parallélisme des deux éprouvettes et I’apparition d’un mode
de torsion au cours du chargement, un nouveau montage a été congu (figure 4.16). Le
deuxieme test est mené en utilisant ce nouveau montage dont le chargement est appli-
qué manuellement en tournant les deux vis a oreilles. L’échantillon testé a une taille de
90 x 13 x 15 mm’.

FIGURE 4.16: Nouveau montage de flexion trois points, la distance entre les deux ap-
puis extérieurs est de 80 mm. Les appuis sont des demi-cylindres de diametre 16 mm.
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Le premier échantillon a été imagé a I’état initial puis a trois niveaux de char-
gement (i.e. scans «a», «b» et «c») a une résolution de 25 um. La figure 4.17
montre une séquence de coupes tomographiques médianes illustrant le processus de
rupture de I’éprouvette. Les zones encadrées sur la partie centrale de 1’éprouvette dé-
limitent la zone analysée par CER-DVC. Le volume d’intérét analysé a une taille de
492 x 420 x 372 voxels ou 12,3 x 10,5 x 9,3 mm?. La taille des éléments C8 a été
choisie égale a 12 voxels ou 0,3 mm. La longueur de régularisation est de 20 voxels ou
0,5 mm.

A

état de rétérence scan «a» scan «by scan «c»

>

Chargement

FIGURE 4.17: Coupes tomographiques médianes montrant le processus de rupture en
flexion trois points.

Les figures 4.18 et 4.19 présentent respectivement les résultats de mesure de champ
pour les scans « a» et « b ». Pour le scan «a», figure 4.18, les champs de déplace-
ment Uy et U, présentent des discontinuit€s dans la zone centrale du volume analysé.
Sur le champ de résidus, deux fissures sont visibles dans la partie tendue de 1’éprou-
vette. Sur la figure 4.19 ces discontinuités sont amplifiées a cause de I’ouverture des
fissures en traction. Un saut de déplacement est nettement observé sur les trois champs
de déplacement. Contrairement aux essais de flexion quatre points les fissures se di-
rigent vers 1’appui central. Elles traversent la quasi-totalité de 1’épaisseur de la plaque.
Sur le champ de résidus de la figure 4.19 en plus des fissures en mode / qui sont bien dé-
tectées, des fissures en mode /7 semblent Etre apparues a I’interface papier tendu-platre
(x = 400 voxels). Les figures 4.20 (a) et (b) présentent respectivement les champs de
résidus seuillés pour les scans « a » et « b », les deux figures nous donnent une descrip-
tion satisfaisante de 1’apparition et le développement des fissures dans la partie tendue
de I’échatillon. Elles confirment également 1’existence de fissures de délaminage entre
le papier tendu et le platre.

Afin d’illustrer I’effet de la régularisation mécanique sur les champs de déplace-
ment mesurés, le résultat montré sur la figure 4.19 (avec une longueur de régularisation
de 20 voxels) a été exploité comme champ de déplacement initial pour un calcul non
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régularisé. Le résultat obtenu est présenté en figure 4.21 (b). En comparant les deux
champs de déplacement on voit que le calcul non régularisé présente plus de bruit. Par
contre il permet une description nettement plus fine de la trajectoire des fissures.

103



Reference Deformed

- 1250 250
200 £ 200
. 150 150
¢
2
.
100 100
400 50 50
oo ® fvoxals)
i (wawsls] ¥ voxels)
Residual Uy
- 180
-28
70
1-30
|
160 350 I
1 4.32
2004
=T R ) 34
-
40 2100
[ |5:-1 30
6 u:-:n‘l 38
50
]' 40
20 e N
100 <o 42
10 W0
300 00 3
wr_\ b 200 an
# {woxels)
y -  (vaxels) ¥ (vosets)
u i
¥ z
|
1-2
-3
El
-5
-6
-1

# ivoxels) ® ivoxals)
i (voaels) ¥ {vaxels)

FIGURE 4.18: Champs de déplacement mesurés par C8R-DVC correspondant au scan
«a». Les champs de déplacement sont exprimés en voxel (1 voxel <+ 25 um). Le volume
de référence, volume déformé et le champ de résidus sont exprimés en NdG.
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(a) scan «a» (b) scan «b »

FIGURE 4.20: Champs de résidus seuillés montrant le développement de réseau de
fissures en flexion trois points.

P €  (vaxels) ¥ (vanele) % {vorals)

(a) Longueur de régularisation = 20 voxels  (b) Longueur de régularisation nulle

FIGURE 4.21: Effet de la régularisation mécanique sur les champs de déplacement
mesurés. Le champ de déplacement montré en (b) a été initialisé avec celui montré en

(a).

Le second échantillon a été¢ imagé a I’état initial puis a quatre niveaux de chargement
(i.e. scans « a», «b», «c» et «d ») a une résolution de 25 ym. On a choisi d’analyser
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que la moitié de I’éprouvette afin de mettre en évidence 1’apparition de fissures de dé-
laminage entre le papier tendu et le cceur de la plaque. Le volume d’intérét analysé par
C8R-DVC a une taille de 840 x 444 x 348 voxels ou 21 x 11,1 x 8,7 mm?. La taille des
éléments C8 a été choisie égale a 12 voxels soit 0,3 mm. La longueur de régularisation
est de 20 voxels, soit 0,5 mm.

Les figures 4.22 et 4.23 montrent respectivement les résultats de mesure de champ
pour les scans «a», «b», «c» et «d». Pour les scans «a» et «b», figure 4.22, le
régime élastique prédomine encore, aucune fissure n’a été déctectée. Pour le scan « ¢ »,
figure 4.23 (a), la premiere fissure est apparue dans le cceur de la plaque. Le champ
de déplacement longitudinal, Uy, présente une discontinuité prononcée autour de x =
100 voxels. Cette fissure est détectée également sur le champ de résidus. Au dernier
scan, figure 4.23 (b), I’échantillon juste avant rupture montre de multiples fissures dont
la plupart a été déchargée (i.e. refermées). La fissure dominante qui conduit a la rupture
finale de I’échantillon est observée sur les différents champs de la figure 4.23 (b).

Des coupes dans le champ de résidus au scan « d » a différents positions de la largeur
de I’échantillon sont présentées sur la figure 4.24. Contrairement aux essais de flexion
quatre points, les différentes coupes montrent que le cceur de la plaque présente des
formes de fissures variables dans la largeur de I’échantillon. On passe d’une seule fissure
avec un délaminage tres prononcé a z = 10 voxels a une coalescence de multiples fissures
a z =320 voxels ou le délaminage entre le papier et le platre est moins développé.
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FIGURE 4.22: Champs de déplacement mesurés par C8R-DVC correspondant aux

scans « a» et «b». Les champs de déplacement sont exprimés en voxel (1 voxel <

25 um). Le volume de référence, volume déformé et le champ de résidus sont exprimés
en NdG.
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FIGURE 4.23: Champs de déplacement mesurés par C8R-DVC correspondant aux
«d». Les champs de déplacement sont exprimés en voxel (1 voxel <+
25 um). Le volume de référence, volume déformé et le champ de résidus sont exprimés

en NdG.
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FIGURE 4.24: Séquence de coupes tomographiques dans le champ de résidus du scan
«d» montrant le réseau de fissures a différents plans dans la largeur d’échantillon.

4.4 Conclusions

Des essais de flexion trois et quatre points in-situ ont été effectués sur des échan-
tillons de plaques de platre jusqu’a rupture. Grace a I’association des observations tomo-
graphiques, a la corrélation d’images volumiques régularisée le mécanisme de rupture
de la plaque en flexion a été identifié. L’analyse des différents tests a permis de confir-
mer le mécanisme de ruine déja déduit a partir d’observations surfaciques. La fissura-
tion du ceeur est détectée comme le phénomene précoce dans le scénario de ruine. La
présence du papier autorise une dégradation progressive de la rigidité de la plaque par
multifissuration du cceur. Les résultats obtenus dans ce chapitre confirment en particu-
lier I’apparition de fissures en mode /1 (délaminage) entre le papier tendu et le coeur de
la plaque. Ces obervations permettent encore une fois d’affirmer que le comportement
mécanique de la plaque de platre en flexion est régi essentiellement par les propriétés
mécaniques du papier et de la qualité de I’interface papier-platre.

Dans ce chapitre il a été montré qu’afin d’analyser finement les différents tests I’ uti-
lisation de la corrélation d’images volumiques comme outil expérimental est indispen-
sable. Les résultats des essais in-situ sont en parfait accord avec le mécanisme de rup-
ture de la plaque proposé dans le troisieme chapitre a partir de mesures de champs
surfaciques. Dans certains tests discutés dans ce chapitre (i.e. essais de flexion quatre
points), la détection des fissures via 1’analyse des champs de résidus seuls n’est pas
possible. Nous insistons sur le fait que 1’analyse fine des champs de déplacement no-
tammement celui de la direction d’ouverture des fissures peut fournir des informations
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précieuses sur le réseau de fissures. Ce dernier est également observable sur les champs
de déformation.
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Chapitre 5

Essai d’arrachement « Nail pull test »

Afin de concevoir des panneaux de gypse légers notamment pour le marché nord-
américain, la compréhension de l’essai d’arrachement est un point clé. Dans ce chapitre
on discute du mécanisme de rupture de la plaque de platre lors d’un essai d’arrache-
ment. Grdce aux tests in-situ réalisés dans un dispositif de tomographie, nous avons pu
comprendre la phénoménologie de ce test sur des plaques allégées. Les observations
tomographiques in-situ montrent que la rupture de la plaque se produit apres 4 grandes
étapes : une premiere étape de « réponse quasi-élastique », dans laquelle le pldtre et le
papier sont sollicités dans leur domaine d’élasticité. La deuxieme étape, caractérisée
par la rupture de la pente de la courbe d’arrachement, correspond a la rupture du roller
coating. Un léger compactage du cceur de la plaque est observé a ce stade. Cette légere
compaction est le facteur critique dans le mécanisme de ruine car elle induit la rupture
du papier supérieur par cisaillement. La troisieme étape correspond a la « compaction
du ceeur », une forte densification de la plaque sous la téte du clou est observée. Enfin
une quatrieme étape « rupture du cceur par fissuration », l’étape de compaction conduit
a la rupture finale de la plaque par fissuration sous forme d’un cone. La suite de ce
chapitre consiste a détailler le protocole expérimental utilisé dans cette étude. Le scé-
nario de ruine de la plaque est discuté en fonction de la courbe d’arrachement et des
observations tomographiques in-situ pour les différents tests menés.
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5.1 Caractérisation mécanique de la plaque de platre

L’industrie du gypse étant tres concurrentielle, chaque producteur cherche a four-
nir des produits de meilleure qualité a moindre cofit. Avec I’augmentation des prix du
carburant, les efforts ont redoublé pour réduire la consommation d’énergie dans le pro-
cessus de fabrication de la plaque. La direction la plus évidente pour réduire les cofits
de fabrication est la réduction du poids de la plaque. Ceci peut étre accompli grace a
une utilisation réduite du gypse, tout en augmentant la quantité de vides d’air cellulaires
dans la pate du platre en y introduisant une porosité maitrisée. L’allégement des plaques
de platre, outre leur résistance mécanique, constitue un enjeu capital. Afin d’alléger la
plaque de platre, il est courant d’introduire de I’air dans la pate en ajoutant une mousse.
La réduction de la densité des plaques de platres est recherchée pour son double intérét
économique : D’une part, elle permet d’alléger le produit et de faciliter ainsi son trans-
port, et d’autre part, elle permet de surmonter la limitation de la cadence de production
par la diminution de la demande en platre. En effet, la calcination du gypse exige du
temps ce qui rend cette étape un élément limitant la vitesse de la ligne de production.
La diminution de la demande en platre permet en outre de réduire les cofits de produc-
tion liés a la cuisson. Ainsi, la réduction de la densité des plaques de platre permet de
diminuer les coflits de transport, d’augmenter la vitesse de ligne et en méme temps de
diminuer les colits de production. Cet allegement conduit malheureusement a un affai-
blissement des propriétés mécaniques de la plaque. Les caractéristiques mécaniques des
plaques de platre sont habituellement évaluées par la résistance en flexion du ceeur, la
dureté du cceur et la résistance en compression. D’une grande importance pratique est
également la résistance qu’oppose la plaque de platre a I’enfoncement d’une téte de clou
de 6,35 mm, ce qu’il est convenu d’appeler le « Nail Pull Test » ou résistance a I’arra-
chement. Les conditions de ce test sont décrites dans la norme ASTM C473-méthode
B [1].

5.2 Résistance a ’arrachement

La norme américaine ASTM C 473-07 cadre les méthodes classiques pour les
tests physiques des plaques de platre. Le Nail Pull ou essai d’arrachement est un es-
sai décrit dans cette norme, visant a tester et quantifier la résistance a la perforation
d’une plaque de platre par un clou et sa téte. Le diametre de la téte du clou est fixé
a 2,5154+0,076 mm et le diametre de la téte a 6,350+0,127 mm. Deux méthodes de
perforation sont décrites : la premicre est réalisée a la main, avec un bras de levier,
considérée a force constante (figure 5.1) ; la deuxieme est réalisée sur une machine de
traction/compression, a vitesse de déplacement du clou constante de 25 mm/min. La
valeur donnée pour la résistance a I’arrachement est la force maximale atteinte alors
que la téte du clou pénetre a travers la surface du panneau et le noyau. La norme améri-
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caine ASTM C1396 « Standard Specification for gypse », indique une limite minimale
a 343 N environ pour une plaque de 12,7 mm d’épaisseur.

Typical Flexural Strength
Test Apparatus

Test "Nail" Gypsum Bodrd
(4" Dig. Head Specimen With
0,098 " Shank ) Drilled Pilot

[HDIO AV Center

L B

H
i

/ |

(_Base Prate witn 3" (0.0762m}
Diameter Hoie In Cenfer

FIGURE 5.1: Essai d’arrachement a force constante (d’apres la norme ASTM C 473-
07).

Il est bien connu dans I’industrie du gypse que 1’essai d’arrachement représente
un obstacle important a d’autres avancées technologiques en matiere de réduction des
colits de fabrication. En effet, la résistance a I’arrachement demeure la condition es-
sentielle qui empéche une baisse sensible de la masse surfacique de la plaque de platre
au-dela du niveau actuel qui est environ de 7,2 2 8,2 kg/m? pour une plaque de 12,7 mm
d’épaisseur [3]. Il est important pour les producteurs de plaques de platre de connaitre
les mécanismes d’endommagement et de rupture de la plaque, lors d’un essai d’arra-
chement, pour satisfaire aux normes et minimiser le poids de la plaque. Un exemple de
cette situation est décrit dans un article de Wenk [142]. 11 a été montré que la plupart des
exigences physiques pouvaient étre atteintes relativement facilement a I’exception de la
résistance a I’arrachement.

Dans un premier temps, il est nécessaire de faire le point sur les connaissances ac-
tuelles sur I’essai d’arrachement. Le but de cette partie est de décrire le niveau actuel de
connaissance de I’essai d’arrachement dans 1’industrie du platre. Il est noté dans cette
étude que I’essai d’arrachement sur des plaques de platre allégées ne fait pas 1’objet de
nombreuses publications. Néanmoins, dans la littérature on trouve quelques articles qui
ont tenté de décrire le mécanisme de rupture de la plaque de platre en essai Nail Pull.

Peterson [143] a proposé le scénario de ruine suivant : en premier lieu I’apparition
des fissures radiales au bas de la plaque a une charge d’environ 130 N. La présence du
papier inférieur empéche la rupture de la plaque. Ensuite, a une charge comprise entre
130 et 230 N une fissure circonférentielle d’un diametre de 25 mm environ a été ob-
servée sur la face tendue de la plaque dans le noyau. Avec 1’augmentation de la charge
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cette fissure se propage ensuite de la partie inférieure de la plaque vers le bord de la
téte du clou. Une nouvelle augmentation de la charge provoque une rupture par cisaille-
ment, elle se produit immédiatement sous la téte du clou lorsque la charge maximale
est atteinte (environ 360 N). Un résumé du mécanisme de rupture est présenté dans la
figure 5.2. Ce mécanisme est difficile a concilier avec les observations pendant I’essai
réel sur des plaques de platre et il est également en contradiction avec 1’observation sur
d’autres matériaux fragiles [3]. Pour ces matériaux, un cone est formé mais il se propage
de haut vers le bas. Ce comportement a été confirmé pour les plaques de platre par les
travaux effectués dans les laboratoires britanniques « Research Laboratories of British
Plasterboard ».
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FIGURE 5.2: Courbe d’arrachement montre les principales étapes de la rupture
(d’apres [143]).

Byford et al. [144] ont également décrit 1’essai d’arrachement. L’ objectif principal
de cette étude était de mieux comprendre le mécanisme de rupture de plaques de platre
en comparant deux types de plaques industrielles nommées respectivement « A » et « B »
diférentes de celles de cette étude. Une série de tests d’arrachement a été effectuée sur
les deux types de plaques. La figure 5.3 montre la différence de porosité a I’échelle
macroscopique entre les deux plaques testées. Afin de bien caractériser les étapes de la
rupture alors que le clou a été tiré a travers les plaques, il a été décidé que les tests de
Nail Pull interrompus seraient réalisés a des déplacements interrompus de 1/4, 1/2 et 3/4
de I’épaisseur de la plaque soit 3,4 mm, 6,8 mm et 10,2 mm. Dans cette étude Byford
et al. [144] ont proposé le scénario de ruine suivant : jusqu’a 0,5 mm de déplacement
la plaque ne subit que des déformations élastiques. Ensuite, une phase de compaction
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de la partie supérieure du noyau associée avec de I’endommagement et du déchirement
du papier supérieur a été observée. La compaction de la partie supérieure du cceur est
considérée comme le facteur critique dans le mécanisme de rupture. A 1,25 mm de dé-
placement le papier n’est pas encore rompu. Le processus de compaction se poursuit le
long du plateau, a 3,4 mm de déplacement aucune fissure n’a été observée dans 1’échan-
tillon. La rupture de 1’échantillon se produit par 1’apparition de fissures de cisaillement
avec une baisse significative de la charge appliquée. L’échantillon sollicité a 6,8 mm de
déplacement montre des signes de fissuration apres compaction. Des essais avec sup-
pression du papier inférieur révelent que la fissuration par cisaillement se produit a un
déplacement de 4 a 5 mm. Bien que cette étude ait tenté d’identifier le mécanisme de
rupture de la plaque de platre en essai Nail Pull, la méthode utilisée pour tester les
plaques n’était pas bien adaptée pour identifier les stades de la rupture et spécifique-
ment les pas de chargement ont été trop importants par rapport aux charges de rupture
typiques vues par la plaque.

i ":' ¥ r. . 3 -"n

.. ') ’ .

€— Plaque A

FIGURE 5.3: Photographie prise dans un microscope stéréoscopique montrant la diffé-
rence de porosité a grande échelle entre les deux plaques testées [144].

Cantwell [145] a tenté d’identifier les principaux stades de rupture en essai Nail Pull
sur trois types de plaques de platre industrielles, nommées respectivement « A », « B »
et « C ». Une série de tests d’arrachement interrompus a été effectuée. Les échantillons
ont été testés a 20 %, 40 %, 60 %, 80 % et 100 % de leur charge de rupture nominale.
La microfissuration et/ou I’effondrement local de la porosité est la premiere étape qui a
été observée dans le processus de rupture [145].

Les figures 5.4 et 5.5 montrent respectivement les plaques « A » et « B » sollicitées
a 40% de la charge a la rupture. On observe I’effondrement de la porosité et la for-
mation d’une zone compactée sous la té€te du clou, I’apparition de fissures latérales est
visible sur les deux figures. Lécrasement de la porosité peut résulter du glissement in-
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FIGURE 5.4: Micrographie de la plaque « A » sollicitée a 40% de la charge a rup-
ture [145].

tercristallin, cisaillement intercristallin et/ou de la fracture ou I’écrasement des cristaux.
L’ étape suivante est la continuité de I’effondrement de la porosité avec la croissance et
la coalescence de microfissures. La figure 5.6 montre la plaque « B » sollicitée a 80%
de la charge a la rupture. On voit clairement que le papier supérieur est déchiré sur le
périmetre de contact entre la téte du clou et I’échantillon. Une zone densifiée s’est déve-
loppée sous la téte du clou, cette zone est séparée completement du papier supérieur. La
figure 5.7 montre une photographie de la plaque « A » a la fin du test dans laquelle des
déformations permanentes ont été observées sur le papier et le cceur de la plaque. Des
fissures latérales sont apparues dans la couche de roller coating et a I’interface entre le
roller coating et le coeur de la plaque. Une forte densification due a I’effondrement de la
porosité sous la téte du clou a été constatée également.

Cantwell [145] indique que la plaque « C » a un mécanisme de rupture différent
par rapport aux deux autres plaques. La fissuration radiale a été observée au début de
processus de rupture. La figure 5.8 montre 1’apparition d’une fissure sous forme d’un
cone qui conduit a la rupture finale de la plaque.

L’étude la plus récente sur le mécanisme de rupture de la plaque de platre en essai
Nail Pull a été réalisée par Flumiani et al. [146]. Cette étude est la premiere tentative
pour déterminer le mécanisme de rupture de la plaque de platre lors d’un test d’arra-
chement a I’aide de la tomographie aux rayons X. Le mécanisme proposé pour décrire
I’essai d’arrachement est illustré sur la figure 5.9. Les observations tomographiques
montrent clairement que la partie supérieure du cceur de la plaque a subi une forte com-
paction locale en-dessous de la téte du clou. Cette phase de compaction est suivie par
une fissuration du coeur sous forme d’un cone. On voit aussi du délaminage entre le
ceeur de la plaque et le papier inférieur.

L’étude bibliographique a mis en évidence que le comportement mécanique de la
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FIGURE 5.5: Micrographie de la plaque « B » sollicitée a 40% de la charge a rup-
ture [145].

plaque de platre en essai Nail Pull est encore peu connu. Les études précédemment
publiées ne sont pas toutes en concordance. La facon de mesurer la résistance a I’arra-
chement et le protocole expérimental utilisé ne sont pas bien détaillés. Un tel test d’ar-
rachement, présentant un mécanisme de ruine complexe, nécessite un nombre beaucoup
plus important de scans in-situ avec des petits pas de chargement afin de mieux com-
prendre la phénoménologie du test. Au bilan, dans la majorité des études précédentes
le mécanisme de ruine est déduit d’une part de I’analyse de la courbe de réponse d’ar-
rachement et d’autre part a partir d’analyses post-mortem de 1’éprouvette. L’ apparition
successive de dégradations amene des variations de pente dans la courbe d’arrachement.
Toutefois, ces observations ne permettent pas de bien décrire le scénario de rupture.

Dans la suite de ce chapitre une méthodologie complete d’analyse de I’essai d’arra-
chement sera proposée. L’ objectif est de concevoir et de réaliser des expériences d’ar-
rachement in-situ afin de mieux comprendre sa phénoménologie. Apres une descrip-
tion détaillée du protocole expérimental utilisé dans cette étude, le scénario de ruine
de la plaque sera discuté en fonction de la courbe d’arrachement enregistrée au cours
de test et d’observations tomographiques. Ces dernieres seront exploitées par la suite
par la technique de corrélation d’images volumiques ce qui nous donne une descrip-
tion cinématique du test d’arrachement. Le mécanisme de ruine sera décrit en détail de
maniere « chronologique ». Enfin, afin de tenter de quantifier 1I’apport de chaque com-
posante de la plaque a la résistance a 1’arrachement, une analyse plus poussée de 1’essai
d’arrachement sera menée en analysant les courbes d’arrachement et les données tomo-
graphiques obtenues sur des échantillons sans papier supérieur, sans roller coating ou
encore en changeant la taille de la téte du clou. Au total six échantillons ont été testés
en arrachement in-situ.
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FIGURE 5.6: Micrographie de la plaque « B » sollicitée a 80% de la charge a rup-
ture [145].

5.3 Etude expérimentale

La compréhension du mécanisme de rupture en 3D nécessite de faire des essais mé-
caniques in-situ pour acquérir des scans 3D a différentes stades du chargement. Pour
progresser dans la compréhension des mécanismes de déformation et d’endommage-
ment, il est crucial d’étre capable d’observer les échantillons en méme temps qu’on
les sollicite. Le développement des expériences in-situ couplées avec la tomographie
aux rayons X a commencé avec I’observation de Guvenilir et al. [147]. Depuis, les
essais mécaniques couplés avec les observations tomographiques in-situ ont été¢ déve-
loppés [89, 148, 51]. Dans cette étude, un montage a été congu pour réaliser des essais
d’arrachement in-situ a 1’intérieur d’un tomographe de laboratoire. Les caractéristiques
du tomographe v/Tome/xs utilisé sont indiquées en annexe. L’expérience a été menée
sur le tomographe du laboratoire MATEIS avec les parametres d’acquisition suivants :
énergie du faisceau est de 90 kV, courant d’éléctrons est de 220 uA, la taille physique
du voxel est 25 ym. 1000 radiographies sont obtenues pour une rotation de 360° pour
chaque acquisition. La durée totale d’une seule acquisition est d’environ 60 minutes.
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FIGURE 5.7: Micrographie de la plaque « A » a la fin du test [145].

Fissuration conique

(a) (b)

FIGURE 5.8: Rupture de la plaque « C », la base de cone de fissuration est observée sur
la face tendue de la plaque [145].

(b)

FIGURE 5.10: Montage d’arrachement in-situ : (a) support de I’échantillon en PMMA,
(b) échantillon et le clou, (c) I’échantillon positionné a I’intérieur du support.
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FIGURE 5.9: Mécanisme de rupture de la plaque de platre en essai Nail Pull [146].

Les échantillons sont préparés a partir de plaques de platre industrielles. Les spé-
cimens testés sont des cylindres de plaques de platre de diametre 50 mm et 13 mm de
haut, percés en leur centre d’un trou de diametre 2,5 mm. L’échantillon est déposé par
la suite a I'intérieur du montage d’arrachement. Ce dernier est montré en figure 5.10, il
est usiné en PMMA. Le clou est usiné en PEEK (PolyEtherEtherKetone) pour s’assurer
qu’il n’affecte que peu I’absorption des rayons X. Les échantillons ont 5 mm d’appui sur
tout le périmetre du montage (voir la figure 5.11). Les cylindres sont découpés a 1’aide
d’une scie cloche avec le diametre approprié. Le montage d’arrachement est positionné
par la suite dans une machine de traction-compression a I’intérieur du tomographe (voir
figure 5.12).
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FIGURE 5.11: Coupe verticale du dispositif d’arrachement in-situ. La section de
I’échantillon sollicité en flexion est de I’ordre de 40 mm.

L’essai consiste a enfoncer le clou dans le disque de plaque de platre jusqu’a la rup-
ture. La courbe effort-déplacement est enregistrée pendant I’essai. L’essai est piloté en
force par un pas de 50 N environ jusqu’a ce que I’effort atteigne le plateau, ensuite I’ex-
périence est pilotée en déplacement. Apres chaque pas de chargement, le déplacement
de la traverse est interrompu et les scans sont effectués apres un temps assez long (en-
viron 20 minutes) pour éviter le flou causé par le déplacement de I’échantillon pendant
le processus de relaxation. L’échantillon est imagé a I’état intial (sans chargement) puis
a différents niveaux de chargement, au total 13 scans sont effectués.

Les essais d’arrachement in-situ sont réalisés a 1’aide d’une machine de traction/
compression développée a I’INSA de Lyon et congue pour étre montée sur la table ro-
tative du tomographe. La figure 5.12 présente une vue d’ensemble de la machine placée
a I’intérieur du tomographe avec un zoom qui détaille I’emplacement de 1’échantillon.
Afin d’éviter toute obstruction des rayons X par la machine d’essai durant les 360° de
rotation, la transmission de la charge entre le plateau supérieur mobile et le plateau in-
férieur fixe est assurée par un tube en PMMA. L’absorption des rayons X sera uniforme
quelle que soit sa position angulaire. Le déplacement du plateau supérieur est assuré par
un moteur pas a pas piloté par ordinateur et la charge est enregistrée par un capteur de
force également relié a I’ordinateur de pilotage. La machine peut travailler en traction
et compression avec une charge maximale de 5 kN. L’essai est mené avec une vitesse
de déplacement de 5 um/s et I’acquisition est faite avec une résolution de 25 um.
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FIGURE 5.12: Dispositif d’arrachement in-situ avec un zoom qui détaille I’emplace-
ment de I’échantillon dans la machine d’essai.

5.3.1 Résultats et discussion du mécanisme de rupture

La courbe de réponse effort-déplacement pour une éprouvette est présentée en fi-
gure 5.13. La figure 5.14 illustre le processus de relaxation pour le scan C (voir fi-
gure 5.13). Le pic dans le graphe correspond au moment ou le déplacement de la tra-
verse a été interrompu. A la fin du processus de relaxation I’effort est diminué de 15%
environ de sa valeur au pic. Il est difficile d’illustrer I’évolution de la microstructure
en 3D. Nos observations seront donc présentées sous forme de coupe 2D extraites des
volumes 3D. La figure 5.15 montre des coupes verticales au milieu de I’échantillon dans
son état initial suivi de coupes a différent niveaux de chargement.
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FIGURE 5.13: Courbe d’arrachement, les lettres sur la courbe correspondent aux étapes
de chargement.
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FIGURE 5.14: Processus de relaxation pour le scan C. Le pic dans le graphe correspond
ou le moment ou le déplacement de la traverse est interrompu.
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La premiere partie de la courbe d’arrachement correspond au régime élastique dans
lequel le platre et le papier sont sollicités dans leur domaine d’élasticité (figure 5.15 :
coupes a, b, c et d). La deuxieme partie est initiée par la rupture de la pente de la courbe
d’arrachement dans laquelle on observe la compaction de la partie supérieure du cceur
sous la téte du clou. Cette 1égere compaction est le point clé dans le mécanisme de ruine
de la plaque car elle permet la rupture du papier supérieur par cisaillement (figure 5.15 :
coupes ¢, f et g). Une fois que la charge appliquée dépasse la résistance au cisaillement
du papier supérieur ce dernier est rompu et la charge appliquée est totalement supportée
par le ceeur de la plaque. Apres la rupture du papier supérieur la téte du clou s’enfonce
a travers le cceur de la plaque dans un régime de compaction. L’effort commence a
se stabiliser a partir de 350 N et un plateau est observé. Malgré la rupture du papier
supérieur 1’échantillon peut supporter le méme niveau de chargement (= 350 N) grace
aux propriétés mécaniques du cceur de la plaque (figure 5.15 : coupes h, i, j, k et ).
Une fois que la téte du clou a pénétré a une profondeur suffisante dans 1’échantillon,
I’épaisseur restante de la plaque ne peut plus supporter la charge appliquée. La rupture
finale de 1’échantillon se produit par fissuration (mode d’ouverture, /) sous forme d’un
cone coaxial avec le clou (figure 5.15 : coupe m).
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FIGURE 5.15: Coupes tomographiques verticales au milieu de 1’échantillon montrant
I’évolution de la microstructure a différents niveaux de chargement lors d’un essai d’ar-
rachement (voir figure 5.13). La coupe (a) présente 1’état initial (non sollicité).



La figure 5.16 montre 1’échantillon a la fin de I’essai. La figure 5.16 (a) présente
la face supérieure de I’échantillon en contact avec la téte du clou sur laquelle on voit
clairement que 1’échantillon a subi une forte compaction sous la téte du clou. La base
du cone de fissuration est clairement visile dans la figure 5.16 (b). La figure 5.16 (c)
présente le facies de rupture composé de I’'intersection entre la fissure conique et le
cylindre qui entoure la partie de la téte du clou qui a pénétré dans la plaque.

FIGURE 5.16: Echantillon apres rupture en Nail Pull. (a) Face supérieure : I’échantillon
a subi une forte compaction locale sous la téte du clou. (b) Face inférieure : la trace de
la base du cone de fissuration est observée. (c) Facies de rupture.

5.3.2 Mesures de champs cinématiques

Les volumes reconstruits peuvent ensuite étre utilisés comme données d’entrée pour
les calculs par éléments finis dans les modeles numériques pour représenter aussi préci-
sément que possible 1’architecture de ces matériaux [7, 53]. Une autre facon d’exploiter
les volumes reconstruits est d’utiliser la corrélation d’images volumiques, désignée par
I’acronyme DVC (Digital Volume Correlation) [89, 98, 100] pour mesurer le champ de
déplacement dans le volume de 1’échantillon. La DVC est I’extension 3D de la corré-
lation d’images numériques [95]. La technique de corrélation d’images utilisée ici est
dite « globale » [101]. Cette derniere approche a été utilisée pour analyser la corrélation
entre la densité locale et les niveaux de contrainte dans la laine de roche [149], analyser
les profils de facteurs d’intensité de contrainte dans un échantillon fissuré [150] ou pour
identifier et valider des lois de comportement et des modeles numériques [103]. Le prin-
cipe de la technique consiste a trouver le champ de déplacement afin de faire coincider
au mieux les deux volumes (volume de référence et volume déformé). Pour ce faire, le
champs de déplacement recherché est décomposé sur une base de type éléments finis.
Cette décomposition assure la continuité des champs de déplacement et permet un cou-
plage direct avec les simulations numériques [150, 103]. Enfin, le probleme de mesure
consiste a minimiser la différence entre le volume déformé corrigé par le champ de dé-
placement estimé et le volume de référence. Notons que la microstructure hétérogene de
platre moussé permet d’avoir un mouchetis volumique naturel. L’incertitude de mesure
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est de I’ordre de 0,1 voxel.

Dans la présente étude, le déplacement au niveau du volume numéro n est évalué en
corrélant le n-ieme volume avec le volume initial (état non chargé, considéré comme état
de référence). La région d’intérét a une taille de 220x220 x 160 voxels ou 6,5 x6,5 x
4 mm. La taille des éléments C8 a été choisie pour étre de 10 voxels ou 250 um. Ce
choix conduit a un peu plus de 23000 degrés de liberté cinématiques inconnus. Apres
avoir exposé la technique de mesure, nous présentons les résultats issus de 1’analyse de
données tomographiques par corrélation d’images volumiques. La figure 5.17 montre
des coupes verticales des différents champs de déplacements mesurés par DVC.

La figure 5.17 (a) présente les champs de déplacements mesurés juste avant la rup-
ture du papier supérieur (figure 5.13 : scan (g)). Il apparait clairement que loin de la téte
du clou des champs de déplacements de tres faible amplitude (de 1’ordre de 1 voxel) sont
mesurés. Au voisinage de la téte du clou le champ de résidus de corrélation augmente de
maniere significative. Cela est dii a la compaction locale sous la téte du clou. Dans cette
région la microstructure initiale est complétement perdue. Le champ de déplacement
dans cette zone reste donc indéterminé. A I’extérieur de la zone écrasée beaucoup de
fluctuations sur les champs de déplacements sont clairement visibles. Ces fluctuations
sont dues essentiellement aux incertitudes de mesure associées a I’utilisation d’éléments
de petite taille dans 1’analyse par corrélation d’images. La figure 5.17 (b) présente les
champs de déplacement mesurés au milieu du plateau de compaction (figure 5.13 : scan
(). On constate sur le champ de résidu que la taille de la zone compactée sous la téte
du clou a augmenté de facon considérable avec une frontiere assez nette avec le reste
de I’échantillon qui subit essentiellement des déformations €lastiques de faibles am-
plitudes. Les champs de déplacements mesurés au dernier scan sont présentées sur la
figure 5.17 (c). Une discontinuité marquée est clairement observée, cela signifie 1’ap-
parition de la fissure conique qui conduit a la rupture finale de 1’échantillon. La trace
de cette fissure est également présente dans le champ de résidu car la formulation de la
version globale de la DVC repose sur I’hypothese de la continuité du champ de dépla-
cement recherché (non satisfaite pour une fissure).

Au bilan, la mesure de champ a confirmé le mécanisme de rupture déja discuté en
fonction de la courbe d’arrachement et les observations tomographiques in-situ. Elle a
fait apparaitre un écrasement local de la partie supérieure du cceur de la plaque direc-
tement sous la téte du clou avant la rupture du papier supérieur. L’utilisation de cette
technique non-destructive nous a permis également d’affiner et de justifier le scénario
de ruine a I’arrachement.

Pour compléter cette étude et mieux comprendre la phénoménologie du test d’arra-
chement, il est intéressant de regarder la réponse de la plaque ou : (1) le clou possede une
téte plus large, (ii) on a un échantillon sans papier supérieur et (iii) on a un échantillon
sans roller coating supérieur. Dans la suite, des tests d’arrachement in-sifu pour les trois
cas cités ci-dessus seront présentés et le mécanisme de rupture sera discuté en fonction
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des coupes tomographiques et de la courbe d’arrachement pour les différentes configu-
rations. Les résultats obtenus seront comparés avec ceux du test de référence (plaque
complete et diametre de la téte du clou égal a 6,35 mm). La méme géométrie des échan-
tillons a été conservée et le méme dispositif expérimental avec les mémes parametres
d’acquisition ont été utilisés.
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FIGURE 5.17: Coupes verticales 2D des champs de déplacement mesurés par corréla-

tion d’images volumiques, (a) : avant la rupture du papier supérieur (figure 5.13 :
(2)), (b) : phase de compaction (figure 5.13 :

scan
scan (j)), (c) : rupture par fissuration (fi-

gure 5.13 : scan (m)). Les déplacements sont exprimés en voxel (1 voxel «— 25 um).



5.3.3 Influence de la taille de la téte du clou

Afin d’étudier I’'influence de la taille de la téte du clou sur le mécanisme de rupture,
le choix s’est porté sur un diametre égal a 9,35 mm. Deux tests d’arrachement in-situ
ont été réalisés. Nous présenterons dans la suite les résultats obtenus pour les deux
éprouvettes.

Le premier échantillon a été scanné en début d’essai avant 1’application de la charge,
a deux moments de la phase avant le pic, juste apres la rupture de la pente de la courbe
effort-déplacement, deux fois au palier de compaction et une derniere fois a la fin
de I’essai, au total 7 scans ont été effectués. La figure 5.18 illustre la réponse effort-
déplacement enregistrée au cours de test. Des coupes tomographiques verticales au mi-
lieu de I’échantillons qui montrent 1’évolution de la microstructure au cours de test sont
présentées en figure 5.19.

800 . . l

0 0.5 1 1.5 2
Déplacement (mm)

FIGURE 5.18: Courbe d’arrachement du premier test, diametre de la téte du clou de
9,35 mm.
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FIGURE 5.19: Coupes tomographiques verticales au milieu du premier échantillon

montrant 1I’évolution de la microstructure a differents niveaux de chargement, diametre

de la téte du clou de 9,35 mm. Les fleches sur la figure (f) et (g) indiquent I’endroit
d’apparition de la fissure.

En comparant le graphe d’arrachement obtenu dans ce test avec celui du test de
référence (figure 5.13), on constate que les deux graphes exhibent la méme allure. Apres
la mise en contact entre la téte du clou et I’échantillon, I’effort croit rapidement en
fonction du déplacement dans un régime élastique (figure 5.19 : coupes (a), (b) et (c)).
La deuxieme partie du graphe commence au scan (d), apres la rupture de la pente initiale
due a la rupture du roller coating a une charge de 600 N environ. La figure 5.20 montre
un zoom sous la té€te du clou, la fleche indique I’endroit ou le roller coating est rompu.
A ce stade de chargement la partie supérieure du cceur de la plaque ne subit quasiment
aucune compaction, par contre on observe I’apparition d’une fissure radiale sur la face
tendue de I’éprouvette, cette derniere est montrée sur la figure 5.21. La présence du
papier inférieur empéche la rupture de la plaque a ce stade de chargement.
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(a) F=435N (b) F=600 N

FIGURE 5.20: Zoom sous la téte du clou : (a) scan (c), (b) scan (d), la fleche de la figure
(b) indique I’endroit ou le roller coating est rompu.

FIGURE 5.21: Coupe tomographique transversale dans la partie tendue de 1’éprouvette
montrant 1’apparition d’une fissure radiale (scan (d) : F = 600 N), les fleches indiquent
la trajectoire de la fissure.

La deuxieme partie de ce graphe correspond au stade de compaction sous la téte
du clou observée au scan (e) et encore plus prononcée sur le scan (f) avec la fissura-
tion du ceeur, 1’endroit de la fissure est indiqué par des fleches sur la figure 5.19 (f). La
figure 5.22 correspond a un zoom qui montre davantage la trajectoire de la fissure. L’ ap-
parition de la fissure correspond a la chute d’effort au scan (f) sur le graph 5.20. Notons
qu’a ce stade de chargement (charge appliquée ~ 700 N et 1 mm de déplacement) le
papier supérieur est toujours intact sous la té€te du clou. La rupture finale de 1’échantillon
se produit par fissuration conique du ceeur en cisaillement. La figure 5.23 montre des
coupes tomographiques transversales de 1’échantillon a 1’état initial et a la rupture, le
réseau de fissure est clairement observé et le facies de rupture final est la combinaison
d’une fissure conique avec la fissure radiale.
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FIGURE 5.22: Coupe tomographique illustrant la fissuration du cceur (scan (f) : F =
700 N).

(a) (b)

FIGURE 5.23: Coupes tomographiques transversales dans la partie tendue de 1’éprou-
vette : (a) état initial, (b) rupture de 1’échantillon.

Le deuxieme échantillon a été imagé en début d’essai avant I’application de la
charge, une fois apres la rupture de la pente de la courbe effort-déplacement, deux fois
au palier de compaction et une derniere fois a la fin de I’essai, au total 5 scans ont été
effectués. La figure 5.24 illustre la courbe d’arrachement enregistrée au cours de test.
Des coupes tomographiques verticales au milieu de 1’échantillons montrent 1’évolution
de la microstructure au cours du test (figure 5.25).

134



0" 0.2 0.4 0.6 0.8
Déplacement (mm)

FIGURE 5.24: Courbe d’arrachement du deuxieme test, diametre de la té€te du clou de
9,35 mm.

La courbe 5.24 montre trois parties. La premiere est composée d’une phase de mise
en contact entre la téte du clou et I’éprouvette suivie d’'une montée élastique linéaire
dans laquelle la plaque est sollicitée dans son domaine élastique. Dans cette partie 1’ef-
fort appliqué croit rapidement en fonction du déplacement, il atteint les 600 N pour un
déplacement de 450 um. La deuxieme partie commence par la rupture de la pente au
scan (b) suivie d’'une phase de compaction observée aux scans (c) et (d). La phase de
compaction localisée sous la téte du clou est clairement observée au scan (d), mais le
palier de compaction est beaucoup plus court en comparant avec le résultat du test de
référence (figure 5.13). La troisieme partie du graphe correspond a une chute brutale
de I’effort appliqué a cause de la fissuration en cisaillement du cceur de la plaque. La
fissure est clairement visible sur la coupe verticale 5.25 (e). Les fleches sur la coupe
transversale 5.26 (b) indiquent I’endroit d’apparition de la fissure conique qui conduit a
la rupture finale de I’échantillon. Notons que le papier supérieur reste intact jusqu’a la
fin de test.
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FIGURE 5.25: Coupes tomographiques verticales au milieu de 1’échantillon montrant

I’évolution de la microstructure a différents niveaux de chargements pour la deuxieme

éprouvette, diametre de la téte du clou de 9,35 mm. Les fleches sur la figure (e) indiquent
I’endroit d’apparition de la fissure.

La figure 5.26 montre des coupes tomographiques transversales de 1’échantillon a
I’état initial et a la fin du test, le facies de rupture final est composé d’une seule fissure
conique.
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(a) (b)

FIGURE 5.26: Coupes tomographiques transversales dans la partie tendue de 1’éprou-
vette : (a) état intial, (b) rupture de I’échantillon, les fleches indiquent I’endroit d’appa-
rition de la fissure conique.

En comparant le mécanisme de ruine observé en changeant la taille de la téte du
clou a 9,35 mm avec celui observé dans le test de référence, on peut conclure que le
changement de la taille de la téte du clou a une influence importante sur le mécanisme
de rupture. Bien que la courbe d’arrachement dans les deux cas exhibe la méme allure, le
scénario de rupture est modifié principalement par : (i) I’apparition de la fissure radiale
dans la face tendue de 1’éprouvette (observée sur le premier échantillon), (ii) le palier
de compaction est beaucoup plus court et (iii) le papier supérieur reste intact jusqu’a la
rupture du cceur par fissuration. La modification du diametre de la téte du clou conduit
également a une augmentation de 1’effort d’arrachement qui peut atteindre le double de
celui du test de référence. Cela est dii a I’augmentation de la surface de contact entre la
téte du clou et I’échantillon. Par contre la contrainte au plateau reste quasiment la méme
(= 3 MPa), elle est calculée par

c= F = __F (5.1)
S  7w(R2—r?)
ou F est I’effort au plateau, R et r sont respectivement le rayon de la té€te du clou et le
rayon de sa tige.

5.3.4 Influence du papier supérieur

Dans le but de quantifier I’apport du papier supérieur a la résistance a I’arrachement
et au mécanisme de rupture des disques de plaque de platre de diametre 50 mm ont
été découpés a partir de plaques de platre industrielles, ensuite le papier supérieur a été
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enlevé a I’aide de papier de verre. Les échantillons sans leur papier supérieur mesurent
alors 12 mm d’épaisseur. La figure 5.27 montre I’échantillon sans papier supérieur prét
a étre testé. 1l est sollicité in-sifu en arrachement jusqu’a la rupture.

FIGURE 5.27: Echantillon sans papier supérieur.

La courbe d’arrachement enregistrée au cours de 1’essai est montrée sur la fi-
gure 5.28. L’échantillon a été imagé a I’état initial, une fois avant la rupture de la pente,
puis 4 fois au palier de compaction et enfin un dernier scan a été acquis a la fin de test.
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0 1 2 3
Déplacement (mm)

FIGURE 5.28: Courbe d’arrachement sur un échantillon sans papier supérieur, diametre
de la téte du clou de 6,35 mm.

La figure 5.28 illustre la réponse effort-déplacement enregistrée au cours du test.
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Des coupes tomographiques verticales au milieu de 1’échantillons qui montrent 1’évo-
lution de la microstructure au cours du test sont présentées en figure 5.29. Ce graphe
(figure 5.28) peut étre divisé, en premiere analyse, en 3 parties. Dans la premicre par-
tie, la non-linéarité au pied de la courbe est due a la phase de mise en contact entre la
téte du clou et I’éprouvette. Puis la courbe est ensuite quasiment linéaire jusqu’a 150 N
(scans (a) et (b)). Il semblerait que la structure soit entierement integre a ce niveau de
chargement.

(© (d)

(@

FIGURE 5.29: Coupes tomographiques verticales au milieu de I’éprouvette montrant

I’évolution de la microstructure a différents niveaux de chargement sur un échantillon

sans papier supérieur, diametre de la téte du clou de 6,35 mm. Les fleches sur la figure
(g) indiquent I’endroit d’apparition de la fissure.

A partir de 150 N, une diminution de la rigidité est observée, cette diminution se
traduit par un changement de pente de la courbe di a la rupture de roller coating, une
compaction légere a été observée a ce stade. La figure 5.30 présente un zoom sous la
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téte du clou qui montre clairement la rupture du roller coating au scan (c) accompagnée
d’une 1égere compaction localisée sous la té€te du clou. Contrairement au test réalisé sur
la plaque compléte, I’effort continue a croitre en fonction de 1I’enfoncement de la téte
du clou dans un régime de compaction brutale (scan (d), (e) et (f)). Il atteint 350 N a
la fin de la phase de compaction. Une fois que la téte du clou a pénétré une profondeur
suffisante dans 1’échantillon, la rupture finale de 1’échantillon se produit par rupture du
ceeur de la plaque sous la forme d’un cone (scan (g)).

La figure 5.31 (b) montre une coupe tomographique transversale dans la zone tendue
de I’éprouvette a la fin de test, la base de la fissure conique est indiquée par des fleches.
L’intersection entre la fissure conique et le cylindre qui entoure la partie de la té€te du
clou qui a péntré dans I’échantillon forme le facies de rupture final.

(a) F=600N (b) F =660 N

FIGURE 5.30: Coupes tomographiques verticales montrant un zoom sous la téte du
clou : (a) coupe correspond au scan (b), (b) coupe correspond au scan (c) I’ellipse en-
toure la zone endommagée.

(@) (b)

FIGURE 5.31: Coupes tomographiques transversales dans la zone tendue de 1’éprou-
vette : (a) état initial, (b) rupture de I’échantillon, les fleches indiquent I’endroit d’appa-
rition de la fissure.
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5.3.5 Influence du roller coating

Des disques de platre de diametre 50 mm ont été découpés a partir d’une plaque
industrielle a 1I’aide d’une scie cloche au diametre approprié. Ensuite le papier supérieur
et le roller coating ont été rabotés a I’aide d’un rabot électrique. Les échantillons sans
leur papier supérieur et roller coating mesurent environ 10 mm d’épais. La surface supé-
rieure des échantillons est plane, bien lisse et sans densification a priori. La figure 5.27
montre I’échantillon sans roller coating supérieur prét a étre testé. L’échantillon est sol-
licité in-situ en arrachement jusqu’a rupture.

FIGURE 5.32: Echantillon sans roller coating.

La figure 5.33 illustre la courbe d’arrachement enregistrée au cours de test. L’ échan-
tillon a été imagé a 1’état initial, 3 fois avant la rupture de la pente, puis 3 fois au cours
de la phase de compaction et enfin un dernier scan apres la ruine. Des coupes tomogra-
phiques verticales au milieu de I’échantillons montrant I’évolution de la microstructure
au cours de test sont présentées sur la figure 5.34.
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FIGURE 5.33: Courbe d’arrachement sur un échantillon sans roller coating, diametre
de la téte du clou de 6,35 mm.

Le graphe d’arrachement obtenu exhibe la méme allure que celui obtenu avec
I’échantillon sans papier supérieur. Dans la premiere partie, la non-linéarité au pied
de la courbe est due a la phase de mise en contact entre la téte du clou et I’éprouvette.
Cette non-linéarité est moins prononcée en la comparant avec celle de la courbe d’arra-
chement de référence (figure 5.13). Puis la courbe est ensuite quasiment linéaire jusqu’a
150 N (scans (b), (c) et (d)).
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FIGURE 5.34: Coupes tomographiques verticales au milieu de I’échantillons montrant

I’évolution de la microstructure a différents niveaux de chargement sur un échantillon

sans roller coating, diametre de la téte du clou de 6,35 mm. Les fleches sur la figure (h)
indiquent I’endroit d’apparition de la fissure.

Au scan (d) une 1égere compaction au contact entre la téte du clou et la face supé-
rieure de I’échantillon est perceptible (figure 5.35). A partir du scan (e) une diminution
significative de la rigidité est observée et I’effort continue a croitre en fonction de 1’en-
foncement dans un régime de compaction avec une augmentation de la taille de la zone
compactée. A partir du scan (g) I’effort commence a se stabiliser aux alentours de 320 N.
Enfin la ruine de I’échantillon se produit par rupture du coeur de la plaque par fissuration
conique classique (figure 5.34 (h)).
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(@) F=105N (b) F= 150N

FIGURE 5.35: Coupes tomographiques verticales montrant un zoom sous la téte du
clou : (a) coupe correspondant au scan (c), (b) coupe correspondant au scan (d) I’ellipse
entoure la zone endommaggée.

Les courbes des essais d’arrachement réalisés sur les trois éprouvettes (test de réfé-
rence, plaque sans papier supérieur et plaque sans roller coating) avec la taille de la téte
du clou de 6,35 mm sont présentées sur la figure 5.36. La courbe (noire) correspond a
I’essai de référence, la courbe (bleue) correspond a I’essai réalisé sur I’éprouvette sans
papier supérieur et la courbe (rouge) correspond a I’essai réalisé sur I’éprouvette sans
roller coating. Dans la zone I, pour une force inférieure a 180 N, apres la mise en contact
les deux courbes (noire et bleue) exhibent quasiment la méme pente de la montée élas-
tique par contre la courbe (rouge) présente une pente plus faible. Ce ci nous laisse a
penser que la présence du roller coating rigidifie la plaque de platre. Par contre la pré-
sence du papier supérieur n’a pas d’effet significatif sur la pente de la montée élastique
(a noter que ce papier est en compression). La rupture de pente a la montée élastique se
produit a un niveau de chargement plus élevé dans le cas du test de référence (~ 210 N).
Dans les deux autres cas, la rupture de la pente se produit au méme niveau de chargement
(= 180 N). Cela signifie que la présence du papier supérieur contribue a I’augmentation
de la limite élastique du sandwich. Elle assure également une meilleure répartition de
la charge sous la téte du clou. Dans la zone 11, une dégradation importante de la rigidité
de la plaque est observée pour les trois courbes. La présence du papier supérieur permet
de faire apparaitre un pic sur la courbe (noire) qui correspond a la rupture du papier
a 350 N de chargement. Ensuite, une chute d’effort est observée due a la rupture du
papier supérieur, la charge appliquée est supportée totalement par le cceur de la plaque.
Pour les deux autres courbes (bleu et rouge) I’effort continue a croitre en fonction de
I’enfoncement de la téte du clou dans le coeur de la plaque, il atteint quasiment le méme
niveau que I’essai de référence dans I’essai sans papier supérieur (= 300 N), par contre
il atteint les 250 N pour I’éprouvette sans roller coating. L.’augmentation de I’effort ap-
pliqué est due essentiellement a la croissance continue de la zone compactée sous la téte
du clou. Cette zone écrasée présente une rigidité plus grande que la mousse de platre qui
I’entoure. En réalité elle agit comme un indenteur rigide qui se développe au cours de
chargement. Dans la zone III, I’effort commence a se stabiliser et a la fin de cette zone
les trois courbes se rejoignent. La rupture de I’échantillon de référence et celui sans pa-
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pier supérieur se produit au méme niveau de chargement (=~ 350 N), I’échantillon sans
roller coating est rompu a un niveau plus bas (= 320 N).

Cette comparaison a mis en évidence que le comportement mécanique de la plaque
de platre en arrachement semble étre régi essentiellement par les propriétés mécaniques
du cceur. L’analyse des différentes coupes tomographiques confirme ces conclusions.

400 : , p— Sans papier
L | II ; II1
: Plaque complete
300} o
s | i ]
& : :
E 200¢ ‘ i Sans roller
=  coating
@  coating g
100} ;
0 i i . :
0 1 2 3 4

Déplacement (mm)

FIGURE 5.36: Courbes d’arrachement pour les différentes configurations, diametre de
la téte du clou de 6,35 mm.

5.4 Conclusions

L’étude bibliographique a mis en évidence que le mécanisme de ruine de la plaque
de platre en arrachement est encore mal connu. L’essentiel des études précédentes dé-
duisent le mécanisme de ruine d’une part de I’analyse de la courbe de réponse d’arra-
chement et d’autre part a partir d’analyses post-mortem de I’éprouvette. Toutefois, ces
observations ne permettent pas de bien décrire le scénario de rupture.

Dans ce chapitre une méthodologie complete d’analyse de test d’arrachement a été
proposée. Grace a I’apport de la tomographie aux rayons X et les essais d’arrachement
in-situ le mécanisme de rupture de la plaque en arrachement a été€ identifié dans 1’ordre
d’apparition chronologique de différentes dégradations. L’analyse de la courbe d’arra-
chement montre qu’apres la mise en contact entre le clou et I’échantillon, la progres-
sion est d’abord linéaire et correspond a un régime €lastique. Apres la rupture du roller
coating, une légere compaction a été observée sur la partie supérieure de la plaque en
contact avec la téte du clou. Cette légere compaction est considérée comme le facteur
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critique qui favorise la rupture du papier en cisaillement. Apres la rupture du papier su-
périeur I’enfoncement progresse de maniere importante a effort plus ou moins constant
aux alentours de 350 N dans la zone plateau qui caractérise la phase de compaction du
ceeur de la plaque. A ce stade la charge appliquée est supportée totalement par le cceur
de la plaque grace aux propriétés mécaniques de la mousse de platre. Au cours de la
phase de compaction la téte du clou poingonne le papier supérieur, puis pénetre dans
le ceeur de la plaque a une profondeur assez importante ~ 25 % de 1’épaisseur initiale
de la plaque, ce qui conduit a la ruine finale de I’échantillon par fissuration du cceur
en cisaillement sous forme d’un cone. L’exploitation des données tomographiques par
corrélation d’images volumiques a été effectuée et fait apparaitre en particulier un écra-
sement local de la partie supérieure du cceur de la plaque directement sous la téte du clou
avant la rupture du papier supérieur. La mesure de champs de déplacement a confirmé
le mécanisme de ruine, elle nous a permis également d’affiner et de justifier le scénario
de ruine a I’arrachement proposé a partir de I’analyse de la courbe d’arrachement et les
observations tomographiques in-situ.

Le changement de la taille de la téte du clou a une influence importante sur le méca-
nisme de rupture. Le scénario de rupture est modifié principalement par : (i) I’apparition
d’une fissure radiale sur la face tendue de 1’éprouvette (observée sur le premier échan-
tillon), (ii) le palier de compaction est beaucoup plus court et (iii) le papier supérieur
reste intact jusqu’a la rupture du cceur par fissuration en cisaillement. La modification
du diametre de la téte du clou conduit a une résistance a 1’arrachement comparable a
celle du test de référence. Enfin, afin de tenter de quantifier I’apport de chaque compo-
sante de la plaque a la résistance a I’arrachement, une analyse plus poussée de 1’essai
d’arrachement a été menée en analysant les courbes d’arrachement et les données tomo-
graphiques obtenues sur des échantillons sans papier supérieur et sans roller coating.

Il est apparu dans cette étude expérimentale que, chronologiquement, le premier
mode de dégradation de la plaque est la rupture du roller coating et la compaction du
ceeur de la plaque sous la téte du clou. Ces observations permettent d’affirmer que c’est
la compaction du ceeur qui est le mode d’endommagement le plus important. La com-
paraison des différents tests réalisés dans cette étude a montré que le comportement
mécanique de la plaque de platre en arrachement est piloté essentiellement par les pro-
priétés mécaniques du ceeur. D’un point de vue mécanique, la détermination d’un critere
de poingonnement ou de compaction du ceeur de la plaque s’avere tres important en pra-
tique afin de modéliser 1’essai d’arrachement.

Au vu de ces conclusions, pour progresser dans la compréhension des mécanismes
de ruine de la plaque de platre en arrachement, et notamment pour mieux analyser la
phase de compaction du cceur de la plaque, nous avons décidé d’orienter notre travail
vers des essais d’indentation sphérique. La méthodologie que nous avons développée
sera présentée dans le chapitre suivant.
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Chapitre 6

Indentation de platre

1l a été montré dans le chapitre précédent que la compaction du cceeur de la plaque
de platre est le phénomene limitant pour la « performance » retenue dans I’essai d’ar-
rachement (force maximale). Ce phénomene de compaction est étudié ici dans une géo-
métrie d’essai qui permet un meilleur controle et une analyse plus aisée. Des cylindres
de platre moussé sont extraits a partir de plaques de pldtre industrielles, puis inden-
tées in-situ dans un tomographe a rayons X avec une sphere de taille millimétrique. Les
résultats de l’expérience in-situ montrent que le pldtre moussé montre une transition
brutale entre un comportement élastique et une compaction forte accompagnée d’un ef-
fondrement localisé de la porosité sous I’indenteur. Pour quantifier I’état de contrainte
multiaxial qui caractérise cette zone de transition, il est proposé d’analyser l’essai d’in-
dentation sphérique. Les acquisitions tomographiques de I’échantillon sous chargement
mécanique associées a la version globale de la corrélation d’images volumiques per-
mettre de mesurer les champs de déplacement a différents niveaux de chargement. Tou-
tefois, en raison de la nature hétérogene de ’essai d’indentation, une haute résolution
spatiale des champs de déplacement est demandée. Les champs de déplacement esti-
més présentent des amplitudes tres faibles, ['utilisation d’éléments de petite taille dans
I’analyse par corrélation d’images conduit a I’augmentation des incertitudes de me-
sures ce qui rend la quantification des champs de déformations sur la frontiére de la
zone compactée non fiable. La nécessité d’estimer finement les déformations a la limite
de cette zone nous a conduit a proposer une procédure de corrélation d’images vo-
lumiques originale, intégrée et adaptée a l’essai d’indentation sphérique. La nouvelle
version est fondée sur des champs de déplacement calculés par le code de calcul EF
Abaqus®. Elle permet de filtrer de nombreuses fluctuations dans les champs de dépla-
cement et rendre la quantification des champs de déformation (ou de contrainte) dans la
zone de transition beaucoup plus robuste. Cela ouvre de nouvelles voies pour l’identifi-
cation des propriétés mécaniques et notamment la quantification de l’état de contrainte
multiaxial dans la zone de transition.
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6.1 Essai d’indentation

L’analyse de 1’essai d’arrachement a montré que le mode de ruine de la plaque est
assez complexe, il combine a la fois la compaction et la fissuration. Il a été aussi montré
que le comportement de la plaque est géré essentiellement par les propriétés mécaniques
du ceeur et que le phénomene de compaction est le mode d’endommagement le plus im-
portant dans le scénario de ruine. Pour progresser dans la compréhension du mecanisme
de compaction, qui est le facteur limitant pour la résistance a I’arrachement, des es-
sais d’indentation sphérique in-situ sur le coeur de la plaque avec des échantillons de
géométrie simple ont été réalisés.

Le test d’indentation consiste a mesurer simultanément la profondeur d’indentation,
notée h, et I’effort d’indentation, noté F, au cours de I’enfoncement imposé a I’indenteur
dans un matériau (figure 6.1). Il est utilisé historiquement pour déterminer le module
d’élasticité et la dureté du matériau. La détermination du module élastique est basée sur
la théorie de Hertz [152]. L’effort d’indentation est relié a la profondeur d’indentation
par :

F= gE*R1/2h3/2 6.1)

ou E* est le module d’élasticité réduit et R le rayon de 1’indenteur. La dureté, assimilée
a la pression moyenne sous I’indenteur, est déterminée a charge maximale Fj,,,, grace
au calcul de I’aire de contact, notée A., projetée entre I’indenteur et le matériau :

Fmax
H= 6.2
A (6.2)

L’analyse des essais d’indentation repose sur I’hypothese d’une montée en charge
élasto-plastique, suivie d’une décharge purement élastique (figure 6.1). Plusieurs mé-
thodes ont été proposées afin de déterminer le module élastique, la plus utilisée est celle
de Oliver et Pharr [153]. Selon le cycle de chargement effectué, différentes grandeurs
peuvent étre extraites d’un essai d’indentation. Tout d’abord, si le test est composé d’un
unique chargement, les seules grandeurs pouvant étre déduites de la courbe d’indenta-
tion sont la courbe F () et I’énergie totale. Si le test est composé d’un cycle de charge-
ment et de déchargement, on peut déduire les valeurs de la pente de début de décharge,
de I’énergie €lastique et de 1’énergie plastique. Enfin, si le test est composé de plusieurs
cycles de chargement, déchargement et rechargement, on peut alors déduire 1’évolution
des différentes grandeurs évoquées ci-dessus au cours du test. L’évolution de ces gran-
deurs obtenues pour plusieurs cycles de chargement, déchargement et rechargement a
été étudiée par Collin et al. [154].
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FIGURE 6.1: Courbe de réponse effort-déplacement en indentation sphérique [151].

Il s’agit d’un essai d’indentation a charge maximale P,,,, suivie d’'une décharge don-

nant lieu a un déplacement rémanant /,. La reponse en charge est élasto-plastique avec

une non-linéarité géométrique. La décharge est censée renseigner sur un comportement

essentiellement élastique et a une aire de contact constante, d’ou I’intérét habituel de
calculer dP/dh.

Sneddon [155] a proposé une solution générale au probléme de I’'indentation d’un
matériau élastique par un indenteur quelconque, la raideur de contact, notée S, est dé-
terminée au début de la phase de décharge lors de retour €lastique de la matiere sous
I’indenteur, elle est définie par :

dF
S=_—— 6.3
T (6.3)

Plusieurs auteurs ont démontré que lorsque le régime élastique est dépassé la rela-
tion (6.3) peut s’appliquer lors du déchargement [156, 157, 158]. Cela est généralement
vrai dans le cas d’'un comportement élasto-plastique sans endommagement ol le mo-
dule élastique est conservé (comportement élastique constant a la décharge). En ce qui
concerne I’identification du comportement plastique des matériaux a partir des essais
d’indentation, grace a I’utilisation des méthodes inverses, I’analyse d’une ou plusieurs
courbes force-enfoncement permet de déterminer completement la courbe contrainte-
déformation d’un matériau [159, 160, 161] et ainsi d’identifier la limite élastique du
matériau et son comportement dans le domaine plastique. La procédure d’identification
consiste alors a minimiser I’écart entre des grandeurs issues d’une expérimentation et
celles issues de modeles déduits d’une étude numérique. Le probleme inverse le plus
couramment utilisé en indentation est le probleme d’identification paramétrique, qui
doit permettre d’obtenir les parametres associés a une loi de comportement implémen-
tée dans un code de type éléments finis.
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FIGURE 6.2: Indentation sphérique.

Plusieurs études montrent que plusieurs jeux de parametres peuvent conduire a la
méme réponse en indentation. Cheng et Cheng [162] proposent une étude complete de
I’indentation, ils étudient en particulier la possibilité de déterminer la loi de comporte-
ment d’un matériau a partir d’un test d’indentation. Les auteurs démontrent qu’il n’y a
pas unicité de la solution dans le cas de I’utilisation d’un unique indenteur conique ou
pyramidal. Ceci revient a dire que plusieurs jeux de parametres peuvent conduire a la
méme réponse d’indentation.

Selon ces méme auteurs 1’indentation sphérique n’est pas concernée par ce pro-
bléme. Pour lever I’indétermination en indentation conique, d’autres auteurs ont pro-
posé d’indenter le matériau avec plusieurs indenteurs différents et de mener ensuite une
identification paramétrique sur plusieurs courbes effort-enfoncement [163]. Afin d’as-
surer 1’unicité de la solution le nombre d’indenteur minimal nécessaire doit étre égal au
nombre de parametres matériaux a identifier [162].

6.1.1 Indentation sphérique

L’indenteur sphérique, par rapport a d’autres géométries, présente deux avantages
majeurs. Le premier est qu’il permet d’extraire plus d’information car les premiers
stades du chargement sont intégralement élastiques, puis arrive I’effet de la plasticité.
Avec I’indenteur conique ou pyramidal (i.e. aigu), la plasticité commence des que le
contact est établi avec I’échantillon. Deuxiemement, 1’utilisation des indenteurs sphé-
riques présente 1’avantage de faciliter les simulations numériques par 1’utilisation d’un
modele d’indentation EF axisymétrique.

La pression moyenne entre la surface de 1I’indenteur et le matériau est égale au rap-
port de la charge appliquée et de la surface de contact projetée. Meyer, en 1908, fut
le premier a proposer cette relation, et il est maintenant considéré comme la dureté
Meyer [164]. Elle est donnée par :

P=— (6.4)
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FIGURE 6.3: Courbes contrainte-déformation d’indentation obtenues sur : (a) des alu-

mines de taille de grain de 3 ym et 48 ym. La droite en pointillés inclinée représente

la réponse élastique de Hertz et la ligne pointillée horizontale supérieure est la dureté

(moyenne de toutes tailles de grains). La courbe en trait plein est un ajustement em-

pirique aux données pour une alumine commerciale (granulométrie 23 um) [165]. (b)

Réponse de I’alumine a différents taux de porosité [168] le domaine élastique est pré-
senté par le contact de Hertz. (c) Réponse de vitro-céramiques [169].

ou a est le rayon de contact (figure 6.2).

La déformation d’indentation est définie comme le rapport a/R. Il est alors pos-
sible de déterminer a partir d’essais d’indentation des courbes de pression moyenne-
déformation appelées souvent courbes contrainte-déformation.

6.2 Indentation de matériaux poreux

Une revue de la littérature existante sur les tests d’indentation montre que 1’inden-
tation sphérique a été utilisée pour mesurer des courbes de contrainte-déformation pour
les alumines dont la porosité varie de 2,5 % a 18 % (figure 6.3(a) et (b)), pour des
vitro-céramiques dont la porosité peut atteindre 20 % (figure 6.3(c)).

Guiberteau et al. ont utilisé la méthode dite « bonded-interface technique » [166,
167, 165]. Cette technique consiste a indenter de maniere symétrique un échantillon
composé de deux demi-blocs, maintenus mécaniquement, avec leurs surfaces polies en
contact. Afin de bien visualiser la zone indentée, I’échantillon est ensuite déchargé et la
surface de contact des deux demi-blocs est observée. La figure 6.4 illustre le principe de
la méthode.

Les résultats d’indentation sphérique obtenus sur des alumines par Guiberteau et
al. [165] sont illustrés sur la figure 6.5. On observe d’une part que la taille des grains a
un effet important sur I’apparition de I’endommagement sous forme de microfissures et
d’autre part, la formation d’une zone densifiée de forme hémisphérique sous la téte de
I’indenteur. Les études précédentes confirment que le matériau poreux est plus sensible
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FIGURE 6.4: Schéma illustrant le principe de la méthode « bonded-interface ». Q et R :
représentent les empreintes d’indentation, a—a est la trace du plan de contact commun
permettant I’observation post indentation [167].

aux dommages que la fissuration macroscopique fragile.

She et al. [170] ont utilisé la méme technique pour étudier I’endommagement dans
des céramiques de nitrure de silicium a 37 % de porosité. Les auteurs ont montré la
formation d’une zone densifiée de forme hémisphérique sous 1’indendeur qui croit avec
I’augmentation de la charge (figure 6.6). Ils décrivent que la plasticité résulte de la
microfissuration et pour des taux de porosité plus élevés, cette capacité de densification
entraine une diminition de la formation des fissures d’indentation.

Les premiers travaux sur I’indentation des mousses ont suggéré que leur réponse
est contrdlée en grande partie par leur résistance a la compression [9, 20]. Plusieurs
études ont été publiées sur la modélisation du comportement des matériaux cellulaires
en indentation [22, 171]. Certaines de ces études concernent des roches denses fragiles
et beaucoup moins d’attention a été accordée au probleme de 1’indentation de roches
poreuses [172, 173, 174]. Leite et Ferland [173] ont testé en indentation sphérique
des roches artificielles constituées d’un mélange de platre industriel, de sable, d’eau
et de spheres de polystyrene et qui présentent une porosité variant entre 44 et 68 % (fi-
gure 6.7). Ils ont conclu que la formation de la zone compactée sous I’indenteur semble
étre le principal facteur controlant le processus d’indentation dans les roches poreuses et
que I’étendue de la zone compactée est controlée d’une part par la porosité du matériau
et de I’autre par les propriétés mécaniques de la structure poreuse.

La tomographie aux rayons X a également été appliquée a I’indentation de mousses
métalliques a base d’aluminium [176]. Dans cette derniere étude les observations to-
mographiques ont montré que la forme de la zone densifiée est approximativement une
calotte sphérique située directement sous la téte de I’'indenteur (figure 6.8).

Smith et Bay [177] ont utilisé la corrélation d’images volumiques « DVC » pour
quantifier les déformations dans les mousses d’aluminium et de les comparer avec les
champs simulés a I’aide d’une analyse élastique isotrope par éléments finis. La DVC
a été également utilisée pour mesurer les champs de déformations lors d’essais d’in-
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FIGURE 6.5: Microscopies optiques montrant en haut la surface indentée et en bas

des coupes sous I’indenteur dans des alumines avec une taille de grain (A) 3 um, (B)

9 um, (C) 15 um, (D) 21 ym , (E) 35 um et (F) 48 um. Tests réalisés a une pression de

pénétration fixe (8 GPa), utilisant une sphere de WC de rayon r = 3,18 mm pour une

charge P =2000 N (voir le point D sur la figure 6.3(a)). La barre d’échelle dans la figure
(A) représente le diametre de contact (550 um) [165].

() (b)

FIGURE 6.6: Micrographies optiques. En haut : la surface indentée, et en bas : des

coupes sous I’'indenteur dans des échantillons de céramique de nitrure de silicium avec

37 % de porosité (pas tres visible) utilisant une sphere de WC de rayon r = 1,67 mm, a
des charges (a) 250 N, (b) 1000 N et (c) 1500 N [170].
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FIGURE 6.7: Photographie d’un échantillon de roche artificielle apres indentation mon-
trant la zone compactée sous 1’indenteur [173], a; : le rayon de la zone compactée.

() (b)

FIGURE 6.8: Coupes tomographiques de mousse Alporas® (17 % de densité relative) :
(a) état initial, (b) : apres indentation [176]. Une zone densifiée de forme hémi-sphérique
est apparue sous 1’indenteur.
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FIGURE 6.9: Images MEB : a gauche platre de type « A » a 32 % de porosité, a droite
platre de type « B » a 56 % de porosité, les cristaux de gypse sous leur forme caractéris-
tique d’aiguilles élancées sont observés [175].

dentation sphérique sur des mousses d’aluminium a cellules fermées et a cellules ou-
vertes [178]. Mostavafi et al. [179] ont également utilisé la DVC pour étudier le compor-
tement a la rupture de graphite nucléaire polygranulaire sur des barres courtes entaillées
(i.e. matériau quasi-fragile). Toutefois, dans cette étude les niveaux de déformations
étaient tres petits, beaucoup plus petits que I'incertitude de mesure en déformation.

6.2.1 Indentation de plitre moussé

La relation entre la microstructure et les propriétés mécaniques du cceur de la
plaque [117, 65, 66], ou I’évaluation de la résistance au feu de cloisons en plaques
de platre [118] ont déja été étudiées en détail. Benouis [120] a montré le caractere or-
thotrope de la plaque de platre, qui est une conséquence du comportement a la traction
du papier. Toutefois, le platre moussé en tant que tel n’a recu que peu d’attention en tant
que partie structurelle, son comportement mécanique et sa résistance a la rupture sont a
peine étudiés dans la littérature. Pourtant, certaines propriétés mécaniques sont néces-
saires pour les plaques de platre, et donc une bonne connaissance de la dégradation des
propriétés mécaniques de la plaque est une nécessité.

Récemment, Clément [78, 175] détermine les propriétés mécaniques de céramiques
poreuses par essais de micro-indentation instrumentée sphérique. Il a utilisé le platre
poreux comme matériau modele, a deux niveaux de porosité différentes (les platres
« A » et «B» a respectivement 30 et 60% vol). Le type « A » est un platre Prestia
Selecta (Lafarge), dédié au moulage et présentant une pureté d’au moins 98 %. Le type
« B » est un platre de grande surface de bricolage avec une pureté supérieure a 90 %. La
figure 6.9 montre deux images MEB des platres utilisés dans cette étude.

Dans la méme étude afin d’illustrer le phénomene de densification, un essai d’in-
dentation sphérique in-situ a été réalisé. La formation d’une zone densifiée de forme
hémisphérique a été observée sous I’indenteur. La figure 6.10 présente deux coupes
médianes de 1’échantillon pour deux niveaux de chargement différents. On peut consta-
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(a) (b)

FIGURE 6.10: Images tomographiques d’indentation sphérique in-sifu avec une sphere

en ABS de 6 mm de diametre : (a) 2 N, (b) 20 N, résolution : 1 voxel <+ 6 um. Cet

exemple, avec une importante bulle d’air sous la zone indentée, met particulierement en
évidence la densification par compaction des cristaux [175].

FIGURE 6.11: Observations MEB réalisées apres indentation sphérique sur le platre

« A » (diametre de I’indenteur : ¢ = 3 mm, charge : 20 N). a) cristaux de gypse en dehors

de la zone endommaggée, b) cristaux de gypse dans la zone endommagée : densification
sans propagation de fissure macroscopique [175].

ter une importante croissance de la zone densifiée en fonction de la charge appliquée.
Une différence de contraste est nettement visible sous I’indenteur. Pour cette gamme de
force, la zone densifiée semble étre hémisphérique et de taille conséquente (le rayon de
la zone compactée est comparable au rayon de contact) mais avec une expansion latérale
limitée [175].

Dans le but de visualiser la zone indentée avec une meilleure résolution qu’avec la
tomographie a rayons X, la méthode « bonded-interface » a été utilisée. La figure 6.11
montre des observations MEB réalisées apres indentation sphérique sur le platre « A ».
Elles révelent une densification sous la zone indentée. Cette densification semble se
produire par accumulation de morceaux de cristaux de gypse rompus [175]. Il n’est pas
possible de savoir a partir de ces images si des phénomenes de glissements entre cristaux
sont opérants, comme il a déja été€ noté sur du platre pris a I’état humide [66].

Clément [175] a proposé une procédure d’identification paramétrique inverse [175]
sur les courbes d’indentation sphérique obtenues sur les deux types de platre dans le
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FIGURE 6.12: Courbes de contraintes-déformations d’indentation expérimentales et si-

mulées obtenues avec deux diametres de sphere de 3 et 10 mm et une gamme de force

maximale comprise entre 0,5 et 20 N. Les valeurs seuils (35,5 et 4,3 MPa) indiquées au

début de la droite représentant le contact de Hertz sont associées a la limite élastique
des matériaux. (a) Platre « A », (b) platre « B » [175].

but d’identifier les parametres associés au critere de Drucker-Prager (angle de frotte-
ment, cohésion et angle de dilatance). A partir des parametres de la loi de comporte-
ment identifiés, la simulation numérique permet de compléter les courbes de contrainte-
déformation pour de faibles déformations, données inaccessibles expérimentalement a
cause de la rugosité de surface des échantillons et de la faible limite d’élasticité des
matériaux considérés. Ces courbes sont présentées sur la figure 6.12 et superposées aux
courbes expérimentales. En analysant la figure 6.12 on remarque que le modele proposé
n’arrive pas a reproduire les résultats expérimentaux notamment pour le platre « B » (le
plus poreux). L’auteur a justifié cette non-concordance entre les résultats expérimentaux
et la simulation par : (i) pour les faibles déformations (a/R < 0,05), la différence avec
les valeurs expérimentales est bien plus marquée sur le platre « B » que sur le platre
« A », ce qui peut s’expliquer par un état de surface plus rugueux pour le platre « B »
et un domaine élastique plus restreint, (ii) pour les plus grandes déformations (a/R >
0,08), ’erreur entre 1’expérience et la simulation devient plus importante notamment
pour le platre « A ». Deux aspects sont a prendre en compte tout d’abord la convergence
du modele éléments finis qui est plus difficile a ces grandes déformations (des instabi-
lités entrainent une augmentation de la profondeur d’indentation, et par conséquent du
rapport a/R, pour une méme valeur de force). Ceci se traduit également par une sous-
estimation de la pression moyenne, non prise en compte par le critere de Drucker-Prager
et (iii) pour les déformations intermédiaires (0,05 < a/R < 0,08), la corrélation entre I’ ex-
périence et la simulation est la meilleure. Cela s’explique par le fait que I’identification
des parametres a été effectuée avec les déplacements correspondant a cette gamme de
déformation.

157



On a pu remarquer a travers cette étude bibliographique que contrairement aux mé-
taux, peu d’études ont porté sur la caractérisation mécanique des matériaux fragiles a
fort taux de porosité par le biais d’essais d’indentation. Les études précédemment pu-
bliées mentionnent des matériaux a un taux de porosité de quelques pourcents ou au
contraire des matériaux tres poreux tels que les matériaux cellulaires. L’essai d’indenta-
tion a été utilisé principalement pour déterminer les courbes de contrainte-déformation
pour les céramiques a faible taux de porosité. Pour les matériaux qui présentent des
taux de porosité plus élevés, une zone densifiée sous la téte de I’indenteur peut appa-
raitre. Cette capacité de compaction locale empéche la rupture par formation de fissures
d’indentation. Cependant toutes les études publiées sur les matériaux fragiles ne sont
pas habituellement associées a 1’identification de la loi de comportement du matériau
et en particulier la prise en compte des aspects phénoménologiques tel que la phase
de compaction ou la densification. Le matériau de notre étude semble peu étudié dans
la litérature et notamment dans notre gamme de porosité. L’utilisation des méthodes
inverses pour I’étude de platres a fort taux de porosité n’a été que peu traité dans la
bibliographie hormis tres récemment dans la these de Clément [175], mais qui n’a pas
caractérisé de platres moussés (uniquement miCroporeux).

Dans la suite, des tests d’indentation sphérique in-situ seront menés sur deux types
de platre moussés différents. L’ objectif est d’affiner la compréhension de la phase de
compaction qui contrdle la réponse de la plaque de platre en arrachement d’une part,
et d’autre part de quantifier I’état de contrainte multiaxial qui caractérise la transition
entre comportement €élastique et compaction. Le mécanisme de compaction sera discuté
en fonction de la courbe d’indentation et les observations tomographiques in-sifu. Une
nouvelle méthode de corrélation d’images volumiques, intégrée et adaptée a I’essai d’in-
dentation sphérique sera présentée. Il est proposé de coupler des essais expérimentaux
in-situ, la corrélation d’images volumiques et la simulation numérique afin de mesurer
des champs de déformations (ou contraintes) de tres faibles amplitudes dans la zone de
transition. ’avantage d’une telle approche est que 1’on peut bénéficier de la connais-
sance préalable sur le champ de déplacement prévu via la loi de comportement.

6.3 Etude Expérimentale

Deux types de platre moussé nommés respectivement « A » et « B » ont été testés
en indentation sphérique in-situ, les deux platres ayant une microstructure sensiblement
différente (a noter que cette terminologie ne se référe pas aux mémes types de platre
étudiés dans la thése de Clément [175] discutée ci-dessus). La différence de micro-
structure porte sur différents parametres : taille, interconnectivité et homogénéité de
répartition de la macro-porosité, la taille et I’enchevétrement des cristaux... Les deux
platres présentent une densité apparente quasiment identique (de I’ordre de 75 %). La
microstructure des deux platres est illustrée en figure 6.13.
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FIGURE 6.13: Coupes tomographiques montrant la microstructure des deux types de
platres : (a) « A », (b) « B ».

Indenteur N \ Dis%sitifde

chargement

Tube en .
PMMA Echantillon

.

FIGURE 6.14: Dispositif expérimental d’indentation sphérique in-situ.

Les échantillons utilisés dans I’expérience sont découpés a partir de plaques de platre
industrielles. Ensuite le papier supérieur et le roller coating ont été rabotés a 1’aide
d’un rabot électrique. Les cylindres sans leur papier supérieur et roller coating mesurent
17 mm en diametre et 10 mm d’épaisseur. La surface supérieure des échantillons est
plane, bien lisse et sans densification apparente. Un indenteur sphérique de 6 mm de
diametre est choisi. Le test d’indentation est considéré comme quasi-statique vu la vi-
tesse tres faible qui est sélectionnée pour réaliser le test, soit 5 um/s. La charge appliquée
et le déplacement ont été enregistrés et pilotés pendant le test. Le montage expérimental
utilisé est présenté en figure 6.14.

Les échantillons ont été imagés a 1’état initial (i.e. sans chargement) et a plusieurs
niveaux de chargement a la compression. Nous avons réalisé des scans peu espacés en
termes de force appliquée pour pouvoir bien suivre 1’évolution de la zone densifiée en
cours de test. Apres chaque pas de chargement, le déplacement de la traverse est in-
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FIGURE 6.15: Echantillon de platre « A » avant et apres indentation. L’empreinte d’in-
dentation est visible sur la face supérieure de 1’échantillon apres indentation (échantillon
a droite).

terrompu, et le scan suivant est réalisé apres un temps de repos de 20 mn environ afin
d’éviter le flou dii au déplacement de I’échantillon au cours du processus de relaxation.
Les expériences ont ét€ menées sur le tomographe du laboratoire MATEIS avec les pa-
rametres d’acquisition suivants : energie de faisceau de 90 KV, current des éléctrons de
200 pA, la taille physique du voxel est de 12 um. 900 radiographies sont acquises au
cours des 360° de rotation pour chaque acquisition. La durée totale d’une seule acquisi-
tion est d’environ 60 minutes. La figure 6.15 montre 1’échantillon préparé a partir de la
plaque « A » avant et apres indentation.

6.3.1 Résultats expérimentaux
Platre « A »

La figure 6.16 montre 1’évolution de la charge appliquée en fonction du déplacement
de I’'indenteur. Une dépendance quasi-linéaire de la charge appliquée a la profondeur de
pénétration est observée. Les oscillations dans la courbe de réponse effort-déplacement
sont dues a des cycles répétés de I’effondrement de la porosité et de la densification au
cours du chargement. Une dépendance comparable de 1’effort appliqué avec la profon-
deur d’indentation a été obtenue pour les roches poreuses [173] et pour le platre [175].

La figure 6.17 montre les rendus 3D des volumes reconstruits de 1’échantillon dans
sa configuration de référence (figure 6.17(a)) et a la huitieme étape de chargement (fi-
gure 6.17(b)). La zone compactée, ol la microstructure est écrasée a cause de I’effort de
compression, est visible sur la partie supérieure de la configuration déformée.

L’ évolution de la microstructure au cours de 1’essai est illustrée par des coupes mé-
dianes a différents niveaux de chargement (figure 6.18). On constate que la zone den-
sifiée est située directement sous la téte de 1’indenteur et une forme semi-ellipsoidale
se développe. Lorsque I’indenteur a pénétré a une profondeur suffisante, il est supporté
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FIGURE 6.16: Courbe de réponse effort-déplacement en indentation sphérique, les
lettres sur le graphe indiquent le moment ou 1’échantillon a été imagé.

FIGURE 6.17: Rendus 3D, (a) : configuration de référence, (b) : configuration défor-
mée ou la région écrasée sous I'indenteur sur la face supérieure peut étre clairement
observée.
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essentiellement par la zone de platre compacté. En dehors de la zone compactée, la mi-
crostructure reste intacte. Au bout d’un certain niveau de chargement, la région écrasée
et compactée sous la téte de I’'indenteur agit comme un matériau pratiquement incom-
pressible qui transmet la charge au platre intact environnant. Une fois que la zone com-
pactée est completement développée, la forme de la téte de I’indenteur n’intervient plus
dans le processus d’indentation, qui est alors totalement contrdlé par la taille et la forme
de la zone écrasée. Un phénomene similaire avec une forme de zone compactée com-
parable a déja été observé pour des briques faites d’'un matériau réfractaire tres poreux
(65 % de porosité [172]), une roche artificielle poreuse [173] et une mousse d’alumi-
nium [177, 176]. Récemment les mémes observations ont été rapportées sur un platre
poreux [175].
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FIGURE 6.18: Coupes tomographiques médianes montrant I’évolution de la microstruc-
ture a différents niveaux de chargement. Les labels de sous-figures correspondent aux
scans de la figure 6.16. La coupe (a) présente 1’état initial. La région écrasée sous I’in-

denteur peut €tre clairement observée.

Platre « B »

La figure 6.19 montre la courbe d’indentation enregistrée au cours du test. Comme
pour le platre « A » une dépendance quasi-linéaire de la charge appliquée a 1I’enfonce-
ment est observée. Les oscillations dans la courbe de réponse effort-déplacement sont
également dues a des cycles répétés de 1’effondrement de la porosité et de la densifica-

tion au cours du chargement.

L’évolution de la microstructure au cours du test est illustrée par des coupes mé-
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FIGURE 6.19: Courbe de répone effort-déplacement en indentation sphérique, les lettres
sur le graphe indiquent le moment ou 1’échantillon a été imagé.

dianes a différents niveaux de chargement (figure 6.20). On constate comme pour le
platre « A » que la zone densifiée est située directement sous de la téte de 1’indenteur et
une forme semi-ellipsoidale se développe au cours du chargement.

Il est intéressant de comparer les zones densifiées de chaque platre pour une méme
profondeur d’indentation (figure 6.21). La zone densifiée semble étre de taille plus im-
portante et plus « diffuse » dans le platre « B » alors qu’il n’est chargé qu’a 90 N. Le
platre « A », chargé a 140 N, possede une zone densifiée plus petite dont les contours
sont mieux définis avec le platre moussé environnant. A noter que le rapport des forces
appliquées pour le méme enfoncement est de 1’ordre de 3/2. Les deux courbes d’inden-
tation obtenues sur les deux types de platre sont montrées en figure 6.22. On observe
sur les deux graphes la méme allure et, bien que les deux matériaux présentent une
densité apparente quasiment identique, leur comportement en indentation sphérique est
nettement différent. En effet, le platre « A » montre des caractéristiques supérieures que
celles de platre « B ». La relation entre les caractéristiques mécaniques et les parametres
descriptifs de la microstructure reste a affiner, mais il parait crédible que la plus grande
homogénéité dans la répartition des bulles de la plaque « A » soit un des facteurs expli-
catifs de sa meilleure tenue mécanique. En effet, il a déja ét€ montré par simulation par
éléments finis sur un ciment macro-poreux que les zones de surcontraintes locales sont
reliées aux hétérogénéités de répartition des pores [184]. De méme, la présence d’une
« coque » dense de cristaux de gypse autour des bulles et I’absence d’interconnexions
qui affaiblissement la résistance des parois sur les plaques « A » sont également des
éléments favorables, comme déja mentionné par Tonyan [185, 186]. D’autres facteurs
sont a considérer dans la comparaison du comportement des matériaux, comme la taille
des bulles, la taille et la forme des cristaux et les liaisons intercristallines. Tout cela
nécessiterait une étude plus poussée a 1I’échelle microscopique.
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(b) F=22N (c) F=40N

(d) F=50N (&) F=67N (f) F=77N

(&) F=92N

FIGURE 6.20: Coupes tomographiques médianes montrant I’évolution de la microstruc-

ture a différents niveaux de chargement. Les labels de sous-figures correspondent aux

scans de la figure 6.19. La coupe (a) présente 1’état initial. La région écrasée sous 1’in-
denteur peut €tre clairement observée.
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FIGURE 6.21: Comparaison des zones densifiées pour 1,1 mm d’enfoncement : (a)
platre « A », (b) platre « B ».
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FIGURE 6.22: Courbes d’indentation pour les deux platres. Les deux droites présentent
1’ajustement linéaire de la mesure.

6.3.2 Estimation de la contrainte d’effondrement de la porosité

Le rayon de la surface de contact, noté a, entre I’indenteur et le matériau est déduit
a partir d’une simple construction géométrique :

a* =2R% (6.5)

Apres I’enfoncement de 1’indenteur de d avec une aire de contact de rayon a (@ < R), la
contrainte d’effondrement de la porosité, notée G, sy, est calculée a partir de la relation
suivante :

F F F

=== 6.6
Oeff Seomt  Wa2  2mRS (6.6)
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Plaques «A» | «B»

Ocff (MPa) 6 4

TABLE 6.1: Contrainte d’effondrement de la porosité.

d’ot la relation linéaire entre la force appliquée et I’enfoncement

F=2nRO Oeff (6.7)

Sur la base des ajustements linéaires de la figure 6.22 la containte approximative d’ef-
fondrement de la porosité de deux platre est calculée a partir de 1’équation (6.7). Les
résultats sont reportés dans le tableau 6.1.

6.3.3 Mesures de champs cinématiques

La version globale de la corrélation d’images volumiques (C8-DVC) a été utilisée
pour mesurer des champs de déplacements 3D. Un maillage régulier avec des éléments
C8 a été utilisé. Le déplacement au niveau du n-ieme volume est évalué par rapport au
volume initial (état non déformé, considéré comme référence). Le volume d’intérét a
une taille de 400x400x 288 voxels, soit 4,8 x4,8x3,5 mm. La taille des éléments C8
est de 16 voxels, soit 192 um. Ce choix a donné lieu a moins de 34 000 degrés de liberté
cinématiques inconnus.

Les champs de déplacements mesurés par la version C8-DVC pour les deux types
de platres « A » et « B » sont illustrés respectivement dans les figures 6.23 et 6.24.
Comme la région compactée a perdu sa microstructure initiale, les champs de résidus
augmentent de maniere significative dans cette région et le champ de déplacement reste
indéterminé dans cette zone. Les cartes de résidus de corrélation fournissent un trés bon
estimateur de la taille et de la forme de la zone compactée car sont interpolées a I’échelle
de chaque voxel ce qui permet une description fine de la limite entre la zone compactée
et le reste de I’échantillon non-endommagé. L’évolution de la zone écrasée sous la téte
de I’indenteur est illustrée en 3D pour différents niveaux de chargement a la figure 6.25.
La carte de résidus et sa valeur moyenne fournissent également des indices objectifs de
qualité de la mesure et permettent de juger si I’hypothese d’un comportement élastique
du platre en dehors de la zone compactée est respectée (aucun signe de déviation de
I’élasticité linéaire est observé en dehors de la zone écrasée). Le résidu moyen estimé
au dernier scan est de 1’ordre de 3,30 % pour le platre « A » et de 6,30 % pour le platre
« B ». Le résidu moyen dans le cas de platre « B » est presque le double de celui de
platre « A ». Cela est dli d’une part a la taille de 1a zone compactée qui est plus grande
dans le cas de platre « B » et d’autre part aux artéfacts de reconstruction notamment les
anneaux de reconstruction qui sont clairement visibles sur les cartes de résidus du platre
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« B ». Une autre source de différence de résidus moyen entre les deux platres est liée au
fait que les volumes reconstruits du platre « B » présentent un niveau de bruit supérieur
a ceux du platre « A ». Les résultats de la mesure de champs confirment les observations
tomographiques et en particulier la formation d’une zone compactée située sous la téte
de I’indenteur, avec une frontiere trés nette avec le platre environnant.

En raison du niveau de bruit dans les volumes reconstruits eux-mémes et la gamme
de déplacement de tres faible amplitude observée en dehors de la zone écrasée, la me-
sure est trop bruitée pour permettre une détermination robuste du champ de déformation
en particulier a la limite de la zone écrasée. Beaucoup de fluctuations sur les champs de
déplacement sont visibles de par la trés faible dynamique (moins de 2 voxels) en dehors
de la zone écrasée. Une part de ces fluctuations est diie aux incertitudes de mesure asso-
ciées a I'utilisation d’éléments de petite taille dans 1’analyse par corrélation d’images.
Cette premiere analyse montre que méme avec des éléments de petites tailles, la version
C8-DVC fournit une bonne premiére estimation de champs de déplacement. Cependant,
la mesure est poluée par les incertitudes de mesure et une évaluation fiable des champs
de déformations ne peut pas étre atteinte a une échelle si petite.

Pour aller au-dela de ces résultats, le point crucial est de choisir la discrétisation spa-
tiale appropriée du champ de déplacement recherché. Un maillage grossier permet de
réduire le niveau des incertitudes de mesures, mais cela se fait au détriment d’une faible
résolution spatiale. Inversement, I’utilisation de mailles fines induit une meilleure réso-
lution spatiale, mais puisque le nombre de voxels par élément décroit, les incertitudes de
mesure sont plus grandes. De plus, des artefacts de reconstruction sont inévitablement
présents dans I’image reconstruite [180] et donc des éléments de tres petites tailles sont
difficilement utilisables. Par conséquent, I’analyse des champs de déplacements résulte
d’un compromis entre la résolution spatiale et 1’incertitude de mesure [181, 105]. Ces
deux quantités sont influencées par la texture de I’image et la complexité du champ
de déplacement [182]. De méme, quand la taille de I’élément diminue la sensibilité au
bruit augmente. Cela peut étre tolérable pour des mesures de champs de déplacement,
mais devient rapidement limitant pour la détermination de champs de déformation. Ré-
cemment, Leclerc et al. [105, 104] ont proposé une autre alternative pour contourner ce
compromis par le bais d’une régularisation mécanique utilisée lorsque les niveaux de
gris ne donnent pas assez d’information. Dans la partie suivante, une stratégie alterna-
tive est proposé afin de contourner cette difficulté.
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FIGURE 6.23: Coupes verticales 2D dans les champs de déplacements mesurés par C8-

DVC pour différents niveaux de chargement de la courbe 6.16 pour le platre « A », (a) :

scan (b), (b) : scan (d), (¢) : scan (g), (d) : scan (i). Les déplacements sont exprimés en
voxels (1 voxel <+ 12 um) e{ %%s résidus en niveaux de gris.
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FIGURE 6.24: Coupes verticales 2D dans les champs de déplacements mesurés par C8-

DVC pour différents niveaux de chargement de la courbe 6.19 du platre « B », (a) : scan
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FIGURE 6.25: Rendus 3D des résidus seuillés montrant le développement de la zone
indentée sous la té€te de I’'indenteur au cours de test d’indentation (plaque « A ») et les
aréfacts de reconstruction au voisinage de 1’axe de rotation.

6.3.4 Base réduite

L’idée de base est de concevoir une base réduite, adaptée a I’essai d’indentation
sphérique et qui permettre ainsi une description fidele de la cinématique du test d’in-
dentation en particulier a I’interface de la zone écrasée avec le reste de I’échantillon qui
est supposé se comporter élastiquement. Le fait que certaines informations sur le champ
de déplacement recherché et la loi de comportement de matériau sont disponibles a
priori permet une réduction significative du nombre de degrés de liberté du systeme a
résoudre. Les observations tomographiques in-situ montrent que 1’indentation de platre
procede par la croissance progressive du domaine écrasé sous la téte de I’indenteur, tan-
dis que le reste de 1’échantillon peut étre considéré comme élastique. Cette information
a priori est utilisée pour concevoir une nouvelle approche de DVC basée d’une part
sur I’exploitation de la connaissance des conditions aux limites pour sélectionner une
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bibliotheque de champs réduite qui contient les déplacements les plus pertinents pour
décrire la cinématique de 1’essai et d’autre par sur I’exploitation de la connaissance du
comportement élastique [183].

Les conditions aux limites utilisées dans les simulations consistent en : (i) un mou-
vement de corps rigide sur la face inférieure de 1’échantillon, ce dernier est ajusté a
partir d’une analyse grossiere par C8-DVC (figure 6.26). L’estimation de ce champ a
été effectuée dans une région éloignée de la zone compactée (figure 6.27). (i1) Des sur-
faces libres sur toutes les autres surfaces-frontieres en dehors de la zone compactée.
(ii1) Sur la limite de la zone compactée le déplacement est recherché sous une forme
simple comparable a un développement sur une base d’harmoniques sphériques tron-
quée. Plus précisément, la bibliotheque de champs utilisée pour décrire le déplacement
sur la frontiere de la zone compactée est d’abord limitée a des champs axisymétriques :

uy(a;,®,0) =vcos()sin(0) +wcos(@)cos(0)
uy(ai,®,8) =vsin(@)sin(0) +wsin(@)cos(6) (6.8)
u;(a;,®,0) =vcos(0)—wsin(0)

ou 0 et @ sont les angles polaire et azimutal respectivement (figure 6.28). Les deux
champs, v et w sont des combinaisons linéaires s’écrivant sous la forme :

v(a;,0) =aj+axcos(0)+azcos(20)+ascos(30) 69)
w(a;,0) = assin(0)+ aesin(20) 4 a7sin(36) '

ou a; (i =1,...,7) désignent les amplitudes des champs a identifier. En plus de ces
champs, deux autres champs qui résultent de forces de cisaillement suivant la direction
x et y exercées par I’indenteur sur le spécimen sont calculés numériquement via le code
Abaqus®. Leurs amplitudes sont notées ag et ao, respectivement. Ces deux composantes
non axisymétriques sont générées en imposant un déplacement uniforme selon x et y
sous la zone compactée pour tous les nceuds de la calotte hémi-ellipsoidale.
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FIGURE 6.26: Déplacements lié a un mouvement de corps rigide mesurés par C§8-DVC
loin de la zone compactée. Les champs sont exprimés en voxels (1 voxel <— 12 um).
En pointillés la mesure aux nceuds, le plan représente 1’ajustement proposé qui servira
par la suite comme conditions aux limites imposées sur la face inférieure de cylindre
(voir figure 6.30(a)). A noter la tres faible dynamique des trois composantes.
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FIGURE 6.27: Coupe tomographique verticale montrant 1’endroit de mesure du mou-
vement de corps rigide par C8-DVC.
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FIGURE 6.28: Repere de coordonnées sphériques.

Les simulations numériques 3D de I’essai d’indentation sphérique ont été réalisées
a I’aide du logiciel commercial Abaqus®. Dans la modélisation la zone écrasée est ex-
clue, elle est sous-estimée de 20 voxels dans chaque direction (= 2 x £). Cela permet de
s’affranchir de I’effet de surface libre d’un c6té, et nous permet dans la suite de relire les
champs de contraites en faisant varier la zone de transition entre la limite de la region
analysée par la DVC et la limite réelle de 1a zone compactée (figure 6.29). Comme aucun
signe de déviation de I’élasticité linéaire n’est observé, il est admis que le comportement
de platre en dehors de la zone écrasée reste €lastique linéaire. La région compactée est
masquée dans I’ensemble du domaine étudié par la DVC. Pour chaque champ de la bi-
bliothéque (i.e. amplitude unitaire a; tandis que tous les autres a; (j # i) sont égales a 0),
les champs de déplacement sont calculés numériquement en utilisant le code de calcul
Abaqus®. Le plitre poreux est traité comme un milieu élastique, homogene et isotrope,
avec un coefficient de Poisson v = 0.15. A noter que le module d’ Young n’entre pas en
jeu pour les conditions aux limites de type Dirichlet ou les surfaces libres. La figure 6.30
montre le modele géométrique utilisé lors des simulations numériques, dans lequel la
totalité de 1’éprouvette est modélisée avec les dimensions suivantes : diametre de cy-
lindre 16 mm, hauteur 10 mm. Les conditions aux limites imposées a la simulation sont
présentées dans la figure 6.30(a), la figure 6.30(b) illustre un zoom sous la zone indentée
ou on voit que pour chaque nceud de la surface hemi-ellispoidale un déplacement qui
résulte de la combinaison linéaire de la base réduite est imposé.
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FIGURE 6.29: Coupe tomographique illustrant la zone modélisée et celle analysée par
la DVC.
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FIGURE 6.30: Simulation numérique : (a) conditions aux limites imposées, (b) zoom
montrant le détail des contidions aux limites sous la zone indentée et (c) maillage EF
tétraédrique utilisé.

Un apercu du maillage qui utilise des éléments tétraédriques est illustré en fi-
gure 6.30(c). Pres de la frontiere de la zone écrasée, la taille des éléments est de
I’ordre de 100 um (ou 8 voxels). Trois exemples de champs de déplacement générés
par Abaqus® sont présentés dans la figure 6.31. La figure 6.31(a) présente le champ de
déplacement de mouvement de corps rigide. Les figures 6.31(b) et (c) illustrent respec-

tivement les deux champs de déplacement correspondant a la premiere et la huitieme
amplitude (a; et ag).
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FIGURE 6.31: Exemples de champs de déplacement générés via Abaqus®. (a) Champ
de mouvement de corps rigide. (b) Champ de déplacement correspondant a la premiere
amplitude a;. (¢) Champ de déplacement correspondant a la huitieme amplitude ag.

Au bilan, a partir des simulations par éléments finis, neuf champs de déplacement
définis a I’échelle de chaque voxel sont obtenus (de sorte qu’aucun maillage n’est plus
nécessaire pour les analyses ultérieures par DVC). Cependant, comme le déplacement
de chaque champ s’étend sur I’ensemble du domaine d’étude, le probleme a résoudre a
chaque itération est global et sa taille reste modeste, soit le nombre de champs qui com-
posent la base réduite (i.e. 9 X 9). Le calcul de corrélation pour identifier les amplitudes
optimales n’est pas une étape limitante.

La version C8-DVC a été utilisée pour mesurer des champs de déplacements 3D.
Le volume d’intérét a une taille de 576 x576x256 voxels, soit 6,9x6,9x3,07 mm. La
taille des éléments C8 est de 8 voxels, soit 96 um. Ce choix a donné lieu a plus de 497
000 degrés de liberté cinématiques inconnus. Les champs de déplacement mesurés par
la version C8-DVC au scan «j » de la figure 6.16 sont illustrés en figure 6.32. Comme la
région compactée a perdu sa microstructure initiale de par I’effondrement de la porosité,
cette région est masquée dans la région d’intérét. Les champs de déplacements mesurés
avec la base cinématique réduite pour le méme scan sont présentés dans la figure 6.33.
En comparant les champs de déplacements obtenus par les deux approches, on observe
que la méme gamme de déplacement est mesurée. Cependant, la plupart des fluctuations
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sont filtrées, mais les grandes longueurs d’onde sont préservées.

L’incertitude sur la mesure des champs de déplacement a été estimée dans une zone
tres éloignée de la zone compactée (figure 6.27), ou les déformations sont tres petites.
Apres élimination du mouvement de corps rigide, 1’incertitude de mesure sur le champ
de déplacement est de I’ordre de 0,03 voxel ou 0,3 um avec la nouvelle implémentation.
En comparant ce dernier niveau avec les résultats obtenus par la version C8-DVC (in-
certitude de mesure sur le champ de déplacement est de 1’ordre de 5 um ou 0.5 voxel),
il y a une diminution marquée de I’incertitude de mesure. Le niveau de résidus moyen
de corrélation (5,14 %) est comparable a celui observé avec la base C8-DVC (5,06 %).
Ceci valide la base cinématique choisie. Insistons sur le fait que le nombre de degrés de
liberté cinématiques a été réduit de 497000 a 9!
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FIGURE 6.32: Coupes dans les champs de déplacement mesurés par C8-DVC et les

résidus correspondant. (a) champ de résidus (en niveau de gris), (b) champ de déplace-

ment Uy, (¢) champ de déplacement U,, (d) champ de déplacement U,. Les champs de

déplacement sont exprimés en voxels (1 voxel «+— 12 um). Les mesures correspondent
au scan « j » de la figure 6.16.
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FIGURE 6.33: Coupes dans les champs de déplacement mesurés par la base réduite. (a)
champ de résidus en niveau de gris), (b) champ de déplacement Uy, (c) champ de dépla-
cement Uy, (d) champ de déplacement U,. Les champs de déplacement sont exprimés en
voxels (1 voxel <— 12 um). Les mesures correspondent au scan « j » sur la figure 6.16.

A partir de cette derniere détermination, les composantes de déformations ou encore
de contraintes élastiques, en particulier a la frontiere de la zone compactée, peuvent étre
calculées d’une maniere plus robuste. Les figures 6.34, 6.35 et 6.36 montrent respec-
tivement les champs de déplacement, de déformations et de contraintes estimés dans
tout le volume de I’échantillon. On constate que le champ de déplacement mesuré n’est
pas un champ axisymétrique. La procédure proposée révele un champ de déplacement
beaucoup plus complexe que ce qui est traditionnellement supposé pour 1’indentation
sphérique parfaite. Les résultats montrent de tres grandes différences entre la distribu-
tion de champ de déformation identifié (ou le champ de contrainte) et la distribution
idéalement attendue. L’écart entre les champs identifiés et les champs attendus vient
essentiellement des conditions de I’essai (parallélisme des deux faces de I’échantillon
apres rabotage du roller coating, rigidité de la machine, hétérogénéité du matériau, frot-
tement de contact, ...). Cette nouvelle stratégie permet d’identifier les conditions limites
réelles de I’essai et permet également de mesurer d’une maniere fiable de tres petites
déformations élastiques.
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FIGURE 6.34: Résultats de mesures avec les amplitudes optimales. (a) : Champ de dé-
placement global (module), (b) : champ de déplacement U,, (c) : champ de déplacement
Uy, (d) : champ de déplacement U;. Les champs de déplacements sont exprimés en mm.
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FIGURE 6.35: Résultats de mesures avec les amplitudes optimales. (a) : Champ de
déformation principale maximale, (b) : Champ de déformation principale moyenne ,
(c) : Champ de déformation principale minimale.
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FIGURE 6.36: Résultats de mesures avec les amplitudes optimales. (a) : Champ de

contrainte principale maximale, (b) : Champ de contrainte principale moyenne , (c) :

Champ de contrainte principale minimale. Les champs de contraintes sont exprimés en
MPa. La valeur de module d’ Young introduite dans le modele EF est de 1 GPa.

Afin de quantifier la sensibilité des résultats au choix des champs de déplacements
qui constituent la base réduite, deux autres choix sont faits. Le champ de mouvement
de corps rigide mesuré par la version globale « C8-DVC » est toujours imposé sur la
partie inférieure de 1’échantillon et différentes combinaisons de champs numériques
(équations (6.8) et (6.9)) sont imposées sur la limite de la zone écrasée. Pour la base qui
contient au moins le premier champ de la série (a;) et les deux champs de cisaillement
suivant la direction x et y (i.e. les amplitudes ag et ag), les résultats sont tres proches de
ceux obtenus avec 9 champs. Le résidu de corrélation moyen est égal a 5,16 %, ce qui
est tres proche de la valeur trouvée par C8-DVC, 5,06 %, et avec le premier ensemble
d’amplitudes (i.e. a; a ag), 5,14 %. Toute tentative de réduire encore le nombre de
champs de la base réduite (moins de trois champs, a savoir des amplitudes a, ag et
ag) entraine une dégradation significative sur le champ de résidus de la corrélation,
ce qui signifie que la base réduite proposée est trop pauvre pour décrire fidelement la
cinématique de I’essai. Un exemple illustrant un choix inapproprié de la base est illustré
a la figure 6.37. Dans cet exemple le test d’indentation sphérique est supposé parfait et
la base réduite est composée uniquement d’un seul champ de déplacement généré via
Abaqus®, ce dernier résulte d’une pression homogene unitaire appliquée sur la surface
hémi-ellipsoidale.
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FIGURE 6.37: Résultats de mesures avec les amplitudes optimales pour un test d’inden-
tation sphérique supposé parfait. (a) : champ de résidus, (b) : champ de déplacement U,,
(c) : champ de déplacement Uy, (d) : champ de déplacement U,. A noter que le champ
de déplacement U, présente une dynamique de tres faible amplitude d’ou I’effet de non
régularité observé sur ce champ par rapport aux deux autres directions.

Insistons sur le fait que les hypotheses fortes qui sont proposées pour réduire la
base cinématique ne doivent pas rester incontestées. Le champ de résidus et sa valeur
moyenne fournissent des indices objectifs de qualité de la mesure, avec une résolution
spatiale appropriée pour bien décrire la cinématique de I’essai et permettre de juger si les
hypotheses de départ peuvent étre considérées comme acceptables, ou si elles doivent
étre réexaminées.

En se basant sur les résultats de la mesure obtenus par la nouvelle version de DVC
présentée ci-dessus, la détermination robuste des champs de contraintes en particulier
dans la zone de transition permet 1’identification d’un critere de ruine local. La démarche
d’identification fait I’objet de la partie suivante.

6.3.5 Identification d’un critere de ruine local

Dans la partie précedente les champs de contraintes ont été identifiés dans tout le vo-
lume de I’échantillon. Afin de les déterminer sur la surface ellipsoidale qui limite la zone
compactée du reste de 1’échantillon une interpolation est faite. La figure 6.38 montre des
vues du dessous montrant la répartition des différents champs de contraintes sur la li-
mite de la zone ecrasée analysée par DVC. Les deux dernieres sous-figures illustrent
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respectivement la pression hydrostatique « p » et la contrainte équivalente déviatorique
«q». La procédure d’identification révele une répartition des contraintes plus complexe
que ce qui est attendu pour un essai d’indentation sphérique idéal, et permet de mesurer
de contraintes de faibles amplitudes.

]
XX

22

0.2
0.2 0.1
.. o
_02 '0

ze P q
- \ | o2 4 l0.1 }.z
0 0.8
. 0 0.6
J/ -0. 0.4
01 0.2

FIGURE 6.38: Vues de dessous illustrant les champs de contraintes identifiés sur la
frontiere de la zone compactée analysée par DVC. Les contraintes sont exprimées en
MPa.

Afin d’illustrer 1’état de contrainte identifié sur la surface ellipsoidale qui limite
la zone compactée, les résulats d’identification sont présentés dans le plan p — g (fi-
gure 6.39). La figure 6.39 (b) montre le critere identifié sur la limite de la zone ana-
lysée par DVC. Le nuage de points sur ce graph présente 1’état de contrainte calculé
aux nceuds du maillage de la surface ellipsoidale. On observe que le matériau subit
des contraintes modestes centrées autour d’une pression hydrostatique nulle. L’état de
contrainte identifié dans la zone de transition est présenté sur la figure 6.39 (c), I’allure
du critere identifié ressemble a la fermeture des criteres utilisés en la mécanique des
sols, une concentration de points de mesure autour d’une pression hydrostatique nulle
est toujours présente, cette concentration est suivie par un nuage de points qu’on peut
ajuster facilement avec une droite. Une dispersion plus grande est également observée.
Les champs de résidus locaux calculés pour les deux cas cités ci-dessus sont illustrés
en figure 6.40. Plus on se rapproche de la zone compactée plus les champs de résidus
augmentent car le platre perd sa microstructure initiale de par la densification. Le résidu
moyen est de ’ordre de 8,4 % sur la limite analysée par la DVC, puis il atteint 11,5 %
dans la zone de transition.

Les résultats obtenus montrent que la procédure d’identification proposée dans cette
étude permet de : (i) identifier 1’état de contrainte dans la zone de transition, (ii) quan-
tifier I’état de contrainte triaxiale resultant des trajectoires de chargement difficiles a
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réaliser expérimentalement en particulier sur ce type du matériau et (iii) avec un seul
test d’indentation sphérique on a obtenu plusieurs points de mesure grace au couplage
des essais mécaniques in-situ, de la corrélation d’images volumiques et de la simu-
lation numérique. En revanche, il est evident que I’exploitation de 1’essai d’indenta-
tion sphérique ne conduit pas a I’identification complete du critére notamment pour les
fortes pressions. L’évolution du critere reste inaccessible car la méthodologie proposée
consiste a quantifier a priori le méme état de contrainte pour chaque niveau du char-
gement en se situant dans la zone de transition entre la zone compactée et le reste de
I’échantillon. Afin de contourner ces limitations et avoir des éléments de réponse sur
le comportement mécanique du platre poreux notamment dans la plage de sollicitations
inaccessibles par le test d’inentation, des essais triaxiaux sur le platre moussé (coeur de
la plaque) ont été réalisés. Le comportement triaxial du platre poreux sera discuté en
détails dans le chapitre suivant.
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FIGURE 6.39: (a) Coupe tomographique montrant la zone de transition située entre la

limite de la zone analysée par DVC et celle du modele EF. Critere de ruine local présenté

dans le plan p — g identifié (b) sur la limite de la zone analysée par DVC (c) dans la zone

de transition. L’échelle des deux graphiques est choisie pour étre en concordance avec
les résultats des essais triaxiaux qui seront discutés dans le chapitre suivant.
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FIGURE 6.40: Rendus 3D de champs de résidus de corrélation calculés (a) sur la limite
de la zone analysée par la DVC (b) dans la zone de transition. Les résidus sont exprimés
en niveau de gris.

6.4 Analyse d’un essai d’indentation in-situ a haute ré-
solution

Dans le but de mieux comprendre le mécanisme d’indentation discuté dans les par-
ties précedentes notamment lors des premiers pas de chargement, des essais d’indenta-
tion sphérique in-situ a haute résolution ont été réalisés. Les échantillons utilisés dans
cette expérience sont découpés a partir de plaques de platre industrielles. Les cylindres
mesurent 7 mm en diametre et 13 mm d’épaisseur. Un indenteur sphérique de 3 mm de
diametre est choisi (figure 6.41).

Echantillon
de platre «A»
Indenteur

= Porte échantillon

FIGURE 6.41: Echantillon de platre « A » (¢ =7 mm, 2 = 13 mm), a gauche I’indenteur
sphérique (¢ = 3 mm).

Le test d’indentation est mené avec une faible vitesse de déplacement, soit 5 um/s.
Nos expériences ont été réalisées sur la ligne ID19 de ’ESREFE. ID19 est une des lignes
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longues ~ 150 m, dédiée aux techniques d’imagerie en faisceau parallele, et majori-
tairement a la microtomographie. Les expriences ont été menées avec les parametres
d’acquisition suivants : énergie de faisceau de 35 kV, courant d’électrons de 184 uA, la
taille physique du voxel est de 1,4 um. 2000 radiographies sont obtenues au cours de
rotations de 180° pour chaque acquisition. La durée totale d’une seule acquisition est
d’environ 6 minutes. Les acquisitions ont été effectuées en tomographie « locale » et le
volume imagé au cours du test est un cylindre de 1,4 mm de diametre et 1,4 mm d’épais-
seur, centré autour de 1’axe d’indenteur. La charge appliquée et le déplacement ont été
enregistrés et pilotés pendant le test. Le dispositif expérimental utilisé est présenté en
figure 6.42. Les échantillons ont été imagés a I’état initial (i.e. sans chargement) et a plu-
sieurs niveaux de chargement de compression avec un pas de 5 N environ. Nous avons
réalisé des scans peu espacés en termes de force appliquée, pour pouvoir comprendre le
mécanisme d’endommagement de la plaque en indentation au cours du chargement.

Machine d’essai i
Détecteur

Table rotative

Echantillon

FIGURE 6.42: Dispositif expérimental d’indentation sphérique in-situ avec un zoom
qui détaille I’emplacement de I’échantillon dans la machine d’essai.

187



6.4.1 Résultats expérimentaux

Les principales composantes de la plaque « A » sont présentées en figure 6.43, la
zone encadrée correspond a la zone analysée par corrélation d’images volumiques. La
figure 6.44 montre des coupes tomographiques médianes illustrant I’évolution de la mi-
crostructure au cours du test. On constate que jusqu’au troisieme pas du chargement
(17 N) aucun endommagement n’est visible dans le platre. Par contre le papier sous la
téte de I’'indenteur est comprimé de maniere significative (figure 6.44 : scan «a», «b»
et «c»). Il est a noter qu’aucun signe de compaction du roller coating n’est observé a ce
stade de chargement. Ce n’est qu’a partir du scan « d » que I’endommagement par fis-
suration est observé. La figure 6.45 montre un zoom de la zone endommagée, la fissure
est apparue au voisinage de I’interface platre moussé-roller coating. Au scan « e » les
observations tomographiques montrent la propagation des fissures a partir de I’interface
ceeur-roller coating vers I’indenteur. A ce niveau de chargement le début de 1’effondre-
ment du ceeur de la plaque est observé notamment la rupture des parois minces entre les
grosses bulles. Les scans « f», « g» et « h» montrent clairement 1’ apparition d’un réseau
de fissures dans le roller coating accompagné de 1’effondrement de la macroporosité de
la partie supérieure du cceur de la plaque.

Papier

Roller
coating

1. 34 mm

PlLitre
moussé

1.4 mm

FIGURE 6.43: Coupe tomographique montrant les différentes composantes de la plaque
« A ». La zone encadrée corrrespond a la ROI analysée par corrélation d’images volu-
miques.
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(a) F=6N (b) F=12N (c) F=17N

(d) F=20N (e) F=25N (f) F=30N

(g) F=35N (hy F=40N (i) F=20N

FIGURE 6.44: Coupes tomographiques medianes montrant I’évolution de la microstruc-
ture a différents niveaux de chargement lors d’un essai d’indentation sphérique, la taille
de I’'indenteur est 3 mm.

6.4.2 Mesure de champs de déplacement

La version globale régularisée de corrélation d’images volumiques (C8R-DVC) a été
utilisée pour mesurer des champs de déplacements 3D. Un maillage régulier avec des

189



FIGURE 6.45: Coupe tomographique correspondant au scan « d » de la figure 6.44 mon-
trant 1I’apparition de la premiere fissure dans le coeur de la plaque au voisinage de 1’in-
terface entre le platre moussé et le roller coating.

éléments C8 a été utilisé. Le déplacement au niveau du n-ieme volume est évalué par
rapport au volume initial (état non déformé, considéré comme référence). Le volume
d’intérét a une taille de 504 x504 x420 voxels, soit 705x705x588 um. La taille des
éléments C8 est de 12 voxels, soit ~ 17 um. La longeur de régularisation R = 20 voxels.

Dans la suite on présentera les résultats de la mesure pour le scan « e ». Les champs
de déplacements mesurés sont illustrés a la figure 6.46. Les champs de résidus sont
montrés en figure 6.47. On observe que le roller coating développe une fissuration « en
cone de Hertz », des anneaux de reconstruction sont également observés sur les champs
de résidus.
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=
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FIGURE 6.46: Rendus 3D des champs de déplacement mesurés par CS8R-DVC. (a) Dé-
placement Uy, (b) déplacement Uy, (c) déplacement U,. Les déplacements sont exprimés
en voxels (1 voxel <+ 1,4 um). Les résultats correspondent au scan « e » de la figure 6.44.

190
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FIGURE 6.47: Résidus seuillés : (a) rendus 3D, (b) et (c) présentent respectivement les
coupes A—A et B-B. Le champ de résidus montre que le roller coating développe un
réseau de fissures en cone de Hertz. Les résultats correspondent au scan « e ».

6.5 Conclusions

Deux types de platre moussé ont été testés en indentation sphérique in-situ. Les ob-
servations tomographiques montrent la formation d’une zone compactée directement
sous la téte de I’indenteur et conduisent a la conclusion que le mécanisme d’indenta-
tion procede par la croissance du domaine d’effondrement de la porosité, tandis que
le reste de I’échantillon peut étre considéré comme élastique (non endommagé). Le
platre moussé présente une transition brutale entre comportement élastique et compac-
tion forte. Les essais mécaniques in-situ, en particulier les essais d’indentation, sont
bien adaptés pour une caractérisation exhaustive de la cinématique 3D complete, et
donc I’identification des propriétés mécaniques a partir des résultats de la corrélation
d’images volumiques est une approche séduisante. Cependant, la microstructure des
matériaux, les artéfacts de la tomographie et 1’hétérogénéité du test peuvent conduire
a de grandes incertitudes sur les champs mesurés. Quantifier 1’état de contrainte mul-
tiaxial qui caractérise la transition entre comportement élastique et la compaction de
la mousse de platre d’une part, et la nécessité d’estimer finement les champs de dé-
formations a la frontiere de la zone compactée d’autre part, nous a conduis a proposer
une procédure originale de corrélation d’images volumiques fondée sur des champs de
déplacement calculés par Abaqus®. L’ information a priori sur le comportement et les
conditions aux limites est utilisée pour concevoir une base réduite. La nouvelle base
adaptée a I’essai d’indentation sphérique contient les champs de déplacement les plus
pertinents pour décrire le plus fidelement possible la cinématique de I’essai, en parti-
culier, a I'interface de la zone compactée. La méthodologie proposée est un moyen de
contourner ces difficultés grace a I’intégration d’informations connues a priori dans la
procédure de corrélation d’images volumiques. Chaque champ de la base réduite est le
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résultat d’une simulation par éléments finis en dehors de la zone compactée.

Une réduction tres significative de I’incertitude de mesure est observée. 1l est a noter
que la stratégie proposée pour mesurer des champs de déformations et des champs de
contraintes élastiques méme si leur niveau est faible est originale et a ét€ mise en oeuvre
pour la premiere fois dans ce travail. Le mérite de cette approche est de fournir des
champs non seulement cinématiquement admissibles mais aussi statiquement admis-
sibles. Soulignons que le fait de construire ces champs a partir d’une base calculée par
un logiciel EF commercial permet de ne pas limiter son application a un comportement
simplement linéaire élastique, mais a tous types de comportement abordables par ces
codes (virtuellement illimités). Cette nouvelle stratégie de la DVC ouvre de nouvelles
voies pour I’identification des propriétés mécaniques.

Le comportement triaxial du platre moussé est encore méconnu dans la littérature.
Le couplage d’essais mécaniques in-sifu, la corrélation d’images volumiques et la si-
mulation numérique d’un coté, I’intégration d’informations connues a priori dans la
démarche d’identification de 1’autre c6té ont permis de déterminer I’état de contrainte
triaxial dans la zone de transition et d’identifier un critere de ruine local. Enfin ce type
d’approche non-intrusive est tres générique et peut €tre facilement étendu a d’autres
configurations expérimentales et sur d’autres types de matériaux. Elle utilise le code
d’éléments finis comme un moyen de générer une base cinématique. Les amplitudes
associées a chaque champ sont ensuite évaluées par une approche globale de corrélation
d’images volumiques.
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Chapitre 7

Comportement triaxial du platre
moussé

Le phénomene de compaction a été étudié dans le chapitre précédent et un critére de
ruine local a été identifé a partir d’essais d’indentation sphérique in-situ. Afin d’identi-
fier le comportement du platre poreux, en particulier pour les fortes pressions, des cubes
sont extraits a partir du ceeur de plaques de pldtre industrielles. Les échantillons sont
sollicités en chargement triaxial dans la machine triaxiale ASTREE. Différents trajets
de chargement ont été explorés. L’exploitation des différents tests permet d’identifier
la surface limite de charge. Les résultats d’identification obtenus sont en accord avec
ceux issus de [’exploitation de [’essai d’indentation sphérique. Dans le but de progres-
ser dans la compréhension du phénomene de compaction du pldtre poreux un essai de
compression hydrostatique ex-situ a été mené. Grdce aux observations tomographiques
I’évolution de la microstructure du platre a été suivie. Les résultats de [’expérience
ex-situ révelent d’une part que le coeur de 1’échantillon se déforme de maniere relati-
vement homogene, et d’autre part qu’existent des zones de compaction liées aux condi-
tions de contact entre I’échantillon et le montage de compaction. Apres un bref rappel
de quelques essais déja menés sur la machine triaxiale ASTREE, ce chapitre détaille le
protocole expérimental et les différents essais triaxiaux réalisés.
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7.1 Essais multiaxiaux sur ASTREE

Depuis plus d’une décenie, les essais biaxiaux sur la machine ASTREE ont été systé-
matiquement assistés par la mesure de champs de déplacement. La technique de corréla-
tion d’images a été exploitée pour la validation des conditions limites [187]. La corréla-
tion d’images numériques (CIN) a été utilisée pour caractériser le comportement méca-
nique multiaxial de matériaux hyper-€lastiques [188]. Une approche adaptée aux grands
déplacements a été développée ce qui a permis de mesurer les champs de déplacement
et ensuite d’évaluer les champs de déformations hétérogenes observés lors des essais
bi-axiaux [188]. Cette étude a montré que les conditions aux limites expérimentales
pouvaient étre contrdlées. La CIN a été également employée pour étudier le comporte-
ment mécanique d’alliages a mémoire de forme sous chargements multiaxiaux, ou grace
ala CIN les conditions aux limites du montage de compression biaxiale ont ét€ corrigées
et validées [189]. Plusieurs travaux expérimentaux effectués sur la machine ASTREE
ont exploité la richesse des champs cinématiques obtenus via la CIN. Ainsi, des lois
d’endommagement de matériaux composites divers [190, 109, 191, 192, 194] ont été
identifiées voire validées [193]. Des expériences en chargement biaxial ont été effec-
tuées sur des échantillons de caoutchouc. Les résultats obtenus confirment la faisabilité
de I’approche d’identification des parametres qui régissent les modeles hyper-€lastiques
en particulier dans le cas des grandes déformations [195]. La mesure de champs a éga-
lement servi a I’étude de I’omorcage de fissures de fatigue [196], la détection du seuil
de plasticité pour une structure fissurée en mode mixte I+II [197], ou encore pour étu-
dier la fissuration par fatigue en mode mixte I+II+III non proportionnel dans 1’acier
316L [198].

Un nombre plus restreint de travaux a été conduit en chargement triaxial sur AS-
TREE. Plusieurs expériences ont contribué 2 améliorer la maitrise de cette machine,
notamment la gestion de son asservissement. Les travaux de Calloch [199] portant sur
la comparaison de trajets de chargement multiaxiaux vis-a-vis de la quantité d’écrouis-
sage engendrée sur I’acier 316L ont permis de démontrer la sensibilité du comportement
du matériau étudié au chargement non-proportionnel. Calloch et al. [200] ont proposé
une nouvelle conception d’un échantillon triaxial en acier 316 inoxydable (figure 7.1).
En raison de la nature 3D de 1’échantillon, les déformations et les contraintes locales
ne peuvent pas étre directement déduites et 1’analyse des tests nécessite un calcul par
éléments finis 3D.
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FIGURE 7.1: Eprouvette triaxiale (a) vue extérieure, (b) vue intérieure. (C) Schéma
comprenant ’éprouvette et les 6 mors d’ASTREE [200].

Des essais triaxiaux de compaction de poudres de PTFE ont ét€ menés par
Canto [201]. La difficulté de cette étude est qu’a I’état initial la poudre de PTFE a
une faible densité et donc 1’échantillon subit de trés grandes déformations au cours de
I’essai. Dans la méme étude, un montage de compaction original a été développé (fi-
gure 7.2), le comportement de la poudre lors du compactage a été identifié. Le montage
de compaction sera décrit dans la section suivante. Récemment, Fredy et al. [202] ont
réalisé de nouveaux essais de compaction de poudres de PTFE plus finement instru-
mentés pour identifier le comportement de la poudre. Le montage de compaction a été
également utilisé pour caractériser le comportement mécanique d’une mousse fragile a
matrice céramique ou le comportement multiaxial a été caractérisé. Des essais triaxiaux
ont été réalisés suivant différents trajets de chargements et la surface limite de charge a
été identifiée [203].
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FIGURE 7.2: (a) et (b) montage de compaction installé dans la presse triaxiale AS-
TREE. (c) Cube de compaction. (d) et (e) échantillon de PTFE apres compaction [201].

7.2 Criteres de plasticité usuels pour les sols

Une analogie entre le comportement mécanique du platre et celui des roches po-
reuses peut étre notée (chapitre 2). Le tableau 7.1 résume les criteres de plasticité usuels
pour les sols. Ou ¢, : cohésion non drainée, ¢ : cohésion, ¢ : angle de frottement, g :
contrainte déviatorique, p : pression hydrostatique, o : parametre de frottement, & : pa-
rametre de cohésion.

Type de critere | Formule mathématique Parametres | Type de sols
Tresca G1-03-2¢y Cu Argiles et limons
Mohr-Coulomb | max(6;)-min(c;)-sing(max(c;)+min(c;))-2ccosd | c et § La plupart des sols
Drucker-Prager | q-ap-k keto Sables et argiles

TABLE 7.1: Criteres de plasticité usuels pour les sols [204]

Dans la suite, les principaux criteres (Mohr-Coulomb et Drucker-Prager) couram-
ment utilisés pour décrire la rupture des roches (ou des sols) sont présentés brievement.

7.2.1 Critere de Mohr-Coulomb

Le comportement €lastique est purement linéaire. La surface de charge est carac-
térisée par six plans dans I’espace des contraintes principales 61, 6, et 63. Cette loi
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élastique parfaitement plastique est utilisée pour décrire de maniere approchée le com-
portement des sols pulvérulents (sables), des sols cohérents a long terme (argiles et
limons) et de certaines roches. Dans 1’espace des contraintes principales la surface de
charge est une pyramide a section hexagonale ayant pour axe la droite d’équation :

L’équation de la surface de charge est la suivante :

f(o) =061 —03+ (6] +03)sin(¢) —2ccos (¢p) =0 (7.2)

ou o] et 63 représentent les contraintes principales extrémes (G; > 63 > 63), ¢ et ¢
sont la cohésion et I’angle de frottement. Le potentiel plastique s’écrit, en fonction des
contraintes principales extrémes :

G(61,03) =03 — 61 — (0] —G3)sin(y) (7.3)

Lorsque les angles ¢ et y sont égaux, la loi d’écoulement plastique devient associée. La
partie élastique du comportement est définie par I’élasticité linéaire isotrope de Hooke.
Au total, la loi de Mohr-Coulomb comprend cinq parametres mécaniques : E (module
d’Young), v (coefficient de Poisson), ¢ (cohésion), ¢ (angle de frottement) et y (angle
de dilatance). Lorsque ¢ =y = 0°, le critere se confond avec celui de Tresca.

Les parametres de la loi de Mohr-Coulomb sont déterminés couramment a partir
des résultats d’essais de laboratoire (essai cedométrique et triaxial). Les déformations
plastiques vérifient la relation suivante :

del  —2sin(y)
ae ~ T—sin(y) 7

o €} et €] sont respectivement les déformations axiales et volumiques plastiques. La
quantité % caractérise la variation de volume au cours de la phase plastique.

L’angle y est appelée angle de dilatance. L’angle de frottement ¢ est déduit de I’es-
sai de compression axisymétrique par la relation suivante :

sing— 21— 23 (7.5)

Une représentation graphique de la surface de charge de Mohr-Coulomb dans 1’es-
pace des contraintes principales et dans le plan déviatorique sont données respective-
ment dans les figures 7.3 (a) et (b).
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FIGURE 7.3: Représentation de la surface de charge de Mohr-Coulomb : (a) dans I’es-
pace tridimensionnelle des contraintes principales, (b) dans le plan des deviateurs des
contraintes.

7.2.2 Critere de Drucker-Prager

Le critere de Drucker-Prager constitue une généralisation du critere de Von Mises
aux matériaux pulvérulents (ou les matériaux a frottement interne) [205], prenant en
compte le premier invariant du tenseur de contraintes /; et le second invariant du tenseur
de contraintes déviatoriques J,. L’équation de la surface de charge est la suivante :

flo)=vIh—ol —k=0 (7.6)

ou o et k sont deux parametres qui peuvenet étre déterminés a partir de résultats d’essais.
Si le parametre o est nul, la loi se réduit a celle de Von Mises. La figure 7.4 donne les
représentations du critere de Drucker-Prager dans le plan de contraintes principales et
dans le plan déviateur. La surface représentant le critere est un cone a section circulaire
admettant la trisectrice comme axe de symétrie.
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FIGURE 7.4: Représentation du critere de Drucker-Prager : (a) dans I’espace tridimen-
sionnelle des contraintes principales, (b) dans le plan des deviateurs des contraintes.

Des analogies peuvent étre établies entre les criteres de Mohr-Coulomb et de
Drucker-Prager, qui permettent de relier les parametres o et k aux parametres c et ¢.
En condition triaxiale axisymétrique (G2 = 63), ’analogie entre les criteres conduit aux
relations suivantes :

21 6
o — smq). k= ccosf]) a7
V3 (3 —sing) V3 (3 —sino)
En condition de déformations planes (i.e. €, = 0), 'hypothese d’une loi d’écoulement
associée et I’analogie entre les criteres conduits aux relations suivantes :

a:$ k:L (7.8)

V9+12tan¢ 9+ 12tan? 0
Soulignons 1’existence de plusieurs modeles améliorés basés sur le critere de
Drucker-Prager comme les modeles fermés avec un « cap » pour les fortes pressions
hydrostatiques (figure 7.5).
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FIGURE 7.5: Représentation des surfaces de charges pour le modele de Drucker-Prager
modifié dans le plan des contraintes hydrostatiques « p » et contraintes déviatoires « g ».

Dans ce qui suit, le montage expérimental utilisé de notre étude sera présenté et
différents trajets de chargement seront décrits. Les résultats de ’identification seront
discutés dans la suite. Enfin, afin de tenter de mieux comprendre le mécanisme de com-
paction lors d’un essais triaxial, les résultats issus de I’analyse d’un test de compression
hydrostatique ex-situ seront présentés.

7.3 Etude expérimentale

Dans le but d’identifier le comportement du platre moussé, en particulier pour de
fortes pressions, des échantillons cubiques ont été sollicités en chargement triaxial. Plu-
sieurs expériences avec différents trajets de chargement ont été menées sur la presse
triaxiale ASTREE. La suite détaille le protocole expérimental.

7.3.1 Machine d’essai

Les essais multiaxiaux sont effectués sur la machine ASTREE (figure 7.6). Cette ma-
chine possede six vérins hydrauliques. Le bati est constitué d’une base fixe, de quatre
colonnes verticales et d’une traverse mobile. Les six vérins sont disposé€s par paires
dans chaque direction de 1’espace, x, y (horizontales) et z (verticale) et chacune des di-
rections perpendiculaires les unes aux autres. L’équipement permet 1’application d’une
charge jusqu’a 250 kN et une course de 250 mm dans le sens vertical et une charge
de 100 kN et une course de 250 mm é€galement dans le plan horizontal. Chaque vérin,
ou chaque paire de vérins sur le méme axe, peut se déplacer de maniere indépendante.
L’espace d’essai (900x900x 1800 mm?) est délimité par les six vérins. Le dispositif
est congu pour atteindre des amplitudes élevées de déplacements. On peut passer d’un
mode d’asservissement a un autre au cours de 1’essai (i.e. passage d’un mode de pilotage
en déplacement a un mode de pilotage en effort et vice versa).
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FIGURE 7.6: ASTREE : presse triaxiale du LMT-Cachan, la capacité des vérins dans la
direction verticale est de 250 kN, dans le plan horizontal 100 kN.

7.3.2 Montage de compaction

Le montage de compaction consiste en six cubes en acier inoxydable Z30C13 se
glissant I’'un sur I’autre, formant un parallélépipede creux dans lequel est positionné
I’échantillon 2 tester. Le montage est concu pour étre installé dans ASTREE (figure 7.7).
En plus des mesures des capteurs de la machine (efforts et déplacements), 1’essai est
instrumenté avec trois capteurs laser (1 capteur pour chaque direction) permettant une
mesure plus précise du déplacement au cours du test. Le dispositif de compaction per-
met d’appliquer de grands déplacements, la dimension de la cavité initiale maximale
est 50x50x75 mm?>, pouvant aller jusqu’a une cavité finale de 23x23x23 mm?>. Le
dispositif congu initialement par Canto [201] afin de caractériser le comportement du
PTFE durant la phase de compaction lorsqu’il est soumis a différents trajets de charge-
ment assossiant variation de volume et cisaillement eSt piloté soit en contrainte soit en
déformation.
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Cible du laser

FIGURE 7.7: Montage de compaction installé dans ASTREE.

7.3.3 Echantillons

Les échantillons testés dans cette étude sont des cubes de 40x40x40 mm? préparés
a partir du ceeur de la plaque de platre « A ». Le papier et le roller coating ont été
enlevés des deux cotés de la plaque a I’aide d’un rabot automatique. Apres rabotage
des parallélépipedes de 40 x40x 10 mm?> sont découpés puis superposés par quatre pour
former finalement des cubes (figure 7.8).
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F1GURE 7.8: Echantillon cubique de 40 mm de co6té a I’état initial.

7.3.4 'Trajets de chargement
Dans la suite de cette partie, les contraintes sont évaluées par

F, F, F

y b4
Oxx = y Oyy = y Ozz = (7.9)
azas apas ayap

ou Fy, F,, F; sont respectivement ’effort selon ’axe x, y et z; et a;,i = 1:3 est le
coté courant du parallelepipide selon 1’axe x, y et z. Quant aux déformations, elles sont
calculées par

€ = In(

D2 ey =) e q0)
ou dy, 9y, 0, sont espectivement les déplacements selon les axes x, y et z mesurés par les
capteurs laser, ag est la longueur du coté du cube a I’état intial (ag = 40 mm).

Notons qu’il existe dans la littérature plusieurs expressions pour calculer la
contrainte et la déformation déviatoriques. La différence entre ces expressions réside
dans la constante (ou facteur) qui précede la racine carrée. Dans la suite de ce chapitre
les déformations volumiques et déviatoriques sont calculées respectivement par

1
& =€u+E&,+E, =€ +&+e , &= \/E (&1 —€2)2+ (g2 —€3)% + (€1 —€3)?)
(7.11)
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ou €1, & et €3 sont les trois déformations principales.
La pression p est la contrainte moyenne, exprimée en fonction du premier invariant /g,

_—h _ o1+ox+ao3
P=73= 3

ol G, 07 et 63 sont les trois contraintes principales. g est la contrainte équivalente de
Von Mises en fonction du second invariant du tenseur déviatorique J,

(7.12)

2 2 /1
qz5\/72:§\/z<<<’1—Gz>2+(oz—63>2+(61—03>2> (7.13)

Sur la figure 7.9 on montre les trajets de chargement possible dans le plan p — g, la partie
grise est accessible a I’aide du montage.

q4
test de compression
test de traction simple
t f non-proportionnel
\ ! f L
. . - test cedométrique
O I -
H = . -
. - I
V| ! , plage de chargement
. . - " ;
1P ' | avec le montage de
| . compaction
- mm o mm oW z : }
test hydrostatique p

FIGURE 7.9: Le plan des invariants p — g, avec la plage de chargements possibles avec
le dispositif de compaction.

Plusieurs spécimens ont été testés et différents trajets de chargement ont été ex-
plorés afin de mieux cerner et décrire la surface limite de charge. Trois séries d’essais
ont été réalisées ; une premiere en chargement cedométrique (trois tests), la seconde en
chargement multiaxial a confinement initial variable (quatre états de confinement ini-
tial ont été testés) et la derniere en compression hydrostatique (trois tests). Au total 18
tests triaxiaux ont été menés, soit trois tests par trajet de chargement. Des essais de
compression simple ont été également réalisés. Tous les essais ont été effectués sur des
échantillons de platre de la plaque « A ». Les trajets de chargement explorés dans cette
étude sont détaillés ci-dessus.
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Chargement cedométrique

Une premiere série d’essais cedométriques (€x, = €y = €4y = 0, €, # 0) a été réa-
lisée. Apres la mise en contact entre les blocs et I’échantillon, les deux vérins dans les
directions x et y sont maintenus en déplacement et le déplacement du vérin suivant la
direction z continue a croitre. Il atteint 27 mm a la fin de I’essai, la pression suivant la
direction z est d’environ 80 MPa. Ensuite les spécimens sont déchargés progressivement
juqu’a la perte de contact entre 1’échantillon et les blocs.

Chargement multiaxial a confinement variable

Afin de mieux décrire le plan p — g une deuxieme série d’essais a été réalisée. Elle
consiste a solliciter les échantillons suivant des trajets de chargement multiaxiaux a
confinement initial variable pilotés en déplacement. Pour illustrer le trajet de chargement
on a choisi de détailler celui ou le confinement initial était de 5,5 MPa. Les éprouvettes
sont compactées hydrostatiquement (tenseur de déformation € o< /) jusqu’a une pression
de 5,5 MPa. Ensuite 1’échantillon est sollicité en chargement multiaxial, ou

&y 0 O
=10 &, O (7.14)
0 0 ¢,

Le déplacement des vérins dans les directions x et y est interrompu et les vérins sont
maintenus a effort constant (déplacement suivant la direction x et y autorisé). Par contre
le déplacement suivant 1’axe z continue a croitre, il atteint 27 mm a la fin du test (la
contrainte -G, est d’environ 80 MPa). Les échantillons sont décompressés progressive-
ment jusqu’a I’ouverture du contact entre 1’échantillon et les cubes.

Chargement hydrostatique

Une troisieme série d’essais de compression hydrostatique a été effectuée. Les
éprouvettes sont compactées « hydrostatiquement » (€, = €,y = €;;) jusqu’a une pres-
sion de 120 MPa environ. Ensuite elles sont décompressées progressivement jusqu’a
I’annulation du contact entre 1’échantillon compacté et les cubes composant le montage
de compaction. L’échantillon a I’état final est un cube d’environ 28 mm de cOté.

Compression simple

Les essais de compression simple ont été réalisés sur une machine de trac-
tion/compression électromécanique Instron équipée d’une cellule de force de 100 kN.
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Les échantillons testés sont des parallélépipedes de dimensions 20 x 20 x 40 mm, com-
posés d’une superposition de quatre échantillons, prélevés au cceur de la plaque, de
section carrée de 20 mm de c6té par 10 mm d’épaisseur. Soulignons que les tests de
compression simple sont interrompus pour une déformation axiale de I’ordre de 1,5%
(tres faible par rapport aux autres essais).

7.4 Résultats expérimentaux

Au vu du nombre de tests triaxiaux réalisés (18 tests), on a choisi d’illuster les
résultats obtenus en ne présentant qu’un test par trajet de chargement. Les essais des
différentes campagnes présentent une bonne reproductibilité.

7.4.1 Chargement cedométrique

Les figures 7.10 (a) et (b) présentent respectivement 1’évolution des courbes effort-
déplacement et contrainte-déformation au cours d’un chargement cedométrique. La ré-
ponse du matériau suivant la direction verticale ressemble a celle de matériaux cellu-
laires sous compression.
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(a) Courbes effort-déplacement. (b) Courbes contrainte-déformation.

FIGURE 7.10: Réponse typique du platre moussé sous chargement cedométrique avec
une vue agrandie des premiers stades du chargement.

La figure 7.11 illustre I’évolution des relations €, — €4, €, — p, ¢ — €; et g — p durant
I’essai cedométrique. La figures 7.11 (a) montre qu’apres la mise en contact et I’appli-
cation du confinement initial on obtient dans le plan €, — €; une droite avec une pente
proche de I'unité (€, = €4 est imposée par les conditions aux limites de I’essai cedo-
métrique). On obtient également une relation linéaire entre la contrainte déviatorique
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q et la contrainte de pression hydrostatique p (figure 7.11 (d)). Un matériau de type
Drucker-Prager (ou Mohr-Coulomb) simple donnerait une telle réponse (p et g reliés
par loi affine dans ce type de chargement). L’angle de frottement ¢ calculer par I'Eq. 7.5
est de I’ordre de 27,5°. La figure 7.12 montre un exemple de calcul de cet angle.

] ¢
o n 20 30 40

f p (MPa)

(a) b)

q (MPa)

it 02 04 na (1% 1.2 0 1 20 30 40
£, p(MPa)

(©) (d)
FIGURE 7.11: Essai cedométrique. Les résultats sont présentés dans différents plans. A

noter que la figure (a) montre le trajet de chargement choisi alors que les figures (b-d)
illustrent la réponse de 1’échantillon.
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FIGURE 7.12: Exemple de calcul de I’angle de frottement a partir des résultats d’un
test cedométrique. Pour cet essai 63 est selon 1’axe de chargement et 6| ~ G; est la
contrainte due au confinement latéral.

La figure 7.13 présente 1’état de I’échantillon avant et apres chargement cedomé-
trique. On passe d’un échantillon composé d’une superposition de quatre parallélé-
pipedes du platre moussé (40x40 x 40 mm) a un seul parallélépipede de dimensions
40 x 40 x 14 mm avec des faces tres lisses.

FIGURE 7.13: Essai cedométrique : comparaison entre I’état initial et 1’état final de
I’échantillon.

7.4.2 Chargement multiaxial a confinement variable

Les figures 7.14 (a) et (b) présentent respectivement 1’évolution des courbes effort-
déplacement et contrainte-déformation au cours d’un test multiaxial avec un confine-
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ment initial de 5,5 MPa. Le détail qui illustre les premiers stades du chargement (fi-
gure 7.14 (a)) montre que les consignes de pilotage sont respectées. Les différentes
courbes se croisent pour un effort égal a 8 kN qui correspond a un confinement initial
d’environ 5,5 MPa. La réponse du matériau suivant la direction verticale est proche de
celle des matériaux cellulaires sous compression, alors qu’on remarque une augmenta-
tion de la contrainte suivant les directions x et y (détail sur la figure 7.14(b)), liée a la
réduction de section de I’échantillon sollicité sous chargement constant.

La figure 7.15 montre les relations €, — €4, €, — p, ¢ — € et ¢ — p. Sur la sous-
figure 7.15 (d) le trajet de chargement est présenté. La pente de la seconde partie du
graphe est de 1’ordre de 1,5, ce qui est proche de la pente imposée (i.e. dans un essai
multiaxial avec un confinement initial de G,y : ¢ = 2p — 26,,). Cela confirme la bonne
qualité de 1’asservissement de la machine. Sur la sous-figure 7.15 (a) 1’évolution de €,
en fonction de €4 est montrée. Apres I’application du confinement initial, €, varie linéai-
rement par rapport a €; pour une tres grande gamme de déformation. Pour un matériau
de Mohr-Coulomb (ou Drucker-Prager) parfait une réponse affine de €, par rapport a €,
est attendue avec une pente qui donne une estimation de 1’angle de dilatance (y). Nous
observons ici, comme pour I’essai cedométrique, une réponse compatible avec ce type
de comportement avec Y == 19,5° pour un modele (faiblement) non associé (¢ == 27,5°).
L’angle de dilatance est calculé a partir de I’Eq. 7.4, cette faible angle de dilatance
confirme 1’effondrement brutale du platre moussé sans (ou avec peu) de transfert latéral
de la déformation. Ceci est compatible avec les observations tomographiques réalisées
sur I’essai d’indentation ou on observe une transition brutale entre le matériau com-
pacté et le platre environnant. Un exemple de calcul de I’angle de dilatance est illustré
a la figure 7.16.
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Déplacement (mm) & (%)
(a) Courbes effort-déplacement. (b) Courbes contrainte-déformation.

FIGURE 7.14: Réponse typique du platre moussé sous chargement multiaxial (confine-
ment initial de 5,5 MPa) avec une vue agrandie des premiers stades du chargement.
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FIGURE 7.15: Essai multiaxial avec confinement initial de 5,5 MPa, les résultats sont
présentés dans différents plans.
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FIGURE 7.16: Exemple de calcul de I’angle de dilatance a partir d’un test multiaxial a
confinement variable.

La figure 7.17 présente 1’état de I’échantillon avant et apres chargement multiaxial
a confinement initial de 5,5 MPa. L’échantillon a 1’état final est un parallélépipede de
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dimensions 37 x 37 x 12 mm.

FIGURE 7.17: Essai multiaxial a confinement initial de 5,5 MPa : comparaison entre
I’état initial et 1’état final de 1’échantillon.

7.4.3 Chargement hydrostatique

La figure 7.18 (a) illustre I’évolution des courbes effort-déplacement au cours d’un
essai de compression hydrostatique. Les courbes contrainte-déformation sont présentées
sur la figure 7.18 (b). Sur ces courbes (figure 7.18) on retrouve le comportement clas-
sique d’une mousse (sous sollicitation de compression) qui comprend une courte phase
élastique (¢ ~ 0,5%), suivie d’un plateau, nommé classiquement plateau de contrainte,
et d’'une phase de densification pendant laquelle la contrainte augmente fortement en
fonction de la déformation. Soulignons 1’excellente correspondance de la réponse ma-
croscopique suivant les trois directions de la sollicitation.
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FIGURE 7.18: Essai de compression hydrostatique.

L’exploitation des mesures macroscopiques (effort et déplacement) a permis d’es-
timer la déformation volumique (g,), la déformation déviatorique (€;), la pression
moyenne (p) et la contrainte déviatorique équivalente (g). La figure 7.19 illustre I’évolu-
tion des différentes quantités dans différents plans. La figure 7.19 (a) montre qu’apres la
mise en contact entre les blocs de compaction et I’échantillon (¢4 = 0,003), la déforma-
tion déviatorique reste quasiment constante jusqu’a ce que la déformation volumique
dépasse 0,8. A partir de cette valeur la déformation déviatorique augmente en fonc-
tion du chargement appliqué, mais au vu des valeurs enregistrées (de I’ordre de 1072) Ia
qualité de I’asservissement est jugée tres satisfaisante. L’ information sur I’incertitude de
mesure reste inaccessibile a cause de la nature confinée des tests triaxiaux. Néamoins,
d’apres la figure 7.19(a), on peut donner une estimation de I’incertitude de mesure de
déformation (de I’ordre de 1073). Le plan €,-&; nous montre également que le matériau
subit un changement de volume important (i.e. déformation plastique). Cette réponse
n’est pas décrite par le modele de Drucker-Prager (ou celui de Mohr-Coulomb). Afin de
modéliser ce comportement 1’ utilisation d’un critere fermé (avec « cap ») est nécessaire
comme nous le verrons ultérieurement.
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FIGURE 7.19: Essai de compression hydrostatique. Les résultats sont présentés dans
différents plans.

La figure 7.20 présente I’état de 1I’échantillon avant et apres sollicitation en compres-
sion hydrostatique. On passe d’un échantillon composé d’une superposition de quatre
parallélépipedes du platre moussé a un seul cube du platre compacté de dimensions
28 x 28 x 28 mm avec des facettes tres lisses. Le matériau a 1’état final est moins friable
que celui que nous obtiendrons apres 1’essai cedométrique.
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FIGURE 7.20: Essai de compression hydrostatique : comparaison entre 1’état initial et
I’état final de I’échantillon.

Dans le but de mieux comprendre le mécansime de compaction, un essai de com-
pression hydrostatique ex-situ a été réalisé ou le chargement a été interompu a différents
niveaux du chargement puis 1’échantillon a été imagé au tomographe afin de suivre
I’évolution de la microstructure au cours du test. Le mécanisme de compaction sera
discuté en détails plus loin dans ce chapitre.

7.4.4 Compression simple

La figure 7.21 (a) illustre I’évolution de la courbe effort-déplacement au cours d’un
essai de compresssion simple. La courbe contrainte-déformation est présentée sur la fi-
gure 7.21 (b). Dans un premier temps, la force de compression augmente de maniere
linéaire avec le déplacement. Cette phase élastique est suivie par un comportement non-
linéaire qui donne lieu a 1’apparition d’un pic, apres lequel une chute de contrainte est
observée. La figure 7.22 montre une photographie de I’échantillon en fin d’essai ol plu-
sieurs fissures longitudinales (dans le sens de la compression) sont observées. La baisse
de la charge correspond a I’apparition de la premiere fissure longitudinale. Le volume de
platre sollicité n’est pas le méme tout le long de I’essai puisqu’une partie d’échantillon
est effondrée a la fin du test. Pour étudier le mécanisme de rupture du platre moussé sous
compression simple d’'une maniere plus poussée, la réalisation d’un essai de compres-
sion in-situ nous semble une piste intéressante. Elle permettra de déduire le mécanisme
de rupture en compression simple et en particulier I’analyse fine de la distribution de la
déformation sur toute la hauteur de 1’échantillon. Des mécanismes de rupture compa-
rables a celui présenté ici ont ét€ observés sur des mousses syntactiques (porosité allant
de 30 a 65 %) a base de microspheres de verre et de résine époxyde et al. [206, 207].
[’amorcage des fissures longitudinales a été clairement attribuée a I’épaisseur des parois
de microspheres et la fraction volumiques des microspheres, ainsi qu’a d’autres para-

214



metres possibles telles que les propriétés de la matrice et a la géométrie de 1’éprouvette
testée [208].
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(a) Courbe effort-déplacement. (b) Courbe contrainte-déformation.

FIGURE 7.21: Réponse typique du platre moussé sous compression simple. Les courbes
présentent trois décharges au cours du test.
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FIGURE 7.22: Etat final d’un échantillon apres un essai de compression simple.

7.4.5 Surface limite de charge

L’exploitation des différents tests réalisés nous a permis d’identifier la forme de la
surface limite de charge, ainsi que son évolution. Le résultat d’identification est illustré
dans le plan contrainte déviatorique-contrainte moyenne (figure 7.23 (a)) pour différents
taux de déformation volumique (chaque type de symbole correspond a une méme dé-
formation volumique). On suppose que I’évolution de la loi de comportement identifiée
(i.e. écrouissage) est pilotée par un seul parametre qui est la déformation volumique
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(la densité étant prise comme variable interne). On observe que les enveloppes des sur-
faces de charge ont des formes sensiblement elliptiques. Le carré plein qui détermine
la réponse du matériau sous compression uniaxiale est tracé sur la figure 7.23 (b). Le
point correspondant a 1’apparition de la premiere macrofissure est considéré comme la
fin de la phase élastique (i.e. I’effort maximum sur la courbe 7.21 (a)). Les résultats
d’identification nous montrent qu’une partie du critere reste non-identifiable a partir des
trajets de chargement explorés dans cette étude notamment pour les faibles presssions.
Comme il a été montré dans le chapitre précédent cette partie de 1’espace p — g corres-
pond a un régime instable qui traduit la tansition brutale entre platre compacté et le reste
de I’échantillon qui sollicité essentiellement dans son domaine élastique.

FIGURE 7.23: (a) Surface seuil identifiée dans le plan p — g, le trait continu présente un
ajustement de résultats d’identification. Le carré plein sur la sous-figure (b) correspond
a la réponse du matériau sous compression uniaxiale.

Sur la figure 7.24 sont tracés les résultats d’identification a partir des essais d’indentation
sphérique discutés dans le chapitre précédent et ceux issus de I'identification a partir
des essais triaxiaux réalisés sur ASTREE. La méthodologie proposée dans ce travail a
permis d’identifier la surface limite de charge du platre moussé ainsi que son évolution
pour une large éventail de niveaux de solliciations. Une présentation schématique de
I’évolution de la surface limite de charge identifiée est illustrée sur la figure 7.25.
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FIGURE 7.24: Surface seuil identifiée. Résultats d’identification a partir d’essais d’in-

dentation sphérique (pour les faibles pressions, p < 1 MPa, représentés par des points).

Résultats d’identification a partir des essais triaxiaux (p > 1 MPa, représentés par des
symboles).

Pour les faibles pressions hydrostatiques (p < 1 MPa), le platre moussé présente
un comportement instable (montré sur la figure 7.25) dG a la transition brutale entre
comportement élastique et compaction. L’identification du critére dans cette gamme de
pressions a été réalisée en exploitant les essais d’indentation sphérique. La stabilisa-
tion apportée par le platre environnant de la zone compactée, la propagation progressive
du front de compaction dans ce test et I’intégration des informations connues a priori
sur le comportement mécanique du platre dans la procédure de corrélation d’images
volumiques ont permis de quantifier 1’état de containte triaxiale dans la zone de tran-
sition. Pour des pressions hydrostatiques plus fortes, le platre poreux présente un com-
portement mécanique global stable (schématisé sur la figure 7.25 1ié a la densification).
L’identification de la surface limite de charge pour des niveaux plus élevés de pression
hydrostatique a été effectuée avec les essais triaxiaux. La présentation schématique de
I’évolution de la surface de charge (figure 7.25) a été proposée dans la littérature. Wong
et Baud [32] ont étudié le comportement mécanique de gres poreux avec des essais
triaxiaux. Les surfaces limites trouvées sont proches dans leurs formes des surfaces li-
mites identifiées dans cette étude, avec des distinctions entre rupture brutale (avec des
bandes de cisaillement) et une compaction stable a plus forte pression.
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FIGURE 7.25: Présentation schématique de I’évolution de la surface limite de charge.

7.4.6 Validité de critere de Drucker-Prager

Desrues [209] a discuté la validité du critere de Drucker-Prager par rapport aux limi-
tations du choix des angles de frottement pour modéliser le comportement des matériaux
a frottement interne qui ne supportent pas de traction. Ce qui constitue une approxima-
tion raisonnable pour le platre moussé. La surface limite de Drucker-Prager a une sec-
tion circulaire dans le plan déviatorique (figure 7.26 (a)). Dans le cas d’une compression
biaxiale (61 = 67 # 0 et 63 = 0), ce critére est atteint pour un angle de frottement de
O.=arcsin(3/5) = 36,8°. L’absence de traction satisfaisant le criteére impose donc que
0 < phi.. On observe ainsi qu’un état de compression simple n’est pas supportable (il
nécessiterait un angle de frottement égal a 90°). On en déduit que la forme algébrique
particuliere du critere de DP n’est pas adaptée pour le platre moussé. Une forme al-
ternative compatible avec nos observations tomographiques pour la forme de la surface
limite de charge est une pyramide a section triangulaire, caractérisée par trois plans dans
I’espace des contraintes principales 61, 6, et 63 (figure 7.26 (b)).
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FIGURE 7.26: Représentation de la surface de charge de critere proposé : (a) dans le
plan des deviateurs des contraintes, (b) dans I’espace tridimensionnel des contraintes
principales.

7.4.7 Tomographie d’une éprouvette comprimée de maniere hydro-
statique

La figure 7.27 montre des coupes tomographiques a différents plans montrant 1’évo-
lution de la microstructure durant I’essai de compression hydrostatique. On observe que
contrairement au test d’indentation sphérique ol une transition brutale entre le platre
compacté sous I’indenteur et le reste de I’échantillon est observée, le coeur de I’échan-
tillon subit une déformation relativement homogene. On distingue aussi la formation
d’une zone compactée sur les faces de contact entre 1’échantillon et les six blocs du
montage de compaction liée au cisaillement intense imposé sur la face. Ce phénomene
est amplifié aux coins du montage. Les figures 7.27 (e) et (f) montrent que méme si
le spécimen est sollicité en compression hydrostatique (théoriquement €; = 0) les in-
terfaces entre les 4 plaques ne gardent pas leur allure initiale. Ces interfaces montrent
en particulier I’existence d’une composante déviatorique dans le chargement appliqué,
celle-ci est liée essentiellement aux conditions expérimentales de 1’essai (frottement aux
parois (figure 7.28)). Elle est de plus en plus élevée lorsque la déformation volumique
est plus importante (€, > 0,8) comme déja montré dans 1’analyse de 1’essai de compres-
sion hydrostatique discuté précédemment dans ce chapitre.
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(a) &, =0,2 (b) £,=0,5

(C) 8V = 078 (d) Sv = 1,2

(e) £,=0,5 (f) £,=0,8

FI1GURE 7.27: Coupes tomographiques médianes montrant I’évolution de la microstruc-
ture au cours de test de compaction hydrostatique. Les sous-figures (a), (b), (c) et (d)
sont présentées dans le plan xOy, tandis que (e) et (f) sont dans le plan xOz.
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FIGURE 7.28: Schéma simplifié montrant les conditions aux limites appliquées a
I’échantillon et expliquant la surcompaction des bords (notamment les coins) ainsi que
la rotation globale de I’échantillon visible dans les figures 7.27 (e) et (f).

7.5 Conclusions

Ce chapitre s’inscrit dans une démarche d’identification de la loi de comportement
du ceeur de la plaque de platre. L’objectif était d’une part de donner des éléments de
réponse sur le comportement triaxial du platre a fort taux de porosité et de mieux com-
prendre le mécanisme de compaction, et d’autre part, de valider a I’aide des essais ex-
périmentaux triaxiaux les résultats obtenus par 1’exploitation des essais d’indentation
(chapitre 5). Cela nous a amené a réaliser des essais triaxiaux pour les matériaux quasi
fragiles a fort taux de porosité. L’exploitation de ces essais a permis de disqualifier un
critere de type Drucker-Prager pour ce matériau et de proposer une forme de surface
limite de charge et son évolution également pour le platre moussé. Les enveloppes de
surfaces limites de charge identifiées a fortes pressions (p > 1 MPa) ont des formes sen-
siblement elliptiques. Les résultats d’identification obtenus via les essais triaxiaux sont
en accord avec les résultats d’identification présentés dans le chapitre précédent. Cela
donne une surface de charge cohérente dans une large gamme de pression hydrostatique.
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L’essai de compression hydrostatique ex-situ a permis de donner des éléments de
réponse sur le mécanisme de compaction de platre moussé. Les observations tomo-
graphiques ont mis en évidence 1’existence d’une surcompaction aux interfaces entre
I’échantillon et le montage, phénomene lié aux conditions expérimentales. L’essai ex-
situ a contribué également a mieux qualifier la nature du chargement appliqué.

L’exploitation des données tomographiques issues des essais triaxiaux ex-sifu (avec
des pas de chargement relativements faibles) par la corrélation d’images volumiques
semble une piste intéressante pour approfondir I’identification du comportement du
platre a haute pression de confinement, méme si ce régime ne conditionne pas les tests
normalisés.
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Chapitre 8

Conclusion et perspectives

L’objectif du travail entrepris lors de cette these était la compréhension des méca-
nismes de rupture et d’endommagement de la plaque de platre a partir d’essais méca-
niques in-situ et le développement d’un outil combinant la tomographie aux rayons X,
les essais mécaniques, la mesure de champ et la simulation afin d’identifier le comporte-
ment mécanique du platre. Une méthodologie d’analyse d’essais et d’identification a été
décrite au cours de ce manuscrit. Un ensemble de dispositifs expérimentaux originaux
a été utilisé afin de caractériser a I’aide de la tomographie aux rayons X les mécanismes
de rupture et d’endommagement lors des différents tests réalisés a I’intérieur de tomo-
graphes de laboratoire et synchrotron. Une campagne d’essais a ainsi pu €tre menée
sur la ligne ID19 au synchrotron de Grenoble (ESRF). Une spécificité importante de
cette étude est liée d’une part a la nature fragile du matériau étudié et d’autre part a sa
grande porosité qu’il possede (plus de 75%). Ceci a nécessité des développements par-
ticuliers pour I’analyse de différents essais par corrélation d’images numériques (CIN)
et volumiques (DVC).

Dans le premier chapitre, un état de I’art de la caractérisation des matériaux poreux
a été présenté et les différentes approches de modélisation du comportement mécanique
ont été rappelées. La plaque de platre ainsi que ses différents composants ont été expo-
sés. Les propriétés mécaniques de la plaque sont dictées par celles du cceur, du papier et
de I'interface papier-platre. L’étude bibliographique a montré que le comportement du
platre moussé n’a recu que peu d’attention en dépit de son usage extrémement courant.
La relation microstructure-propriétés mécaniques n’est souvent prise en compte qu’a
travers la porosité totale, les caractéristiques de la microstructure n’étant que tres rare-
ment considérées. L’étude a aussi confirmé la dégradation des propriétés mécaniques du
platre en contact avec 1’eau. Deux propriétés sont critiques pour le papier. La premiere
est sa résistance a la traction et la deuxieme est sa capacité d’absorption d’eau. La ré-
sistance a la traction du papier améliore la résistance a la flexion et celle a la traction de
la plaque, alors que la capacité d’absorption d’eau est un facteur critique pour 1I’adhé-
sion papier-platre. L’ajout d’amidon est essentiel pour obtenir une bonne liaison entre
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le ceeur et le papier en particulier lorsque la plaque est produite a des vitesses et des
températures de séchage élevées.

La tomographie aux rayons X est un outil permettant de caractériser la microstruc-
ture des matériaux. Sa nature non-destructive permet de suivre I’évolution de la micro-
structure au cours du chargement. La microstructure réelle de 1’échantillon peut étre
exploitée afin de générer des maillages adaptés. Une fois la microstructure maillée, elle
peut étre utilisée dans un code de calcul de type EF avec la loi de comportement ap-
propriée. Les volumes reconstruits peuvent également étre utilisées pour la mesure de
champs cinématiques. Ainsi la corrélation d’images globale est une technique de mesure
non-intrusive qui permet de déterminer les champs de déplacement a différents niveaux
de sollicitations. Elle permet également 1’identification de réseaux de fissures grice a
I’analyse de différents champs en particulier celui des résidus de corrélation. A cela
vient s’ajouter I’effet de la régularisation mécanique qui permet de diminuer fortement
I’incertitude de mesure. Ces deux techniques ont été associées dans ce travail. Ceci a
conduit a enrichir de maniere considérable 1’analyse des données tomographiques, en
permettant notamment de mieux caractériser le mécanisme de rupture de la plaque lors
des différents tests réalisés.

L’ étude bibliographique a mis en évidence que le mécanisme de ruine de la plaque
de platre en arrachement est encore mal connu. L’essentiel des études précédentes dé-
duisent le mécanisme de ruine d’une part de 1’analyse de la courbe de réponse d’ar-
rachement et d’autre part a partir d’analyses post-mortem de 1’éprouvette. Toutefois,
ces observations ne permettent pas de bien décrire le scénario de rupture ainsi que son
développement.

Des essais de flexion trois et quatre points ont été effectués sur des échantillons de
plaques de platre jusqu’a rupture. La CIN a été utilisée pour étudier les mécanismes de
dégradation mécanique, la multi-fissuration du cceur de la plaque, la décohésion papier-
platre, la redistribution de charge, ... Le choix a été fait de considérer une loi d’endom-
magement déterministe avec peu de parametres pour tenir compte de la dégradation de
la rigidité en flexion quatre points. Une procédure d’identification non-linéaire a été
proposée pour résoudre numériquement ce probleme. Cette méthodologie basée sur la
CIN nous a permis d’identifier simultanément les conditions aux limites de I’essai et
la loi d’endommagement. Les résultats montrent que la méthode proposée permet de
caractériser les imperfections de I’essai et en particulier la rupture de la symétrie qui
a inévitablement lieu dans le régime non-linéaire. L’analyse d’essais de flexion a mis
en évidence que la fissuration du cceur de la plaque est un phénomene précoce dans le
processus de ruine.

Des essais de flexion trois et quatre points in-sifu ont été également effectués sur des
échantillons de plaques de platre jusqu’a rupture. Grace a 1’association des observations
tomographiques avec la corrélation d’images volumiques régularisée le mécanisme de
rupture de la plaque en flexion a été identifié. L’analyse des différents tests a permis
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de confirmer le mécanisme de ruine déja déduit a partir d’observations surfaciques.
La présence du papier autorise une dégradation progressive de la rigidité de la plaque
par multifissuration du cceur. Les résultats obtenus a partir des essais de flexion in-
situ confirment en particulier I’apparition de fissures en mode I/ (délaminage) entre le
papier tendu et le coeur de la plaque. Les résultats obtenus permettrent d’affirmer que
le comportement mécanique de la plaque de platre en flexion est régi essentiellement
par les propriétés mécaniques du papier et de la qualité de I’interface papier-platre.
L’analyse des essais de flexion a montré qu’afin d’analyser finement les différents tests
I’utilisation de la corrélation d’images comme outil expérimental est précieuse. Dans le
cas d’essais de flexion quatre points, la détection des fissures via 1I’analyse des champs
de résidus seuls n’est pas possible. Nous insistons sur le fait que 1’analyse fine des
champs de déplacement notamment celui dans la direction d’ouverture des fissures peut
fournir des informations précieuses sur le réseau de fissures. Ce dernier est également
observable sur les champs de déformation.

Parallelement aux essais de flexion, des essais d’arrachement in-situ ont été réali-
sés. Une méthodologie complete d’analyse de test d’arrachement a été proposée. Grace
a ’apport de la tomographie aux rayons X, les essais d’arrachement in-sifu et la cor-
rélation d’images volumiques le mécanisme de rupture de la plaque en arrachement a
été identifié¢ dans I’ordre d’apparition chronologique de différentes dégradations. L’ ana-
lyse de la courbe d’arrachement montre qu’apres la mise en contact entre le clou et
I’échantillon, la progression est d’abord linéaire et correspond a un régime élastique.
Apres la rupture du roller coating, une 1égere compaction a été observée sur la partie
supérieure de la plaque en contact avec la téte du clou. Cette légere compaction est
considérée comme le facteur critique qui favorise la rupture du papier en cisaillement.
Apres la rupture du papier supérieur I’enfoncement progresse de maniére importante a
effort plus ou moins constant dans la zone plateau qui caractérise la phase de compac-
tion du ceeur de la plaque. A ce stade la charge appliquée est supportée totalement par le
ceeur de la plaque grace aux propriétés mécaniques de la mousse de platre. Au cours de
la phase de compaction la té€te du clou poingonne le papier supérieur, puis pénetre dans
le cceur de la plaque a une profondeur assez importante (quart de I’épaisseur initiale), ce
qui conduit a la ruine finale de I’échantillon par fissuration du coeur en cisaillement sous
forme d’un cone. L’exploitation des données tomographiques par corrélation d’images
volumiques a été effectuée et fait apparaitre en particulier un écrasement local de la
partie supérieure du cceur de la plaque directement sous la té€te du clou avant la rupture
du papier supérieur. La mesure de champs de déplacement a confirmé le mécanisme de
ruine, elle nous a également permis d’affiner et de justifier le scénario de ruine a I’ar-
rachement proposé a partir de 1’analyse de la courbe d’arrachement et les observations
tomographiques in-situ.

La taille de la téte du clou a une influence importante sur le mécanisme de rupture.
Lorsque le diametre de la téte augmente, le scénario de rupture est modifié principale-
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ment par : (i) I’apparition d’une fissure radiale sur la face tendue de 1’éprouvette (ob-
servée sur I’un des tests réalisés), (ii) le palier de compaction est beaucoup plus court
et (iii) le papier supérieur reste intact jusqu’a la rupture du coeur par fissuration en ci-
saillement. La modification du diametre de la téte du clou conduit a une résistance a
I’arrachement comparable a celle du test de référence. Afin de tenter de quantifier 1’ ap-
port de chaque composante de la plaque a la résistance a I’arrachement, une étude plus
poussée de I’essai d’arrachement a été menée en analysant les courbes d’arrachement et
les données tomographiques obtenues sur des échantillons sans papier supérieur et sans
roller coating.

Les différents test d’arrachement ont montré que, chronologiquement, le premier
mode de dégradation de la plaque est la rupture du roller coating et la compaction du
ceeur de la plaque sous la téte du clou. Ces observations permettent d’affirmer que c’est
la compaction du ceeur qui est le mode d’endommagement le plus important. La com-
paraison des différents tests réalisés dans cette étude a montré que le comportement
mécanique de la plaque de platre en arrachement est piloté essentiellement par les pro-
priétés mécaniques du ceeur. D’un point de vue mécanique, la détermination d’un critere
de poingonnement ou de compaction du ceeur de la plaque s’avere tres important en pra-
tique afin de modéliser 1’essai d’arrachement.

Pour progresser dans la compréhension des mécanismes de ruine de la plaque de
platre en arrachement, et notamment pour mieux analyser la phase de compaction du
ceeur de la plaque, deux types de platre moussé ont été testés en indentation sphérique
in-situ. Les observations tomographiques montrent la formation d’une zone compactée
directement sous la téte de I’indenteur et conduisent a la conclusion que le mécanisme
d’indentation procede par la croissance du domaine d’effondrement de la porosité, tan-
dis que le reste de 1’échantillon peut étre considéré comme élastique (non endommagé).
Le platre moussé présente une transition brutale entre comportement élastique et com-
paction forte. Les essais mécaniques in-situ, en particulier les essais d’indentation, sont
bien adaptés pour une caractérisation exhaustive de la cinématique 3D compléte, et donc
I’identification des propriétés mécaniques a partir des résultats de corrélation d’images
volumiques est une approche séduisante.

Cependant, la microstructure des matériaux, les artéfacts de la tomographie et 1’hé-
térogénéité du test peuvent conduire a de grandes incertitudes sur les champs mesurés.
Quantifier 1’état de contrainte multiaxial qui caractérise la transition entre comporte-
ment élastique et la compaction de la mousse de platre d’une part, et estimer finement
les champs de déformations a la frontiere de la zone compactée d’autre part, nous a
conduit a proposer une procédure originale de corrélation d’images volumiques fondée
sur des champs de déplacement calculés par Abaqus®. L’information a priori sur le
comportement et les conditions aux limites est utilisée pour concevoir une base réduite.
La nouvelle base adaptée a 1’essai d’indentation sphérique contient les champs de dé-
placement les plus pertinents pour décrire le plus fidelement possible la cinématique de
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I’essai, en particulier, a I’interface de la zone compactée. La méthodologie proposée est
un moyen de contourner ces difficultés grace a I’intégration d’informations connues a
priori dans la procédure de corrélation d’images volumiques. Chaque champ de la base
réduite est le résultat d’une simulation par éléments finis en dehors de la zone compac-
tée. Une réduction tres significative de I’incertitude de mesure est observée. Il est a noter
que la stratégie proposée pour mesurer des champs de déformations et des champs de
contraintes élastiques méme si leur niveau est faible est originale et a ét€ mise en oeuvre
pour la premiere fois dans ce travail. Le mérite de cette approche est de fournir des
champs non seulement cinématiquement admissibles mais aussi statiquement admis-
sibles. Soulignons que le fait de construire ces champs a partir d’une base calculée par
un logiciel EF commercial permet de ne pas limiter son application a un comportement
simplement linéaire élastique, mais a tous types de comportement abordables par ces
codes (virtuellement illimités). Cette stratégie de la DVC ouvre de nouvelles voies pour
I’identification des propriétés mécaniques. Le couplage d’essais mécaniques in-situ, de
corrélation d’images volumiques avec la simulation numérique d’un coté, I’intégration
d’informations connues a priori dans la démarche d’identification de I’autre c6té ont
permis de déterminer 1’état de contrainte triaxial dans la zone de transition et d’identi-
fier un critere de ruine local.

Dans le but de donner des éléments de réponse sur le comportement triaxial du platre
a fort taux de porosité et de mieux comprendre le mécansime de compaction d’une part
et de valider les résultats d’identifications obtenus via les essais d’indentation d’autre
part, une campagne d’essais triaxiaux originaux pour les matériaux fragiles a fort taux de
porosité a été conduite sur la machine triaxiale ASTREE. L exploitation de ces essais a
permis de disqualifier un critere de type Drucker-Prager pour ce matériau et de proposer
une forme de surface limite de charge et son évolution également pour le platre moussé.
Les enveloppes de surfaces limites de charge identifiés a fortes pressions (p > 1 MPa)
ont des formes elliptiques. Les résultats d’identification obtenus par les essais triaxiaux
sont en accord avec ceux obtenus avec les essais d’indentation sphérique.

L’essai de compression hydrostatique ex-situ a permis de donner des éléments de
réponse sur le mécanisme de compaction de platre moussé. Les observations tomogra-
phiques ont mis en évidence 1’existence de zones de compaction aux interfaces entre
I’échantillon et le montage de surcompaction, cela est dii essentiellement aux condi-
tions expérimentales. L’essai ex-situ a également contribué a mieux qualifier la nature
du chargement appliqué.

8.1 Perspectives

Plusieurs perspectives se dégagent de cette these et la prolongent. Il serait intéressant
de poursuivre le travail réalisé en suivant I’approche présentée dans ce manuscrit dans
les directions suivantes :
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e Le premier point est la validation de la loi de comportement identifiée par des
simulations numériques. L’ utilisation des lois de comportement disponibles dans
les bibliotheques des codes de simulations numériques notamment les modeles
utilisés couramment dans le domaine de la mécanique des sols nous semble une
piste intéressante. Dans le cas ou les modeles existants n’arrivent pas a bien dé-
crire le comportement du platre moussé, I’implantation de la loi de comporte-
ment identifée dans le code de calcul via I’'implémentation des routines UMAT
(User MATerial) est une solution alternative.

e Les différents essais de caractérisation présentés dans ce travail ont été réalisés
sur le platre a 1’état sec. Afin de mieux comprendre I’influence de I’humidité sur
les mécansimes de rupture de la plaque de platre en flexion et/ou en arrachement,
la réalisation d’essais mécaniques en environnement controlé peut apporter des
éléments de réponse. L’étude de I’influence des cycles d’humidification-séchage
sur la microstructure du papier de la plaque de platre peut également étre observée
par tomographie aux rayons X. Dans un tomographe de laboratoire pour avoir
une bonne résolution spatiale (de 1’ordre de 1 um) de la microstructure du papier,
plusieurs heures d’acquisition sont nécessaires. La difficulté vient d’une part de la
résolution spatiale assez fine et du caractere peu absorbant des fibres de cellulose.
D’autre part I’expérience nécessite une maitrise extrément fine des conditions
expérimentales sur soute la durée d’acquisition.

e Laréalisation d’essais de flexion in-situ a I’aide de machine d’essai permettra une
meilleure maitrise du pilotage de 1’essai avec des pas de chargement relativement
petits. Ceci permettra de mieux comprendre le mécanisme de ruine de la plaque.
L’exploitation des volumes reconstruits pres de I'interface papier-platre par cor-
rélation d’images volumiques régularisée avec un maillage fin permet également
d’appréhender la compréhension du rdle de ’amidon dans I’amélioration de la
qualité de I’interface papier-platre.

e Enfin I’approche présentée dans ce travail est tres générique et peut étre facile-
ment étendue a d’autres configurations expérimentales et sur d’autres types de
matériaux. Elle utilise le code d’éléments finis comme un moyen de générer une
base cinématique. Les amplitudes associées a chaque champ sont ensuite évaluées
par une approche globale de corrélation d’images volumiques. Le comportement
du platre moussé a I’échelle microscopique peut également €tre étudié en exploi-
tant la méme méthodologie exposée dans cette étude.
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