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Introduction générale




Cette theése s’est déroulée dans le cadre du programme d’essais du laboratoire MIST (Microméca-
nique et Intégrité des Structures), lancé le 8 octobre 2007. Le MIST est un laboratoire commun CNRS-
UM2-IRSN créé pour promouvoir les actions collaboratives entre PSN-RES (Pole de Stireté des instal-
lations et des systémes Nucléaires) de 'IRSN Cadarache (Institut de Radioprotection et de Stireté Nu-
cléaire) et le LMGC (Laboratoire de mécanique et de génie civil) du CNRS a Montpellier :

— Lobjectif du MIST est d’étudier l'intégrité des structures hétérogenes et évolutives. Il s’agit de
comprendre et de prédire le comportement mécanique des matériaux et des structures ainsi que
les évolutions microstructurales que subissent les matériaux sous des sollicitations thermoméca-
niques fortes. Ce type de sollicitation se retrouve notamment dans le domaine nucléaire,

— L'un des objectifs de PSN-RES est d’étudier I'évolution des propriétés des matériaux constitu-
tifs d'un cceur de réacteur nucléaire dans les conditions induites par les situations accidentelles
afin de développer des logiciels de calcul d’accidents de réacteurs nucléaires. La compréhen-
sion du comportement mécanique du matériau de gainage du crayon combustible soumis a des
contraintes thermomécaniques séveres revét une importance particuliere car la gaine constitue
la premieére barriere de confinement des produits de fission radioactifs. Pour cela, PSN-RES dé-
veloppe des modeles physiques permettant de décrire le matériau dans toute sa complexité. Des
programmes de recherche expérimentaux fournissent des données pour développer et valider ces
modeles.

En conditions accidentelles, les gaines de combustible en Zircaloy-4 (alliage de Zirconium) sont sou-
mises a des sollicitations extrémes. La réponse a ces sollicitations doit étre qualifiée afin de valider le res-
pect des criteres de streté. Il faut donc étudier la tenue mécanique de la gaine non seulement dans les
conditions nominales, mais aussi en conditions accidentelles. Deux des scénarios d’accident envisagés
dans les REP (Réacteur a Eau sous Pressions) sont I'accident d’injection de réactivité (RIA) et I'accident
par perte de réfrigérant primaire (APRP) :

— Le RIA est un accident causé par une éjection brutale d'une barre de commande sous I'effet de la
pression. Cette éjection entraine une augmentation rapide (environ 50ms) de la puissance locale
dans les crayons de combustible proches de la barre éjectée. Le combustible subit alors une forte
élévation transitoire de température, ce qui entraine le gonflement brutal des pastilles de com-
bustible. La gaine est soumise a de fortes contraintes de traction dans le sens circonférentiel et
les déformations peuvent atteindre quelques pourcents. Des fissures peuvent s’amorcer, se pro-
pager dans ces gaines et conduire éventuellement a leur rupture, et donc a la perte de la premiere
barriere de protection et a la dispersion de combustible dans I'’eau du circuit primaire.

— LAPRP est un accident causé par une breche sur le circuit primaire. Au cours d'un tel accident, il
y a dépressurisation du cceur, une grande partie de I’eau est donc convertie en vapeur, le cceur du
réacteur se dénoie. Les gaines ne sont plus suffisamment refroidies, leur température peut mon-
ter jusqu’a 1200 °C, température maximale considérée pour ce type de scénario accidentel. Elles
subissent donc une oxydation sous atmosphere de vapeur d’eau a haute température. Les gaines
subissent ensuite une trempe lors du renoyage du ceeur par les injecteurs de sécurité prévus a cet
effet.

Durant un APRP la microstructure des tubes-gaines évolue pour transformer ces gaines en un

matériau typiquement constitué de trois couches, FIGURE 1 : (1) la présence d’'une atmosphere
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FIGURE 1 - Accident par perte de réfrigérant primaire (APRP)

oxydante induit la formation d'une couche d’oxyde en paroi externe qui peut atteindre quelques
dizaines de um et dont le comportement mécanique est de type fragile; (2) une couche de mé-
tal sous-jacente fortement enrichie en oxygene et dont le comportement mécanique est durci
par rapport a celui de la matrice métallique initiale de zirconium; (3) enfin, une zone interne
constituée d'une matrice pauvre en oxygene et assez ductile, contenant des inclusions fragiles
constituée d'un matériau similaire a celui de la couche intermédiaire (2). Les zones externes et
la couche d’oxyde étant fragiles et de faible résistance a la fissuration, la tenue mécanique d'une
gaine ayant subi un transitoire APRP est assurée par la zone interne : un composite a matrice mé-
tallique contenant des inclusions fragiles. Il est apparu nécessaire d’approfondir la connaissance

des phénomenes métallurgiques et thermomécaniques de cette zone interne biphasée.

En se placant dans ce contexte, la possibilité d'utiliser la technique d'imagerie pour analyser les
comportements hétérogenes a I'échelle micrométrique des gaines Zircaloy-4 oxydées représente le 1¢'
objectif de cette these. Les essais mécaniques sur un tel matériau composite ont été effectués au LE2M
(Laboratoire d’expérimentation en mécanique et matériaux) de I'IRSN. Dans le cadre du MIST, I'un des
objectifs du laboratoire était de mettre au point sur une machine d’essais mécaniques une technique
consistant a filmer a I’échelle microscopique un échantillon qui se déforme au cours d'un essai méca-
nique, FIGURE 2, puis a calculer les champs de déplacements et de déformations sur une zone d’'inté-
rét par une méthode de corrélation d'images numériques bidimensionnelle (CIN-2D) [93]. Des infor-
mations locales qui viennent compléter les informations macroscopiques classiquement relevées lors
d’essais mécaniques standards sont obtenues. Associée a des outils de visualisation aI’échelle microsco-
pique (microscopie optique ou électronique), la richesse de ces méthodes permet de mieux comprendre
le lien entre la microstructure et la déformation macroscopique, via la mesure de la distribution spatiale
du champ de déformation. La technique est donc particulierement bien adaptée au cas des matériaux a

microstructure composite [24].

Le 28me objectif de cette thése est I'identification inverse des propriétés mécaniques par phases a
partir de champs cinématiques mesurés par CIN-2D et de méthodes d’homogénéisation. Elle détermine
pour un matériau biphasé, les propriétés mécaniques inconnues d'une des deux phases a partir de la
connaissance des propriétés de 'autre phase, de la morphologie et de la distribution des deux phases et

des champs cinématiques mesurés.



FIGURE 2 - Essai mécanique filmé

Ce mémoire est composé de quatre chapitres :

— 1¢ chapitre « Etude bibliographique » donne une présentation générale des caractéristiques phy-
siques du matériau étudié (Zircaloy-4 oxydé), le principe des méthodes de mesure de champs ci-
nématiques disponibles dans la littérature et les connaissances de base des méthodes d’homogé-
néisation en élasticité linéaire,

— 2tme chapitre « Méthodes expérimentales » présente les principes du logiciel de corrélation d’'images
numériques Kelkins ainsi que des dispositifs d’essai mécanique utilisés dans cette thése. Les choix
optimaux des parametres de Kelkins afin d’obtenir des mesures de champs cinématiques a haute
résolution sont caractérisés. En utilisant des parametres retenus de la CIN, la performance de la
mesure des champs cinématiques est testée sur un essai de compression d’anneau,

— 3®me chapitre « Méthodes d’homogénéisation inverses et incertitudes » présente la construction
d’'une méthode d’identification inverse des propriétés mécaniques basée sur un schéma d’homo-
généisation de Mori-Tanaka. La méthode proposée considere un matériau biphasé constitué d’in-
clusions réparties de maniere homogene (spatiale ou surfacique) dans une matrice métallique,
dont les propriétés d'une seule phase sont connues. A partir de champs cinématiques mesurés, la
méthode proposée permet de déterminer les propriétés de I’autre phase inconnue. Dans ce cha-
pitre, la qualification de l'incertitude des résultats estimés par cette méthode inverse a partir de
données numériques et de données expérimentales dans les situations favorables sont effectuée,

— 4¢me chapitre « Zircaloy-4 oxydé a I'issue d'un scénario APRP » permet de tester 'applicabilité de la
méthode d’identification inverse développée au chapitre III dans les situations réelles : les éprou-
vettes Zircaloy-4 oxydées.
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Introduction

Apres une breve introduction sur le principe de fonctionnement d'un réacteur nucléaire a eau sous
pression (REP) et sur le design des assemblages combustibles utilisés dans ce type de réacteur, le maté-
riau de gainage du combustible étudié dans cette thése est présenté dans la 12 partie de ce chapitre. Il
s’agit d'un alliage base zirconium, le zircaloy-4.

En cas d’accident de perte de réfrigérant primaire (APRP), la gaine est chauffée a haute température
et exposée a de la vapeur d’eau. Apres refroidissement, la gaine présente une microstructure biphasée.
Le comportement mécanique d'un tel matériau biphasé est étudié en adoptant une démarche expéri-
mentale basée sur la mise en ceuvre de la corrélation d'images numériques (CIN)

Dans la 28™¢ partie de ce chapitre, cette technique CIN est comparée a d’autres méthodes expéri-
mentales permettant de remonter aussi déformations locales lors d'un essai mécanique. Les principes
de la CIN sont explicités et ses applications dans le domaine de la micro-mécanique sont passées en
revue.

Les données expérimentales issues des essais mécaniques avec CIN ont été exploitées par une ap-
proche d’homogénéisation inverse. Dans la 3®™¢ partie de ce chapitre, les méthodes d’homogénéisation

en élasticité linéaire sont détaillées et évaluées comparativement.



7 1. Contexte de I'étude

1 Contexte del’étude

1.1 Réacteur a eau sous pression (REP)

Il existe deux types de réactions nucléaires qui liberent de I'énergie : la fusion de noyaux trés légers
en un noyau de taille moyenne et la fission d'un noyau trés lourd en deux noyaux de taille moyenne.
Cependant, a I'heure actuelle, le domaine de la fusion en est encore au stade de la recherche. Les réac-
teurs en fonctionnement utilisent donc la fission nucléaire. Dans un réacteur nucléaire, la réaction n’est
pas amplifiée comme dans une bombe atomique, mais stabilisée. La fission est la rupture d'un gros
noyau (généralement un noyau d'uranium) qui, sous I'impact d’'un neutron, se scinde en deux noyaux
plus petits. La fission s’accompagne d'un grand dégagement d’énergie, et simultanément se produit la
libération de deux ou trois neutrons. Ces derniers vont alors pouvoir provoquer a leur tour de nouvelles

fissions et la libération de nouveaux neutrons, et ainsi de suite, FIGURE I.1.
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FIGURE I.1 — Réaction en chaine dans les centrales nucléaires

En France, il y a actuellement 58 «réacteurs a eau sous pression » (REP), dits de deuxiéme géné-
ration, qui sont en fonctionnement. Ce type de réacteurs est le plus répandu a travers le monde. Les
REP sont constitués d’assemblages combustibles (157 pour les réacteurs de puissance 900 MWe et 193
pour ceux de 1300 MWe) comprenant chacun un réseau carré de 264 crayons, FIGURE 1.2-a. Chaque
crayon est constitué de pastilles (cylindres d’environ 8 mm de diametre et 10 mm de hauteur) de di-
oxyde d’'uranium (UQO,) ou d’oxyde mixte d’'uranium et de plutonium (MOX) empilées dans des tubes
de gainage (diametre externe de 9,5 mm, épaisseur de 0,57 mm et longueur de 4 m environ) en alliages
de zirconium. Les assemblages combustibles, renouvelés par tiers ou par quart tous les 12 ou 18 mois,
séjournent actuellement 3 ou 4 ans en réacteur.

Lors de la fission du combustible dans un REP, I'eau sous pression du circuit primaire (155 bars,
360°C), appelé « caloporteur », circule entre les crayons de combustible en assurant le refroidissement
du cceur du réacteur, maintenant sa température a une valeur compatible avec la tenue mécanique des
gaines. Afin d’assurer un contrdle permanent des réactions dans le coeur du réacteur ou de I'arréter
totalement, des grappes de commande insérées dans les assemblages combustibles sont utilisées. Les
grappes regroupent chacune 24 crayons absorbants de neutrons (composés d'un alliage d’argent, cad-
mium et indium ou de carbure de bore). En sortie des REP, '’eau du circuit secondaire est convertie en
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BATIMENT REACTEUR SALLE DES MACHINES REFRIGERANT ATMOSPHERIQUE

Circuit Secondaire

Circuit Primaire Circuit Tertiaire

(a) (b)

FIGURE 1.2 — (a) Assemblage combustible.(b) Principe des réacteurs a eau sous pression

vapeur et entraine une turbine produisant I'électricité. Ensuite, la vapeur va se condenser en eau dans

un condenseur refroidi par I'’eau d'une riviere, de la mer ou par une tour aéroréfrigérante, FIGURE 1.2-b.

1.2 Généralités sur les alliages de zirconium

a Zirconium

Masse volumique 4 20 °C (g/cm?) 6,5
Température de fusion (°C) 1850
Chaleur spécifique a 20°C (J/kg/°C) 276

Conductivité thermique a20°C (W/m/°C) || 21,1

Diffusivité thermique 4 20°C (10? cm?/s) 11,8

Résistivité électrique a 20°C (1f2 cm) 44
Module d’élasticité a 20 °C (MPa) 98000
Module de cisaillement a 20°C (MPa) 36500
Coefficient de Poisson a 20°C 0,35

TABLE 1.1 - Principales propriétés physiques du zirconium [50]

Le zirconium (Zr) est un élément de numéro atomique 40. C’est un métal, avec le titane (7i) et le
hafnium (Hf), appartenant a la colonne IVa de la classification périodique des éléments. Méme si leurs
propriétés chimiques sont voisines, leurs applications sont fondamentalement différentes. Le titane est
utilisé principalement dans la construction aéronautique et spatiale, grace a sa faible masse volumique
et a sarésistance a la corrosion élevée. Le zirconium est le matériau de gainage de combustible nucléaire

par excellence grace a sa tres faible section efficace de capture de neutrons thermiques. Les principales
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propriétés physiques du zirconium sont données dans la TABLE I.1. Lhafnium présente au contraire

une tres forte section efficace de capture, d’ol1 sa premiere application dans les grappes de commande

et d’arrét des réacteurs nucléaires.
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FIGURE 1.3 — Diagramme de phases binaire zirconium/oxygene [19]

Le zirconium présente deux structures cristallographiques différentes stables respectivement a basse

et a haute température : la phase «a etla phase 8. La température de transition a — f est de 863 °C dansle

cas du zirconium pur, FIGURE 1.3. Les deux structures sont présentées schématiquement par FIGURE 1.4 :

— Phase a : est la phase stable a température ambiante. Elle se caractérise par une structure hexa-

gonale compacte de parametres de maille a 20°C : a4 = 3,23A et ¢, = 5,154, avec un rapport

cqa ! ag=1,587. Ce rapport est inférieur a 1,633 (soit

8. . P .y
—) qui est le rapport théorique de compacité

idéale du systéme hexagonal, ceci signifiant que les plans préférentiels de glissement plastique a

basse température sont les plans prismatiques.

— Phase f : est la phase stable a haute température. Elle présente une structure cubique centrée de

parametre de maille 2 870°C : ag=3,61A.

b Zircaloy-4

Lutilisation des alliages de zirconium pour le gainage du combustible est liée a leur tres faible ab-

sorption des neutrons thermiques, a leur bonne résistance a la corrosion sous irradiation par I'eau a



1. Contexte de I'étude 10

(a) (b)

FIGURE 1.4 — Structure cubique centrée (a) et structure hexagonale compacte (b)

haute température et a leurs bonnes propriétés mécaniques a chaud. En plus de son role de maintien
des pastilles de combustible et de transfert thermique entre le combustible et I'’eau du circuit primaire,
la gaine constitue la premiere barriere de confinement du combustible en empéchant la dissémina-
tion des produits de fission (notamment gazeux) dans le circuit primaire et donc sa contamination. Le
zircaloy-4 (Zy-4) est'un des alliages les plus communément utilisés, il est composé de zirconium (98,23
%mass.), d’étain (Sn, de 1,2 a 1,7 %mass.), de fer (Fe, de 0,18 a 0,24 %mass.), de chrome (Cr, de 0,07 a
0,13 %mass.), d’oxygene (0, de 0,10 a 0,15 %mass.) plus des impuretés. La TABLE 1.2 présente I'influence
de la teneur des éléments ajoutés sur les propriétés mécaniques du Zy-4 lors d'une traction.

Elément || RP%? | R™ | Allongement
Si + -
P - - +
C . ]
Sn + + -
Fe+ Cr + + -

TABLE 1.2 — Effet des éléments d'alliage sur les propriétés mécanique du zircaloy-4 en traction [50] («+» : augmen-
tation, « - » : diminution) : limite d'élasticité conventionnelle (R™?) et résistance a la traction (R™)

Conditions nominales de fonctionnement : irradiation, oxydation et hydruration

Dans les conditions nominales lors de leur séjour en réacteur, les gaines Zy-4 subissent en permanence
les effets de l'irradiation neutronique, de I'oxydation et de '’hydruration par I'eau du circuit primaire,
celle-ci étant maintenue a une température d’environ 360 °C et a une pression de 155 bars. D’apres le
diagramme binaire Zr — O, FIGURE 1.3, c’est la phase & du zirconium qui est stable a cette température.
Lirradiation conduit a la création de défauts microstructuraux, tandis que I'oxydation forme progres-
sivement une couche de zircone (maximum ~ 100 pm d’épaisseur) a l'extérieur de la gaine, sans dif-
fusion significative de 'oxygeéne dans le métal sous-jacent. La gaine est principalement constituée de
deux couches, I'une est]'oxyde et 'autre le métal en phase a dans cette condition nominale. Les atomes
d’hydrogéne sont aussi produits (par dissociation de la molécule d’eau) dont une partie est absorbée
dans la gaine. Une fois la limite de solubilité de '’hydrogene atteinte, '’hydrogene précipite sous forme
d’hydrures de zirconium. Ces modifications microstructurales, croissantes en fonction du taux de com-

bustion, dégradent les propriétés mécaniques du gainage.
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1.3 Legainage en situation accidentelle ’APRP

Au cours d'un APRP  le gainage est chauffé a haute température et le métal, initialement en phase
a, passe en phase [ a partir de 800-850°C environ, FIGURE L5. Il subit également a haute température
une oxydation par vapeur d’eau présence dans la cuve du réacteur. La prise de masse due a I'oxydation
suit une loi cinétique de type Am = kt''", 'exposant n étant proche de 2 (c’est-a-dire une cinétique
parabolique) pour des températures d’oxydation supérieures a 1000°C, FIGURE 1.6. La majeure partie de
|’oxygene incorporé réagit pour former de la zircone en face externe de la gaine, mais une autre partie de
'oxygene diffuse dans le métal sous-jacent. Du fait de 'enrichissement du métal en oxygene, la partie
métallique externe de la gaine sous la zircone, initialement en phase f si la température est supérieure
a863°C, se transforme en phase «, qui présente contrairement a la phase f une tres grande solubilité de
'oxygene, jusqu’a pres de 7% en masse. La partie centrale de la gaine reste en phase g.

Pour des scénarios APRP de type « breche intermédiaire », pour lesquels les températures d’oxyda-
tion restent relativement faibles (de I’'ordre de 1000°C ou moins), une zone intermédiaire biphasée a+f
peut exister entre la couche a riche en oxygene et la zone centrale  pure, FIGURE 1.7-a. Cette zone bi-
phasée peut méme occuper la totalité de la partie centrale de la gaine (c’est a dire qu’il n'y a en fait plus

de zone centrale monophasée f) si la température est de I'ordre de 900°C, FIGURE 1.7-b.
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FIGURE 1.5 — Diagramme d’'équilibre pseudo-binaire zircaloy-4/oxygene, coté riche en Zr [19]
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FIGURE 1.6 — Prise de masse en fonction du temps pour l'oxydation d'échantillons Zircaloy-4 sous vapeur d’eau. Les
lignes continues correspondent a la corrélation Cathcart-Pawel. La ligne en pointillés correspond a une loi cubique

ajustée aux données expérimentales [36]

Pour les scénarios dits de grosse breche, la température atteint plutdt de 'ordre de 1200°C, et la
zone centrale est alors entierement en phase f, si quelques incursions de la couche a(0O) sont exclues .
Par contre, du fait d'une solubilité significative de |'oxygene dans la phase f a ces températures, cette
zone monophasée f peut quand méme contenir une quantité d'oxygene relativement importante. Lors
de la mise en ceuvre des injections de sécurité, la température des assemblages va au départ baisser
progressivement, sur 100 a 200°C, avant la trempe au moment de l'arrivée du front liquide. Pendant
cette phase de refroidissement lent (de I'ordre de quelques degrés par seconde), la phase a va précipiter,
préférentiellement aux joints des grains 3, sous forme d’aiguilles qui vont progressivement s’épaissir et
concentrer 1'oxygene. Ainsi, a la fin du refroidissement, la zone centrale, qui était a haute température
monophasé  riche en oxygene, se sera transformée en une zone biphasée a(0O)+f, FIGURE L.7-c.

Ainsi quel que soit le scénario considéré, la zone centrale de la gaine apparait étre biphasée et peut
étre considérée comme un composite métallique formé d’inclusions a riches en oxygene et rigides dis-
persées dans une matrice § pauvre en oxygene et ductile. Or c’est cette zone centrale qui conserve une
certaine ductilité et assure la tenue mécanique post-trempe du gainage, la couche d’oxyde et la couche
a(0) étant elles totalement fragiles.

1. Brachet et al. [12] ont proposé une explication pour I'apparition d’'incursions de la phase @(O) au sein de la zone f§ au
cours de 'oxydation a haute température : a partir du moment ot la limite de solubilité de I'oxygéne dans la phase 8 est
atteint dans la zone centrale interne, 'oxygene suit les joints des grains f, entrainant la germination des inclusions de phase
a(0). Les inclusions a(O) sont progressivement épaissies par diffusion.
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Zircone ( Zr0,)
Phase «

Zone a+ex—p3

Zone ex-

FIGURE 1.7 — Différentes microstructures de gaines pouvant étre rencontrées apres une oxydation du Zircaloy-4 sous
vapeur d’eau a haute température :

(a) gaine pré-oxydée sous O, a 500°C pendant 40 jours, puis oxydée a 1000°C sous vapeur d’eau pendant 30 minutes,
et refroidie sans trempe,

(b) gaine pré-oxydée sous O, a 500°C pendant 30 jours, puis oxydée a 900°C sous vapeur d’eau pendant 100 minutes,
et refroidie sans trempe,

(c) gaine initialement vierge, oxydée sous vapeur d'eau a 1100°C pendant 100s, refroidie a 5°C/s jusqu'a 900°C puis
trempée.
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1.4 Etude des propriétés mécaniques d’'un matériau composite

Afin d’étudier le comportement de ce matériau biphasé, un microscope couplé avec un algorithme
de corrélation d’images numériques bidimensionnelle (CIN-2D) est utilisé pour mesurer les champs
de déplacements et de déformations microscopiques au cours d’une sollicitation donnée. Dans le cas
de I’étude considérée, il s’agit d’essais de traction uniaxiale. Le principe des méthodes de mesure des

champs, y compris CIN-2D, est présenté dans le 2®™¢ paragraphe.

Une fois obtenus, les champs cinématiques mesurés permettent de contribuer a la construction et
a la validation des méthodes d’homogénéisation dites inverses (MHI) pour la classe des matériaux a
matrice métallique et inclusions fragiles. Les méthodes MHI développées dans cette thése permettent
d’identifier, a partir de mesures cinématiques planes, les propriétés mécaniques d'une phase incon-
nue d'un matériau biphasé en connaissant celles de 'autre phase. Celle-ci se situe parmi les méthodes
d’identification inverse des propriétés mécaniques par phase a partir de mesures de champs. Dans la
littérature, plusieurs méthodes d’identification inverse ont été proposées : le recalage par éléments finis
(ou finite element models updating - FEMU) [54, 79], 'erreur en relation de comportement (ou error in
constitutive relation - ECR) [32], 'écart a la réciprocité (ou reciprocity gap method - RGM) [48], 'écart
a I'équilibre (ou equilibrium gap method - EGM) [20] et la méthode des champs virtuels (ou virtual
fields method - VFM) [35]. Parmi les méthodes proposées dans la littérature, celle qui est la plus fiable
et flexible est la méthode de recalage par éléments finis (REF). La méthode REF est donc choisie pour
qualifier la performance des méthodes MHI dans le dernier chapitre de ce mémoire.

Dans le 3¢ paragraphe, les principes généraux de la méthode d’homogénéisation dans une dé-
marche directe seront tout d’abord présentés. Ensuite, la construction et la validation des méthodes

d’homogénéisation inverses seront détaillées dans le chapitre III.

2 Techniques de mesure des champs cinématiques 2D

2.1 Généralités

L'un des objectifs principaux de cette thése est de déterminer le champ de déformations a la surface
du matériau hétérogene (zircaloy-4 oxydé) lors d'une sollicitation mécanique. Il existe actuellement plu-
sieurs méthodes permettant de mesurer des comportements mécaniques surfaciques. Contrairement
aux techniques traditionnelles d’extensométrie par jauges qui fournissent des mesures moyennes lo-
cales 1D al’échelle macroscopique (quelques mm, voir cm), les techniques de mesure de champs, plus
récentes, permettent des mesures 2D des hétérogénéités locales a une échelle beaucoup plus petite (in-
férieur au mm?). C’est la raison pour laquelle la technique de mesure de champs est retenue.

Les méthodes de mesure de champs 2D possedent '’avantage d’étre sans contact et non destruc-
tives, les mesures se font donc sans perturber la surface. Grace aux techniques de mesure de champs,
plusieurs aspects peuvent étre mesurés : température, déplacements, déformations, etc. Deux grandes
familles peuvent étre distinguées : les techniques issues des lois de I'optique et les techniques d’analyse

d’images.
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a Techniques issues des lois de 'optique

Parmiles méthodes actuelles, les plus connues sont la photoélasticimétrie et les méthodes interféro-
métriques. Elles nécessitent un montage complexe de systemes optiques, ce qui les rend plus cofiteuses
que les techniques d’analyse d’'images.

Photoélasticimétrie

La photoélasticimétrie est une technique de champ qui mesure de fagcon quantitative le niveau et la di-
rection des contraintes principales dans toute la surface étudiée ayant une taille relativement grande
(entre quelques mm? et quelques cm?) . Cette méthode est basée sur I'effet optique appelé biréfrin-
gence (ou double réfraction) de certains matériaux transparents (résine epoxy, polyméthylméthacrylate
(PMMA), etc.) qui est causée par l'application d'un état de contrainte. A 'aide d'un polariscope, des
franges isochromes et isoclines représentant la répartition de la contrainte peuvent étre observées, FI-
GURE L.8 [68, 59, 18, 6].

FIGURE 1.8 — Franges isochromes et isoclines d’'une expérience de photoélasticimétrie

Méthodes interférométriques

- Interférométrie holographique : Cette méthode permet de voir la forme et de qualifier 'ordre
de grandeur du champ de déformations d'une surface étudiée de taille aussi relativement grande
(de quelques cm? a 1 et 2m?). Elle consiste a analyser les franges d’interférences données par
deux faisceaux voisins d'une méme onde laser, ces deux faisceaux étant diffusés avec des angles
incidents opposés. L'observation des franges est faite sur une plaque holographique. Les franges
d’interférences correspondent a une ligne de niveau de la déformation [2, 25, 77]. Cette méthode
est utilisée pour I'étude des structures de taille importante dans les secteurs industriels comme
I'automobile ou I'aéronautique par exemple.

— Moiré interférométrique : Le moiré interférométrique et 'interférométrie holographique sont des
techniques voisines. Cette technique repose sur le phénomeéne de diffraction d’'une onde lumi-
neuse monochromatique par un réseau de pas régulier [69]. Ce réseau, déposé a la surface de
I’échantillon a étudier, est éclairé par deux faisceaux avec les angles incidents opposés. En I'ab-
sence de charge, 'ordre de diffraction du premier faisceau est confondu avec I'ordre de diffraction
du deuxieme faisceau, FIGURE 1.10-a. Lorsque le modele se déforme, le pas du réseau de diffrac-
tion se modifie rompant la symétrie précédente : les faisceaux diffractés ne se superposent plus
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FIGURE 1.9 - Enregistrement d’'un hologramme en temps réel

parfaitement mais forment un angle entre eux, FIGURE 1.10-b. Il y aura donc apparition de franges
d’interférence qui peuvent étre visualisées en placant un écran paralléle a la surface étudiée sur le
trajet des faisceaux diffractés. La mesure de déplacement ou de déformation se fera par dépouille-
ment manuel ou utilisation d’algorithmes de démodulation de phase.
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FIGURE 1.10 — Schéma de principe du moiré interférométrique [60]

Le moiré interférométrique a été utilisé par Labbe et al. [53], Nicoletto [62] ou Guo et al.[37] pour
détecter les hétérogénéités de déformation de polycristaux dans le domaine plastique d'une tole
en aluminium a grains grossiers (quelques mm?) sollicitée par un essai de traction, FIGURE I.11. La
taille des grains est de I'ordre de la largeur de ’éprouvette d’essai. En analysant les franges d’inter-
férence, des déformations hétérogenes mesurées aux différents instants permettent d’identifier la
zone présentant la localisation des déformations et la striction.

Concernant les applications micrométriques, La Porta et al. [52] ont utilisé le moiré interféromé-
trique microscopique pour étudier les champs de déformations a I’échelle des grains (taille des
grains ~ 25um) d’un échantillon en inox 316 sur un domaine de 478 x 370 um? a I'extrémité de la
fissure. Couplé avec une caméra a haute résolution (1,4 million pixels), la sensibilité d’'interféro-
métrie de 0,417um/frange permet d’obtenir une mesure de déplacement ~ 40nm. Bastawros and
Kim [5] ont utilisé le moiré interférométrique pour mesurer a I’échelle de la microstructure (taille
des grains ~ 80pum) les composantes planes du tenseur des déformations Almansi (de 0,1% a 10%)
a 'extrémité de la fissure d'un polycristal d’aluminium 6061-T6, FIGURE 1.12.
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FIGURE 1.11 — Champ de déplacements observé par Moiré interférométrique sur une éprouvette en aluminium a
grains grossiers [37] : (a) zone d'étude, (b) champ de déplacements U , (c) champ de déplacements 1 y
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FIGURE 1.12 — Champ de déformations Almansi mesuré par Moiré interférométrique [5]
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— Interférométrie de speckle : La différence de 'interférométrie de speckle [49, 17, 55] par rapport a
I'interférométrie holographique classique est que le réseau des franges créé par l'interférence des
différents faisceaux réfléchis n’est plus régulier, mais au contraire un motif aléatoire d’intensité lu-
mineuse. La lumiere la plus souvent utilisée est une lumiére cohérente obtenue par laser. De plus,
I'interférométrie de speckle permet I'utilisation de caméras CCD (Charge Coupled Device) pour
visualiser le champ de déplacements de la surface d'un objet diffusant au lieu d'une plaque holo-
graphique. Le principal avantage de la méthode d’interférométrie de speckle est qu’elle permet la
mesure des déplacements hors-plans d'une surface, ce que peu de méthodes proposent. Un fais-
ceau laser est divisé en deux par une lame séparatrice, un premier faisceau est envoyé directement
vers la caméra et servira de faisceau de référence tandis que I'autre est agrandi et envoyé vers la
surface a étudier, FIGURE 1.13. Cette technique est limitée a des matériaux a surface rugueuse. Elle
est tres sensible aux perturbations extérieures (les turbulences de I'air, les vibrations du milieu

extérieur, la variation de la pression et de la température, la présence de poussiere, etc.).

my
b M

FIGURE 1.13 — Schéma pour mesure de déplacements plans [80]

Concernant I'application a I’échelle micrométrique, l'interférométrie de speckle a laser est utilisée
pour mesurer les déplacements et les déformations microscopiques avec une résolution de !'ordre du
nanometre (0,01-0,05 um). La différence d’amplitude des déformations entre les zones intactes et défec-
tueuses est largement utilisée afin de détecter les défauts internes [38, 67, 87, 46, 47]. Par exemple, Habib
[38] a mesuré les déplacements et les déformations 2D d’un acier au carbone revétu par la résine époxy
et qui subit un changement sévere de température entre la journée et la nuit. Park et al. [67] 'ont utilisé
pour détecter les défauts internes sur une zone de taille de certaine mm? d’une plaque en matériau de
combustible nucléaire. Cette plaque présent des déformations microscopiques périodiques dues aux
ondes thermiques sinusoidales et périodiques.

b Techniques d’analyse d’'images

Les techniques d’analyse d'images sont basées sur la comparaison de deux images successivement
enregistrées au cours d’'une sollicitation mécanique. Le champ de déplacements est déterminé en me-

surant le mouvement des marqueurs déposés a la surface de 'objet. Parmi les techniques actuelles, les



19 2. Techniques de mesure des champs cinématiques 2D

plus connues sont la méthode de grille et la méthode de corrélation d'images numériques 2D. Ce type
de techniques permet des applications a différentes échelles. Pour cela, il suffit de disposer un systeme
d’observation et un marquage adapté au niveau d’observation souhaité. Quant aux marquages, les cinq
types les plus souvent utilisés sont :

- Texture naturelle (marquage aléatoire) : La surface observée est suffisamment texturée pour le
moyen d’observation utilisé, aucun ajout n’est nécessaire sur la surface.

— Dépot par peinture (marquage aléatoire) : Le mouchetis aléatoire en niveaux de gris est créé par
une pulvérisation de peinture (noire et blanche) sur la surface de I'objet. Lavantage de cette tech-
nique est le bon contraste local créé en tout point de la surface. Son inconvénient est le fait qu’elle
cache la microstructure et que la maitrise des caractéristiques du mouchetis (taille, distribution,
etc.) est difficile.

— Dépot par micro-électrolithographie (marquage périodique) : Le mouchetis périodique sous
forme de micro-grilles (points ou lignes) est créé par dépot de métal (or, platine, agent, nickel, etc.)
sur la surface de I'objet aprés irradiation de la résine déposée au préalable, FIGURE 1.14. Lobserva-
tion est faite en MEB (Microscopie électronique a balayage), en mode BSE (contraste chimique).
Le contraste est lié a la différence de numéro atomique entre le matériau de 'objet et celui du
métal déposé. Le pas des grilles peut varier de 1 4 20 um sur une surface de 1 mm?. Lavantage
de cette technique est la visibilité de la microstructure de la surface. Son inconvénient est le fait
qu'elle n’est pas adaptable a tous types de matériaux et la procédure de préparation est complexe.

Dépét de la résine préalable

Irradiation de la résine par }[ S04 inm

les électrons rétrodiffusés

+
I\

. . - V
Dissolution de la résine
irradiée

Pulvérisation

cathodique
+

Evaporation

JL sous vide
200A S

i 6;;& d'or
_ T3 /M3 )

Solvant : ethyle acétate
+

Bain a ultrasons

FIGURE 1.14 - Principe du dépét d'or par micro-électrolithographie [23]

— Gravure chimique (marquage aléatoire) : Le mouchetis aléatoire est gravé sur la surface par trem-
page de I'objet dans une solution acide (procédure chimique) ou par frottage de coton sur la sur-
face (procédure mécano-chimique). Lavantage de cette technique est la rapidité dans la prépara-
tion. Son inconvénient est le fait qu’elle n’est pas adaptable a tous types de matériaux, tout comme
la micro-électrolithographie, et difficilement reproductible.

— Gravure laser (marquage périodique) : Lénergie thermique du faisceau laser est appliquée direc-
tement sur la surface de I'objet, chaque impulsion va créer une alvéole par évaporation du métal.
Le pas du marquage n’est que de 400 lignes par centimeétre (i.e. 25 um). Les tailles du marquage
obtenues par cette méthode varient de quelques pm a 35 pm pour la profondeur, et de 25 a 140 um
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pour les diametres. Linconvénient est le fait que cette technique crée le mouchetis de taille assez

grande par rapport aux autres technique et le prix de préparation de surface est élevé.

Parmi les techniques citées ci-dessus, les plus utilisées sont les techniques de dépot de grille ou de
mouchetis aléatoire par dépot de peinture. Les algorithmes d’analyse d'images sont différents suivant
que le marquage est périodique ou aléatoire.

Méthode de suivi de marqueurs ou de grille

Dans cette méthode [85, 29, 81], la grille périodique déposée est réalisée par micro-électrolithographie
ou par gravure laser, la grille créée doit avoir un contraste suffisant pour pouvoir suivre son déplace-
ment au cours d'une sollicitation mécanique, FIGURE 1.15. La nature de grille déposée doit étre com-
patible avec le moyen d’observation et avec le matériau de I'objet. Pour distinguer la grille et la surface
de I'objet, un seuil de niveaux de gris est généralement fixé. Dans le cas ou le matériau est constitué de
plusieurs phases de contrastes différentes, des seuillages multiples permettent de s’affranchir du pro-
bléme, mais cela conduit une multiplication des erreurs. La technique de grille est utilisée pour faire des
essais avec un microscope électronique a balayage (MEB), ce qui nécessite de développer un dispositif
de traction qui rentre dans la chambre du MEB. Le temps de dépouillement d'une surface élémentaire
représentative est important (~ une semaine).

La méthode de grille est la technique la plus ancienne car elle permettait un dépouillement a la
main. Des études plus récentes ont permis d’améliorer cette technique par utilisation des procédure
automatique et plus performante faisant recours a la corrélation d’images [23]. Cette méthode consiste a
retrouver 'information (en niveaux de gris) associée aux marqueurs déposés et a les isoler dans les deux
états de référence et déformé. En réalisant la différence de coordonnées des marqueurs entre les deux
états, elle permet d’identifier le champ de déplacements. Les déformations locales peuvent étre ensuite
calculées par une dérivation discrete. Cette méthode est peu fiable et imprécise face a de nouvelles
techniques de traitement d'images numériques sur des mouchetis aléatoires. Néanmoins, dans certains

cas particuliers, elle reste utilisée car 'approche est simple et peu couteuse.
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FIGURE 1.15 — Différents motifs utilisés dans la méthode de grille [23]

Concernant le secteur d’application micrométrique, Doumalin [23] a étudié des déformations de
micro-grilles d’or observées au MEB en utilisant la technique de corrélation d'images. Son étude per-
met de définir des parametres optimaux pour la mesure du champ local de déformation. Il a caractérisé
le phénomene de bandes de localisation de la déformation a faible niveau de déformation macrosco-

pique (entre 1% et 10%) dans les matériaux hétérogenes (matériau biphasé Nickel/Argent, polycristal de
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zirconium). Il est capable de mesurer le champ local de déformation sur une zone ~ 0,4mm? (4000 x 4000
pixels) avec une précision locale de |'ordre de 1% de déformation sur une base de mesure de 10pm.

FIGURE L.16 — (a) Image de la micro-grille sur une zone de 500 x 440 um?. (b) Champ de déformation équivalente a

4,2% de déformation macroscopique du matériau biphasé Nickel/Argent [23]

Méthode de corrélation d'images numériques bidimensionnelle (CIN-2D)

La corrélation d’'images numériques 2D permet de déterminer, lors d'une sollicitation mécanique, les
déplacements en tous points de la surface observée de I’éprouvette. Pour cela, des images de la surface
sont acquises pendant la sollicitation et comparées entre elles. Cette comparaison nécessite la présence
sur les images de motifs aléatoires et de taille adaptée a 1’échelle d’observation. Sur chaque point a ana-
lyser d'une image dite de « référence », une zone dite zone de corrélation (ZC), qui contient un motif
unique, est définie autour du point. Sur I'image correspondant a I’état « déformé », ce motif est recher-
ché, par minimisation d'une fonction dite d’'intercorrélation, ce qui permet de déterminer la nouvelle
position du point central. La recherche s’effectue sur une zone limitée préalablement définie, dite zone
de recherche (ZR), FIGURE 1.17. Pour chaque point analysé, les composantes de déplacement dans le
plan entre I'état de référence et 1'état déformé sont ainsi déterminées. La procédure de recherche fait
intervenir une étape d’interpolation de la fonction d’intercorrélation, ce qui donne aux mesures de dé-
placement une résolution sub-pixel. Les déformations locales sont ensuite calculées par dérivation nu-
mériques des champs de déplacement obtenus.

Contrairement a la méthode de grille, la méthode CIN-2D n’est pas limitée a la distance entre les
points puisque le mouchetis est réparti sur la totalité de la surface. Une analyse par corrélation d’images
est rapide et n’a pas besoin d'une préparation complexe de surface. Le développement rapide des ca-
méras CCD peu onéreuses, de mise en ceuvre facile, simples pour choisir le grandissement permet 'uti-
lisation de moyens de mesure non intrusifs et sans contact. Concernant I’échelle d’étude, la résolution
de la méthode dépend du systeme d’observation ainsi que des parametres de corrélation. La précision
de cette méthode pour la mesure des déplacements est sub-pixel grace al'utilisation d’algorithmes d’in-
terpolation de la fonction d’inter-corrélation [93] (cf. Eq. 1.7).
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Image déformée

FIGURE 1.17 — Principe de la méthode de corrélation d’'images numériques 2D

Des applications de la méthode existent a I’échelle microscopique, les images sont alors acquises par
une caméra CCD via un microscope optique. Il y a cependant peu de données disponibles dans la litté-
rature a cette échelle. Les études les plus significatives sont celles réalisées par El Bartali [24], Bodelot [7]
et Triconnet [88]. El Bartali [24] a analysé I'endommagement de surface en fatigue a I’échelle de la mi-
crostructure (taille des grains ~ 10pm) d’'une éprouvette en acier inoxydable duplex a partir de champs
cinématiques mesurés au cours d'une sollicitation cyclique. Les images prises au cours de la déforma-
tion ont une résolution spatiale de 0,7 um. Le matériau est poli puis attaqué électrochimiquement afin
de créer des motifs pour la corrélation d’images, FIGURE 1.18.

WAy 08 T
7

FIGURE 1.18 — Détection de I'amorgage par analyse des champs de déplacements (gauche) et de déformations (droit)
sur une zone de taille 120 x 90 um? [24]

Bodelot [7] a étudié le couplage des mesures de champs cinématiques et thermiques a 1’échelle de
la microstructure (taille des grains de 'ordre de 130 pm) d'une éprouvette en acier inoxydable AISI 316L
ayant subi un traitement thermique. La résolution spatiale atteinte au cours des essais de traction mo-
notone uniaxiale est de 6,5x 6,5 um? par pixel. Aprés polissage, un mouchetis microscopique est déposé
al’aide d'un aérographe et d'une poudre micrométrique (constituée de talc et d’oxydes de titane, de fer,
zinc et chrome) mise en solution dans I’éthanol, FIGURE 1.19.

En couplant la technique de mesure CIN-2D a des échelles d’observations microscopiques avec la
méthode des champs virtuels, Triconnet [88], quant a elle, a analysé des champs cinématiques mesurés
afin d’identifier les parameétres d'une loi de comportement d'un matériau modélisant I'inter-phase d'un
composite a fibres. Les images prises au cours des essais de traction ont une résolution spatiale en dé-
placement de 11,5 um. Le dépot de mouchetis a la surface est réalisé par pulvérisation d’or, FIGURE 1.20.
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FIGURE 1.19 - (a) Mouchetis déposé sur la surface par aérographe d’'une poudre micrométrique. (b) Champ de dé-
placements et de déformations dans la direction de traction’y d'une zone de 5 x 5mm? [7]

3,65 px
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FIGURE 1.20 — (a) Mouchetis déposé sur la surface d'un composite a fibres par pulvérisation d’or. Champ de dépla-
cements (b) et de déformations (c) dans la direction de traction X d'une zone de 900 x 750 um? [88]
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2.2 Algorithmes et logiciels de CIN-2D

Dans la suite, les principes de certains logiciels de CIN-2D les plus cités dans la littérature sont pré-

sentés:
— «Correli-LMT » [41] et « Correli-Q4 » [42, 43] développés au LMT Cachan par E Hild et ses collabo-
rateurs.
— «Kelkins » [93, 9] développé au LMGC de Montpellier par B. Wattrisse et ses collaborateurs.

— «Vic-2D» (www.correlatedsolutions.com) dévelopé par la société Correlated Solutions.

a Identification du champ de déplacements

Une image numérique correspond a un signal 2D discret en niveaux de gris dans le plan observé,
chaque point de coordonnées x est caractérisé par un niveau de gris f (75) Pour une image codée sur
nbits, il y a 2" niveaux de gris, d’out f(X) € [0,2"]. La transformation existante entre les deux images est
ainsi semblable au décalage de deux signaux 2D.

Soient deux images I; (image de référence) et I, (image déformée) d'une méme surface prises a deux
instants différents t; et . Sur I;, une zone de corrélation (ZC) de taille (21, + 1) x (2 L+ 1) pixels centrée
au point P situé a la surface est choisie. Le motif que contient la zone de corrélation est utilisé pour dé-
terminer les composantes planes du déplacement au point P. Les points d’étude P sont régulierement
espacés d'un pas 6 de maniere a recouvrir toute la surface d’étude. Apres une transformation donnée, le
point P de I; fait un déplacement u et se trouve en Q de L. Les niveaux de gris de P et Q sont respecti-
vement f(X — u) et g(¥) tels que :

g(x)=f(¥ =) +n(x), (LD)
ot1 7(X) est le bruit additif de 'image. En fait, les images enregistrées par le syst¢éme d’acquisition nu-
mérique contiennent inévitablement différents types de bruit (bruit de photon, bruit de numérisation,
bruit d’obscurité, etc.), le déplacement calculé est ainsi différent de sa valeur réelle [93, 92, 42].

Fonction de forme
Pour déterminer le champ de déplacements U =(u,v) par corrélation d’images, il est nécessaire de faire
des hypothéses de transformation des ZC. La transformation peut étre constante (déplacement de corps

rigide), affine (déformation homogene) ou quadratique (déformation hétérogene) :

— constante :
ux,y)=ap et v(x,y)=by, (1.2)
— affine:
ux,y)=ap+arx+ay et v(x,y)=by+bix+by, (1.3)
— quadratique:

u(x,y):ao+a1x+a2y+ugxy+a4x2+a5y2 et v(x,y):b0+b1x+b2y+b3xy+b4x2+b5y2. (1.4)

Dans la plupart des cas, une transformation affine est retenue si la ZC est petite et les gradients de

déformation sont faibles.
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Coefficient de corrélation
Apreés avoir choisi la forme de la transformation, pour déterminer le champ de déplacements réel u, la
fonction f(X — ) de I; est comparée avec la fonction g(x) de L sur toute la zone de corrélation. Le
déplacement test i, qui minimise I'écart de distribution de niveaux de gris entre f (X - u)etg(x), est
a déterminer. Cette détermination a recours a un processus de minimisation (ou maximisation) d'un
coefficient dit de corrélation C(E) Le processus de minimisation (ou maximisation) des C(E) peut
étre réalisé soit dans I'espace réel (calcul direct), soit dans I’espace de Fourrier (calcul par transformée
de Fourrier).

Le coefficient de corrélation le plus simple s’écrit sous forme d'une somme des différences entre

f (75 - 5) et g(¥) au sens des moindres carrées (Sum of Squared Differences) :

Cssp( ) = fZ ) (8(Z) -1 - _il))de , (L5)

ol ZC est la zone de corrélation. Le coefficient de corrélation atteint sa valeur minimale, 0, lorsque =
u enl'absence de bruit (7(X) = 0). La fonction CSSD(_ft)) ne peut étre utilisée que si aucune perturbation
de I'image n’existe, car elle est sensible aux variations locales d’intensité lumineuse entre I'image de
référence et'image déformée. Pour s’affranchir de ce probléme de variation d’éclairage, d’autres formes
du coefficient de corrélation ont été considérées.

L'équation (Eq. I.5) peut s’écrire sous forme :

fzc(gm_f(y_a’))zdz':fzcg(y)z d7+fch(7_§)2d7_zfzcg(7)*f(;'_‘iz) d%. (16)

Le probléme de minimisation de 'équation (Eq. I.5) revient ainsi a la maximisation du produit de
convolution (g * f), a savoir la fonction d’inter-corrélation (Cross Correlation), des fonctions f et g par
rapporta i :

Cec( )= fZ 8(3) f(F-7)d%. (L7)

Le coefficient de corrélation CCC(_iZ) permet de s’affranchir du probleme des variations locales d’éclai-
rage di aux termes carrés. De plus, en calculant un seul produit au lieu d'une différence suivie d'un
produit, le calcul de (Eq. 1.7) nécessite deux fois moins d’opérations que (Eq. 1.5) [93, 24, 41]. D’autre
part, un facteur de normalisation de la fonction d’inter-corrélation (Normalized Cross Correlation) est

souvent introduit dans le produit (Eq. I.7), ce qui conduit a minimiser :
f §(7)+f(F - 0)d%
ZC

o \/fzcg(y)zda'\/fch(z-a’)zdz |

« Correli-LMT » utilise la maximisation de la fonction (Eq. I.7) pour déterminer le champ de dépla-

(L.8)

Cnce (_it) )

cements réel 1, tandis que «Kelkins » utilise 'équation (Eq. 1.8). Le calcul d’intégrale dans les équations
(Eq. 1.7) et (Eq. 1.8) est réalisé par application de la transformée de Fourier rapide (FFT, Fast Fourier
Transforms) des fonctions f et g, celle-ci permet de transformer un produit de convolution dans I'es-

pace réel en un simple produit dans ’espace de Fourier avec un temps de calcul réduit.
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Dans « Correli-Q4 », f et g sont supposées suffisamment régulieres aux petites échelles et 'amplitude
du déplacement relativement petite. Minimiser C ( it) en (Eq. I.5) équivaut alors a minimiser le dévelop-
pement de Taylor au premier ordre comme suit [24, 75] :

—

0.V f(?))2 d%, (1.9)

CTaylor(_i‘)) = fZC (g(?) _f(jc)) +

N g . . . — L. = .. T
ou Vv f est le gradient de f évalué en x. En écrivant & sous forme d’'une combinaison linéaire it =

Z u,w dans une base de 'espace Ej, la minimisation de (Eq. 1.9) revient a résoudre :

[ (Fre 7)) wiew) (3)] a7 )= [ _[0(F)-e@) Tr@wiF)]az, w10

ol ® représente le produit tensoriel, y;(X) sont les vecteurs de base Ey, et ii; sont les composantes

inconnues de it. Le probleme consiste alors a résoudre un systeme linéaire écrit sous forme matricielle :

[M{w} = {m}, (L.11)

ol [M] et {m} sont connus et dépendent de f, g et w. Le vecteur {w} contient les composantes inconnues

A

Ui.

«Vic-2D» est un logiciel commercialisé a I’échelle mondiale. Son avantage est la possibilité de choisir
des zones d’étude de formes complexes, ce qui permet de mesurer des hétérogénéités de déformation
sur des éprouvettes de formes complexes. Pour déterminer le champ de déplacements, le choix entre les
trois types de coefficients de corrélation C(ix) est possible [75, 72] :

— Sum of Squared Differences (SSD) : (Eq. 1.5).

— Zero mean Sum of Squared Differences (ZSSD) :

Crssol i) :fzc((f(?—_il)—f) — (5(F) —gr))zd?c’, (L12)

01‘1]_0 et g sontles moyennes des intensités lumineuses sur la ZC considérée. Ce coefficient prend en
compte un décalage constant des niveaux de gris, i.e. une translation de '’histogramme en niveaux
de gris, entre I'image de référence et 'image transformée.

— Zero mean Normalized Cross Correlation (ZNCC) :

[ C(f(ve—‘u’) ~7)(e(%)-7)dF

%LC (%-7) dx¢LC E;

Ce coefficient prend en compte une variation de contraste et d’éclairage, i.e. une translation et

) (I.13)

Cznce (_il )

une dilatation de 'histogramme en niveaux de gris.

Interpolation des niveaux de gris

—
Les coefficients de corrélation C( it) ci-dessus s’écrivent sous forme continue pour simplifier la présen-
tation. Toutefois, dans la réalité, ils utilisent des sommes discretes sur tous les pixels compris dans la

ZC. Ainsi, les composantes de déplacement obtenues sont également discretes. Face a cette situation,
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afin d’obtenir des résolutions supérieures, une interpolation des niveaux de gris au voisinage de chaque
point considéré est généralement envisagé. Parmi les méthodes d’interpolation, les plus citées sont :
I'approximation par plus proche voisin, I'interpolation polyndémiale au voisinage du maximum discret

[31], I'interpolation B-spline [23], 'interpolation de Fourier [71].

Algorithmes d’optimisation

La détermination des différents parametres (a;, b;) de la fonction de forme (u(x,y), v(x,y)) (Egs. 1.2, 1.3,
I.4) passe par la minimisation du coefficient de corrélation C (—IA/L)) Cette minimisation nécessite 'utili-
sation d’un algorithme d’optimisation. Les deux coefficients de corrélation Cssp et Czssp exprimés sous
forme quadratique peuvent étre minimisés via une méthode de type Levenberg-Marquard [36]. Tandis
que pour Cncc et Czncg, ils ont utilisé des techniques d’optimisation de fonction objectif telle que la

méthode de descente du gradient ou la méthode du gradient conjugué [23, 30, 70].

b Identification du champ de déformations

Sur la configuration d’origine (2, le point P se caractérise par le vecteur position x . Aprés une trans-
formation %, le point P se trouve en X de la configuration déformée 2. Afin de caractériser la déforma-
tion de tout point du domaine, une fonction intermédiaire F(?c)), dite tenseur gradient, est introduite.

Le tenseur F( X ) permet de passer de la configuration d’origine (2 a la configuration déformée 0Q:

Fx)= a_z : (1.14)
dx
En utilisant le tenseur gradient F(?c'), différentes mesures de déformation sont alors possibles [4, 78],
les plus couramment utilisées sont :
— Tenseur de déformation de Green-Lagrange :
Il est défini par rapporta (2:
6 = %(TFF— i). (1.15)

Avec I'hypothese des petites perturbations, a savoir que les champs de déplacements et de défor-
mations restent faibles devant la dimension de la structure, il est possible de confondre la confi-
guration d’origine {2 et la configuration déformée (2. Le tenseur de Green-Lagrange, linéarisé au
premier ordre et noté g, est suffisant pour caractériser les déformations :
1 (aﬂ’ T (aﬁ ))
e=-|—=+ |=]|- (I.16)
2\0x ox
— Tenseur de déformation d’Euler-Almansi :
11 est défini par rapport a 2
eEA:%(TFlFl):TFleGLFl. (1.17)
— Tenseur de déformation de Hencky :
Si Fest écrit sous forme :
F=RU=VR, (I.18)

oll Rest le tenseur de rotation (RTR: i), U et V sont respectivement les tenseurs de déformations

pure droit et pure gauche. Le tenseur de déformations de Hencky est alors défini par :

e =logV. (1.19)
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FIGURE 1.21 - Voisinages a 5 points

A partir du champ de déplacements , le champ de déformations (Green-Lagrange, Euler-Almansi
ou Hencky) peut étre directement calculé par dérivation dans le temps et dans ’espace. Ici encore, plu-
sieurs approches sont possibles pour dériver le champ de déplacement. Les plus courantes sont :

- Différences finies :

Cette méthode consiste a estimer des déformations par dérivation discrete en réalisant des diffé-
rences finies du champ de déplacements. « Correli-LMT » utilise cette technique dans les calculs
de déformations. Elle détermine la valeur de la déformation en fonction des valeurs de déplace-
ments obtenues sur des points voisins et du pas entre eux, FIGURE 1.21. Par exemple, la formule

des dérivées premieres centrées de la méthode de différences finis peut s’écrire [97] :

Tl)j+1 __Lij—l
2h
—Tt)]q_g + 87[]41 —8_u>]'_1 + _LZ]'_Z
12h

pour 3 points

e(X)) = : (1.20)

pour 5 points

o1 u sontles déplacements des points voisins de X j» hestladistance entre les deux points. Méme
si cette technique est tres utilisée et rapide, elle ne permet pas de réduire le bruit du champ de dé-
placements mesurés. La mesure du déplacement est souvent légerement bruitée, des opérateurs
de dérivation conduisent ainsi a des cartes de déformation encore plus bruitées.

— Eléments finis :
C’est une technique utilisée dans « Correli-Q4 ». Tout d’abord, 'image de référence est discréti-
sée en zones d’études élémentaires carrées et jointives, dites éléments a quatre nceuds Q4P1. Un
maillage sur la surface del'objet est ainsi défini, dont chaque nceud se caractérise par une matrice
élémentaire Ml.ej et un vecteur élémentaire mle assemblés dans I’équation (Eq. [.11). Cette méthode
est similaire a la méthode des éléments finis. Par inversion du systeme (Eq. I.11), un champ de dé-
placements continu et dérivable est alors déterminé, ce qui permet ensuite de calculer le champ
de déformations en utilisant une dérivation discrete [24, 75].

— Lissage local du champ de déplacements :
Cette technique consiste a approximer au sens des moindres carrées le champ de déplacements
au voisinage d’'un point Q(X, y), appelé zone d’approximation (ZA), par une fonction d’approxi-
mation [94, 65]. La ZA contient (2py+ 1) x (2p, + 1) points discrets autour du point Q(X,¥), ol
px (resp. py) est le nombre de points de chaque coté de Q dans la direction horizontale X (resp.
direction verticale ), FIGURE 1.22. Lopération de dérivation est ensuite appliquée sur la fonction

d’approximation au point Q situé au centre de ZA. « Kelkins » utilise cette technique.
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FIGURE 1.22 — Fenétre locale contenant (2px+ 1) x (2p, + 1) déplacements discrets utilisée pour le calcul des défor-

mations

La distribution des déplacements # = (1, v) a 'intérieur de la ZA peut étre obtenue par une fonc-

tion d’approximation de forme polynomiale des variables x et y:

dx dy dx d)’
u(i,j) = Z Zwmnxmy" et v(i,))= Z Za)mnxmy”, (1.21)
m=0n=0 m=0n=0

N

ou

—i=[-py:py], Jj=[—Px: px| sontdes coordonnées locales attachées a la ZA,

- les indices m et n varient respectivement de 0 a dy et de 0 a dy, d et d,, étant respectivement le
degré horizontal et le degré vertical des fonctions d’approximation,

— Wmn €t ®;,y sont des coefficients inconnus a déterminer en ajustement sur les déplacements
mesurés (par méthode des moindres carrées).

Par conséquent, pour construire le champ de déplacements approximé, deux types de parametres

sont a définir par l'utilisateur : (dy, d,) et (px, py), dont va dépendre la précision des déformations

calculées. Le choix d'une fonction d’approximation adapté au phénomene physique observé per-

met de filtrer les bruits sur la mesure des déplacements. Ainsi, avec un lissage préalable des dépla-

cements, le calcul du champ de déformations par cette technique est amélioré. Il est cependant

a noter qu’au voisinage des bords de la zone d’étude, la zone d’approximation du champ de dé-

placements contient moins de (2px+ 1) x (2py + 1) points, ce qui se traduit par un effet de bord

ou le calcul est moins précis [93]. Lensemble des mesures CIN-2D présentées dans ce mémoire

concerne des résultats obtenus avec « Kelkins ».

3 Méthodes d’homogénéisation

3.1 Principes

Dans la suite de ce chapitre, le principe des méthodes d’homogénéisation pour les milieux aléa-

toires élastiques linéaires est présenté. Pour le dimensionnement des matériaux hétérogenes, la mé-

thode d’homogénéisation permet de borner ou d’estimer les caractéristiques globales du matériau.
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Cette méthode détermine le « comportement effectif macroscopique » d'un « matériau homogeéne équi-
valent » du matériau hétérogene réel en partant d'une description statistique de la microstructure et
de la connaissance du comportement mécanique des constituants (phases) en présence [100, 11]. Le
matériau homogene équivalent déterminé, qui soumis aux mémes sollicitations mécaniques que le mi-
lieu hétérogene réel, aurait une réponse mécanique globale identique. Pour mener a bien une telle dé-
marche, la méthodologie développée par Zaoui [100] propose de procéder a trois séries d’opérations
dans!'ordre :

— Représentation : il s’agit dans cette étape d’identifier les différentes phases constitutives du ma-
tériau hétérogene, puis décrire les caractéristiques géométriques de chacune de ces phases ainsi
que leurs caractéristiques mécaniques,

— Localisation : il s’agit dans cette étape de déterminer le lien entre les comportements local et ma-
croscopique,

- Homogénéisation : il s’agit dans cette étape de déterminer le comportement équivalent du maté-

riau hétérogene.

a Etape de représentation

Notons &(x) et o(x) les champs de déformations et de contraintes en chaque point du matériau
hétérogene de volume V, ces champs ne sont pas identiques en tout point a cause des hétérogénéités.

La loi de comportement élastique linéaire local permet d’écrire [11] :

o(xX)= C(x):e(x
(_)) (_,) 8(1) ) (I.22)
e(x)= S(x):0(x)
dont C et S sont les tenseurs des modules d’élasticité et de souplesse :
C(x):8(%)=1, (1.23)

oul = i®iest'identité des tenseurs d’ordre quatre symétriques, i est I'identité des tenseurs d’ordre deux,

® est le produit tensoriel symétrisé.

b FEtape de localisation

Afin d’obtenir le lien entre les comportements local et macroscopique, des conditions aux limites
homogenes sur le contour du matériau sont imposées. Un déplacement u qui générerait un champ de
déformation macroscopique uniforme E, ou une contrainte o qui générerait un champ de contrainte

macroscopique uniforme X, sont imposés au bord extérieur OV du matériau [11] :

{ U=E-X ou a(?)ﬁ(?):zﬁ(?)

1.24
dive(X)=0 (1.24)

ou N est la normale unitaire a OV dirigée vers I'extérieur de V. Les grandeurs macroscopiques sont les

moyennes des grandeurs locales :

E={(e(x Vi f x)dv et X={co(x = f (1.25)
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ol (.) désigne 'opérateur de moyenne sur V. Dans le cas du matériau élastique linéaire, les relations
entre ces grandeurs a différentes échelles peuvent étre identifiées, d’autre part, par les lois de localisa-
tion [11]:

e(X)=A:E et o(X)=B:X, (1.26)
ot A(X) et B(X) sont respectivement les tenseurs de localisation des déformations et de concentration

des contraintes. Ces tenseurs de localisation satisfont I’égalité suivante :

(A(X))=(B(x))=1. (1.27)

c FEtape d’homogénéisation

En supposant que les tenseurs de localisation A et B sont connus, le comportement équivalent du
matériau hétérogene reliant la contrainte macroscopique ' a la déformation macroscopique E peut
étre déterminé. Cette étape est réalisée en s’appuyant sur le lemme de Hill qui assure I'égalité du travail

macroscopique X': E et de la moyenne spatiale du travail microscopique (o : &) [11] :

2 (g) si 0'(75) vérifie des contraintes homogenes au contour 0V

(o:€)=(0): (€)= { (1.28)

(@) :E sig(X)vérifie des déformations homogenes au contour 9V

Dans le cas de sollicitation en déformation, laloi du comportement homogénéisé a pour expression :
Y=(0)=(C:&)=(C:A:E)=(C:A):E=C™™:E avec C'"™=(C:A). (1.29)

De méme, dans le cas de sollicitation en contrainte :
E=(e)=(5:0)=(S:B: X)=(S:B): X=S"": % avec S™"=(S:B). (1.30)

Les tenseurs C"°™ et S"™ ne sont pas rigoureusement inverses 'un de l'autre : I'approche en dé-
formation imposée et celle en contrainte imposée conduisent aux comportements homogénéisés diffé-
rents [98, 1.

Dans le cas du matériau hétérogene comportant N phases différentes de domaines V,avecr=(1,---,N),
les relations entre les grandeurs macroscopiques (X, E) et les grandeurs moyennes par phase ({o), {€),)

en contrainte et en déformation :

N v
Contrainte: X=(0)= Zfr(a)r avec f;= ‘—r‘ et (o),=— | odV,. (I.31)
r=1 V | Vrl Vr
N
Déformation: E=(g)= Z fr{e), avec (&€),= edV,. (1.32)

r=1 IVr| V.

permettent d’exprimer le tenseur d’élasticité homogénéisé C'°™ (resp. S"°™) en fonction des tenseurs
d’élasticité C, (resp. S;) et des tenseurs de localisation A, (resp. B,) par phase:

N N
com=Y £,C.:A, et SPM=Y £S5, :B,. (1.33)

=1 r=1

Par conséquent, au lieu de résoudre exactement le probleme de localisation, i.e d’identifier les ten-
seurs de localisation A et B (Eq. 1.26), les tenseurs homogénéisés C'™ et S'°™ sont estimés  partir de
tenseurs de localisation par phase A, et B,. Les tenseurs A, et B, , quant a eux, peuvent étre déterminés
a partir de solutions du probleme d’inclusions d’Eshelby [1 1, 26].
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3.2 Problemes d’'inclusions d’Eshelby et estimation d’Hashin-Shtrikman

a Probleme d’inclusions d’Eshelby

Le probléme d’Eshelby considere un milieu infini de volume Visotrope élastique linéaire, caractérisé
par un tenseur des modules d’élasticité C. Dans ce milieu infini est noyée une seule inclusion ellipsoidale
de module d’élasticité C'. Si I'inclusion ne subit aucune déformation de transformation, et que le milieu
est soumis a une déformation E° a I'infini, la déformation homogene de I'inclusion a pour expression

[L1]:

-1

e'=(+P:(C'-C)) :E, (1.34)
avec P est un tenseur d’ordre quatre, appelé « tenseur de Hill » [45]. Le tenseur [P est construit a partir du
tenseur des modules d’élasticité du milieu infini C [8, 91] :

p=sEh. o, (1.35)

avec SEh est un tenseur d’ordre quatre, appelé « tenseur d’Eshelby ». Ce tenseur dépend du tenseur des
modules d’élasticité C, de la forme et de I'orientation des inclusions.

Ainsi, la résolution du probleme d’inclusion d’Eshelby donne une démarche pour estimer les ten-
seurs de localisation par phase A, en calculant la moyenne des déformations dans chaque phase r. La
forme et la répartition spatiale des phases sont ici prises en compte.

b Estimation d’Hashin-Shtrikman

Le cas d'un matériau biphasé de volume V, constitué de deux phases r € [1, 2] derigidité C,, est main-
tenant examiné. Un « matériau de référence » homogeéne de méme domaine V qui est caractérisé par un
tenseur des modules d’élasticité C° est introduit. Le matériau de référence C° est soumis aux mémes
conditions aux limites que le matériau biphasé, mais subit en plus des déformations de transformation
hétérogenes caractérisées par un champ de polarisation 7 [11] :

VieV 1(X)=0(X)-C":¢(¥)=(C(¥)-C%:e(X). (1.36)

Le tenseur T est d’ordre deux, il est interprété comme la contrainte qui apparait dans le matériau de
référence si la déformation est totalement bloquée. Dans le cas ol la polarisation est uniforme dans les
phases et la distribution des phases est isotrope, le tenseur de localisation par phase A, est estimé par
Hashin-Shtrikman [11] :

2

-1
vrei,2l  A,~AM=(c*+c) [Zﬁ(d:*+q:r)‘1] avec C*=(P°)”

-CY, (1.37)

r=1

ot P? est ici un tenseur d’ordre quatre dépendant de C° et de la répartition spatiale des phases. A partir

d’équations 1.33 et 1.37, 'estimation de Hashin-Shtrikman du tenseur des modules effectifs Chom, noté
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cHs, est exprimée par [11] :

. -1
2

crom=~chs =|Y fc,:(C” +a:r)‘1] :
r=1

> A e
r=1
1

C1+f(Co—Cy): [ﬂ+ﬁ(¢:*+¢:1)‘1:(¢:2—¢:1)]_ (1.38)
r -1

- ifr((t* +Cr)‘1] —C*.
r=1

Le tenseur CHS dépend du milieu de référence C° et de la nature de la microstructure du matériau bi-
phasé considéré cHS = f (Cl, G, c°, fg) De maniere similaire, le tenseur des souplesses effectives d’'Hashin-

Shtrikman S™° = (CHS)_l a pour expression :

, -1
ghom _ gHS _ WACH +§r)‘1] -S*. (1.39)
r=1

3.3 Bornes et estimations pour les matériaux biphasés

En ce basant sur I’estimation d’'Hashin-Shtrikman CHS, le choix du milieu de référence C° permet de
définir différentes bornes ou estimations des propriétés homogénéisées :

- Borne de Reuss: C° — 0,

- Borne de Voigt: C° — oo,

- Borne inférieure d’Hashin-Shtrikman: C° = min (C1,C») ,

- Borne supérieure d'Hashin-Shtrikman : C° = max (C;,C») ,
(CR < cHs- < chom < cHs+ < CV),

- Estimation de Mori-Tanaka: C°=C,,

(I.40)

- Estimation aux faibles concentrations : C° =Cy etf; — 0,
- Estimation autocohérente : C° = C"5 .

Bornes de Voigt et Reuss: la borne de Voigt est identique a I'estimation d’"Hashin-Shtrikman lorsque
le milieu de référence est beaucoup plus rigide que les constituants (C° > C, ou S° < S,). A partir de
(Eq. 1.39), S"S est réduit a S"5 = (C);!, d’oir :

2
cV=c™ =Y £©,. (1.41)
r=1

La borne de Reuss est 'approche duale de celle de Voigt lorsque le milieu de référence est beaucoup

G:HS

plus souple que les constituants. Ainsi, en (Eq. 1.38) peut s’écrire sous forme CHS = (S);1, d’our:

2
SR=sM5=Y 1(s),. (1.42)

r=1

Ces deux bornes donnent des estimations par excés du comportement équivalent. De plus, du fait

que CHS est une fonction croissante du milieu de référence CY, les estimations d’Hashin-Shtrikman res-
pectent 'encadrement de Voigt et de Reuss. Ces deux bornes sont valides quelle que soit la microstruc-

ture du matériau.
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Bornes inférieure et supérieure d’Hashin-Shtrikman: ces modeles considérent une répartition aléa-
toire des constituants. La borne inférieure C15- (resp. borne supérieure CHS+) est calculée en choisissant
le plus grand minorant (resp. le plus petit majorant) des tenseurs des modules des constituants (C; et

C,) comme milieu de référence :

c3(c®=infc,) =cMS < chom < M5+ =™ (c®=supC,) avec ref1,2]. (1.43)

Estimation de Mori-Tanaka : soit un matériau biphasé dont la phase dominante et connectée joue
le role de matrice, et les autres jouent le role des inclusions. Dans cette approche, Mori-Tanaka sup-
pose que les inclusions isotropes avec une fraction volumique tres faible mais non infinitésimal sont
réparties de facon homogene dans la matrice également isotrope. La déformation est homogéne dans
les inclusions.

L'estimation de Mori-Tanaka s’identifie a celle d’'Hashin-Shtrikman si la matrice est choisie comme
milieu de référence. A partir d’équations (Eq. 1.37) et (Eq. 1.38), en utilisant I'indice 1 pour désigner la
matrice et l'indice 2 pour les inclusions, les tenseurs de localisation par phase (A?"T, AQ"T) et le tenseur

des modules effectifs CMT estimés par Mori-Tanaka sont définis par les relations [99, 11] :

2 -1

AMToARS - (i) [ f(C +C)7Y | =[Al+AO+P: (C-C) 7], (L.44)
r=1
2 -1
ANT =AlS = (Ccr+Cy) 7' o | Y fi(C +<r:r)‘1] =1+ /P (C—-CD] 7, (1.45)
r=1
_ -1
CMT=cHS =€1+h(C-C: [I+A(C*+C1) 2 (- €] 46
:Cl+fz[ﬁ[|j’1+(032—‘[31)_1]_1,
avec C*=(P)) '-Cy, (1.47)

et le tenseur des modules effectifs CMT estimés par Mori-Tanaka :
— Silamatrice est la phase la plus raide C; > C,, alors CMT =¢H5+,
— Sila matrice est la phase la plus souple C; < Cy, alors CMT = chs,

Estimation aux faibles concentrations: cette approche est similaire a celle de Mori-Tanaka, mais les
inclusions ont une fraction volumique infinitésimale (f, — 0), les interactions entre les inclusions sont
négligées. De maniére analogue, les tenseurs de localisation par phase (AFC, Ag € et le tenseur des mo-

dules effectifs C™C de I'estimation aux faibles concentrations sont définis par les équations [99, 11] :

AFC = [14/0+Py: (C-C)7Y] T, (1.48)
ASC = 4P @C-Cpl 7, (1.49)
cC = Ci+p[Pi+C-Cn'] 7. (1.50)

Estimation autocohérente: soit un matériau biphasé dont aucune phase n’est dominante (les maté-
riaux polycrystallins). Dans ce cas, chaque phase est considérée comme noyée dans un milieu de réfé-

rence C° possédant les caractéristiques du milieu homogénéisé recherché CAC, ce qui permet la prise en
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compte de I'interaction entre les phases. Dans cette situation, le milieu de référence est choisi tel que

CMS soit construite a partir de ce milieu lui-méme [40, 44, 51] :

cAC :CHS(CAC) . 151)

I'estimation d’'Hashin-Shtrikman

Lestimation autocohérente suppose que le champ de déformation moyen des constituants est uni-

forme et égal a la déformation a l'infini, i.e. (&) = E, ce qui permet d’écrire :

(e +c))=(c+ CAC)_I . (L52)

En appliquantlarelation ci-dessus a (Eq. 1.37), les tenseurs de localisation par phase Af‘c sontréduits

m/

AACZ (c*+c) (c* +CAC) - [n + pAC (cr— CAC)]_I , (1.53)

ot PAC = Esh . (CAC)_l_
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Conclusion

Pour conclure :

1. Ce chapitre présente des caractéristiques générales du matériau hétérogéne étudié dans cette
theése : le gainage zircaloy-4 de combustible aprés un scénario accidentel APRP. Ce matériau pré-
sente a cceur une zone mixte des phases a(O) et ex-f qui est la seule partie du gainage gardant
encore une certaine ductilité. Les inclusions a(O) (riche en oxygene) distribuées de facon aléa-
toire dans la matrice ex- 3 (pauvre en oxygene). Dl aux teneurs d’oxygene différents, les propriétés
mécaniques des phases a(O) et ex-f sont différentes. Cela conduit au comportement mécanique

hétérogene al’échelle de la microstructure (dizaines pm) du gainage.

2. Afin de caractériser la réponse mécanique hétérogene a ’échelle locale du gainage apres APRP, a
partir d’'images successivement enregistrées par une caméra CCD via un microscope optique au
cours des essais mécaniques, la méthode de corrélation d'images numériques (CIN) permet de
déterminer les champs de déplacements et de déformations du matériau. Pour avoir des champs
cinématiques mesurés de bonne qualité, des parametres de corrélation d’'images (la taille de la
zone de corrélation, la forme de fonction de lissage du champ de déplacements, la qualité du

mouchetis déposé a la surface, etc.) doivent étre bien choisis.

3. Une fois obtenus, les champs cinématiques a I’échelle micrométrique permettent d’apporter des
données expérimentales contribuant a la construction et a la validation de la méthode d’homo-
généisation inverse (MHI) qui sera présentée dans le chapitre III. La MHI proposée est une mé-
thode d’identification des propriétés mécaniques par phase d'un matériau biphasé. Du fait que la
MHI est développée suivant une démarche inverse de la méthode d’homogénéisation, la méthode
d’homogénéisation dans une démarche directe a été présentée dans ce chapitre afin d’aider a la

compréhension des parametres basiques de la MHI.
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Introduction

Lobjectif des techniques expérimentales mises en ceuvre pour ce travail est de mesurer, sur un ma-
tériau hétérogene sollicité mécaniquement, des champs de déplacements et de déformations a I'échelle
de la microstructure du matériau (taille de grain de 'ordre de la dizaine a quelques dizaines de pm).

La 1¢ partie de ce chapitre décrit le dispositif d’essai mécanique et d'imagerie qui a été mis en ceuvre
pour la réalisation d’essais mécaniques de traction uniaxiale. La géométrie des éprouvettes en Zircaloy-
4 et le mode de préparation adapté a 'imagerie microscopique sont présentés. Les conditions d’essais
sont détaillées.

A partir d’'images de la surface d'un échantillon enregistrées a différents instants au cours de la sol-
licitation, la technique de corrélation d'images numériques (CIN) permet, par comparaison des images
entre elles, de déterminer les composantes dans le plan observé des champs cinématiques. La deuxieme
partie de ce chapitre est consacrée a une présentation du principe du logiciel de corrélation d’images
utilisé (Kelkins), puis a I'étude de I'influence sur la précision du résultat de différents parametres inter-
venant dans le calcul de CIN. Cette étude permet d’optimiser la précision des mesures CIN.

Dans une 3®™¢ partie, I'influence de parametres propres au dispositif d’acquisition d’'images est exa-
minée. En particulier, la distorsion optique causée par I'aberration sphérique du microscope, qui génere
des erreurs significatives sur les mesures de déplacement, est montrée. Une procédure de correction de
la distorsion est proposée. Elle permet d’améliorer les performances de la mesure des champs de dépla-
cement. Des tests sur des transformations de type mouvement de solide rigide permettent d’évaluer le
« bruit» résiduel sur les champs de déformations. Enfin, afin de tester la performance du dispositif de
CIN lors de mesure de déformations hétérogenes réelles, un essai de compression d’anneau, qui génere
de forts gradients de déformation suivant I’épaisseur de 'anneau, est mise en place.
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FIGURE II.1 - (a) Dimension (en mm) de l'éprouvette plane utilisée. (b) Montage de I'éprouvette lors d’'un essai de
traction uniaxiale monotone

1 Essais de traction uniaxiale avec imagerie microscopique

1.1 Géométrie des éprouvettes et création de mouchetis

a Géométrie des éprouvettes

L'étude du matériau Zy-4 dans une géométrie tubulaire pose des difficultés de préparation de la sur-
face d’observation et de montage sur la machine d’essai. Le choix ou donc été fait de travailler sur des
plaques planes en Zy-4 recristallisé (ou Zy-4 RXA), fournies par CEZUS (filiale du groupe AREVA). Les
éprouvettes de traction ont une géométrie en os de chien (FIGURE II.1-a) et sont usinées par électroé-
rosion, ce qui offre I’avantage de ne pas modifier de maniere significative les propriétés mécaniques et
métallurgiques du métal. Apres usinage, les éprouvettes planes comprennent une partie utile constituée
d’'un fit a section plate, des tétes percées de fixation, et entre les deux, des raccordements congus pour
minimiser les concentrations de contrainte. La taille des tétes est choisie pour une rigidité suffisante. La
sollicitation de type traction se fait par I’application d’'un chargement sur deux tiges qui passent par les
deux trous des tétes de fixation, FIGURE II.1-b. La dimension de la zone utile de I'éprouvette est définie
comme suit :

— Longueur initiale de la zone utile : Lp=15 mm,

— Largeur initiale de la zone utile : [j=3 mm,

— Epaisseur initiale de la zone utile : ey=437 pm.

b Création de mouchetis

La mise en ceuvre d'une analyse par CIN-2D requiert I’existence de motifs aléatoires observables a la
surface de I’échantillon. Avant de déposer le mouchetis aléatoire, la surface observée est préalablement
polie pour obtenir une surface miroir permettant notamment une analyse métallographique. Compte
tenu de la géométrie des éprouvettes, elles doivent étre collées sur un support pour pouvoir étre polie.
Le polissage s’effectue manuellement, ce qui requiert beaucoup de précaution. Un polissage en cinq
étapes, adapté a la dureté du matériau apres oxydation, est mis en ceuvre :
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(@)

FIGURE I1.2 — Exemple d’'images métallographiques de gaines zircaloy-4. (a) et (b) - pré-oxydée a 500°C pendant
12 jours + oxydé a 900 °C pendant 100 minutes sous vapeur d'eau; (a) avant attaque chimique, (b) apres attaque

chimique. (c) vierge (sans traitement d'oxydation) et attaque chimique.

— 1¢r étape : Papier SiC 200 avec de I'eau,

— 28me étape : Papier SiC 500 avec de I'eau,

— 3&me gtape : Papier SiC 1200 avec de I'eau,

— 4°me étape : MD Plan 6 um avec de la suspension diamantée 6 um et du lubrifiant,

— 5&me étape : MD/OP Chem avec une suspension de silice colloidale.

Entre chaque étape, I’échantillon est soigneusement nettoyé. Ce nettoyage se fait a 'eau pour les
trois premieres étapes et a I’éthanol dans un bain a ultrasons pour les deux dernieres. A 'issu du polis-
sage, un nettoyage en 3 étapes permet d’éliminer les résidus de polissage :

— 1° bain : solution non diluée de RBS (agent liquide concentré alcalin a base de tensioactif),

— 2®me bain : eau chaude,

— 3®me bain : éthanol.

Apres polissage métallographique, les surfaces étudiées présentent, dans la plupart des cas, peu de
source de contraste naturel, des motifs convenant a I’échelle d’observation doivent donc étre créés.
IIs doivent répondre aux criteres suivants : distribution spatiale uniforme, taille caractéristique faible,
bonne tenue sous sollicitation (ils ne doivent pas se dégrader ni fissurer pendant les essais). La méthode
de projection dosée de peinture aérosol couramment utilisée en CIN pour créer des mouchetis n’est pas
applicable a I’échelle microscopique considérée ici. Différentes alternatives ont été essayées : création
de rayures ou d’empreintes avec un abrasif SiC de granulométrie fine (1pmou 6pum), dépot de pous-
sieres fines, attaque chimique. Cette derniére méthode s’avere la plus satisfaisante du point de vue des
criteres CIN et peut permettre par ailleurs de révéler la microstructure de I'alliage.

Lattaque chimique des alliages base zirconium requiert I'utilisation de solutions contenant de 'acide
fluorhydrique (HF), de I'acide nitrique (HNOs) et de 'acide sulfurique (H,SO,). Lattaque chimique est
effectuée par trempage de I'’échantillon dans la solution acide (procédure chimique) ou par frottage
de coton imbibé sur sa surface (procédure mécano-chimique). La manipulation doit étre réalisée avec
beaucoup de précaution pour obtenir des résultats reproductifs. Quelques exemples de résultats obte-
nus sont présentés sur la FIGURE II.2 (voir Annexe A pour plus de résultats obtenus). La FIGURE 11.2-a
illustre que le contraste naturel apres polissage est insuffisant pour la CIN sans attaque chimique. La F1-
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GURE II.2-b, obtenue sur une gaine oxydée a 900°C, montre que I'attaque chimique a révélé dans la zone
centrale la microstructure de l’alliage oxydé. Pres des peaux externes, une couche durcie par la présence
d’oxygene en solution dans le métal n’est pas attaquée. Dans cette zone, le contraste reste insuffisant
pour la CIN. La FIGURE II.2-c est un exemple de mouchetis crée par attaque chimique sur le métal brut,
c’est-a-dire non oxydé. Le motif est tres fin, uniformément réparti, et offre un bon contraste. La qualité
du mouchetis créé par attaque chimique dépend ainsi étroitement de I'état du matériau. Pour la quali-
fication des performances du dispositif de microscopie, des configurations de type (c) sont utilisées, en

faisant '’hypothese que I'état de surface engendré ne perturbe pas le comportement du matériau.

1.2 Dispositif d’essai

Apres I'attaque chimique, I'éprouvette est montée sur la machine d’essai en utilisant des mors a gou-
pille spécifiquement concus. Le systtme mécanique de charge combiné avec un systéme d’acquisition
d’images (caméra + microscope optique) permet d’enregistrer des images de la partie centrale de la zone
utile de I'éprouvette au cours de la sollicitation. La surface observée de I’éprouvette doit étre perpendi-
culaire a I’axe optique du microscope. Ce dernier est fixé sur un systeme des platines de déplacements
et d’alignements microscopiques. Le dispositif expérimental est donc composé des éléments suivants,
FIGURE I1.3:

1. Machine de traction-compression INSTRON 5566 a double colonne :

— Traverse inférieure fixe,

— Traverse supérieure équipée d'une cellule de charge de 1 kN.

2. Systéme d’acquisition et de pilotage de la machine permettant un asservissement en force ou en

déplacement.

3. Microscope optique longue distance : optique LEICA a grandissement variable. Au grandissement
maximum, le champ d’observation est de 494 x 590 um?. Il permette un éclairement coaxial de la

zone a observer. La distance de travail est de 39 mm.

4. Caméra CCD (Coupled-Charge-Device) de haute résolution BAUMER :

— 2050 x 2448 pixels,
— Résolution numérique au grandissement maxi de 'optique LEICA : 0,241 yum/pixel,
— Numérisation : 8 ou 16 bits.

5. Un ensemble de platines de translations (trois degrés de liberté) et de rotations (deux degrés de

liberté) micrométriques sur lequel sont montés le microscope et la caméra.
6. Systéme d’acquisition et de pilotage de la caméra CCD.
7. luminateur de lumieére blanche accompagné de son guide de lumiere flexible.

8. Table de banc optique : 'ensemble machine d’essai + microscope est posé sur cette table, ce qui

permet de supprimer les perturbations dues aux vibrations.

9. Les mors a goupille.
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(b)

(@) (d)

FIGURE IL.3 — Dispositifs expérimentaux : (a) vue ensemble, (b) systéeme de caméra, (c) montage de I'éprouvette sur
les mors avec les cales ajoutées, (d) commande de l'acquisition de U'essai
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1.3 Conditions des essais

a Réglage de la machine d’essai

Du fait que la traverse inférieure est fixe, la surface observée de I'objet est translatée vers le haut au
cours des essais mécaniques de traction, ou vers le bas au cours des essais mécaniques de compression.
La caméra doit donc étre également translatée au cours des essais pour garder la zone d’étude dans le
champ d’observation. Du fait de la faible profondeur de champ du microscope, une refocalisation peut
étre nécessaire en cours d’essai. Pour cette raison, les essais mécaniques ont été amenés a réaliser par
paliers et pilotés en déplacement : déplacement micrométrique de la traverse, réajustement de la visée
/ refocalisation, acquisition d’'image. Le domaine d’étude considérée est le domaine élastique linéaire
du matériau. En prenant en compte la limite d’élasticité du matériau, le pas de chaque palier de 'essai
de traction uniaxiale a été défini pour avoir environ une dizaine de paliers dans ce domaine, avec un
temps d’arrét entre chaque palier choisi pour permettre les opérations de réajustement de I'optique.

Les conditions d’essais sont donc les suivantes :

Température ambiante : 20°C,

Vitesse de la traverse : 1 mm/min,

Traction par paliers de 10 um,

— Temps d’arrét entre chaque palier : 30s.

b Réglage du systeme d’acquisition d’'images

La méthode CIN-2D a l'avantage d’étre sans contact. Néanmoins, cette méthode est tres sensible
aux éventuels défauts d’alignement entre 'optique et la surface visée de 1'objet et aux variations de la
distance optique-objet. Cela aura pour effet de dilater I'image (ou de la contracter selon I'orientation
du défaut de parallélisme) au cours d'une translation. Au cours de la mise en charge, I'éprouvette peut
subir des mouvements parasites (rotations, mouvement hors plan, FIGURE I1.4) pouvant générer des
déformations parasites et des fluctuations de I'éclairage de la surface observée. Pour minimiser ces ef-
fets, 'alignement de ’axe optique avec la surface visée est ajusté avant 1'essai au moyen des platines

micrométriques.

AN

Rotation

&

Mouvement
hors-plan .7
;/2

FIGURE I1.4 — Les mouvements parasites : rotations et mouvement hors plan
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Nombre de pixels
Normbre de pixels
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(2000 ps) (32000 ps)
FIGURE I1.5 — Histogramme du bruit d’images pour différents temps d’exposition

D’autre part, le bruit d'image di au systeme numérique d’acquisition peut influencer les calculs
de CIN-2D. Pour qualifier ce bruit, deux séries de 30 images d'une méme surface non sollicitée prises
dans des conditions d’éclairage identiques, mais avec des temps d’exposition différents, ont été consi-
dérées. Une image quelconque parmi ces images est considérée comme référence. Pour chaque image,
la différence pixel a pixel avec 'image de référence est calculée, les histogrammes des niveaux de gris
des différences sont tracés sur la FIGURE II.5, pour deux temps d’exposition différents. La FIGURE I1.5
montre que le bruit de caméra est un bruit gaussien avec une variance S* = 16 niveaux de gris, o1 S est
I’écart-type de la dispersion. Pour les temps d’exposition courts (2000 ps), la valeur moyenne du bruit
n'est pas nulle a chaque image : tous les histogrammes ne sont pas centrés sur zéro. Au contraire, pour
un temps d’exposition long (32000 ps), la valeur moyenne est constante et égale a zéro. Pour la suite, un

temps d’exposition de 32000 s a été utilisé.

2 Corrélation d’'images numériques microscopique

2.1 Principe - Le logiciel « Kelkins »

Le calcul des champs de déplacement ainsi que des champs de déformation a partir d'images ac-
quises au cours d'une sollicitation mécanique est réalisé par corrélation d’'images. Le logiciel « Kelkins »
développé au laboratoire de Mécanique et Génie Civil de Montpellier est utilisé [93]. Ce logiciel permet
de mettre en ceuvre un algorithme de corrélation d'images pour le calcul des composantes de déplace-

ments dans le plan d’observation.

a Trois modes de corrélation d’'images

Il est possible de déterminer les champs de déplacements par corrélation de trois manieres diffé-
rentes, FIGURE I1.6 :
— Mode absolu : les images acquises successivement au cours de I'essai sont comparées a 'image
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initiale (non déformée). Ce mode est généralement utilisé pour des faibles déformations ot la
déformation des motifs de la surface entre I'état initial et 'état mesuré est faible.

- Mode incrémental : la corrélation est effectuée entre les deux images successives. Les déplace-
ments sont cumulés afin d’évaluer la déformation a un instant donné. Ce mode est généralement
utilisé pour des grandes déformations. Le cumul des déplacements induit inévitablement un cu-
mul des erreurs.

— Mode mixte : ce mode est un compromis entre les deux modes précédents. Le calcul est effectué

en mode absolu par séries de n images et en mode incrémental pour les séries successives.

Incrémental
A
B
Absolu Absolu
AL A
' ) " o Y
0 1 2 .. n n+1n+2 ... 2n

FIGURE I1.6 — Trois modes de calcul de corrélation d’'images

Dans1’étude considérée, le mode absolu est retenu pour mesurer la déformation des échantillons Zircaloy-
4 oxydés qui sont généralement fragiles et donc présentent de faibles déformations. Par contre, les
modes incrémental et mixte ont été utilisés pour les essais avec éprouvette Zircaloy-4 vierge car ce ma-

tériau présente un domaine élastique étendu.

b Trois étapes de corrélation d'images

La corrélation d'images est effectuée en trois étapes distinctes. Le déplacement de chaque point,
qui se caractérise par deux composantes planes (i, v), est associé au systeme de coordonnées propres
(X,7) de la caméra (cf. FIGURE I1.7).

— Calcul MSR : un « mouvement de solide rigide » se superpose généralement aux déplacements
dus aux déformations de I'’éprouvette. Ce premier calcul permet d’évaluer cette composante de
mouvement de solide rigide. Il est effectué sur un maillage relativement grossier, afin de limiter
le temps de calcul. La composante de solide rigide est alors soustraite point par point a I'image
déformée.

— Calcul fin : ce calcul permet de calculer la composante du déplacement due a la déformation. La
taille de la zone de recherche peut étre restreinte, ce qui permet de diminuer fortement le temps
de calcul, et donc d’utiliser un maillage plus fin.

— Calcul des déformations : ce calcul se fait par dérivation discréte du champ de déplacement. La
déformation au point de mesure est calculée a 'aide d’'une intégrale de contour a partir de la

moyenne du gradient de transformation sur un petit voisinage.
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¢ Définition des parametres de calcul

X

l_» Repére mécanique
y

j Repéreimage

FIGURE I1.7 — Parametres de calcul de « Kelkins » a définir

Les images doivent étre au format Bitmap codées sur 8 bits ou 16 bits. Dans le logiciel, toutes les lon-
gueurs et les déplacements sont exprimés en pixels. En amont du traitement d’images, des parametres
de calcul essentiels doivent étre définis, FIGURE I1.7. La taille de la zone d’étude (ZE) est définie par deux
points de coordonnées (IHG,JHG) (point en haut a gauche) et (IBD,JBD) (point en bas a droite). Les
points d’étude sont régulierement espacés des pas GSI et GS] respectivement suivant les directions K
et 7 Les dimensions de la zone de corrélation (ZC) et de la zone de recherche (ZR) sont respectivement
définies par (CSI,CSJ) et (VMAXI,VMAX]).

Lensemble de ces parametres est a déterminer avec précaution afin de minimiser les erreurs et le
temps de calcul, tout en conservant une bonne résolution spatiale. Ces parameétres doivent étre définis
en tenant compte du mouchetis ainsi que de I'amplitude maximum du déplacement entre les deux
images. Dans la suite, I'influence de la taille de la ZC sur la précision des calculs est examinée.

2.2 Influence de la taille de la zone de corrélation

Le choix de la taille de la ZC dépend de la qualité du mouchetis et du bruit d'image. Dans ce pa-
ragraphe, des déplacements a une image réelle acquise avec le microscope optique sont imposés de
maniere numérique. La différence entre les champs de déplacements imposés et ceux mesurés par CIN
pour différentes tailles de ZC est évaluée pour tester la performance de la mesure CIN. Pour caractéri-
ser la différence entre ces deux champs de déplacements, 'erreur « quadratique moyenne » (Eq. 11.1),
notée S est utilisée. Elle comporte une composante d’erreur « systématique » e (Eq. I1.2) et une compo-
sante d’erreur «aléatoire » e (Eq. I1.2). L'erreur systématique e est définie comme la moyenne sur les N
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points de I'image des différences entre la grandeur mesurée X; par CIN et la grandeur imposée lemp o%¢

(Eq. I1.3). Lerreur systématique est principalement causée par la méthode d’'interpolation utilisée dans

I'algorithme d’intercorrélation [93, 76]. Tandis que I'erreur aléatoire provient plutét du bruit sur I'image.

1

S = \ N = N 2+e, (IL.1)
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Dans la définition des parametres de calcul CIN, la taille de la ZC peut varier de plusieurs pixels a
plus d’'une centaine de pixels. D’'une part, la taille de la ZC doit étre suffisamment large afin que chaque
motif soit unique. D’autre part, il est a noter qu'une plus grande taille de ZC donne lieu a des erreurs
plus importantes dans 'approximation des déformations. Une petite taille de ZC est ainsi préférable
afin de garantir une mesure fiable de déformation. Ces deux exigences contradictoires impliquent qu'il
existe un compromis sur la dimension de la ZC [9]. La dimension de ZC optimale dépend étroitement
de la taille et de la distribution des motifs présentes sur la surface observée, et donc du mode de pré-
paration de la surface de I'éprouvette avant essai. Plutdt que de s’appuyer sur I'expérience et I'intuition
pour définir manuellement cette dimension, Pan [66] a proposé un modele théorique qui permet d’éva-
luer la précision de déplacement mesuré par CIN en ajustant la taille de la ZC. Ce modele est basé sur
I’algorithme de minimisation du coefficient de corrélation Cssp (1.5).

Soient deux images I; (image de référence) et I, (image déformée) d'une méme surface prises a
deux instants différents. Apres une déformation donnée, le point P(x,y) de 'image I; est trouvé au point
Q(x,y/) de I'image L. Ils présentent respectivement les niveaux de gris f(x,y) et g(x’,)/). Bien que plu-
sieurs types de déformation peuvent étre utilisés, un mouvement de solide rigide 5 = (6x,8y) est em-

ployé par Pan [66] en raison de sa simplicité et sa commodité, ce qui conduit aux relations :

XN=x+06,=x+60+6, et y=y+5,=y+6)+5,, (IL.4)

ou (62, 6?,) sont les déplacements en pixels entiers et 6}6,6 Jl,) sont les déplacements sous-pixel. En utili-

sant le premier ordre de série de Taylor, g(x',)/) est réécrit par :

g(x+6?c+6}c,x+ 6$+6}) :g(x+6?c,x+6$) +6}C-gx(x+ 8% y+ 6;),) +6J1,-gy(x+ 8% y+ 6;),) , (I1.5)

ou g, et g, sont ici les dérivées d’ordre un de la fonction g, par rapport aux variables x et y respecti-
vement. Dans I'étude considérée, les niveaux de gris sont discrets, g et g, sont donc calculées par la
différence centrale des niveaux de gris de & points voisins du point (x +6% y+ 53) suivant les directions

—_ —_
exet ey:
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g(x+ 8%+ hy+ 62) —g(x+ 83~ h’y+53)

ge|x+6%y+68° ,
X( ) J’) 0 0 2h 0 0 (IL6)
g(x+ O0y+0,+ h) —g(x+ 00y+06,— h)

2h '
Les images enregistrées par le systeme d’acquisition présentent du bruit, ce qui écarte les déplace-

gy(x+ 52,y+ 6;),)

ments de leurs valeurs réelles. Notons 7, et 1, les bruits aléatoires subis par les images de référence et

déformée. La distribution des niveaux de gris des images bruitées peut s’écrire :

fey)=fley)+mxy), &.y)=gx,y)+n(x.y) et n=n2—m. (IL.7)

En supposant que gx(x+ 5% y+ 6?,) ~ f(%y) et que gy(x+ 5% y+ 6?,) ~ fy(%,y), Pan [66] a montré que

les erreurs quadratiques moyennes des déplacements mesurés par CIN suivant x et y sont données
S 2

S, ~ ( U ) ’ (I1.8)

e (%7(7)2) L ()

ol S,Z7 est la variance du bruit d’'image, Y. ¥ x)2 ety (jj,)z sont respectivement les sommes sur la zone

par les équations :
1

N =

de corrélation des carrés des gradients de niveaux de gris suivant les directions X et y (Sum of square
of subset intensity gradients (SSSIG)).

0.02

0.016

0.012

0.008%

0.004

Erreur quadratique moyenne 5, et Sy (pixel)

S88IG (pixel?) x10°

FIGURE I1.8 — Erreur quadratique moyenne des déplacements en fonction de la SSSIG pour les différentes variances

du bruit d'image

La FIGURE IL.8 présente la variation des erreurs quadratiques moyennes S, et S, en fonction de la
SSSIG et pour différentes valeurs de la variance du bruit gaussien d’'image. Il s’avere que le systeme d’ac-
quisition introduit sur les images un bruit gaussien de variance 8127 ~ 16 (cf. FIGURE IL5). La précision
des mesures de déplacement, qui dépend de S; et Sy, peut étre améliorée en augmentant la SSSIG. La
SSSIG, quant a elle, peut étre augmentée ou diminuée en ajustant la taille de la ZC. L'équation (Eq. I1.8)
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donne ainsi un critere de sélection de taille de la ZC se basant sur la variance du bruit d’image S,ZI et les
SSSIG. Afin de mieux qualifier la méthode de sélection de la taille de ZC en éliminant certains facteurs
d’influence (distorsion optique, fluctuation de I’éclairage pendant la capture d’image, etc.), des analyses
ont été réalisées en appliquant a des images de la surface d’éprouvettes réelles des transformations nu-
mériques. Trois types d’'image ont été testées, FIGURE I1.9. Pour chaque image, 'image dite « déformée »
est créée a partir de I'image de référence a 'aide du logiciel MATLAB en ajoutant un bruit gaussien de
variance S,ZI =16. Le déplacement imposé est nul.

(@) (b) ()

FIGURE I1.9 - Trois types d’images (et les histogrammes de niveaux de gris correspondants) utilisés pour les tests. La
taille des images est de 480 x 480 um?. Ces images correspondent a : (a) une éprouvette Zy-4 pré-oxydée i 500°C pen-
dant 12 jours, puis oxydée 900° C pendant 6000 secondes ; (b,c) les éprouvette Zy-4 vierges. Les surfaces ont été polies
et ont subit une attaque chimique. Les images (b) et (c) different par le procédé de polissage

Les images de la FIGURE I1.9 sont de taille 2000 x 2000 pixels, ou 480 x 480 um?. Dans le cas o1 les
déplacements imposés sont nuls, les erreurs quadratiques moyennes des déplacements mesurés par
CIN peuvent étre réduites aux équations :

1Y 1Y
Se= NZuZ et Sy= NZVZ, (I1.9)

ol (4, V) sont respectivement les composantes de déplacements suivant x et y. Les calculs de dépla-
cements sont effectués aux points d'un maillage régulier ayant un pas de 20 x 20 pixels. La taille de ZC
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varie de 31 x 31 pixels a 211 x 211 pixels avec des incréments de 20 pixels. Pour cette étude, les SSSIG sont
calculées par la différence centrale de 5 points voisins (Eq. I1.6). La variation des erreurs quadratiques
moyennes des déplacements (Sy, S, ) réalisées sur les trois couples d’images en fonction de différentes
tailles de ZC est présentée sur la FIGURE II.10. Celle-ci montre que (S, Sy) s'atténuent lorsque la taille de
la ZC augmente. Le couple d’'images (a) présente un contraste plus faible que ceux des couples d’'images
(b) et (c). Etil s’avere que : 1/ pour la méme taille de la ZC, les valeurs (Sx, Sy) obtenues pour les images
(a) sont deux fois plus importantes que celles obtenues pour les images (b) et (c), 2/ les images (a) re-

quierent une taille de ZC deux fois plus large pour atteindre les mémes (Sy, ) que (b) et (c).
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£ O Images (a) E O Images (a)
E 0.04} o oo e x Images (8) [ -5, 0.04 O ®  Images (b)
. f r - o
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FIGURE I1.10 - Erreurs quadratiques moyennes des déplacements Sy (a) et Sy (b) par rapport a la taille de la ZC

Une autre maniere de représenter ces résultats est d'utiliser comme abscisse les SSSIG suivant chaque
direction, FIGURE II.11. La FIGURE II.11 montre une forte corrélation entre les erreurs quadratiques
moyennes théoriques (Eq. I1.8) et expérimentales (mesure de CIN). Du fait que les images (a) présentent
un plus faible contraste, leurs SSSIG sont moins importantes a taille de ZC fixée que celles des couples
(b) et (c), et atteignent une SSSIG maximum de 2.10° pixel2 pour la plus grande taille de ZC testée, au
lieu de 7.10° pixel? pour les deux autres couples d’'image. Les images (b) présentent une distribution
uniforme de motif suivant les deux direction x et y, alors que les images (c) ont un contraste suivant y
plus faible que celui suivant x . C’est pour cette raison que les SSSIG obtenues pour (b) sont uniformes,
alors que (c) présentent un SSSIG maximum moins importante suivant y que suivant x . Pour la méme
précision des mesures CIN dans les deux directions, les images (c) requierent une plus grande ZC dans
la direction y que dans la direction x.

La SSSIG est donc un parameétre déterminant qui affecte directement la sensibilité des mesures de
déplacement par CIN. Les performances atteintes dépendent fortement de la qualité de contraste des
surfaces étudiées. Ces résultats montrent aussi qu'une ZC de grande taille est préférable. Néanmoins, il
faut noter qu'une grande taille de ZC donne lieu a des erreurs plus importantes dans ’approximation des
déformations. Face a cette situation, pour aider au choix de la taille de ZC, une valeur seuil de SSSIG est
fixée a 10° pixel?, ce qui correspond a des ZC de taille 171 x 171,91 x91 et 111 x 111 pixels respectivement
pour les couples d’'images (a), (b) et (c). Pour cette valeur seuil, les erreurs quadratiques moyennes de
déplacement (Sy, S;) obtenues sont d’environ 0,006 pixel.
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FIGURE IL.11 - Erreurs quadratiques moyennes des déplacements Sy (a) et Sy, (b) par rapport a SSSIG

2.3 Qualification des performances sous-pixel

Dans ce paragraphe, lorsque des mouvements de solide rigide non nuls sont imposés a I'image, I'im-
pact de la taille de ZC sur les mesures de déplacement sous-pixel est étudié. Afin de qualifier la perfor-
mance de la CIN dans ces conditions, des mouvements de solide rigide compris entre 0 et 1 pixel par
pas de 0,05 pixel sont appliqués sur I'image (b) de la FIGURE IL.9, qui présente la meilleure qualité de
mouchetis, suivant les directions X et y . Linterpolation par des fonctions splines bicubiques est utili-
sée pour définir le niveau de gris de chaque pixel de 'image translatée. Un bruit gaussien de variance
S,?; ~ 16 est ajouté a chaque image translatée. Des ZC de la taille 71 x 71, 91 x 91 et 111 x 111 pixels sont

considérées. Les deux composantes de I'erreur, erreur systématique e et erreur aléatoire e, sont étudiées.

Les variations de |’erreur systématique eet del’erreur aléatoire e en fonctionnement du déplacement
imposé sont tracées sur la FIGURE I1.12-a, pour les deux directions de translations suivant X et y et
pour une taille de ZC de 91 x 91 pixels; et sur la FIGURE I1.12-b en considérant une seule direction de

translation X mais pour différentes tailles de la ZC. Ces figures montrent que :

- l'erreur systématique, introduite par la méthode d’interpolation des niveaux de gris, présente une
variation en S. Elle est nulle pour un déplacement imposé de 0,5 pixel. La mise en évidence de ces
résultats peut étre retrouvée dans la these de Triconnet [38],

— l'erreur systématique ne dépend par de la taille de la ZC considérée,

— l'erreur aléatoire qui peut étre attribuée au bruit de I'image est constante quel que soit le déplace-
ment imposé. Elle diminue lorsque la taille de 1a ZC est augmentée.

L'erreur quadratique moyenne S, somme des composantes quadratiques et aléatoire, est tracée sur
les figures I1.12-c et d. Elle est au maximum de 'ordre de 1072 pixels, ce qui peut étre considéré comme
tres satisfaisant.
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FIGURE IL.12 — Erreur systématique e et erreur aléatoire & en déplacement dans les deux directions e , et ?y pour
une taille de ZC de 91 x 91 pixels (a), et dans la seule direction ¢ x pour différentes tailles de ZC (b). (c) et (d) sont les
variations de l'erreur quadratique moyenne S correspondante
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2.4 Performances de la CIN pour des déformations « numériques » homogenes

Rappelons qu’avant de calculer le champ de déformations, un champ de déplacements approximé
est construit, a partir de résultats de CIN, sur une zone d’approximation (ZA) contenant (2px+ 1) x
(2py +1) valeurs de déplacement discret (Eq. 1.21). Cette construction se base sur deux couples de para-
metres (dy, dy) (degré de la fonction polynomiale d’approximation) et (py, py) (nombre de points voisins
de chaque coté du point considéré), qui influencent fortement le calcul des déformations. Dans ce pa-
ragraphe, cette influence est qualifiée en utilisant la méthodologie suivante : a partir d'une image de
référence (I'image de la FIGURE I1.9-b est encore choisie), une image déformée est générée numérique-
ment. Un champ de déformation « expérimental » est déterminé par comparaison CIN entre I'image de
référence et 'image déformée, et est ensuite comparé a la déformation numérique imposée. Trois types
de déformation sont considérés :

— déformation hydrostatique plane,

— traction uniaxiale (sans contraction transverse),

— cisaillement simple.

a Déformation hydrostatique plane

En prenant le centre de I'image de référence comme origine de la base de coordonnées polaires

("¢, €p), une translation radiale est appliquée a chaque point 7 (r,0) de I'image de référence :

U,=¢€re,, (I1.10)

. P A . P g -
ou ¢ est une constante donnée. Le champ u, peut étre converti en déplacements selon e, et e, du

systeme de coordonnées cartésiennes (€, €y) :

U =ercos(@)er=€exe, et Tiy: ersin (6)?y: ey?y, (II.11)

olt (x,y) sont les coordonnées cartésiennes correspondantes du point 7. Le champ de déformations
obtenues en dérivant le champ de déplacements peut étre exprimé sous la forme d'un tenseur d’ordre
2:

£:( Eax Exy ) :( e 0 ) . (11.12)
R 2 B )

b Traction uniaxiale (sans contraction transverse)

En prenant le coin en haut a gauche de I'image comme origine de la base de coordonnées carté-
siennes (€, € ), le déplacement suivant est appliqué a chaque point X (x,y) de 'image de référence :

T,=exe, et Uy=0, (I1.13)

ce qui permet de définir un tenseur de déformations :

E E
€= ( mTy (11.14)

|5
Gy fw)(e,e,) 0 0%,
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¢ Cisaillement

De maniére similaire, en prenant le coin en haut a gauche de I'image comme origine de la base de
coordonnées cartésiennes (€ y, € y), I'application d’'un déplacement :

—

Ty=eye, et Ty=0, (I1.15)

au point X (x,y) de 'image de référence permet de définir un tenseur de déformation :

g:(eﬂ gxy) :( 0 6/2) . (I1.16)
Exy Eyy (_éx’_e)y) el2 0 (—e>x’—e>y)

Pour chacun des 3 types de déformation, la variation de € de 0 2 10”2 par incrément de 5.10™* est
réalisée. Le calcul CIN des champs de déplacements est d’abord effectué aux points d'un maillage ré-
gulier avec un pas de 20 x 20 pixels. La taille de ZC est de 91 x 91 pixels. Les champs de déformation
correspondants sont ensuite calculés en testant différentes facons de construire les zones approximées
(ZA) de déplacement : différentes valeurs de p et d sont utilisées, p= (2,4, 6] points et d=[1,2,3]. Les cas
p=12,4,6] points correspondent respectivement a des ZA ayant une taille de 81 x 81, 161 x 161 et 241 x
241 pixels. Les trois figures présentées ci-apres présentent la variation de I'erreur quadratique moyenne
Sap» de I'erreur systématique ey, et de I'erreur aléatoire &4, en fonction de I'amplitude de la déformation
imposée ¢, pour les différents types de déformation : déformation hydrostatique plane, FIGURE 11.13;
traction uniaxiale (sans contraction transverse), FIGURE 11.14; et cisaillement simple, FIGURE II.15. Quel
que soit le type de déformation, les constatations sont les suivantes :

— l'erreur systématique moyenne, qui est de 'ordre de 1074 est faible devant 'erreur aléatoire moyenne :

e < e. La principale contribution a I'erreur quadratique moyenne est donc I'erreur aléatoire. Les
figures I1.14 et I1.15 se limitent donc a tracer I'erreur quadratique moyenne,

— Saugmente linéairement avec la déformation imposée,

— un plus grand degré de la fonction polyndémiale d’approximation accentue également S. Pour de
tels champs de déformations uniformes, une fonction d’approximation d’ordre 1 s’avere étre la
plus adaptée, une fonction d’ordre supérieur peut générer des fluctuations indésirables du champ
de déplacement,

— une plus grande taille de la zone d’approximation (i.e une plus grande valeur de p) atténue S, I'effet
de lissage apparait. Ce lissage, satisfaisant dans le cas de déformations homogeénes, peut s’avérer

préjudiciable pour des champs hétérogenes.
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2.5 Performances de la CIN pour des déformations « numériques » sinusoidales

Dans ce paragraphe, I'influence des paramétres p et d pour des champs de déformations hétéro-
génes est étudiée. Afin de créer des champs de déformations hétérogénes, un déplacement suivant e .
sinusoidal, de période A, est appliqué a chaque point de 'image présentée sur la FIGURE 11.9-b :

— A& (Zn )_, (IL17)
Uy=—.sin[—ux| e .
2n A *

Le champ de déformations peut étre déterminé analytiquement par dérivation :

27
Exx =E.COS (Tx), (I1.18)

c’est a dire une déformation €, sinusoidale, de période A et d’amplitude €. Différentes valeurs des pa-
rametres € et A sont considérées :
- £=[5.107,107%,1,5.107%,2.1072],
- A =1[50,100,250,500,1000,2000] pixels. Rappelons que I'image utilisée est de taille 2000 x 2000
pixels, pour une taille réelle de 480 x 480 um?. Les longueurs d’onde choisies sont donc de 12,
24,60, 120, 240 et 480 pm respectivement.

Ewa ( A=250 pixels) Ewa(A=B00 pixels) Eaa(A=1000 pixels)
( 1000 1500 2000 o 500 1000 1500 2000 ( 500 1000 1500 2000

b 1 '
i"'
500 | ! 500 500
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FIGURE IL.16 — Champ de déformations &, pour une amplitude de déformation e = 2.1072, les périodes A respecti-
vement égales a 250 pixels (a), 500 pixels (b) et 1000 pixels (c). Le calcul de déformation est ici effectué en prenant
d=2 et p=4, a savoir qu'une ZA de déplacements de taille 81 x 81 pixels est construite par une fonction approximé
d'ordre 2

Les différentes valeurs de € et A permettent de générer des images déformées avec différents niveaux
de déformation. Un calcul de déplacement est effectué par CIN par comparaison de 'image déformée
avec I'image de référence. Le maillage CIN est obtenu avec un pas de 10 x 10 pixels, la ZC est de 91
x 91 pixels. Un maillage plus fin que précédemment est choisi pour tenir compte de '’hétérogénéité
des champs a traiter, particulierement pour les petites valeurs de A. La construction des ZA est ensuite
réalisée en prenant respectivement d = [1,2,3] et p = [2,4], c’est a dire que des ZA de taille 41 x 41 et
81 x 81 pixels sont construites en utilisant des fonctions polynomiales d’approximation d’ordre 1, 2 et
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3. Les champs de déformations €, calculés par CIN sont ensuite comparés aux champs de déforma-
tions imposés (Eq. I1.18) en calculant I'erreur quadratique moyenne Sgp,(€x). Les résultats sont présen-
tés sur la FIGURE I1.17-a en fonction de la période A et pour une amplitude de la déformation imposée
€ =2%. Il savere que les erreurs quadratiques moyennes sont maximales pour la plus petite longueur
d’onde, c’est a dire pour le champ de déformation présentant le plus fort gradient. Au dela de A=500
pixels, ou 120 um, les erreurs ne varient plus. Sur la FIGURE I1.17-b sont présentées les erreurs quadra-
tiques moyennes calculées pour 1=250 pixels, ou 60 um, en fonction de I'amplitude de la déformation
sinusoidale imposée. Lerreur augmente linéairement avec 'amplitude de la déformation imposée. Les
meilleures performances sont obtenues pour des parametres de la ZA (d, p) = (1,2), (2,2) et (3,2).

Le choix des parametres de la CIN doit prendre en compte la taille des hétérogénéités du matériau
et’échelle a laquelle se produisent les déformations locales. Il s’avere ainsi qu'une petite taille de la ZA
est préférable pour une meilleure résolution de la mesure des forts gradients de déformations. Afin de
réduire la taille des ZA, un petit pas du maillage pour le calcul CIN des champs de déplacements sera
nécessaire.
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FIGUREIL.17 - Erreurs quadratiques moyennes Sqy, des déformations sinusoidales obtenues en utilisant les différents

parametres d et p dans la construction de la ZA : (a) pour € =2%, (b) pour A ~60um (250 pixels)

3 Correction des distorsions optiques

Dans les paragraphes précédents, I'influence des différents parametres du calcul de corrélation d'images
numériques sur les performances de cette technique a été examinée. En travaillant sur des images défor-
mées numériquement, les conditions de calcul CIN permettant de minimiser les erreurs ont été déter-
minées. Pour des images déformées réelles, acquises lors d'une sollicitation mécanique, d’autres erreurs
sont susceptibles d’étre introduites par le dispositif de prise d’'images. Les principales sources d’erreurs

dues aux aberrations optiques d'une part, aux effets de défocalisation d’autre part sont évaluées.
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Les aberrations optiques sont un ensemble de phénomenes qui font qu'une image créée par un
systeme optique n’'est pas conforme a la réalité. Parmi celles-ci, I’aberration géométrique est un défaut
optique de l’objectif qui donne une courbure des lignes droites du sujet photographié. Ce type de distor-
sion provoque une déformation de la géométrie de 'image, non perceptible al’ceil nu, mais qui introduit
des erreurs dans la mesure des cartes de déplacements et donc de déformations par CIN-2D. Une autre
source qui peut fausser les résultats de corrélation d'image est le défaut de parallélisme de la surface

visée de I"éprouvette vis-a-vis de I'objectif de la caméra.

3.1 Modélisation des distorsions géométriques

Dans le systeme des coordonnées cartésiennes (€, € ), I'expression des points X 4(xg4,y4) d’'une
image distordue est construite en ajoutant des vecteurs de distorsion A aux points X (x, y) correspon-
dant de 'image parfaite [96] :

X=X +Alapay). (IL.19)

A représente la somme des différents types de contribution a la distorsion, et est caractérisé par ses
composantes élémentaires ax(x,y) et ay(x,y). Compte tenu de la symétrie de résolution d'un systeme
optique, il est préférable d’exprimer A dans un systeme de coordonnées polaires (r,0) dont I'origine est
le centre )—(5 de distorsion qui correspond au centre géométrique de I'optique. Dans ce systeme polaire,
le vecteur de distorsion Z peut s’écrire sous la forme de deux termes : une distorsion radiale a,,4 et une

distorsion tangentielle a;,, FIGURE I1.18 [101].

X,| e

distorsion

FIGURE I1.18 — Distorsion radiale et tangentielle

Les relations entre les composantes élémentaires de distorsion {ax, ocy} et {&,qd, Aran} sont données
par:
@ raa(1,0)
@ an(1,0)

ax(xy)
“y(xr y)

Du fait que la fonction de distorsion est souvent inconnue et ne peut pas étre obtenue par calcul ana-

) . (I1.20)
sin@ cosO

_[ cosf —sinf

lytique, des approximations polynomiales sont souvent utilisées pour la caractériser. Trois types d’aber-
ration géométrique sont le plus souvent cités dans la littérature : aberration sphérique, distorsion de

décentrage et distorsion prismatique [22, 30] :
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— Laberration sphérique:
Elle est due a des défauts de courbure des lentilles constituant I'optique. Elle incurve ainsi les
lignes droites du sujet vers I'extérieur (distorsion barillet) ou vers I'intérieur (distorsion en coussi-
net), FIGURE IL.19.

x|

—_—1
I
I
I

e

FIGURE 11.19 — Image avec une distorsion de type barillet (a) et de type coussinet (b)

La distorsion introduite par I'aberration sphérique a pour expression :

Crad(1,0) =3 kP =y 4 ko 4kt 4.
rad(T,6) ; i 1 2 3 , (IL21)

Aan(r,0) =0

ce qui s’écrit en coordonnées cartésiennes :

ax(xy) = xz ki(x* +y2)i

v L. (I1.22)
ay(x,y) :J’Zl ki +57)’
i
- Ladistorsion de décentrage :
Elle est due a des défauts d’alignement des centres optiques des lentilles. Le fait de mal choisir le
centre Xy pour le changement de repere introduit également une composante de distorsion de ce
type [82]. Elle a pour expression :

Wrad(1,0) =38in(0—-00) ) sir*' =3sin (0 —00) (517 + 521" + 557°+...)

S , (I1.23)
Aran(r,0) =cos(@—00) Y sir*' =cos (0 —B0o)(s17” + 521" +557° +..)

i1

ce qui s’écrit en coordonnées cartésiennes :

ax(x,y) :(nycoseo—(sz +J’2)Sin90)zsi(x2+yz)i‘1
Si(xz +y2)i_l -

~

18~

(I1.24)
ay(xy) =(-2xysinfo+ (** +3)*)cosbp)

1

I
—_

— La distorsion prismatique :
Elle est due a des défauts d’inclinaison des lentilles les unes par rapport aux autres. Elle a pour
expression :
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Wrad(1,0) =sin(@—-01)Y 1" =sin(@—0) (a7 + o1 +157°+...)
% ; ) (I1.25)
@an(r,0) =cos(@—01)) tir*'=cos(@—01)(nr’+ 6t +5r°+...)

i=1

ce qui s’écrit en coordonnées cartésiennes :

ax(x,_)/) :_Sineliti(xz+y2)i_l
s -1 (I1.26)
(xy(x,y) =C05912tl.(x2+y2)z—1

i=1

Ainsi, en négligeant les termes de degré supérieur a 3, la distorsion totale {ay, a,} s'écrit :

ax(xy) =kx(x+y°)+pi (327 +)7) +2paxy+ (¥ + )
ay(%y) =k +y°) + pray+ p(x +35°) + (X + ) ’

avec p; = —S$;18infy, p2 = sy cosby, q; = —t;sinf; et g» = f; cosH;.

(I1.27)

3.2 Correction de la distorsion radiale

Dans I'étude considérée, la contribution a la distorsion optique qui domine largement s’avere étre
I'aberration sphérique, celle-ci ne contribue qu’a la distorsion radiale. La valeur significative des équa-
tions d’aberration sphérique (Eq. I1.21) et (Eq. I1.22) est spécialement dominée par les premiers termes.
Un degré plus élevé des coefficients accentue 'instabilité numérique [102, 89, 95]. En ne prenant en
compte que les premiers termes, les équations I1.19 et I1.27 permettent d'exprimer la relation entre X et

-
X 4 en coordonnées cartésiennes et en coordonnées polaires :
x+ k1 x(xF +y7)

{ ;Z y+ky( +y7)

Pour ramener les points déformés X;a leur positions originales X, r doit étre écrit en fonction de ry, a

ou rg=r(l+k rz) ) (11.28)

savoir les calculs inverses des fonctions polyndmiales. Dans la littérature, certaines méthodes proposées
permettent de faire ces calculs inverses, les grandeurs de r obtenues peuvent étre les valeurs estimées
[27,39] ou analytiques [58]. Dans |’étude considérée, du fait que la distorsion radiale causée par I'objectif
est trés faible, 'estimation de Fitzgibbon [27] est choisie pour sa précision satisfaisante et sa simplicité,
avec un seul coefficient de distorsion. Elle a pour expression :

Td

_ _ 11.29
d 1+ k] rfi ( )

Le probleme revient donc a identifier le coefficient de distorsion k; propre du systeme optique pour
corriger I'image distordue par I'’équation I1.29. Une méthode basée sur l'effet de la distorsion lors de
mesures du champ de déplacements uniformes de solide rigide a été concue [90]. Elle utilise deux
images réelles translatées I'une par rapport a ’autre. La translation est appliquée sur I'image (b) de la

FIGURE IL.9. Pour imposer physiquement ce déplacement, le systeme de positionnement de I'objectif
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est utilisé en translatant I’objectif de quelques micrometre a ’'aide d'une des platines de translation mi-
crométrique. Le champ de déplacements imposé est théoriquement uniforme, mais la mesure CIN-2D
détermine un champ de déplacements hétérogenes d  la distorsion optique (voir champs & dans la
FIGURE II.21). Afin de corriger la distorsion des deux images, la valeur k; doit permettre d’amener le
champ de déplacements hétérogenes a un champ le plus uniforme possible, c’est a dire présentant un
écart-type minimum. En supposant que la distorsion est purement radiale et que le centre de distorsion
}0 est un invariant de la transformation, I'effet de la distorsion sur la mesure CIN-2D d’une translation
est illustré par la FIGURE I1.20.

@~

—~
R
A‘l

IR S S SRS S / l ’

FIGURE I1.20 — Gauche : image originale I. Droite : image distordue I;

A cause de la distorsion, les points X de I sont déplacés par rapport a leur position originale et se
trouventen X ;de l;:

—

X = }0-0-
Xg = Xo+ rd:7f0+—r’+Z(_r’):?+Z(_r’)

I =l

(I1.30)

ot A (7) modélise ici une transformation radiale des points X vers des points X 4. En faisant un mou-
vement de solide rigide 3, des déplacements ?(I) — ?@ et }d(ld) — %d(fd) sont réalisés. De facon
similaire, § 4 a pour expression :

?d:§+2(7+3). (IL.31)

Par conséquent, le champ de déplacements & , a savoir la mesure CIN réelle, est exprimé par:

=2 - =

S:Xd—xd:5+Z(’r’+7§)—Z(‘r’). (I1.32)
La correction de distorsion revient ainsi 2 minimiser la différence A (7 + 75)) -A (7) pour pourvoir

approcher le champ de déplacements distordu hétérogene ?5: du champ original uniforme 5. Pour ce
faire, un code d’optimisation développé au LMGC est utilisé. Il calcule une image N, a partir de 'image
I; en appliquant numériquement la translation uniforme 5. Limage N, est ensuite soumise a une dis-
torsion de forme polynomiale (Eq. I1.28) avec un coefficient k; quelconque. Notons 3, le champ de
déplacements distordu entre N, et ;. En faisant varier le coefficient k; ainsi que la position du centre de
distorsion dans un certain intervalle, le code d’optimisation permet d’ 1dent1ﬁer la valeur optimale de k;

etle centre de distorsion par minimisation de la différence entre 6 et 5 Cette minimisation est réalisée
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par la méthode Quasi-Newton BEGS, qui est une méthode de descente de gradient dont la Hessienne

est approchée [57].

a Translations imposées

Afin d’appliquer le code d’optimisation pour déterminer le coefficient k; et le centre de distorsion
propre de l'optique utilisée, la connaissance de la valeur de la translation imposée 6 est nécessaire. La

translation imposée ne peut pas étre connue au pixel pres. La moyenne des déplacements distordus

< 0 >, écart sous-pixel par rapport a la translation imposée, est donc utilisée comme donnée d’entrée.

b Coefficient de distorsion k; optimisé de 'optique utilisée

La FIGURE I1.21 illustre un exemple du calcul d’optimisation lorsque des translations 6, ~ 57 pixels
et 5, ~ 44 pixels sont respectivement imposées suivant les directions X et . Les figures de la 1¢ ligne

—/
présentent les champs de déplacements distordus modélisés 6 associés au coefficient k; optimisé,
avec un centre de distorsion au centre de I'image. Les figures de la 2®™¢ ligne donnent les champs de
—/

déplacements distordus mesurés par CIN 5, et celles de la 32me ligne sont les différences entre 6 et

5 . 1l savere que pour une translation &, ~ 57 pixels (resp. 6y ~ 44 pixels), les résidus entre les deux
champs g/ et ? sont de 'ordre de 0,1 pixels. Les champs de déplacements calculés 5 entre les deux
images dans lesquelles les distorsions ont été corrigées sont présentés sur la 4°™¢ ligne. Il subsiste sur
ces tels champs le bruit résultant du calcul CIN et une légere dérive qui peut étre due a une composante
de distorsion prismatique non corrigée. L'écart maximum par rapport a la moyenne, i.e par rapport au
déplacement imposé, n'excede pas 0,1 pixel. Cela signifie que la précision des mesures de déplacements

apres correction de distorsion sera de 'ordre de 1/10¢ de pixel.

Afin de vérifier la précision du coefficient de distorsion k; déterminé par le code d’optimisation, les
erreurs quadratiques moyennes des champs cinématiques CIN corrigés sont calculées en imposant dif-
férentes translations 6 ~ 57 ou 96 pixels et 5, ~ 44 ou 85 pixels. La vérification de la valeur k; trouvée
permet de voir si les images sont correctement corrigées. Sur la FIGURE 11.22 est présentée 1'évolution
des erreurs quadratiques moyennes des déplacements S(6) et des déformations S(¢) en fonction des dif-
férents coefficients de distorsion k;. Ces derniers varient entre 0 (image distordue) et -5.1079 pixel_z,
k; =-2,55.107 pixel 2 étantla valeur optimisée. La FIGURE I1.22 montre bien que la valeur k; optimisée
permet de minimiser les erreurs quadratiques moyennes S(6) et S(¢). Cette minimisation est caractéri-
sée par des erreurs quadratiques moyennes en déplacement S(6), qui passe de 0,25% du déplacement
imposé 6 avant correction a 0,05% apres correction. L'atténuation d'un facteur d’environ 5 pour S(9)
et d’environ 2 pour S(¢) apres correction se confirme. Il s’avere qu'un déplacement imposé plus élevé
accentue les erreurs sur les grandeurs mesurées par CIN. Une étude complémentaire permet de consta-
ter que le coefficient de distorsion est invariant en fonction de grandissement de 'optique. Les erreurs
moyennes quadratiques des déformations aprés correction de la distorsion présentent une amplitude
de l'ordre de quelques 10™* (pour des translations simples). Cela-ci fournit un ordre de grandeur de la

limite de déformation mesurable dans les conditions d’observation.
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FI1GURE II.21 - Procédure d’identification le coefficient de distorsion k; en minimisant la différence entre le champ

—/

de déplacements modélisé § et le champ de déplacements distordus réels 5 . Les translations considérées sont 8, ~

57 pixels (gauche) et 6 ~ 44 pixels (droite)
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FIGURE I1.22 — Evolution de Uerreur quadratique moyenne de déplacement (a) et de déformation (b) en fonction des
différents coefficients de distorsion k, pour différents mouvements de solide rigide suivant e ; et € y

3.3 Effet delafocalisation

Lors des essais mécaniques par palier, le microscope est déplacé en translation a chaque palier afin
de recentrer la zone visée sur la zone d’étude. La mise au point est éventuellement réajustée. La légere
modification de la distance de travail qui peut en résulter peut introduit une modification du grandis-
sement de 'optique. Cela peut introduire des défauts systématiques sur les mesures de déplacement et
de déformation par CIN, qu'il est nécessaire de quantifier. Pour cela, une analyse CIN sur une série de
40 images d'une surface non sollicitée, correspondant a I'image présentée sur la FIGURE I1.9-a, est réa-
lisée. Entre chaque prise d’image, le microscope est défocalisé, puis refocalisé pour obtenir la meilleure
netteté possible (jugée a I'ceil). Lune de ces images est considérée comme image de référence, a laquelle
sont comparées les 39 autres par CIN. Pour cette surface, le respect du critére SSSIG = 10° pixel? conduit
a utiliser une zone de corrélation de 111 x 111 pixel® (la taille des images étant de 2050 x 2448 pixels, ou
494 x 590 um?). La distorsion radiale est corrigée sur chaque image avant le calcul CIN.

Sur la FIGURE I1.23 sont présentées, pour chacun des 39 calculs CIN et pour chaque composante de
déformation, les erreurs systématiques e(g), aléatoires e(¢€) et quadratiques moyennes S(¢). Une erreur
systématique trés proche de zéro est constatée. Cela signifie que la défocalisation/refocalisation n’in-
troduit pas de biais dans la mesure de déformation. En effet, une refocalisation imparfaite introduirait
une petite variation de grandissement et se traduirait par une déformation parasite de type isostatique,
en traction ou en compression selon le cas. Reste I'erreur aléatoire, imputable aux différentes sources
de bruit (bruit électronique des images, etc.), qui représente la contribution principale a I'erreur qua-
dratique moyenne. Les résultats obtenus montrent que dans les conditions d’acquisition et avec les pa-
rametres de calcul CIN utilisés ici, cette erreur est inférieure a 0,1%. En d’autre terme, cela signifie que
lors des essais mécaniques réels, toute mesure de déformation supérieure a 0,1% peut étre considérée

comme déformation effective.
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FIGURE I1.23 — Evolution de l'erreur quadratique moyenne, de l'erreur systématique et de l'erreur aléatoire des dé-

formations ey (a), Eyy (b) et Exy (¢) pour 39 calculs CIN

3.4 Tests sur essai de compression d’anneau

Afin de tester la performance du dispositif de CIN microscopique lors de mesures de déformation
dans une situation réelle, un essai de compression d’anneau a été mis en ceuvre. Cet essai est réalisé
avec un anneau de gaine Zy-4 SRA de diameétre extérieur 9.52 mm, d’épaisseur 0.57 mm et de longueur
10 mm. Le module d’Young et le coefficient de Poisson du matériau sont respectivement 98 GPa et 0.325
[74]. Un tel essai est intéressant car la préparation de I’échantillon est rapide. L'essai est d'une part
simple a mettre en ceuvre et d’autre part génere de forts gradients de déformation, notamment dans
la région équatoriale de I’anneau, ou la peau externe du tube est en traction tandis que la zone interne
se trouve en compression, FIGURE 11.24. Les essais de compression sont réalisés par paliers de dépla-
cement de la traverse de 50 pm, avec une vitesse de déplacement de 25 um/s. Une image de la région

équatoriale est prise a chaque palier.

Les champs de déformations obtenus par corrélation d’images sont comparés aux champs de défor-
mations calculés par simulation 3D aux éléments finis (ABAQUS®). Dans la simulation, en se placant
dans le domaine élastique, le contact entre la traverse, qui est modélisée comme un solide rigide, et
I'anneau est défini sans frottement au cours de la compression. Lanneau est maillé par des éléments
cubiques a 8 nceuds avec une interpolation de type linéaire. Un maillage raffiné avec 20 éléments sui-
vant I'épaisseur de I'anneau a été réalisé, ce qui permet de mieux différencier les niveaux de déforma-
tions et de limiter les erreurs de calcul par éléments finis. Le calcul considere le domaine élastique. La
FIGURE IL.25 présente les champs de déformations ¢, de la zone équatoriale pour un déplacement de la
traverse de 0,1 mm : (a) champ de déformations calculé par CIN, (b) champ de déformations modélisé
par ABAQUS®.

L'accord expérience/calcul est satisfaisant du point de vue de la répartition globale et de 'inten-
sité des déformations. Les différentes lignes d’isovaleurs de déformation suivant I’épaisseur de 'anneau
sont bien reproduites. Les parties extérieures de 'anneau subissent une déformation positive, ou une
traction, tandis que celles intérieures subissent une déformation négative, ou une compression. Pour
affiner la comparaison, la différence entre le champ CIN et le champ ABAQUS est étudiée en calculant



67 3. Correction des distorsions optiques
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FIGURE I1.24 — Essai d’écrasement d’anneau : (a) schéma de l'essai (vue en coupe suivant l'axe de l'anneau) et surface

observée de la zone équatoriale, (b) image réelle (mouchetis créé par l'attaque chimique), (c) photo du dispositif, (d)

zone équatoriale modélisée par ABAQUS®, (e) champ de déformations efyBAQUS pour un déplacement de la traverse
de 1 mm
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FIGURE I1.25 — Champs d’isovaleurs de la composante €, de déformation pour un écrasement et l'anneau de
100 um (soit Ap /@ =1%), déterminées expérimentalement sur la zone d’étude délimitée en pointillés oranges (520 x
430 um?) sur la FIGURE I1.24 par CIN (a), et par calcul aux éléments finis (b). Léchelle de couleur est la méme pour
les deux figures
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la moyenne quadratique sur le résidu :

2
CIN _ _ABAQUS
Y (e €y )

Yy
N

S= ) (I1.33)

ol N est le nombre de pixels du champ de déformations CIN. Deux essais de compression d’anneau
ont été réalisés. Sur la FIGURE I1.26 sont présentées pour chacun des deux essais les valeurs S obtenues
en fonction du déplacement de la traverse. Il s’avere que I’écart moyen entre la mesure CIN et le calcul
ABAQUS varie sensiblement d’un essai a 'autre, et qu’il augmente avec 'amplitude de la déformation.
Deux sources d’erreur peuvent étre a I’origine de ces résultats :
— la zone visée par le microscope n’est pas exactement centrée sur I’équateur, ce qui peut expliquer
la différence entre les deux essais,
- dans un essai de compression d’anneau, la surface définie par la tranche de I’anneau présente des
déformations hors plan qui perturbent la mesure CIN [15]. Cette source d’erreur domine proba-

blement pour de fortes déformations, ol les résultats des deux essais se rejoignent.
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FIGURE I1.26 — Ecart quadratique moyen de deux séries des déformations €yy mesurées par CIN et celles modélisées

en fonction du déplacement de la traverse
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Conclusion

Dans ce chapitre, la technique expérimentale mise en ceuvre pour la réalisation d’essais mécanique
avec mesure de champs cinématiques a une échelle microscopique a été décrite et qualifiée. L'associa-
tion d’un objectif de microscope a longue distance de travail avec une caméra CCD a haute résolution a
permis d’obtenir des images de la surface d'une éprouvette en cours de sollicitation, avec une résolution
qui est de 'ordre du pm. Préalablement aux essais mécaniques, une préparation de la surface observée
des éprouvettes a été mise au point afin de rendre la surface observable en microscopie optique en ré-
flexion et de générer une source de contraste compatible avec la mise en ceuvre d'un algorithme de
corrélation d’'images numériques a deux dimensions (CIN-2D). Cette préparation comprend des étapes
de polissage métallographique, puis une attaque chimique spécifique pour la création d'un mouchetis
adapté a I’échelle d’observation.

Les calculs de corrélation d'images pour la détermination des champs cinématique ont été réalisés
avec le logiciel Kelkins, du LMGC de Montpellier. En réalisant des tests d’autocorrélation sur différentes
images de surfaces préparées par attaque chimique, les parametres optimums a utiliser pour les calculs
ont été déterminés. Ce travail a permis en particulier de définir le choix d'une dimension de zone de
corrélation adaptée aux motifs crées par 'attaque chimique.

La CIN-2D pour les conditions d’'imagerie utilisées a ensuite été qualifiée en générant des transfor-
mations numériques des images :

— Dans un premier temps, des translations sub-pixel ont été testées pour évaluer la précision des

mesures de déplacements,

— Dans un deuxiéme temps, différents types de déformation ont été générés, pour déterminer les
performances des mesures de déformation dans différentes situations : au départ sur des déforma-
tions homogenes (déformation hydrostatiques planes, traction uniaxiale sans compression trans-
verse, cisaillement), puis sur des champs a gradient de déformation (sinusoidaux). Ces tests sur
déformations numériques ont notamment permis de déterminer les meilleures conditions pour
le calcul des déformations par dérivation, qui dans le logiciel Kelkins est basé sur une interpolation
locale des mesures de déplacement.

Dans le cas de transformations réelles (i.e. non numériques), la distorsion des images introduites
par le systeme optique d’observation peut contribuer a dégrader sensiblement les mesures de dépla-
cement par imagerie et CIN. La principale contribution a cette distorsion des images est I’aberration
sphérique. Une procédure de correction, basée sur une prise d'image apres simple translation de |’objet
(i.e. sans déformation) a été proposée. Elle permet de gagner un facteur 5 sur la précision des mesures
de déplacement.

Des tests ont finalement été conduits sur des sollicitations mécaniques réelles, qui ont permis de
qualifier 'ensemble de la chaine de mesure. L'essai de compression d’anneau a été choisi car il est simple
a mettre en ceuvre et permet de générer localement, a 'équateur de 'anneau un champ de déformation

fortement hétérogene.
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Introduction

Dans la littérature, plusieurs méthodes permettent de déterminer des propriétés mécaniques par
phase dans les milieux hétérogénes. Les plus connues sont les techniques de mesure locale (nanoin-
dentation [64], mesure acoustique [73], mesure ultrasonore [13], etc.) ou les techniques d’identification
inverse (le recalage par éléments finis [54, 79], '’écart a 'équilibre [20], la méthode des champs virtuels
[35], etc.). Dans ce chapitre, on s'intéresse aux techniques d’identification inverse. Les méthodes d’ho-
mogénéisation inverse (MHI) proposées considérent un matériau biphasé matrice/inclusions, dont la
propriété mécanique d'une phase est connue et I'autre est inconnue. A partir de champs cinématiques
mesurés et de la connaissance de distribution des phases, les méthodes MHI permettent d’identifier des
propriétés mécaniques de la phase inconnue.

Ce chapitre présente tout d’abord la construction des différentes méthodes d’homogénéisation in-
verse suivant des différentes distributions et propriétés des inclusions. A la fin de chaque méthode, I'in-
certitude des propriétés mécaniques par phase estimées est examinée a partir de champs cinématiques
simulés par un calcul aux éléments finis avec le logiciel CAST3M (www-cast3m.cea.fr).

Aulieu d’utiliser des données simulées, la 2¢™¢ partie de ce chapitre utilise des champs cinématiques
expérimentaux pour examiner l'incertitude des MHI. Ces données expérimentales sont obtenues a par-
tir d’essais de traction uniaxiale exécutés sur des éprouvettes modeles Zy-4 RXA percées par des micro-
trous cylindriques. Le diametre d’environ 90 um des micro-trous est de ’ordre des inclusions a(O) de
I'éprouvette Zy-4 oxydée. Dans cette 2 ®™¢ partie, le double objectif est d’examiner :

1. la précision de la mesure de champ cinématique a I’échelle micrométrique,

2. l'incertitude des propriétés mécaniques par phase dans les milieux hétérogenes estimées par mé-
thodes d’homogénéisation inverse.
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1 Meéthodes d’homogénéisation inverses - Qualification des incerti-

tudes "numériques"

Dans ce qui suit, la construction des méthodes d’homogénéisation inverse se restreint au cas d'un
comportement élastique linéaire du matériau. Parmi les modeles d’homogénéisation, le modele pro-
posé par Mori-Tanaka (cf. paragraphe 1.3.3) est choisi pour cette construction. Trois méthodes inverses
sont proposées :

— la méthode N°1 est développée dans le cas des inclusions élastiques tandis que les deux autres

(N°2 et N°3) sont développées pour des matériaux poreux,
- les deux méthodes N°1 et N°2 sont basées sur le modele d’homogénéisation de Mori-Tanaka qui

tient compte de la distribution des phases, tandis que la N°3 ne la prend pas en compte.

1.1 Distribution des phases

La distribution et I'interaction des phases jouent un role important dans la caractérisation des mi-
lieux hétérogenes du modele de Mori-Tanaka. Dans ce 1°f paragraphe, suivant les différents types de dis-
tribution des phases (homogene surfacique ou homogene spatiale), les expressions du tenseur d’Eshelby
§E5h, du tenseur de Hill P, des tenseurs d’élasticité par phase C, et du tenseur d’influence C* sont res-

pectivement définies.

a Distribution spatiale homogene (3D isotrope)

Soit un matériau constitué de deux phases élastiques linéaires isotropes et caractérisées par des ten-
seurs des modules d’élasticité C, = {Skr,z ,ur}, avec r =1 pour la matrice et r = 2 pour l'inclusion. Des in-
clusions de faible fraction volumique sont réparties de facon homogene spatiale dans la matrice. Létude
d’'un tel matériau peut se réduire a I'étude du cas d'une inclusion sphérique noyée dans la matrice. Les
tenseurs d’élasticité par phase C, sont définis par les modules de compressibilité et de cisaillement par
phase (k;, 1t,), ou de maniere équivalente, par les modules de Young et les coefficients de Poisson par
phase (E;, v;). Les relations entre ces modules sont données par [56] :

— r _ Ey
b a7 aaavy
9k,  Bk-3u, (ITL1)
g 3kr+u, ' 23k, +p,)

Les tenseurs d’élasticité par phase C, sont des tenseurs d’ordre quatre isotropes symétriques. Dans

la base d’isotrope (J,K) (cf. annexe B), ils ont pour expression [11] :
L, .
Cr=3k;J+2u,K avec J:§z®z et K=1-J. (II1.2)

Dans un tel milieu, le tenseur d’Eshelby SF*" est également isotrope et peut s'écrire sous la forme d’une
compositionde Jet K [11,61]:

Esh: 3k +§ k1+2[,t1 K = 1+v; J]+£4—5V1
3ki+4p, " 53k +4p,  3(1-v) 15 1-v;

(I11.3)
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En utilisant les équations (Eq. 1.35) et (Eq. 1.47), le tenseur de Hill P; et le tenseur d’influence C*

s'écrivent :

1 3 kp+2
P, = SEBh.(cpl= J+ Il WY (I11.4)
* — lu’19k1+81u’1 * *
C* = P '-Ci=4u, I+ IK=3k"0+2u* K, I11.5
(1) 1 My 3 k1+2,u1 M ( )
4 9k; +8
aveck*:—,ulet,u*:ﬂl—ul.
3 6 k1+2u1

b Distribution surfacique homogene (3D isotrope transverse)

Le méme matériau est considéré, toutefois, les inclusions sont maintenant réparties de facon ho-
mogene surfacique dans la matrice. Létude d'un tel milieu peut se réduire a I'étude d'une inclusion
cylindrique de section circulaire et de longueur infinie noyée dans la matrice. Dans une base de com-
portement isotrope transverse ([EL, Jr, [F,T[F,[KT,[K L) (cf. annexe B), I'expression du tenseur d’élasticité
par phase C; s’écrit [10] :

4 2
Cr:(k,+ gr)[EL+2(kr+%)J]T+\/§(kr— :r)(T[F+[F)+2ur([KT+KL), (I1L6)

avec .
Ei=nenenen, J]T:EiT®iT, F=—Tnenoir,

Kr=lpr—-Jr, KLZZ[T’i@iT@T’l’](S),

o1 X désigne une double symétrisation du tenseur d’ordre quatre Xjjx; dont Xl.(]% = (Xijkr + ikt + Xijie +
Xiik) 14, 7 est le vecteur unitaire parallele a I'axe de révolution, ir = i— 71 ® 7 est le vecteur identité
d’ordre deux et I = i7®ir est le tenseur identité d’ordre quatre dans le plan transverse.

Dans un tel cas d’inclusion cylindrique, le tenseur de Hill P; et le tenseur d’influence C* peuvent

étre approximés par les expressions restrictives suivantes [10, 11] :

P, = ! Jr+ ! 3k+7“1K + ! K (111.7)
o Z(k 4.”1) ! 4y 3k+4p ! 4y " .
1+ —
3
c = PN'-¢
3k+ 4y ( Zﬂl)T
= 2 dr 420 —— L K+ 20, Ky =k + —2 |Ep = V2 kg — —2 | [ TF+F) . 111.8
My Jdr #13k+7u1T ﬂlL(l 3)L\/_1 3( ) (I11.8)

Les tenseurs SF", P, C, et C* suivant les deux types de distribution des phases ont été respective-
ment définis. Ces tenseurs sont les parametres déterminants dans la construction des méthodes d’ho-

mogénéisation inverse N°1 et N°2 suivantes.

1.2 Meéthode N°1 : inclusion élastique, approche de Mori-Tanaka

Laméthode d’homogénéisation inverse N°1 permet d'identifier des propriétés mécaniques par phase
d’un biphasé a inclusions élastiques (k; > 0, u, > 0) distribuées aléatoirement. Cette méthode vise a ex-

primer les propriétés mécaniques d’'une phase en fonction des propriétés mécaniques de 'autre phase
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et des déformations a différentes échelles. En utilisant le modéle de Mori-Tanaka comme l'approche

appropriée, les relations entre les déformations a différentes échelles sont définies par [11] :

AMT E=[fl+/0+P: (C-C) Y] E, (IIL.9)
AMT:E=[1+£iP,: (C,-C))] " :E. (I11.10)

(&N
(€)2

ol A&"T, avec r € [1,2], sont les tenseurs de localisation par phase, qui permet de relier les déformations
moyennes par phase (€), et la déformation macroscopique E (cf. paragraphe 1.3). f; et f, sont respecti-

vement les fractions volumiques de la matrice et des inclusions.

a Forme sphérique (3D isotrope)

Un matériau hétérogene ayant une seule inclusion sphérique noyée dans la matrice est tout d’abord
étudié. Ce modele est un cas réduit d'un matériau biphasé a distribution homogene spatiale des phases.
En appliquant les expressions de C, (Eq. I11.2) et °; (Eq. I1I.4) aux relations (Eq. I11.9) et (Eq. I11.10), les
relations entre les déformations moyennes par phase et la déformation macroscopique peuvent étre

écrites comme :

(&N

(€)2

aJ:E+bhK:E, (II1.11)
aJ:E+bK:E, (IT1.12)

ol les parametres ay, by, a, et b, dépendent des propriétés mécaniques des deux phases :

4 4y +3k; b py (9K +8puy) + 6 (Kr +2py)
1 ’ 1 = ’
3faki+4p, +3(1-fo) ke py (9K1 +81y) +6(kr +2 1) (1 +1o (1) = 112)) (II1.13)
. 3k +41y 50 (3ky+4 )
2 -_ =

3fpki+4p +3(1-fo) ko’ % 5y (3ky +4 ) +6(1—£) (K + ) (1 — py)

Un matériau biphasé constitué d'une inclusion sphérique dans la matrice présente un comporte-
ment isotrope. Selon un autre point de vue, ceci est similaire a un comportement axisymétrique sui-
vant un axe radial quelconque de I'inclusion. En se placant dans la base de coordonnées cylindriques

(er, ey, e;), FIGURE I11.1, le tenseur des déformations &( X ) a pour expression :

[ Jw 1(1%+%_@) l%ﬁuz)'
or 2 rl(?H8 or r % 0z I%r Err €9 Erz
— U, U, u
E(X): ;(6—;+ur) 58—;+;89Z =1 €9 €09 €0z (II1.14)
sym 8uz Erz €0z €z (1,0, 2)
0z 1(r,0,2)

Sile matériau est soumis a un chargement simple en traction pure suivant la direction z, I'étude des

) 2. . ndind 2 . e y 2 .
comportements d’un tel matériau se restreint au plan (e, e;). Le tenseur des déformations (X ) s'écrit :

Oy 0 1(%+5‘uz) ‘
or 2\ 0z or er 0 £
- U
e(x)= 0 — 0 =] 0 €9 O . (IIL.15)
1(0u, OJu, ou, &, 0 €
— |2 z zz 0,
{ 2( 0z " 8r) 0 0z 1(r,0,2) (r0,2
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i

FIGURE I11.1 — La base des coordonnées cylindriques

Afin d’établir les relations entre ces déformations a différentes échelles et les propriétés mécaniques
par phase (kr, 11,), les relations des grandeurs tensorielles (Eq. I11.11) et (Eq. I11.12) doivent étre transfor-
mées en celles plus simples des grandeurs scalaires. Deux normes de déformations sont proposées :

Nye) = V3e:J:e=|ep+ez,+egpl, (IT1.16)
Ni(©) = VBEKie=y/ (e~ + (e —0)? + ez~ €gp)? +6(e1o)? (IIL.17)

ce qui permet d’aboutir au systéme suivant :

Nyey) Ven:deh Va(J:E):J:(a(J:E)

ANt S = = |l
N, (E) VEJE VEJE 1 (I1.18)
Ne(eh) _ V@©1K:eh VK E): K (@ K:E) by
Nk (E) VE'K:E VE K.E !
d’oty, en utilisant (Eq. I11.13) :
[Cermy +Ce22) + CEooh | _ 4 +3k
|E;r + Ezz + Eggl 3k +4'u1+3(1—fé)k2
) \/((Err)l - (Ezz)l)z + (<5rr>1 - <599>1)2 + (((‘«'zz)l - <599>1)2 + 6(<€rz>1)2 _ (I11.19)
V (Err —Ez2)? + (Err — Egg)? + (Ezz — Egp)? + 6(E;)°
p (91 +8 1) + 6.y (ki +2p,)
ty (9% +81y) +6(ky +2 ) (1o + o (11 — 1))
De méme, les expressions :
Noler) |y o Del@2) ) (111.20)

Ny(E) N (E)



77 1. Méthodes d’homogénéisation inverses - Qualification des incertitudes "numériques"”

permettent de définir le systeme d’équations :

|(era + (€22)2 + (€o0)a| (3ki+4m)
[Err+Ezz+Eool 7 (3fky +4p, +3(1 - f3)ks)
I/ Cemz = (2 + (e~ Cea)2)” + ((ez)z — Ceon)2)” +6(er)2) (TL.21)
V/(Er—Ez)? + (Ery— Egg) + (Bzz — Egp)? + 6(Er2)° )
54 (3ky+4p,)
Sy Bk +4py) +6(1—f2) (ke +py) (1o — 1)

Les deux systemes d’équations (Eq. I11.19) et (Eq. III.21) sont équivalents. Les parties gauches de ces
équations sont déterminées par des déformations mesurées a différentes échelles, alors que les parties
droites sont relatives aux propriétés mécaniques des deux phases. Si les propriétés de la matrice (resp.
inclusion) sont supposées connues, les inconnues sont les propriétés de 'inclusion (resp. matrice). Par
conséquent, dans le cas du composite a inclusion élastique sphérique, les modules de compressibilité
et de cisaillement de la phase inconnue sont déterminés comme la racine du systéme de deux équations
(Eq. ITI.19) ou (Eq. IT1.21).

b Forme cylindrique (3D isotrope transverse)

Le cas du matériau a inclusion cylindrique est maintenant considéré. De maniere similaire, en appli-
quant les expressions de C, (Eq. I11.6) et P, (Eq. I11.7) aux équations (Eq. I11.9) et (Eq. I11.10), les relations

entre les déformations a différentes échelles ont pour expression :

(€), = aIJT:E+E1KT:E+(T[F+[F):E, (I11.22)
(€), = aZJT:E+132KT:E+(T[F+[F):E, (I1.23)
avec
. 3y +3ks +
a = )
3hki+(B+fL) +(1-1) Bk + 1)
b = py 3k + g ) + iy (3ky +7 p1y)
p (RBk+7 ) + 3k + ) + 1, (1- ) Bk +7py)
(I11.24)
_ 3k1+4u1
a = ’
3faki + (3 + o) py +(1 - 2) (3k2 + p1,)
A 241 (3ki +4p,)
2 =

i B +A)k+(1+7hH) ) + 1 (1-£) Bk +7py)

Comme dans le cas de l'inclusion sphérique, les quatre coefficients @y, by, @ et b, ci-dessus sont éga-
lement fonction des propriétés mécaniques des deux phases. En se placant dans la base de coordonnées
cartésiennes (x, ¥ z), FIGURE II1.2, si le matériau a une inclusion cylindrique est soumis a une traction
pure dans le plan (X, ) perpendiculaire & I'axe de révolution Z de l'inclusion, le matériau présente
un état des déformations planes dans le plan (X, y ). Létude des comportements d’un tel matériau est

donc restreinte a la surface (X, y ). Le tenseur des déformations £(x ) peut s’écrire sous la forme :

Exx Exy O
e(X)=| ey &y 0 : (I11.25)

0 0 0
(%3,2)
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FIGURE II1.2 — La base des coordonnées cartésiennes

Dans ce cas, les deux normes de déformations :

Ny, (e) = \/ZEZJ]T:£:|£xx+£yy|, (I11.26)
N, () = \/Ze:KT:E:\/(sxx—syy)2+(2£xy)2, (I11.27)

conduisent aux systemes suivants :

N. N

Jr Jr
Neglen) Y Niplen) 5 (I11.28)
Nk, (E) ! Ni,(B) 2

De maniere analogue, les propriétés mécaniques de la phase inconnue sont identifiées comme la

racine des systemes a deux équations (Eq. I11.29) ou (Eq. I11.30) :

[(exd1 + ()| _ 3y +3ke +
|Exc + By | Sfaki +(3+5o) pr +(1-15) (Bho + o)
, (II1.29
1 Ve = (e + e iy (3K + 1) + 1y (3K +71,) (129
\/(Exx _ Eyy)2 " (2Exy)2 th (RBk +7 ) +3k+ )+ pp (1) 8k +71y)
ou
|<£xx>2+<€yy>2| _ 3k1+4,u1
|Exx+Eyy| 3fgk] +(3 +f2),ul+(l —fg)(3k2+,u2)
I11.30
1 Ve (en), + @), 241 (81 +4p1) .
\/(Exx E,)7+ (2E,) w BL+A)k+(1+76) 1) + 1y (1—£) Bk +7 1)

¢ Qualification des incertitudes par simulation numérique (CAST3M)

Les incertitudes des propriétés mécaniques par phase identifiées par la MHI N°1 sont maintenant
examinées a partir de données simulées par un code d’éléments finis. Le logiciel CAST3M, développée
par Commissariat a I'Energie Atomique et aux Energies Alternatives (CEA), est utilisé pour réaliser ces

simulations. Lutilisation des données simulées ont deux intéréts principaux:
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— les grandeurs mécaniques mesurées sont sans bruit,

— lafaible fraction volumique de I'inclusion est bien définie afin de respecter le probléme d’Eshelby.

Des matériaux a inclusion élastique isotrope homogéne (sphérique ou cylindrique) noyée dans la
matrice également isotrope homogene sont simulés. Ces matériaux subissent des sollicitations de type
traction uniaxiale au bord. Pour des raisons de symétrie, 'étude d’'un objet en 3D est transformée en
une étude en 2D :1'étude d'un composite a inclusion sphérique (3D isotrope) se réduit a une simulation
«axisymétrique » d'un quart de la cellule élémentaire, FIGURE I11.3-b ; la situation est la méme dans le cas
de I'inclusion cylindrique (3D isotrope transverse), mais le calcul est réalisé en « déformations planes »,
FIGURE III.3-d.

(b)
R

Axis of
revolution

uy

: € Symmetry

i axis

 Fe

|
|
! “ Symmetry
\
\
\

axis

Maillage de
CASTEM

(€)

<

(©) (d)

F1GURE 111.3 - Simulation 2D par éléments finis des composites a inclusion sphérique et cylindrique soumis a un
essai de traction uniaxiale

L'un des hypotheéses du probleme d’Eshelby a respecter est 'homogénéité des déformations dans
I'inclusion. Ce respect peut étre caractérisé par un critere, noté c,, basé sur I'écart-type relatif des défor-
mations &,( X ) dans I'inclusion :

1 1 2
p— (52_<€>2)2dV2 — (82—— Engg) dv,
[Val Jv. V. %
Sr(EZ) _ 2 2 _ | 2| Vg | 2| Vg , (III.SI)

(€)2 (€2 1 £,dV,

V2l Jvs

cy(ep) =

ol &; et (€), sont respectivement les déformations élémentaire et moyenne de I'inclusion suivant un axe
quelconque. Si ¢, est faible, la déformation dans I'inclusion est considérée comme homogene, sinon, elle
est hétérogene.
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Par la suite, les incertitudes des propriétés mécaniques par phase identifiées par la MHI N°1 sont
respectivement qualifiées sur deux parametres : 1/fraction volumique f> de 'inclusion, 2/contraste mé-
canique ky/k; entre les deux phases.

Fraction volumique de I'inclusion

14 : 14 14 : 14
* ki %* ky

121 O 1 * 123 120 O 41 12
S %* ko e & %* ko @
=~ %* £ >~ £
210 O M2 {108 8105 O K2 10°®
E] 7 E ®
3 —cy(e2) 5 3 —cy(e2) S
E 8 18 & E 8f p
s * 5 5 5
(7] - [7/] =
S 6 6 G S 6f G
) 2 £ 2
[} Q [ ‘©
2 s > c
g 4 g 14 g, £ 4r g
7] ° o
v D g o g

2 12 T 2 b

0 L L L 0 i i i i

0 5 10 15 20 25 30 0o 5 10 15 20 25 3(())

Inclusion volume fraction f2 (%) Inclusion volume fraction f2 (%)

(@ (b)
FIGURE I11.4 — Erreurs relatives des modules de compressibilité et de cisaillement estimés par la méthode d’homogé-

néisation inverse N°1 en fonction de la fraction volumique de l'inclusion : composite a inclusion élastique sphérique
(a) et cylindrique (b)

Le contraste mécanique des deux phases k/k; est ici arbitrairement fixé a 5. Les propriétés méca-
niques des deux phases (k,-, ,ui), avec i € [1,2], utilisés dans les simulations sont définis dans la TABLE III.1.
Pour qualifier la précision de la MHI N°1, les propriétés mécaniques de 'une des deux phases sont sup-
posées inconnues. A partir de déformations a différentes échelles mesurées, les propriétés de la phase
inconnue sont calculées. Par exemple, en utilisant 'équation (I11.19) (resp. équation (I11.29)) pour un
composite a inclusion sphérique (resp. cylindrique), il est possible de calculer, pour différentes valeurs
de la fraction volumique f, de I'inclusion, les erreurs relatives des modules identifiés (en comparaissant
avec les valeurs utilisées lors de la simulation), FIGURE II1.4.

TABLE III.1 - Caractéristiques mécaniques de la matrice et de l'inclusion

E; (GPa) | v; | k;(GPa) | u; (GPa)
Matrice (i=1) 100 0,32 92,6 37,9
Inclusion (i=2) 400 0,35 444 4 148,1

Dans la FIGURE I11.4, le critere d’homogénéité des déformations de l'inclusion c¢,(¢2) (Eq. I11.31) est

présenté par les courbes « noires ». Il s’avere qu'une plus grande fraction volumique d’inclusion atténue
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I’homogénéité des déformations dans l'inclusion. D’autre part, du fait qu'une plus grande fraction volu-
mique d’inclusion écarte le matériau considéré du probleme d’Eshelby, des erreurs importantes sur les
modules estimés a grande fraction volumique d’inclusion sont observées. Ces deux descriptions sont
cohérentes. Face a cette situation, un critere c, inférieur a 10% est choisi, qui est a peu pres équivalent
aux fractions f, inférieures a 20%. Dans une telle condition, les erreurs relatives des modules estimés
sont inférieures a 10% (resp. 5%) pour le composite a inclusion sphérique, FIGURE III.4-a (resp. cylin-
drique, FIGURE II1.4-b).

Contraste mécanique k,/ k; entre les deux phases

En fixant la fraction volumique de l'inclusion, la sensibilité de I'’estimation par MHI N°1 en fonction de
différents contrastes mécaniques ky/k; entre les deux phases est maintenant étudiée. Dans une situa-
tion physique réelle, un contraste ky/ k; est beaucoup plus faible que 5. Pour cette fois-ci, les simulations
sont réalisées en gardant les mémes propriétés mécaniques de la matrice, mais les inclusions sphérique
(f> fixé a ~14%) et cylindrique (f; fixé a ~19%) présentent respectivement les modules de Young de 120,
150, 200, 250, 300, 350 et 400 GPa.
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FIGURE IIL.5 — Erreurs relatives des modules de compressibilité et de cisaillement estimés par la méthode d’homo-
généisation inverse N°1 en fonction du contraste mécanique entre les deux phases : composite a inclusion élastique
sphérique (a) et cylindrique (b)

Sur la FIGURE IIL.5 est présentée la variation des erreurs relatives des propriétés mécaniques esti-
mées par la MHI N°1 en fonction du contraste mécanique k»/k; entre les deux phases. Il s’avere qu'un
plus grand contraste mécanique ky/k; accentue 'hétérogénéité des déformations dans l'inclusion, ce
qui accentue 'erreur des propriétés mécaniques identifiées par MHI N°1. Il s’avere que le contraste mé-
canique entre les deux phases est également un parametre déterminant qui influence 1'exactitude des
estimations de MHI N°1.

Conclusion : la méthode d’identification inverse N°1 étudie les matériaux a inclusions élastiques.

Lidentification des propriétés mécaniques par phase est efficace lorsque la concentration des inclu-
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sions élastiques est faible (ne dépassant pas 20%), et le critére de respect des déformations élastiques
homogenes ne dépasse pas 10%. A propos de l'application dans un cas réel, du fait que la technique de
mesure par corrélation d’'images ne permet que de réaliser des mesures 2D, il est préférable de limiter
I'application de la MHI aux déformations planes, qui est le cas des matériaux a distribution homogeéne
surfacique des phases. Néanmoins, lorsque la fraction volumique des inclusions est tres faible, I'appli-
cation de la MHI N°1 peut étre élargie aux matériaux a distribution homogene spatiale des phases en
acceptant que ggg ~ £ (Eq I11.15).

1.3 Méthode N°2: inclusion poreuse, approche de Mori-Tanaka

Lorsque les inclusions sont les pores, k»=0 et u,=0, le tenseur de localisation des déformations A; des
inclusions n’est plus déterminé. Par conséquent, les systemes d’équations III1.19, I11.22, TI1.29 ou II1.30
sont indéterminés (une équation, deux inconnues). Face a cette situation, une donnée supplémentaire
est requise, on choisit ici d’utiliser la contrainte macroscopique. Moyennant cette donnée supplémen-
taire, la méthode d’homogénéisation inverse N°2 proposée ci-dessous permet d’identifier les propriétés
mécaniques de la matrice. De maniere similaire a la méthode N°1, en basant sur le modeéle d’homogé-

néisation de Mori-Tanaka, la méthode N°2 tient compte également de la distribution des phases.

a Forme sphérique (3D isotrope)

Le matériau biphasé a une inclusion poreuse sphérique est tout d’abord étudié. Les modules de
compressibilité et de cisaillement équivalents (kMT, uMT) estimés par le modeéle de Mori-Tanaka sont

exprimés sous forme des modules (kl, ,ul) de la matrice [11] :

15k; +20 11,

IMT =k [1- ,
1=k 9+6f3) k1 + (8+12%) 1,

3k1+4[,t1 )

MT
= 1—

hom

Il est possible de relier le coefficient de Poisson équivalent v'°™ a ces modules équivalents :

SIMT _ g MT
) 2(3kMT + u""T) '

hom

(IT1.32)

Les différentes équations ci-dessus permettent d’aboutir a une relation entre les modules k; et u; :

p =<k, (I11.33)

avec of = ——M__ (\/(196132 +220f, +25) (vh°m)2 — (112 + 1963 + 70)vhom + 16£2 + 163 + 49

16(vhom +1)

+4f, — 11vhom — 14 fvhom 4 1) .

(I11.34)
De plus, en utilisant :
Ehom ) ~E

'uhom - , phom _ E_ZZ et yhom _ _rr, (II1.35)

2(1 + vh°"‘) 22 Ez
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ol Ehom”uhom

sont respectivement le module de Young et le module de cisaillement équivalents, 3/,
est la contrainte macroscopique suivant la direction de traction, E}r‘ﬁ’m et Eggm sont les déformations
macroscopiques; le coefficient k; peut étre obtenu par :

E"™  9+6f+(8+12f)

ki = , (II1.36)
! 21 +vbom)  fist O+87)

b Forme cylindrique (3D isotrope transverse)

Le cas de l'inclusion poreuse cylindrique peut étre traité en utilisant la stratégie précédente. Les

modules k; et u; sont donc obtenus comme suit :

EMom 31 B+ £3+7B) 3 2vhom(14+p)-1

k= , =Bk, avec B=-
oty hBGEm) BT

: 111.37
23f—1-vhom(1+7f) ( )

¢ Qualification des incertitudes par simulation numérique (CAST3M)

Les deux exemples numériques proposés pour tester la méthode d’identification inverse N°2 dans
le cas des inclusions poreuses sont similaires (géométrie, maillage de la matrice, conditions aux limites)
aux cas des inclusions élastiques. Les caractéristiques de I'inclusion sont ici nulles. Les caractéristiques
de la matrice sont donc maintenant identifiées par MHI N°2 et comparées aux grandeurs utilisées pour
le calcul CAST3M, TABLE III.2.

E; (GPa) | v; | ki (GPa) | u; (GPa)
Matrice (i=1) 100 0,32 92,6 37,9

TABLE I11.2 — Caractéristiques mécaniques de la matrice

Toutefois, dans le cas des matériaux poreux, les champs de déplacements ne sont plus définis a I'in-
térieur des pores mais sur leurs frontieres. La déformation moyenne des inclusions poreuses est donc
calculée a partir de déplacements sur les frontiéres :

(e)r:—fe(x)dvr: f U®N dov, = f—(u®N+N® u)d@Vr, (I11.38)
|V, IVrIa Vil J 2
Vi

ov,

ou V; présente le domaine occupé par une inclusion poreuse, 0V; est la frontiere de V, N estlanormale
unitaire a OV, dirigée vers I'extérieur de V;, u présente le champ de déplacements sur JV; et ® est le
produit tensoriel symétrisé.

Sur les figures I11.6 (b) et (c) sont présentées les erreurs relatives des modules de compressibilité et
de cisaillement de la matrice (k;, ;) estimés par la MHI N°2. Le criteére d’homogénéité des déforma-
tions dans le cas d’inclusion élastique est supposé encore valable pour ce cas, ce qui se traduit par des
fractions f, inférieures a 20%. Dans une telle condition, les erreurs relatives des modules de la matrice

estimés par la MHI N°2 sont inférieures a 5%.



1. Méthodes d’homogénéisation inverses - Qualification des incertitudes "numériques" 84

15 15
* ]{?1 * kl
- o M - o M *
= 10 = 10
= = *
2 G
g 5 * 2 5
E 5 1
2 : * o
2 0 * 3 o O o
g = 5 ooooo @ ®
2 ﬁ** ** o £ _pem*
= s R
& &
-10 : : : ‘ -10 : : : ‘
0 5 10 15 20 25 30 0 5 10 15 20 25 30
Inclusion volume fraction fo (%) Inclusion volume fraction fo (%)
(a) (b) (©

FIGURE II1.6 — (@) Modele de maillage 2D utilisé pour la simulation CAST3M. Erreurs relatives des modules de
compressibilité et de cisaillement estimés de la phase 1 par la méthode d’homogénéisation inverse N°2 : composite

inclusion poreuse sphérique (b) et cylindrique (c)

Conclusion : comme pour la méthode N°1, il est préférable d’appliquer la méthode N°2 dans le cas
des déformations planes du fait des mesures 2D obtenues par CIN-2D. Cette méthode est valable dans le
cas d'une matrice en déformations élastiques linéaires, la fraction des inclusions doit étre faible et le cri-
tere de déformations homogenes respecté (ne dépasse pas 10%). Néanmoins, la méthode N°2 nécessite

une donnée supplémentaire a savoir le comportement macroscopique.

1.4 Méthode N°3: inclusion poreuse, méthode d’ordre 1

Une autre méthode d’identification inverse appliquée aux matériaux poreux, nommée méthode N°3,
est maintenant présentée. Cette méthode est construite en ce basant sur les relations mécaniques de
base au lieu d’utiliser le modele d’homogénéisation de Mori-Tanaka comme dans le cas des deux mé-
thodes précédentes. Par conséquent, elle ne prend pas en compte la distribution des phases. Celle-ci
ne prend en compte que la fraction volumique des phases, en sus de la connaissance de la contrainte
macroscopique. La contrainte macroscopique X est ici une combinaison des contraintes moyennes par
phase (a), et (0, :

Y =(o)=filon car (0),=0. (II1.39)

Si la matrice reste dans le domaine élastique, I'utilisation de la loi de comportement et des projec-
teurs sur les tenseurs sphérique et déviatorique :
— al’échelle macroscopique :
¥ =kP°MrEi+ 2 pomEde (I11.40)

— danslaphasel:
o=kitrei+2p, %, (I11.41)

permet de déterminer directement les coefficients matériaux (ki, y;) :
— sur la partie sphérique :

Khom ¢+ E

hom = ‘ot TRuwde)
FeMuE=fikitr(@n) dob k=i

(II1.42)
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— sur la partie déviatorique :

( hom)2 de de ( )2 de de 'uhom Edev : Edev
2u E® . E® = (2fipy) €)% : (&) dou puy= , (I11.43)
Vo A\ @ e
ol gd¢v (resp. Ede") est la partie déviatorique du tenseur € (resp. E) :
1 1
gdev - g - Surei=e—eqi (I11.44)

Méme si que cette méthode N°3 peut étre appliquée a tous matériaux poreux, par la suite, deux cas
simples de déformations (déformations axisymétriques et déformations planes) sont considérés afin de
pourvoir comparer avec la méthode N°2.

a Forme sphérique (3D isotrope)

En se plagant dans le cas axisymétrique, le tenseur des déformations a pour expression :

(,0,2)
D’oli:
trEZErr+€gg +€zz,
[ 2 1
ggrr_§(599+€zz) 0 Erz
i 1. 2 1 (I11.45)
e =g——trei= 0 —egop— = (Err+€22) 0 ,
3 3 3
2 1
Erz 0 ggzz_ g(grr+€90)
etdonc: )
gdev: gdev _ 3 (€2, + €50 + €2, — E00Err — ErrEaz — EQoE L) + 262, . (I11.46)

Les modules de compressibilité et de cisaillement de la matrice valent donc :

khem  E_+E_.+E
ki = T e 00 (I11.47)
fl (€rr)1 + (€221 +{€go1

g(EZ+E2 +E2, — EggE;r — EryEyz — EggEyy) + 2E2

'uhom 3 b 00 2z 06 Err rrfzz 060 zz)+ rz

By = 7 5 (I11.48)
! §(<err>§ +(€p)] + (€22)T — (€00 141 — (€ 1(E22)1 — (€00)1 (€22 1) +2(Er2)?

b Forme cylindrique (3D isotrope transverse)

En se plagant dans le cas de déformations planes, le tenseur des déformations a pour expression :

Exx Exy O
e(X)=| exy &y 0

0 0 O
(%3,2)
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D’ou:
tre=exc+&yy,
2 1
g gxx - _gyy gxy 0
dev 2 1 (I11.49)
eV =e——-trei= Exy =€y~ Z€xx 0 )
3 3 1
etdonc:
dev . dev _ 2 2 2 2 2 III 50
e e = S le b ey —Enty |+ 26 (I11.50)
Les modules de compressibilité et de cisaillement de la matrice ont pour expression :
khom B +E
ki = = W (INL.51)
fl (Exx)1 +<€yy>1
h 2 (B2, + B2, — B B, | + 2E2
u om 3 XX yy xXx=yy xy
mo= o3 . (I11.52)
1 2 2 2
§(<5xx>1 +(Eyy)) — <5xx>1<5yy>1) +2(ex)
¢ Qualification des incertitudes par simulation numérique (CAST3M)
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FIGURE IIL.7 - (a) Modeéle de maillage 2D utilisé pour la simulation CAST3M. Erreurs relatives des modules de

compressibilité et de cisaillement estimés de la phase 1 par la méthode d’homogénéisation inverse N°3 : composite a

inclusion poreuse sphérique (b) et cylindrique (c)

Les deux exemples numériques utilisés pour tester cette méthode d’identification N°3 sont similaires

a ceux utilisés pour la méthode N°2. Les caractéristiques de la matrice sont identifiées et comparées aux
grandeurs utilisées pour le calcul CAST3M, TABLE II1.2. Sur les figures II1.7 (b) et (c) sont présentées les
erreurs relatives des modules de compressibilité et de cisaillement de la matrice (k;, 1) estimés par la

MHI N°3. Les erreurs relatives obtenues s’averent beaucoup plus importantes que celles obtenues par la

MHI N°2. Si la fraction volumique de I'inclusion f, est égale a 20%, les erreurs obtenues valent d’environ

30%.
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Conclusion : 'avantage de la méthode d’homogénéisation inverse N°3 est son applicabilité a tous
types de matériaux poreux. La méthode N°3 utilise uniquement comme données les fractions volu-
miques des phases, les déformations a différentes échelles et le comportement macroscopique. Tou-
tefois, elle ne prend pas en compte la distribution des inclusions comme la méthode N°2. C’est la raison
pour laquelle que les propriétés mécaniques par phase identifiées par la méthode N°3 sont moins pré-
cises que celles obtenues par la méthode N°2.

2 Essais sur des éprouvettes micro-percées

(b)

«VIDEO-MECA-ZY4 N°71 »
Taille d’image : 590 x 494 pm?, « VIDEO-MECA-ZY4 N°80 »
Solution acide : 1% HF (40%) et Taille d'image : 1064 x 891 pum?,
Solution acide: 0,1% HF (40%),
Trempe dans la solution acide,

« VIDEO-MECA-ZY4 N°79 »
Taille d’'image : 1064 x 891 um?,
Solution acide : 0,1% HF (40%), 3% HNO; (65%),
Trempe dans la solution acide,

Frottage avec coton mouillé

Durée d’attaque : 2 mn. par solution acide, Durée d’attaque : 2 mn.

Durée d’attaque: 8 s.

F1GURE II1.8 — Mouchetis créés par attaque chimique sur trois types d’'éprouvette utilisés dans les essais de traction
uniaxiale monotone: (a) Zy-4 RXA vierge (sans trou), (b) Zy-4 RXA avec un micro-trou cylindrique, (c) Zy-4 RXA avec
quatre micro-trous cylindriques

Une étape importante du travail consiste maintenant a qualifier les différentes méthodes d’homogé-
néisation inverses a partir de mesures expérimentales dans les conditions les plus proches possibles du
probléeme d’Eshelby. Pour ce faire, trois types d’éprouvette simple sont considérés : Zy-4 RXA vierge, avec
un micro-trou et pour finir quatre micro-trous, FIGURE III.8. La premieére doit fournir des parametres
du matériau qui serviront de référence par la suite. Les micro-trous de diametres 90 + 2 um, réalisés par
électroérosion par la Société Anonyme de Fabrication Industrielle Mécanique (SAFIM), sont percés dans
la zone centrale sur toute I'épaisseur de I'éprouvette. Le rapport longueur/diametre des micro-trous est
d’environ 5, ils peuvent donc étre considérés comme des inclusions poreuses cylindriques afin de pou-
voir tester les méthodes MHI. Dans cette partie, les méthodes d’identification inverse N°2 et N°3 traitant
des matériaux poreux sont qualifiées. Un double objectif est examiné :
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— qualifier la précision de la mesure des champs cinématiques hétérogenes par CIN a I'échelle mi-
crométrique,
— examiner l'incertitude des propriétés mécaniques par phase estimées par la MHI N°2 et N°3 a

partir de mesures expérimentales sur les matériaux poreux modeles.

2.1 Propriétés mécaniques du Zircaloy-4 RXA vierge

Afin d’avoir des parameétres mécaniques du Zy-4 RXA vierge qui serviront de propriétés pour la ma-
trice des matériaux micro-percées, un essai de traction uniaxiale monotone est tout d’abord réalisé sur
I'éprouvette vierge (sans trou). Durant cet essai, la charge appliquée est mesurée par la machine d’essai
via un dynamometre monté en série avec I'éprouvette. Les déplacements et les déformations, quant a

eux, sont mesurés par la méthode de corrélation d'images.

a Caractérisation de I’essai de traction uniaxiale monotone

© Courbe conventionnelle

En négligeant les variations de section utile de I"éprouvette durant I'essai de traction, il est possible de
tracer la courbe conventionnelle reliant la contrainte conventionnelle o, a la déformation convention-
nelle e;y, FIGURE IIL.9. La déformation conventionnelle peut se diviser en une partie élastique (ef,y)e et

une partie plastique (E;y)p 21, 28], d ot
. Fy
e Contrainte: o€ =—,
S (I11.53)
AL e p e O p e :
e Dé on: € = = _ (¢ c c\_%w cVP_ ¢ (.c
Déformation : Eyy= L?, _(eyy) +(eyy) ((Eyy) =z (eyy) =€, (eyy) ,

ol F, est la force appliquée, AL, est I'allongement de I'éprouvette, L?, est la longueur initiale de la partie
utile de I'éprouvette, Sy est I'aire initiale de la partie utile de I'éprouvette et E est le module d’Young du
matériau. Sur la FIGURE II1.9 sont présentés deux domaines différents : un domaine de déformations
élastiques réversibles, noté OA, et un domaine de déformation plastique permanente homogeéne, noté
AB. Les déformations conventionnelles ¢}, présentées sur la FIGURE 1119 sont les moyennes du champ
des déformations ¢y, mesurées par CIN-2D. Les déformations &, sont homogenes et présentent un cri-
tere d’homogénéité c, d’environ 5%. Ce critere d’homogénéité servira de référence pour savoir si les
déformations mesurées sont significatives (¢, > 5%) ou que du bruit numérique (¢, < 5%).

Dans le domaine de déformation élastique réversible, le point A marque la limite du domaine élas-
tique, certaines propriétés mécaniques sont définies :

— Module de Young (la pente de la partie linéaire élastique) :

O.C
E=—2, (I11.54)
C
(EW)
— Limite d’élasticité vraie :
Fe
rR=2 (I11.55)
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F1GURE I11.9 — Courbe conventionnelle de l'essai de traction uniaxiale monotone sur ['éprouvette Zy-4 RXA (la limite
d’élasticité vraie Ry, la limite d'élasticité conventionnelle R;JO ? et la résistance a la traction R : (@) €5, = [0-2%],
(D) €, = 10— 16%]

— La courbe de traction de I'éprouvette Zy-4 RXA ne présente pas nettement de limite d’élasticité
vraie a cause du fort taux d’écrouissage. La limite d’élasticité conventionnelle qui correspond a
0,2% de déformation plastique est donc définie par :

P2
R =L (I11.56)
So
— Coefficient de Poisson v :
—_ gc e
v= (—’“)e : (111.57)
EC
(¢5)

Dans le domaine de déformation plastique permanente homogene, le point B se situe au point de
charge maximale et au début de la striction. Dans ce domaine, certaines propriétés mécaniques sont
définies :

— Déformation plastique conventionnelle :

c
c\? _.C ¢\ _ AL}’ UJ’J’
(Eyy) —€yy—(€yy) —?—F , (11158)
— Résistance a la traction :
Fm
R'=-2, (I1.59)
So

ol F est la charge maximale.

A partir de l'essai de traction uniaxiale sur I’éprouvette Zy-4 RXA vierge, les différentes propriétés
mécaniques du Zy-4 RXA vierge sont présentées dans la TABLE II1.3 :
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E=101500 (MPa), v=0,35 | R’=250 (MPa)
RI=490 (MPa) R)"?=350 (MPa)

TABLE I11.3 — Caractéristiques mécaniques du Zircaloy-4 RXA vierge

© Courbe rationnelle
La courbe rationnelle est une autre représentation du comportement du matériau avec en ordonnée la
contrainte rationnelle aJ’,y (ou vraie), i.e. la charge ramenée a la section instantanée S, et en abscisse la

déformation rationnelle e;y (ouvraie) [21, 28] :

F

r Y

w-o s’

* Déformation rationnelle (vrai) : ¢,= [, —=In—5=In——F—=In (1 + e;y) .
T 0

e Contrainte rationnelle (vrai): o

Lorsque la déformation élastique est négligeable devant la déformation plastique, i.e. bien au-dela
du domaine de transition élastique-plastique, et compte tenu du fait que la déformation plastique s’ef-

fectue a volume constant [56, 21] :

SoLy=SL, = S= Sng - LOiOLjL - 1+S?30 , (IIL.61)
Y Y y Yy
cela permet d’écrire :
¢ ofm e o 1ren) = ah (14 (e5)). 1L62)
1+¢j,
* Déformation élastique rationnelle et plastique rationnelle (vraie) :
(IT1.63)

r r
Er e_aJ’J’ Er p_gr_o-yy
w) ~ g’ ~Cw :

b Identification d’'une loi de comportement élastoplastique unidimensionnelle

Pour une meilleure compréhension dans tout le domaine de déformation du Zy-4 RXA vierge, il
est également souhaitable de connaitre une loi de comportement unidimensionnelle dans le domaine
des déformations plastiques reliant la contrainte rationnelle 0}, a la déformation rationnelle ¢7,. Dans
I’étude considérée, une loi de type Ramberg-Osgood a été retenue pour modéliser le comportement

unidimensionnel a écrouissage isotrope du matériau [56, 21, 28] :

ol = K((e;y)p) " (I11.64)

ol K est le coefficient d’écrouissage et n est I’exposant d’écrouissage. Les parameétres K et n peuvent
the mn
étre identifiés en minimisant I'écart entre les courbes théorique (ar ) =K ((e;y) ) et expérimentale

Yy
r\*P_ ¢ 1 c
(o) =1+ (e

p . .
W yy) ) au sens des moindres carrés, FIGURE II1.10:

(K, n) = argmin [(UJ’,J,) > (a;y) the] ’ . (I11.65)
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F1GURE II1.10 — Confrontation théorie-expérience des courbes (O'Jr,y) et (O'Jr,y) en fonction de (ng,y) afin d’opti-

miser les valeurs K et n. Les valeurs optimales sont : K = 704 MPa, n= 0,117

Par conséquent, la loi de comportement unidimensionnelle de I'éprouvette Zy-4 RXA vierge qui dé-

finit la déformation rationnelle en fonction de la contrainte rationnelle vaut :

S+

e, = (g;y)e + (g;y)p - % + (%) , (I11.66)

avec K =704 MPaetn=0,117.

2.2 (Criteres de calcul et comparaisons expériences/simulations numériques

Dans le dernier paragraphe, les propriétés mécaniques du Zy-4 RXA vierge ont été déterminées. Dans
ce qui suit, les essais de traction uniaxiale sur les éprouvettes Zy-4 RXA vierge micro-percées, qui sont
considérées comme constituées de matériaux biphasés a inclusions poreuses cylindriques, continuent
d’étre traités. A partir de données expérimentales obtenues, la sensibilité des MHI N°2 et N°3 sera qua-
lifiée : 'incertitude des propriétés mécaniques de la matrice estimées par rapport a celles du Zy-4 RXA
vierge identifiées.

a Criteres a respecter

Tout d’abord, les deux criteéres en déformation requis dans 'application de la MHI et de la CIN, a

savoir se placer en élasticité linéaire et en déformations planes, sont définis.

© Critére de limite d’élasticité

Les méthodes MHI envisagées ne sont plus valables lorsque les déformations des phases ne sont pas

VM)p0'2

élastiques [11]. Dans ce contexte, le critere de la déformation équivalente au sens de Von Mises (e eq
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a étéretenu [16, 56] :

s(dr ) 3rhrrierd)

2
VM
E,, =— + , I11.67
“ 3 2 4 ( )
ou
2 1 1
Cxx=ZExx— €y 5€zz>
3 3 3
1 N 2 1
ey =——¢€ —Ey— =€z,
> 3 = 3 » 3 “ (I11.68)
€;z=——Exx— —Epyt+ =€z,
2z 3 XX 3 yy 3 2z
Yij = 28,']' .
p
Pour le Zy-4 RXA vierge, lorsque o, = RJ’fO'Z, la limite d’élasticité conventionnelle est atteinte : (sf,y) =
c \P0.2 ¢ \P? ) D . VM P02
0,2%, (¢5,)"""=-0,3% et (eyy) =0,57%. La déformation équivalente au sens de Von Mises (seq ) ,
qui correspond a la limite d’élasticité [56], est égale a 0,51%. Dans ce qui suit, les méthodes MHI seront

donc appliquées lorsque les déformations du Zy-4 RXA vierge se situent dans ce domaine.

© Critere de déformations planes
L'état mécanique du matériau en déformations planes est le deuxiéme critere a définir. Dans un repére
cartésien, les tenseurs des déformations et des contraintes de I'éprouvette soumise a une traction uni-

axiale suivant I'axe y prennent les formes générales suivantes :

Exx O 0 Ox O 0
E= 0 Eyy 0 et o= 0 Oyy 0 . (II1.69)
0 0 &= (xy2) 0 0 9= J(ryy

— Criteére linéaire en contrainte plane :
Dans le cas de 'hypothese des contraintes planes, la composante o, du tenseur des contraintes

o est supposée nulle. La composante €, du tenseur des déformations prend la forme :

.y
P
P = T (exx+eyy) - (I1.70)

Il est alors possible de définir un critere local simple 9 permettant de caractériser I'état de contrainte

du matériau en comparant la composante €, mesurée a celle donnée par la formule ci-dessus :

CpP —A
£ P |Ezt /1+2'u(exx+eyy)
0= (II1.71)
ggzp _—A(b‘ +E )
Aazp ot

Lorsque 3 est proche 1 le matériau est localement dans un état de déformations planes, tandis que
lorsque 9 est proche 0 il est dans un état de contraintes planes.

— Critere linéaire en déformation plane:
De facon analogue, le critere local {, peut étre introduit :

O-ZZ - OZDZP OZZ B 2(/1 + 'Lt) (Uxx " UJ’J’)

(= = . (111.72)

DP
Oz m(gxx+gw)
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Lorsque ( est proche 1 le matériau est dans un état de contraintes planes, alors que lorsque { est
proche 0 il est dans un état de déformations planes.

— Critére combiné :
Le critére combiné y = Z traduit directement un état de type déformation plane pour v > 1.

b Champs cinématiques des éprouvettes micro-percées

Sur les figures I11.11 (a) et (b) sont respectivement présentées les courbes Contraintes-Déformations
macroscopiques des essais de traction uniaxiale sur les éprouvettes modeles percées avec un et quatre

micro-trous. Les tractions sont réalisées jusqu’au domaine de déformation plastique.

(a) Un micro-trou (b) Quatre micro-trous
400 400 :
350 350
300 300
] @ :
04 0 :
2 250 Z 250
o5 ¥ :
" 200 " 200 ;
E E ;
£150 £150 :
o o :
Q o] :
© 100 © 100 :
50 50
0 ; i i i i 0 ; ; i ; ;
0 0.2 04 0.6 0.8 1 1.2 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Déformation Eyy (%) Déformation Eyy (%)

F1GURE III.11 - Courbe contrainte-déformation de l'essai de traction uniaxiale monotone sur les éprouvettes a un

micro-trou (a) et a quatre micro-trous (b)

© Eprouvette percée avec un micro-trou

Dans un premier temps, |'essai de traction uniaxiale sur I'éprouvette Zy-4 RXA avec un micro-trou est
analysé. Sur la FIGURE II1.12 sont présentés les champs de déplacements expérimentaux de la surface
centrée autour du micro-trou lorsque la déformation macroscopique E, de I'éprouvette est égale a
0,74%. La dimension de la surface étudiée est de 2448 x 2050 pixels, soit 590 x 494 pm?. Des mouve-
ments de corps rigide peuvent étre intégrés dans ces champs de déplacements, mais ils seront éliminés
lors du calcul des déformations par dérivation numérique.

Sur les FIGURE III.13 et FIGURE III.14 sont respectivement présentés les champs de déformations
dans les domaines élastique et plastique pour une intensité du chargement macroscopique E;, = 0,25%
et Ey, = 0,74%. Ces champs de déformations montrent un accroissement des hétérogénéités de défor-
mation intraphase. La présence du micro-trou induit une concentration importante de contraintes a

leurs voisinages pouvant accentuer la plasticité locale. Le fait que I'éprouvette soit macroscopiquement
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(@) ux (b) uy
0 500 1000 1500 2000 500 1000 1500 2000

()

FIGURE IIL.12 - Eprouvette & un micro-trou « VIDEO-MECA-ZY4 N°71 » : champs de déplacements suivant x (a) et
7 (b) pour une déformation macroscopique Eyy=0,74% (zone considérée 590 x 494 pmz autour du micro-trou). La

. . . . e . . d 2
compression suivant la direction x et la traction suivant y est observée

dans le domaine élastique, mais localement dans le domaine plastique a certains endroits est un com-

portement a éviter dans la mise en ceuvre de la MHI. L'application de la MHI est réalisable si la matrice

VM (€VM

p0,2
eq = |Eeq ) =0,51% (cf. paragraphe 2.2.a), condition

(Zy-4 RXA) reste dans le domaine élastique, i.e. €
respectée en tout point sur la FIGURE II1.13-d.
Pour des déformations macroscopiques dépassant une certaine valeur, le champ de déformations
présente des zones de fortes valeurs localement autour du micro-trou, FIGURE II1.14, le long de zones
qui seront le lieu d’apparition de la rupture finale. Pour une déformation macroscopique E,,= 0,74%,
I’éprouvette Zy-4 RXA est macroscopiquement dans le domaine de déformation plastique, mais une

VM

analyse locale permet de voir que le champ de déformations équivalentes de Von-Mises &g, est en

. . . . . VM vMm P02
certains points dans le domaine élastique e¢," < |€qq , FIGURE III.14-d.
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FIGURE IIL.13 — Essai de traction uniaxiale monotone suivant 'y sur U'éprouvette « VIDEO-MECA-ZY4 N°71 » :
champs de déformations ey (a), Eyy (b), Exy (C) et eé/qM (d) pour une déformation macroscopique Ey)y=0,25% (zone

considérée 590 x 494 um? autour du micro-trow).
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FIGURE IIL.14 — Essai de traction uniaxiale monotone suivant y sur l'éprouvette « VIDEO-MECA-ZY4 N°71 » :

champs de déformations €y (a), €yy (b), €xy () et eé/qM (d) pour une déformation macroscopique Ey,= 0,74% (zone

considérée 590 x 494 um? autour du micro-trou)
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© Eprouvette percée avec quatre micro-trous

Dans un deuxiéme temps, I'essai de traction uniaxiale sur I'éprouvette Zy-4 RXA a quatre micro-trous est
étudié. Sur les FIGURE II1.15 et FIGURE III.16 sont présentés les champs de déformations pour deux va-
leurs de la déformation macroscopique E,, égales a 0,27% et 0,74%. Dans le 2™ cas, les zones de fortes
déformations sont concentrées autour des trous et sous la forme tres classique de « X» symétrique. En-
core une fois, les champs de déformations équivalentes de Von-Mises, FIGURE II1.15-d et FIGURE II1.16-
d, permettent de vérifier si la déformation du matériau reste dans le domaine élastique, qui est une
condition nécessaire pour I'application des méthodes d’homogénéisation inverse.
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FIGURE IIL.15 — Essai de traction uniaxiale monotone suivant y sur l'éprouvette « VIDEO-MECA-ZY4 N°80 » :
champs de déformations €y (a), €yy (b), €xy () et eé/qM (d) pour une déformation macroscopique Ey,= 0,27% (zone

considérée 590 x 494 um? autour du micro-trow).
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FIGURE IIL.16 — Essai de traction uniaxiale monotone suivant y sur l'éprouvette « VIDEO-MECA-ZY4 N°80 » :

champs de déformations €y (a), €yy (b), €xy (C) ete

considérée 590 x 494 um? autour du micro-trou)

M (d) pour une déformation macroscopique Eyy=0,74% (zone
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Par la suite, les simulations en 2D et 3D par CAST3M des essais de traction uniaxiale des éprou-
vettes micro-percées seront réalisées. La loi de comportement unidimensionnelle du Zy-4 RXA vierge
identifiée dans le paragraphe 2.1.a sera utilisée pour ces simulations. Les conditions aux limites les plus
proches possibles de celles expérimentales seront utilisées. Ces simulations ont pour objectif :

— Les champs cinématiques simulés en 2D, qui seront comparés aux champs expérimentaux me-
surés par CIN-2D, permettront de vérifier la sensibilité des mesures par CIN-2D et d’estimer les
erreurs dues aux mesures expérimentales lors de 'application de MHI,

- La simulation 3D permettra, quant a elle, de déterminer les zones ou le matériau est dans un état

de déformations planes.

¢ Simulation 2D - Qualification de sensibilité des mesures CIN-2D

A B
2 o
I =
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@ |
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(a) (b)

FIGURE II1.17 — Simulation 2D par le calcul aux éléments finis CAST3M de lessai de traction uniaxiale sur l'éprou-
vette modele percée avec un micro-trou. (a) La zone modélisée DEFG (zone 1) est un quart de l'image observée par

la caméra. (b) Le chargement est appliqué au bord AB d’une surface ABCD plus large que la surface DEFG

Dans cette partie est présentée une simulation numérique bidimensionnelle proche des essais mé-
caniques en se concentrant sur la plaque percée avec un micro-trou. De part la géométrie de I"éprou-
vette et les conditions aux limites imposées, la simulation est faite sur une partie de I'éprouvette :

— La surface DEFG correspondant a 1/4 de la zone d’'intérét utilisée pour la CIN-2D, notée 1 sur

la FIGURE II1.17-a, est incluse dans cette partie. La dimension de la surface DEFG est de 0,295 x
0,247 mm?,

— Du fait que la zone proche du micro-trou présente des déformations hétérogenes locales, afin
d’appliquer les conditions aux limites adéquates, un déplacement imposé au bord AB de la surface
ABCD (1,5 x 1,5 mm?) a été choisi. Donc, un déplacement U=(-1,5mm x Eyy)7 appliqué au bord
AB permet de simuler une déformation macroscopique E,.

Sur la FIGURE IIL.18-a est présenté le champ de déformations ¢,, de la zone (DEFG) simulé pour

une déformation macroscopique Ey, = 0,74% (domaine de déformation plastique). En observant I'his-
togramme des déformations €y, sur toute la zone ABCD aux points de Gauss du maillage, FIGURE III.18-

b, il s’avere que la moyenne des déformations est cohérente avec la déformation appliquée. Les autres
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zones, zones 2-3-4 dans la FIGURE II1.17-a, présentent les propriétés symétriques de la zone 1 par rap-
port aux deux axes de symétrie X et y.
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FIGURE II1.18 - Simulation par éléments finis CAST3M (a) et histogramme (b) du champ de déformations €, de la

zone DEFG pour une déformation macroscopique Ey, = 0,74%

© Comparaison expérience/simulation 2D
Afin d’examiner I'exactitude des mesures par CIN-2D, les champs de déformations expérimentaux et

ceux simulés par le calcul aux éléments finis sont maintenant comparés.

Test de symétrie : pour que la comparaison entre les champs de déformations simulés et expé-
rimentaux soit cohérente, la symétrie des champs de déformations expérimentaux devrait étre testée.
Létude de défaut de la symétrie des champs de déformations expérimentaux permet d’estimer I'une
des composantes des erreurs possibles lors de la comparaison entre les deux champs expérimentaux
et simulés. Afin de pouvoir comparer la symétrie des champs de déformations expérimentaux, I’erreur
quadratique moyenne relative S, qui est le rapport entre 'erreur quadratique moyenne et la moyenne
des déformations est utilisée :

N3

— (II1.73)
(&)
oll ¢; et £ sont les déformations symétriques par rapport a I'axe de symétrie et ¢; sont les déformations
sur tout le champ. Ce critére a une forme proche du critere d’homogénéité des déformations (Eq. I11.31).
Sur la FIGURE III.19 sont présentées les différences des deux demi-champs de déformations e,y et
€yy par rapport a deux axes de symétrie suivant X et y pour une déformation macroscopique Eyy =
0,74%. Les différences obtenues sont relativement homogenes et I'erreur quadratique moyenne relative
est d’environ 25%. Il s’avére que la symétrie par rapport aux deux axes est satisfaisante. Par conséquent,
I'erreur de comparaison des deux champs de déformations expérimentaux et simulés est prévue d’étre
au dela de 25%.
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FIGURE IIL.19 - Différence des deux demi-champs de déformations €y et €y, par rapport a deux axes de symétrie
suivant X ety dans le cas de I'éprouvette i un micro-trou (pour une déformation macroscopique Eyy =0,74%).
Lerreur quadratique moyenne relative est d’environ 25%



2. Essais sur des éprouvettes micro-percées 102

Comparaison des champs de déformations €,,: surla FIGURE II1.20 est présentée la comparaison
entre la composante €, des champs de déformations expérimentaux et simulés pour une déformation
macroscopique E,;, = 0,74% de I’éprouvette. La différence entre les deux champs de déformations dans
la FIGURE III.20-c est obtenue en simulant le champ de déformations par une loi de comportement
élastique linéaire, tandis que pour la FIGURE II1.20-d on utilise une loi de comportement élastoplastique
(cf. paragraphe 2.1.b). Sur la FIGURE II1.20-c est présentée une forte hétérogénéité surtout dans les zones
concentrées de fortes déformations, ce qui provient du fait que les plasticités locales ne sont pas prises
en compte dans la simulation. Cette comparaison est caractérisée par l'erreur quadratique moyenne
relative S, d’environ 42%. Au contraire, la FIGURE I11.20-d prend en compte le domaine de déformation

plastique dans la simulation, une amélioration importante est constatée avec S, d’environ 31%.

Comparaison des champs de déformations ¢, : de méme pour la comparaison des champs de
déformations ¢, expérimentaux et simulés, il s’avere qu'une loi de comportement élastoplastique est
plus adaptée et donne des différences entre les deux champs assez homogenes. Sur les figures I11.21-c-d
sont présentées les différences entre ces deux champs en utilisant respectivement des lois de comporte-
ment élastique linéaire (c) et des lois de comportement élastoplastique (d). Les erreurs S, obtenues sont
respectivement de 54% et 20%.

Conclusion : les erreurs S, de la comparaison des champs de déformations ¢, et €, ci-dessus sont
la combinaison des erreurs dues a la fois a la limite de mesure de corrélation d’images (¢, = 5%), au
défaut de symétrie des champs de déformations expérimentaux (S, = 25%) et aussi a I'hypothése de
déformations planes utilisée dans la simulation numérique. Les erreurs S, obtenues, qui sont égales a
31% pour &y et 20% pour &y, sont de I'ordre de la somme des erreurs composantes décrites ci-dessus.
Cela permet de qualifier la précision de mesure de déformations hétérogenes des éprouvettes micro-
percées par CIN-2D.
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F1GURE II1.20 — Comparaison des champs de déformations € obtenus par CAST3M et CIN-2D pour pour une défor-
mation macroscopiqueRy, = 0,74%. (a) Champ de déformations modélisé par CAST3M. (b) Champ de déformations
mesuré expérimentalement par CIN-2D. Différence entre les deux champs de déformations : (c) en utilisant une loi
de comportement élastique linéaire, (d) en utilisant une loi de comportement élastoplastique
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FIGURE IIL.21 — Comparaison des champs de déformations e, obtenus par CAST3M et CIN-2D pour pour une défor-
mation macroscopiqueREy, = 0,74%. (a) Champ de déformations modélisé par CAST3M. (b) Champ de déformations
mesuré expérimentalement par CIN-2D. Différence entre les deux champs de déformations : (c) en utilisant une loi
de comportement élastique linéaire, (d) en utilisant une loi de comportement élastoplastique
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d Simulation 3D - Critére de déformations planes

Du fait que la technique CIN-2D permet de mesurer uniquement des composantes planes des champs
cinématiques, le matériau devrait étre en état de déformations planes. Dans le cas des éprouvettes
micro-percées, 'éprouvette en forme de plaque mince (dimension de la zone utile : 3 x 15 x 0,437 mm?)
présente macroscopiquement un état de contraintes planes sur la surface observée [56]. Cependant
avec la présence du micro-trou, la partie matérielle située au voisinage du micro-trou peut présenter
localement des états mécaniques plus complexes dans lesquels seuls les comportements surfaciques
sont mesurables par CIN-2D. L'objectif est ici de déterminer dans quelle zone de la surface observée le
matériau est dans un état de déformations planes.

Dans ce contexte, une simulation 3D de 1/8¢™¢ de I'éprouvette percée avec un micro-trou et soumise
a un essai de traction uniaxiale est effectuée, FIGURE 111.22. L'éprouvette simulée présente les mémes
propriétés mécaniques que I'éprouvette Zy-4 RXA vierge. Un déplacement suivant la direction de trac-
tion y de 30 um est appliqué sur la tige passant par le trou percé situé a la téte de I'éprouvette. Avec ce

. . 0,03 R
déplacement, I'éprouvette présente une déformation macroscopique E,, = ETH égale a 0,2%. Pour une
telle déformation, I'éprouvette est dans le domaine des déformations élastiques linéaires.
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4.65E-03
4.20E-03
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3.21E-03
2.87E-03
2.42E-03
1.98E-03
1.53E-03
1.08E-03
6.39E-04
1.93E-04
-2.53E-04
-6.98E-04
-1.14E-03
-1.59E-03
-2.04E-03
-2.48E-03
-2.93E-03
-3.37E-03

-3.82E-03

FIGURE II1.22 — Champ de déformations axiales €y, suivant le sens de traction de 1/8*™ d’une éprouvette micro-
percée

. o 0 o
En calculant la moyenne des criteres combinés ¢ = — (cf. paragraphe 2.2.a) dans les zones situées

au voisinage du micro-trou de rayon R, FIGURE II1.23-a, il est possible d’obtenir I’évolution du critere
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des déformations planes en fonction de dimension de la zone considérée, FIGURE I11.23-b. Il s’avere que
la condition de déformations planes est respectée avec un critere ¥ > 1 pour une zone circulaire de

rayon 0,2 mm autour du micro-trou, ce qui représente approximativement 2/5 de la surface de la zone
rectangulaire observée au microscope lors des essais. Ces zones sont donc a retenir pour la suite dans le

calcul des champs cinématiques mécaniques servant a qualifier les méthodes MHI.
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F1GURE II1.23 — Moyennes des criteresy en fonction des zones de surface variante situées au voisinage du micro-trou

2.3 Incertitude « expérimentale » de la méthode d’homogénéisation inverse

Dans cette partie, les méthodes d’identification inverse N°2 et N°3 sont qualifiées a partir d’éprou-
vettes modeles percées avec un et quatre micro-trous. Afin de respecter la condition de déformations
planes, les champs cinématiques retenus sont déterminés sur les zones satisfaisant le critere y > 1. Les

propriétés mécaniques de la matrice identifiées par MHI N°2 et N°3 seront comparées a celles du Zy-4
RXA vierge, TABLE I11.4 :

E1 (GPa) Vi ]C1 (GPa)

u, (GPa)
Matrice Zy-4 RXA | 101,5 | 0,35

112,8 37,6

TABLE I11.4 — Caractéristiques mécaniques de la matrice en Zircaloy-4 RXA vierge

Les MHI N°2 et N°3 nécessitent la connaissance de la contrainte macroscopique appliquée aux bords
de la zone observée (la cellule contenant I'inclusion). En se placant dans le cas d’essai de traction uni-
axiale, la contrainte macroscopique appliquée au loin L7 (enregistrée par la machine d’essai) est ici
supposée étre identique a celle appliquée aux bords de la zone observée. Cette hypothese peut conduire

a des erreurs supplémentaires dans l'identification inverse des propriétés mécaniques par phase.
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a Identification inverse par la méthode N°2
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FIGURE I11.24 - Erreurs relatives des modules de compressibilité et de cisaillement (ky, u,) de la matrice estimés par

la méthode N°2 : (@) une inclusion poreuse cylindrique (f = 5%), (b) quatre inclusions poreuses cylindriques (f> = 6%)

Sur la FIGURE II1.24 est présentée I'évolution des erreurs relatives des propriétés mécaniques (ki, ;)
de la matrice estimées par la méthode N°2 en fonction des déformations macroscopiques appliquées :

— Pour des déformations faibles inférieures a 0,1% (au début de la traction), la technique de CIN
atteint sa limite de sensibilité due au bruit numérique, des erreurs importantes des propriétés
mécaniques identifiées sont observées,

— Pour des déformations plus importantes, au-dela de 0,3%, la plasticité apparait localement dans
les zones proches des micro-trous, les erreurs relatives présentées sont aussi relativement impor-
tantes. Une remarque est que le passage en déformations plastiques se passe plus tot pour I’éprou-
vette percée avec quatre micro-trous que pour I’éprouvette percée avec un micro-trou, ce qui peut
étre expliqué par l'interaction des micro-trous,

— Dans le domaine de déformations le plus favorable, comprises entre 0,1% et 0,3%, les modules k;
et u, estimés s’averent plus précis avec des erreurs relatives inférieures a 10-12%.

Comparé a I'identification inverse a partir de données simulées a la méme fraction volumique f, ~
5%, celle qui présente des erreurs relatives d’environ 2% (voire paragraphe I11.1.3.c), 'identification in-
verse a partir de données expérimentales garde encore une bonne précision. Lincertitude expérimen-
tale plus grande vient peut-étre du fait que : 1/ l'incertitude de propriétés mécaniques du Zy-4 RXA
vierge servant de référence; 2/ le choix délicat de la zone présentant relativement un état de déforma-
tions planes avec le critére ¢ > 1; 3/ erreur de mesure par corrélation d'images numeériques.

b Identification inverse par la méthode N°3

Sur la FIGURE III.25 sont présentées les erreurs relatives des propriétés mécaniques de la matrice
estimées par la MHI N°3. Des erreurs de 'ordre de 20% (resp. 15%) pour I'éprouvette a un micro-trou
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(resp. I’éprouvette a quatre micro-trous) sont constatées. Les estimations par la méthode N°3 présentent

ainsi une précision inférieure a celles obtenues par la méthode N°2. Cette imprécision de la méthode N°3

vient du fait qu’elle ne tient pas compte de la distribution des phases contrairement la méthode N°2.
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FIGURE II1.25 — Erreurs relatives des modules de compressibilité et de cisaillement (ky, u,) de la matrice estimés par

laméthode N°3: (@) une inclusion poreuse cylindrique (f> = 5%), (b) quatre inclusions poreuses cylindriques (f> = 6%)

Comme attendu, une meilleure connaissance de la physique du matériau, a savoir la prise en compte

de la distribution des phases, améliore 'identification des propriétés mécaniques de la matrice. La MHI

N°2 basée sur I'estimation de Mori-Tanaka est donc retenue dans I’étude des matériaux poreux.
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Conclusion

1. Dans ce chapitre, le principe des trois méthodes d’homogénéisation inverse (MHI) a été présenté.
Pour un matériau contenant deux phases isotropes homogeénes dont les propriétés mécaniques
d’'une phase sont connues, les méthodes MHI envisagées permettent d’identifier les propriétés
mécaniques de I'autre phase a partir de données expérimentales mesurées. Les deux premieres
méthodes N°1 et N°2 sont basées sur le modele d’homogénéisation de Mori-Tanaka et concernent
spécifiquement les milieux aléatoires. La méthode la plus simple N°3, quant a elle, est applicable a
tous types de matériaux. La méthode N°1 considere des matériaux a inclusions élastiques, tandis
que les méthodes N°2 et N°3 considerent des matériaux poreux. Les deux méthodes N°1 et N°2
sont appliquées aux cas ou :

— la fraction volumique des inclusions est faible (<20%),

- les deux phases sont dans le domaine de déformation élastique linéaire,
- la déformation des inclusions est homogene,

- la distribution des phases est aléatoire.

2. Laqualification des méthodes MHI a été effectuée a partir de données simulées (CAST3M) et éga-
lement de celles expérimentales (CIN) dans les conditions relativement favorables du domaine
d’application :

- La simulation permet d’examiner toutes les situations des méthodes MHI. De plus, la simula-
tion permet de générer les champs cinématiques sans bruit et de garantir une faible fraction des

inclusions. Les conclusions a retenir sont :

* une plus faible fraction volumique d’inclusions ou un plus faible contraste mécanique des
phases (k»/k; dans le cas d’inclusion élastique) augmentent la précision des propriétés mé-

caniques par phase estimées.

* dans le cas des inclusions élastiques (méthode N°1) : a condition que le contraste méca-
nique entre les deux phases reste inférieur a 5 et la fraction volumique d’inclusion élastique
reste inférieure a 20% (a savoir que le critere d’homogénéité c, est inférieur a 10%), les er-
reurs relatives des propriétés mécaniques estimées sont inférieures a 10% (resp. 5%) pour
le composite a inclusion sphérique (resp. cylindrique),

* dans le cas des inclusions poreuses (méthodes N°2 et N°3) : a condition que la fraction volu-
mique de l'inclusion reste inférieure a 20%, les erreurs relatives des propriétés mécaniques
estimées par la méthode N°2 sont inférieures a 5%. Dans les mémes conditions, les erreurs

de la méthode N°3 sont plus importantes, ~ 6 fois.

- Les champs cinématiques expérimentaux, qui sont obtenus a partir d’essais de traction uni-
axiale sur les éprouvettes percées avec un et quatre micro-trous, permettent d’examiner les mé-
thodes N°2 et N°3. Lidentification des propriétés mécaniques par phase est réalisée dans les
conditions relativement proches du probleme d’Eshelby :

* lorsque la déformation macroscopique du matériau est faible (inférieure a la limite de sen-
sibilité de mesure par CIN) ou importante (avec la présence de plasticité locale), les erreurs

relatives des propriétés mécaniques estimées sont relativement importantes,
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* dans les conditions favorables en déformation, des erreurs relatives d’environ 10% (resp.
20%) des valeurs estimées par la méthode N°2 (resp. N°3) sont constatées. L'identification

par la méthode N°2 est plus précise que par la méthode N°3.
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Introduction

Le double objectif de la these est d'une part de pouvoir évaluer des champs cinématiques de bonne
qualité al’échelle micrométrique des éprouvettes Zy-4 RXA oxydées, et d’autre part d’utiliser ces champs
pour qualifier la méthode d’homogénéisation inverse. Pour ce faire, le chapitre II a examiné la méthode
de mesure de champs par corrélation d'images numériques en proposant des parametres favorables de
calcul. Le chapitre III a permis de qualifier les méthodes MHI a partir de simulation numérique et éga-
lement des données expérimentales au cas des matériaux modeles a inclusions poreuses. Dans ce cha-
pitre, la méthode MHI continue d’étre qualifiée a partir d’éprouvettes Zy-4 RXA oxydées qui présentent a
ceceur une microstructure hétérogene, constituée d’inclusions a(O) noyées dans la matrice ex- . La MHI
N°1 qui étudie des matériaux a inclusions €élastiques est ici qualifiée.

Dans la 1¢ partie de ce chapitre, la préparation des échantillons Zy-4 oxydés sera tout d’abord pré-
sentée. La distribution et les propriétés mécaniques des phases a(O) et ex- 8 seront par la suite détermi-
nées.

Dans la 2¢™¢ partie, a partir d’essais de traction uniaxiale, les comportements hétérogenes des éprou-
vettes Zy-4 oxydées mesurés par CIN permettront d’examiner la MHI N°1. A la fin, la performance de la
MHI est vérifiée en la comparant avec la méthode de recalage par éléments finis [54, 79], qui est égale-

ment une méthode d’identification des propriétés mécaniques par phase dans des milieux hétérogenes.
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1 Préparation et caractérisation du Zircaloy-4 oxydé

1.1 Préparation des éprouvettes de scénario APRP

Les éprouvettes examinées dans cette partie doivent satisfaire au mieux deux criteres :

— avoir des propriétés du gainage Zy-4 ayant subi un transitoire APRP : matériau composite présen-
tant a coeur une microstructure biphasée matrice ex-f/inclusions a(0),

- serapprocher du modeéle de Mori-Tanaka : inclusions de faible fraction volumique présentant une
distribution homogene (spatiale ou surfacique) dans la matrice.

Pour ce faire, une série de traitements thermochimiques est appliquée aux éprouvettes Zy-4 RXA

vierges :

1. « Pré-oxydation a basse température » : la pré-oxydation des échantillons Zy-4 sous oxygene a
basse température (500 °C) est effectuée pour simuler la création d’'une faible couche de zircone
Zr0, quand les échantillons sont en contact avec I’eau pressurisée (155 bars, 360 °C),

; générateur de vapeur

@ Ar (gas vecteur)

% porte-échantillon
en alumine

échantillon

@; bain de refroidissement

FIGURE IV.1 — Four vertical utilisé pour l'oxydation a haute température sous vapeur d’eau

2. «Oxydation a haute température » : sur la FIGURE IV.1 est présenté le four ol les éprouvettes pré-
oxydées sont ensuite oxydées a haute température sous vapeur d’eau et suivie d'une trempe afin
de simuler le renoyage rapide du coeur. La température d’oxydation est choisie dans le domaine
«jaune » du diagramme d’équilibre pseudo-binaire Zy — 4/ O, FIGURE 1V.2, afin de pourvoir créer
une zone biphasée a(O)+ex-f a cceur de I’échantillon. L'exemple des microstructures des échan-
tillons Zy-4 apres certains scénarios d’oxydation est illustré dans la FIGURE IV.3. L'échantillon N°83
est retenu pour la suite du fait qu’il répond au mieux aux deux criteres a viser. Cependant, la taille
relativement petite des inclusions de I’échantillon N°83 peut influencer la précision des mesures
par corrélation d’images,
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FIGURE IV.2 - Diagramme d’'équilibre pseudo-binaire Zircaloy-4/0Oxygene, coté riche en Zr [19]

3. «Recuit a haute température » : aprés oxydation, un recuit des échantillons Zy-4 a haute tempéra-
ture peut étre effectué. Le recuit est réalisé sous vide primaire (10~ Pa) dans une ampoule scel-
lée en quartz. Le recuit permet en méme temps d’homogénéiser la teneur en oxygene par phase
dans la zone biphasé a(O)+ex-f, d’augmenter la taille de la couche biphasée et également des
inclusions a(0). Le 1¢* but permet d’obtenir un domaine biphasé a coeur présentant les proprié-
tés mécaniques par phases plus homogenes. Alors que le 2¢™¢ permet d’augmenter la ductilité du
matériau en réduisant la couche de zircone fragile, et donc de conduire aux déformations plus
importants (au-dela de la limite de 'ordre de 103 de CIN). Le 3¢™¢ but, quant a lui, permet d’aug-
menter la précision des mesures de déformations locaux dans les inclusions par CIN.

Le choix du temps de recuit devrait satisfaire le compromis des trois buts décrits ci-dessus ou
le 3™ but est la priorité la plus importante. La durée optimale d'un recuit est estimée a 1'aide
d’un pré-calcul DIFFOX, un programme développé pour I'IRSN [3, 33]. La durée optimale estimée
dépend de I'épaisseur de 'échantillon. La température de recuit doit étre comprise entre 900°C
et 1000°C pour une quantité d’oxygene introduite d’environ 1% en masse, elle doit étre plus im-
portante pour une quantité plus élevée, FIGURE IV.2. Certains profils de concentration d’oxygene
obtenus par DIFFOX et les microstructures correspondantes obtenues par recuit sont présentés :
— sur la FIGURE IV.4 (échantillon N°62) : a 900°C, apres 40 heures de recuit, le profil est assez ho-
mogene,
— sur la FIGURE IV.5 (échantillons N°68 et N°69) : a 950°C, 'homogénéité est satisfaisante apres 6
heures de recuit,
— sur la FIGURE IV.6 (échantillon N°81) : a 1000°C, apres 2h de recuit, le profil est encore hétéro-

gene.
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Pré-oxydation Oxydation .
- %mass. O Microstructure
T(°C) t(jours) T(°C) | t(secondes)
non non 1100 115 1,9%
non non 900 6000 2,4%
500 12 900 6000 0,9%
VIDEO-MECA-ZY4-N°37
,:‘N‘L{; ;} ‘%ﬁf T '-’Y'i . "r,ﬂ‘l:'%‘ =
470 30 900 6000 4,89%
VIDEO-MECA-ZY4-N°83

FIGURE IV.3 — Microstructure des éprouvettes apres l'oxydation a haute température sous vapeur d'eau suivie d'une
trempe. Les images sont de dimension 696x516 um. Les éprouvettes n°21 et n°83 : microstructures obtenues apres

polissage. Les éprouvettes n°32 et n°37 : microstructures obtenues apres polissage suivi d’'une attaque chimique
(0,1%HF+99%H., O pendant 60 secondes)
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En observant les microstructures homogénéisées, il est constaté que le recuit ne permet pas d’aug-
menter la taille de la couche biphasée a coeur des échantillons. Les inclusions a(O) des échan-
tillons N°68 et N°69 (FIGURE IV.5) sont quasi-percolantes, alors que celles des échantillons N°62
(FIGURE IV.4) et N°81 (FIGURE IV.6) ne sont pas percolantes et présentent des formes variables et
assez allongées dans I'épaisseur de I’échantillon. De plus, il est noté que 1000 ppm d’hydrogene
pré-chargé dans le seul échantillon N°62 peut augmenter la fragilité de ’échantillon apres une
longue durée de recuit (~ 40 heures) [34]. Donc, ’échantillon N°81 est choisi pour la suite du fait
du fait qu’il garde encore une certaine ductilité due au temps de recuit court (~ 2 heures). Afin
d’étudier le comportement de la couche biphasée présentée a cceur de I’échantillon, un polissage
mécanique est envisagé pour enlever la couche a(O) extérieure.

(@)
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FIGURE IV.4 - « VIDEO-MECA-ZY4-N°62 » plaque chargée 1000 ppm H + oxydation a 900°C 200s (— 1,08 %mass.
O) + recuit sous vide a 900°C 40h + trempe : (a) profil de concentration d’oxygene calculé par le code DIFFOX suivant

Uépaisseur « bleu » de la plaque, (b) microstructure de la tranche, (c) microstructure correspondante a la ligne de
coupe « orange »

1.2 Caractérisation de teneur en oxgene et de la distribution des phases

Ce paragraphe permet de caractériser la teneur en oxygene et la distribution des phases dans la zone
biphasée a(O) et ex-f des échantillons N°81 et N°83 choisis.

a Teneur en oxgene

Apres avoir subi des traitements thermochimiques, I’évolution de la prise de masse en oxygene
(mesures de changement de la dimension et de la masse) et I’analyse a la microsonde électronique
permettent de déterminer respectivement la teneur massique totale en oxygene et sa répartition dans
I'épaisseur de I’échantillon. Cependant, I’analyse par prise de masse ne permet pas d’étudier la zone
biphasé a(0)/ex-B a cceur de 'échantillon N°83, puisque I’échantillon N°83 qui n’est pas subi un re-
cuit présente la concentration en oxygene surtout dans les couches de zircone ZrO, et de phase a(O) a
I'extérieur. Donc, la mesure locale par microsonde électronique joue ici un role plus importante.
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FIGURE IV.5 - (a) profil de concentration d'oxygene calculé par le code DIFFOX suivant l'épaisseur « verte » et
«rouge » des plaque « VIDEO-MECA-ZY4-N°68 (b) et N°69 (c) ». (b) microstructure d'une plaque Zy-4 RXA vierge
+ oxydation a 900°C 100s (— 0,7 %mass. O) + recuit sous vide a 950°C 3h + trempe. (c) microstructure d'une plaque
Zy-4 RXA vierge + oxydation a 900°C 50s (— 0,56 %mass. O) + recuit sous vide a 950°C 6h + trempe
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FIGURE IV.6 — « VIDEO-MECA-ZY4-N°81 » plaque Zy-4 RXA vierge + oxydation a 900°C 100s (— 0,8 %mass. O) +
recuit sous vide a 1000°C 2h + trempe : (a) profil de concentration d’oxygene calculé par le code DIFFOX suivant

I'épaisseur « bleu » de la plaque, (b) microstructure de la tranche, (c) microstructure correspondante a la ligne de
coupe «orange »
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FIGURE IV.7 — Histogrammes de distribution de la teneur massique en oxygene des éprouvettes VIDEO-MECA-ZY4-
N8I (a) et VIDEO-MECA-ZY4-N83 (b) mesurés par microsonde électronique sur les zones biphasées (c) et (d)
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Sur la FIGURE IV.7 sont présentés les histogrammes de la teneur massique en oxygene mesurée a
la microsonde électronique sur la zone biphasée des échantillons. Les histogrammes permettent de
constater la présence des deux phase caractérisées par les différentes teneurs en oxygene. Pour I’échan-
tillon N°81 (resp. N°83), les teneurs massiques en oxygene dans les deux phases ex-£ et a(O) sont res-
pectivement de 1,6% et de 0,3% (resp. 0,25% et 1,5%). Du fait que les phases contiennent des différentes
teneurs en oxygene, elles présentent également des différentes propriétés mécaniques [63, 13].

b Covariogramme

superposition des images

\

A

<) )

%;mus (
Ay

)

microstructure d'un biphasé

FIGURE IV.8 — Covariance a deux points suivant la direction h

Afin de caractériser la distribution des phases dans un matériau composite, une méthode statistique
basée sur le calcul de la covariance est utilisée. Dans le cas d’étude considérée, I’échantillon est un ma-
tériau biphasé constitué d’'inclusions a(O) noyées dans la matrice ex-f. Une image binaire de section
plane D de ce matériau est composée alors de deux ensembles aléatoires : I'ensemble A des inclusions,
ainsi que son complémentaire A® de la matrice. La distribution des inclusions peut étre caractérisée a

partir du calcul de covariance statistique a deux points Cov;; pour les différentes valeurs de T [11]:
Covi %, %+ h)=P{FeAT+heal. (IV.1)

La covariance dépend seulement du vecteur 7{ (par son module || k|| et son orientation ¢) et s’écrit
Covil-(_ﬁ) pour tout X eDet _}; fixé dans une direction particuliere. L'origine || 71) || = 0 est définie au
centre de I'image.

Par exemple, la covariance suivant la direction T d’une surface ayant la distribution des phases illus-
trée sur la FIGURE IV.8 est ici caractérisée. Comme observé sur la FIGURE IV.9, la courbe de covariance
prend la valeur f; a || T [|=0. A cette position initiale, le nombre de pixels en commun dans les deux
images est maximal. La covariance décroit ensuite rapidement, ce qui correspond a I’augmentation du
décalage entre les deux images analysées, les domaines des inclusions dans deux images sont de moins
en moins en phase, et donc une diminution rapide du nombre de pixels en commun. Ensuite, selon la
nature de la répartition des inclusions, de nouvelles correspondances peuvent apparaitre : le covario-
gramme présente une phase oscillante mais avec des amplitudes faibles. La courbe converge enfin vers

une valeur asymptotique f;° au-dela de || 71) [ >l 71) llo-
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FIGURE IV.9 - Informations fournies par une covariogramme

-
Lanalyse d'une telle covariance Covl-l-( h) permet d’avoir de nombreuses indications :

— Pour || 71) [ =0, Cov;;(0) = f> correspond a la valeur de la fraction surfacique de 'ensemble A.

— Pour || 71) =1 71) s Covi,‘(z(p) = Covj;(o0) = fz2 correspond a la portée intégrale de I’ensemble A.

Cette valeur peut étre associée a la grandeur caractéristique de la microstructure dans la direction
¢.
— Pour différentes valeurs de ¢, la similarité (resp. la différence) entre les covariogrammes, permet

de conclure quant a I'isotropie (resp. I’anisotropie) de la microstructure.

- Distribution de I’ensemble A. Par exemple, cela revient a détecter si les grains qui constituent un

matériau sont distribués de fagcon aléatoire ou périodique: si périodicité il y a, elle doit se retrouver

dans les courbes de covariance.

¢ Covariance des échantillons Zy-4 oxydés

Le calcul de covariance permet maintenant de caractériser la distribution des inclusions a(O) a la
surface des échantillons N°81 et N°83. Les inclusions présentent des tailles différentes dans les deux
échantillons, allant de 'ordre de 100 pm pour I’échantillon N°81 a preés de 10 um pour I’échantillon
N°83. Sur les figures IV.10 (c), (d), (e) et (f) sont respectivement présentés les covariogrammes 2D et
1D de la distribution des inclusions. L'origine || 71) || =0 permet de déterminer la fraction surfacique des
inclusions respectivement de 44% pour N°81 et 33% pour N°83. Les covariances pour différentes valeurs
de ¢, quant a elles, permettent de constater que la distribution des inclusions est aléatoire. Parmi les
deux, l'isotropie surfacique de I’échantillon N°81 est relativement délicate, alors que I'’échantillon N°83

présente une distribution quasi-isotrope avec la taille caractéristique des inclusions d’environ de 15 pm.

Du fait que les inclusions de I’échantillon N°81 sont assez allongées dans |’épaisseur de I'éprouvette
(FIGURE 1V.6-b), I'hypothése d’inclusion cylindrique est utilisée dans ce cas, et donc la fraction volu-
mique des inclusions est égale a la fraction surfacique (44%). L'échantillon N°83, quant a lui, présente
une distribution isotropie des inclusions, la fraction volumique est aussi égale a la fraction de surface
(33%).
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1.3 Modules de Young des phase a(O) et ex—  du Zircaloy-4 RXA oxydé

Le dernier paragraphe a permis de caractériser la teneur massique en oxygene et la distribution des
inclusions dans les échantillons N°81 et N°83. L'étude de covariance a conduit a I'hypothese de distri-
bution homogeéne surfacique (resp. spatiale) pour I’échantillon N°81 (resp. N°83) qui est utilisée pour la
suite dans la qualification de la MHI N°1. Il manque encore la connaissance des propriétés mécaniques
des phases a(0O) et ex-f3 servant comme données de référence lors de la comparaison avec les données
estimées par MHI N°1. Ce paragraphe permet de déterminer ces propriétés.

a Données dans la littérature

T T T I T T | I T T
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FIGURE IV.11 — Modules de Young en fonction de la température d’'un échantillon Zy-4 homogénéisé a 1400°C 1200s,
contenant 1000-7259 ppm en oxygene [63]

Dans la littérature, il existe un certain nombre d’études permettant de mesurer le module de Young
des phases du Zy-4 en fonction leurs teneurs en oxygeéne. Dans ces travaux, ces échantillons Zy-4 sont
oxydés a haute température sous vapeur d’eau, puis homogénéisés sous vide et trempés afin de créer
les échantillons monophasés soit en a(O) soit en ex- . Par diverses techniques de mesure du module de
Young réalisées sur de tels échantillons homogénéisés, Northwood and Rosinger [63] (mesures acous-
tiques) ou Bunnell et al. [13] (mesures ultrasonores) ont montré que le module de Young du Zy-4 est in-
fluencé non seulement par la teneur en oxygéne pénétrée mais aussi par la température, FIGURE IV.11.

Le module de Young E7 du Zy-4 a T°C peut s’écrire sous forme d’'une fonction linéaire suivante :

Er=Ey+AT (IV.2)

ol Ej est le module de Young a 0°C et A est une constante correspondante pour chaque teneur en oxy-
gene. Sur la TABLE IV.1 est donné le module de Young du Zy-4 en fonction de la température et de la
teneur en oxygene.
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Teneur en oxygene

Module de Young E (GPa)

Température (°C)

0.45 %at. (900 ppm)

E=98.82-0.0760T

20-775

0.5 %at. (1000 ppm) E=98.5-0.0625T 20-620 [63]
1.5 %at. (2960 ppm)

o . E=103.2-0.0352T 20-1000 [63]
(homogénéisé a 1400°C, 20 min)
2.5 %at. (5037 ppm)

o . E=98.0-0.0325T 20-950 [63]
(homogénéisé a 1400°C, 20 min)
3.6 %at. (7259 ppm)

o . E=96.5-0.0275T 20-1000 [63]
(homogénéisé a 1400°C, 20 min)
0.9 %at. (1767 ppm)

o . E=100.2-0.0567T 20-820 [63]
(homogénéisé a 800°C, 1 mois)
1.9 %at. (3726 ppm)

o . E=99.0-0.0259T 20-850 [63]
(homogénéisé a 800°C, 1 mois)
2.9 %at. (5740 ppm)

o . E=98.5-0.0240T 20-940 [63]
(homogénéisé a 800°C, 1 mois)
0.7 %at. (1400 ppm) E=100.0-0.0715T 20-1200 [14]
2.5 %at. (5000 ppm) E=92.9-0.0581T 20-1200 [14]
5.4 %at. (11200 ppm) E=105.0-0.0582T 20-1200 [14]
10.2 %at. (20400 ppm) E=103.4-0.0348T 20-1200 [14]
14.1 %at. (28200 ppm) E=108.1-0.0143T 20-1200 [14]
22.3 %at. (44600 ppm) E=135.5-0.0257T 20-1200 [14]

teneurs en oxygene [63]

TABLE IV.1 — Module de Young du Zircaloy-4 contenant de l'oxygéne en fonction de la température pour différentes
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Une autre étude plus récente pour la mesure du module de Young a 20°C par la nanodureté a été
réalisée par Stern [83] : le module de Young de la phase ex-f est indépendant de la teneur en oxygene
(jusqu'a ~ 1%mass.) et vaut environ 100 GPa. Pour la phase a(0), le module de Young dépend de la
teneur en oxygene, et il varie de 100 a 200 GPa lorsque la teneur en oxygene augmente de ~2 a ~ 7
%mass. Sur la FIGURE V.12 est présenté un exemple d’'une mesure de nanodureté suivant I'épaisseur

d’un échantillon Zy-4 oxydé :

‘ 400 4

Zr02 a(O; X-
‘ 350 | (0) ex-f
| &
© 300 1
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= {
c A Al .
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FIGURE IV.12 — Modules de Young du Zy-4 oxydé mesurés par nanodureté instrumentée a 20°C dans l'épaisseur d'un

échantillon brut d’oxydation 320s a 1000°C, trempé [84]

En fixant la température a 20°C, sur la FIGURE IV.13 est présentée I’évolution du module de Young du
Zy-4 a différentes teneurs en oxygene par différentes techniques de mesures locales (ultrasonore, acous-
tique, nanodureté, nanoindentation). Les données utilisées sont prises dans les travaux de Northwood
[63], Bunnell [13] et Stern [33]. Les modules de Young obtenus par ces diverses techniques présentent

une erreur relative d’environ 10%.
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FIGURE IV.13 — Modules de Young du Zy-4 a différentes teneurs en oxygene mesurés par diverse techniques a 20°C
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b Données de cette étude : nanoindentation

Dans le cadre de cette étude, les propriétés mécaniques des phases a(O) et ex-5 dans les échantillons
N°81 et N°83 ont été mesurées par nanoindentation basée sur la méthode développée par Oliver et Pharr
[64]. Ces mesures sont réalisées par laboratoire CSM Instruments. Les propriétés mesurées servent ici

comme parametres de référence afin d’examiner la MHI N°1 pour la suite.

VIDEO-MECA-ZY4 N°81 | VIDEO-MECA-ZY4 N°83
a(0) ex-f3 a(0) ex-f
YT Moyenne 6,49 3,02 7,30 4,86
Dureté H"' (GPa) .
Ecart-type 0,47 0,48 0.46 0.17
NI Moyenne | 130,15 108,94 117,07 100,58
Module de Young E™' (GPa) | .
Ecart-type | 9,12 2,46 4,07 3,75

TABLE IV.2 — Valeurs moyennes et écart-types de la dureté et du module de Young des phase ex-f et a(O) mesurés par
nanoindentation sur les échantillons VIDEO-MECA-ZY-4 N°81 et N°83

Une dizaine de mesures (indents) ont été effectuées sur chaque phase des échantillons. Sur la TABLE IV.2
sont présentés des valeurs moyennes et des écart-types du module de Young et de la dureté des phases
mesurés. Les modules de Young mesurés par nanoindentation semblent cohérents avec ceux trouvés
dans la littérature, FIGURE IV.13. Cependant, le module de Young de phase a(O) de I’échantillon N°81
présente une dispersion avec un écart-type égal a 9 GPa. Les autres mesures sont moins dispersées avec
les écart-types d’environ 3 ou 4 GPa. La dispersion des propriétés mesurées servant comme parametres
de référence provoquent un certain impact lors de qualification la MHI N°1 en les comparant avec les
propriétés par phase estimées. Une autre remarque est que le contraste mécanique des phases a(O) et
ex-f est relativement faible (ky/k; ~1,2%), des champs de déformations mesurés relativement homo-
genes sont ainsi prévus.

A propos des coefficients de Poisson des phases a(O) et ex-, il n’y a pas beaucoup de données dis-
ponibles dans la littérature. Donc, le seul coefficient de Poisson d'une valeur de 0,35 adopté par Stern
[83] est utilisé comme parametres de référence pour la suite. Stern a montré que le coefficient de Pois-
son varie peu avec la température et la teneur en oxygene. Ce coefficient de Poisson a été mesuré par
méthode acoustique. Cette valeur est cohérente avec celle obtenue précédemment par essai de traction
sur I'éprouvette Zy-4 vierge (de 0,10 a 0,15 %mass. O) (TABLE II1.3).

2 Résultat et interprétation

2.1 Résultats expérimentaux

Les derniers paragraphes permettent de caractériser la distribution des inclusions et les propriétés
mécaniques par phase servant comme parametres de référence. Les champs cinématiques sont mainte-
nant déterminés a partir d’essais de traction uniaxiale. Sur les figures IV.14 (a) et (b) sont respectivement
présentées les zones d’étude (en pointillés rouges) de taille de 540 x 450 um? pour I'échantillon N°81,
et de 190 x 190 um? pour I'échantillon N°83. Afin de satisfaire le domaine d’application de la MHI et de
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la CIN, les déformations devraient étre élastiques et supérieures a 0,1%. Sur les figures IV.14 (c) et (d)
sont présentés les domaines d’étude satisfaisant la condition du seuil de déformation. Ces domaines
d’études correspondent aux déformations macroscopiques E,, suivant 'axe ¥ de traction situant entre
~0,25% et ~0,45%

VIDEO-MECA-ZY4 N°81 VIDEO-MECA-ZY4 N°83

(b)

350

—_— Emc
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- Eyy

| i L 1 1 1 1 | |

02 -01 0 01 02 03 04 0.5
‘ : 02 -0.1 0 01 02 03 04 0.5
Déformation E (%) Déformation E (%)

(c) (d)

1 1 1 1 |

FIGURE IV.14 - (a) et (b) Zone d’étude. (c) et (d) Diagrammes contraintes - déformations

Sur la FIGURE V.15 sont présentés les champs de déformations ey, £y et €4, des deux échantillons
N°81 et N°83 correspondants a la déformation macroscopique E,, d’environ 0,45% des échantillons.
Aux zones d’interphase entre les inclusions et la matrice, des déformations hétérogenes importantes
sont observées. Les déformations dans chaque phase, quant a elles, sont relativement homogenes. Les
déformations moyennes par phase et les déformations macroscopiques calculées a partir de champs
de déformations permettent de compléter les données nécessaires pour la qualification de la méthode
d’homogénéisation inverse.
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FIGURE IV.15 — Champs des déformations (e x0 Exy syy) des échantillons VIDEO-MECA-ZY4 N°81 (540 x 450 um?) et
N°83 (190 x 190 um?) qui correspondent a la déformation macroscopique Eyy ~ 0,45%
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2.2 Incertitude « expérimentale » de la méthode d’homogénéisation inverse

Jusqu’a maintenant, les données expérimentales pour la qualification de la MHI N°1 sont suffi-
santes : I'hypothese de distribution des inclusions, les propriétés mécaniques par phase servant comme
parametres de référence, les déformations moyennes par phase et macroscopiques. La MHI N°1 pour
un matériau a distribution homogene surfacique des phases (resp. distribution homogene spatiale) est
examinée pour I’échantillon N°81 (resp. N°83). Comparé aux qualifications précédentes par simulation
et données expérimentales obtenues a partir d’éprouvettes modéles micro-percées, la MHI N°1 est ici
qualifiée dans les conditions défavorables du domaine d’application de la méthode :

— les échantillons ne présentent pas des faibles fractions volumiques des inclusions : 44% pour

I’échantillon N°81 et 33% pour I’échantillon N°83,

- ladistribution des phases dans le sens del’épaisseur des échantillons n’est pas entierement contro-

lée,

— I’échantillon N°81 présente une distribution homogeéne surfacique relativement délicat,

— I'étude de I’échantillon N°83 oblige d’adopter 'hypothese de déformation €gg ~ €, qui ne concerne

que des matériaux a faible fraction volumique des inclusions,

- les propriétés mécaniques de référence présentent des incertitudes non négligeables,

— le coefficient de Poisson des deux phases est adopté a 0,35.

Ces conditions défavorables provoquent des impacts significatifs sur la précision de I’estimation des
propriétés mécaniques par phase de la MHI N°1. Dans cette étude, les propriétés mécaniques des in-
clusions a(O) supposées inconnues sont estimées par MHI N°1, qui sont ensuite comparées avec les
valeurs de référence obtenues par nanoindentation.

Sur les figures IV.16 (a) et (b) sont présentées les erreurs relatives des propriétés mécaniques des
inclusions estimées par MHI N°1 en fonction des déformations macroscopiques de I’échantillon N°81.
Les erreurs relatives importantes pour le module de compressibilité kg’”’” (~ 30%) et le coefficient de
Poisson V'ZV'H' (~ 15%) sont observées. Le module de cisaillement ,ug/”'” et le module de Young EyH' sont
quant a eux relativement précis (~ 5%). Sur les figures IV.16 (c) et (d) sont présentés les résultats obtenus
pour I’échantillon N°83. Des erreurs importantes pour le module ,ug/”'” (~ 21%) et une estimation plus
précise pour le module kg’”’” (~7%), E;V'H' (~ 8%) et le coefficient V'Z\AHI (~ 10%) sont constatées. Malgré
que le probleme d’Eshelby n’est pas bien respecté, des estimations des modules de Young dans les deux
cas sont relativement précises. Il est possible que le coefficient de Poisson servant comme parametre de
référence qui est adopté a 0,35 pour les deux phases provoque un impact significatif sur I'estimation.
Une valeur plus précise du coefficient de Poisson permet peut-étre d’augmenter la précision des valeurs
estimées.
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FIGURE IV.16 — Erreurs relatives des propriétés mécaniques (kz, {1,, E2,v2) de linclusion a(O) identifiées par MHI
couplée avec la mesure par CIN : (a,b) VIDEO-MECA-ZY4 N°81 - distribution homogene surfacique des phases; (c,d)
VIDEO-MECA-ZY4 N°83 - distribution homogene spatiale des phases



2. Résultat et interprétation 130

2.3 Confrontation avec la méthode de recalage par éléments finis

Afin de mieux qualifier les estimations obtenues par MHI N°1, la comparaison avec la méthode de
recalage par éléments finis (REF) est maintenant réalisée [54, 79, 1]. La méthode REF est également
une méthode d’identification des propriétés mécaniques par phase, mais elle associe a la fois approche
numérique (simulation) et expérimentale (corrélation d'images). Cette technique utilise comme acquis
la loi de comportement du matériau, la géométrie et la répartition des phases et finalement les champs

cinématiques expérimentaux. Sur la FIGURE IV.17 est présentée la démarche de la méthode REF :

Données
Chargement  Microstructure des phases, expérimentales
B conditions limites
Champ de
déformations mesuré
(CIN)
"
Z[E‘MEF _E‘cm)-
Se)=\| e a3
Propriétés mécaniques ) Q N Diffoioncoentisicnamps ge
S “ I déformations mesuré (CIN)
par phases estimées X T et simulé (CAST3M)
Minimisation £MEF
concernant les !
parametres X Champ de
déformations simulé
(CAST3M)

Simulation numérique :
chargement, microstructure des
phases, conditions limites. <-|

lDonnées
simulées

X=(E,,v,E,V,)

Modeéle constitutif qui
dépend les parameétres X

FIGURE IV.17 — Démarche de la méthode de recalage par éléments finis (REF) permettant d’identifier des propriétés

par phase a partir de données expérimentales [54, 79, 1]

— Simulation numérique : afin de construire le modele d’éléments finis pour la simulation, le champ
de déplacements expérimentaux au contour de la surface étudiée (CIN) est projeté sur un maillage
2D simulant la surface, FIGURE IV.18. Pour le comportement des phases, un jeu des propriétés mé-
caniques initiales du matériau X = (Ej, vy, E», v2) non représentatives du cas réel est effectué. Cette
simulation permet de générer des champs de déformations virtuelles dépendant des parametres
X.

— Minimisation: a partir de champs de déformations simulées, les déformations locales aux nceuds
de Gauss sont ensuite comparées a leurs équivalentes expérimentales. La minimisation de diffé-
rence entre les deux champs de déformations est effectuée itérativement en jouant avec les para-
metres X = (E1, vy, Ez, v2). Dans I'étude considérée, le module de Young des inclusions E, est sup-

posé inconnue, I'estimation de X* = E, est réalisée en minimisant I'’erreur quadratique moyenne
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entre les déformations équivalentes simulées 31" et les mesures expérimentales £ :

N ( MEF CINY2
D |eeqg X —egg (IV.3)

X* =argminS(X) avec S= N .

VIDEO-MECA-ZY4 N°83
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FIGURE IV.18 — Maillage de la géométrie des surfaces étudiées

Dans cette étude, I'intérét de la méthode REF est qu’elle prend en compte les déformations vraies et
la géométrie surfacique vraie, la démarche de la méthode REF est ainsi basée sur un modele physique
réel. Tandis que la méthode MHI, qui utilise la moyenne des déformations par phase et I'hypotheése de
distribution homogene surfacique des phase, est basée sur un modéle mathématique. De maniere simi-
laire, a partir de la connaissance des propriétés d'une phase, les deux méthodes permettent d’identifier

les propriétés inconnues de ’autre phase.

Echantillon N°81 : la méthode REF est maintenant appliquée a I’échantillon N°81. Les résultats obte-
nus permettent de tester la cohérence et la précision des deux méthodes MHI et REE En raison du grand
nombre d’évaluations qui doivent étre effectuées, 1'étude est limitée aux deux scénarios simples :
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Premiérement, la réponse mécanique du matériau correspondant a la déformation macrosco-
pique E;, = 0,45% est considérée. En fixant les coefficients de Poisson a 0,35 et en variant le mo-
dule de Young de la matrice E; de 50 a 200 GPa, le module de Young des inclusions E, est identifié
par les deux méthodes REF et MHI. Sur la FIGURE IV.19 (a) sont représentées des erreurs relatives
entre les modules de Young des inclusions EZREF et EyH' estimés par REF et MHI en fonction des
différents modules E) de la matrice. Les erreurs obtenues sont relativement petites et monotones
(~ 8%). De maniere similaire, la FIGURE IV.19 (b) permet de présenter la comparaison des modules

k» et u, obtenus par les deux méthodes, qui présentent les erreurs respectivement de 32% et 5%.

35 , , , , ] A JUp
i *********** *
~ agl. *
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I 20t
20 % "
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i 15}
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* 4 % * B
Yax FTREEANTEOY T 4 |
5F = 5; 1
0 ‘ ‘ ‘ ‘ Q ‘ ‘ ‘ ‘
50 80 110 140 170 200 50 80 110 ~ 140 170 200
E; (GPa) E, (GPa)

(a) (b)

FIGURE IV.19 — Erreurs relatives des modules (Eg, ko, ,uz) de lUinclusion a(O) estimés par MHI et REF pour les diffé-

rents modules de Young E; de la matrice ex-3

Deuxiémement, E; est fixé a la valeur mesurée par nanoindentation (E{\”:108,9 GPa) et les coef-
ficients de Poisson des phases sont toujours fixés a 0,35. La cohérence des méthodes MHI et REF
est maintenant vérifiée en considérant les différentes déformations E,, du matériau qui varient de
0,24% a0,45%. Sur la FIGURE IV.20 sont présentées les erreurs relatives des modules E, k; et u, me-
surés par les méthodes MHI et REF par rapport a ceux mesurés par nanoindentation. Les erreurs

relatives inférieures a 10% (resp. 25%) pour les estimations de E; et u, (resp. k») sont constatées.

Par conséquent, la faible différence entre les modules E, et 1, estimés par les deux méthodes REF

et MHI permet de constater leur cohérence. Bien que ces deux méthodes utilisent des démarches diffé-

rentes, elles permettent de conduire vers les estimations relativement identiques.

Echantillon N°83: de maniére similaire, la cohérence entre les deux méthodes REF et MHI est mainte-

nant vérifiée avec I’échantillon N°83 en considérant le 2¢™¢ scénario. Sur la FIGURE IV.21 sont présentées

les erreurs relatives des modules E, k; et 4, mesurés par les deux méthodes MHI et REF par rapport aux

valeurs de référence (nanoindentation). Les erreurs relatives inférieures a 25% sont constatées pour ces

comparaisons. Une fois encore, cette étude permet de montrer la cohérence entre REF et MHI.
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Conclusion : les erreurs présentées sur les figures IV.19, IV.20 et IV.21 permettent de mettre en évi-
dence d'une part la cohérence des deux méthodes d’identification inverse MHI et REF et d’autre part
I'exactitude de la méthode MHI. Il s’avere que le modele de la MHI est relativement adapté a la géomé-
trie du matériau étudié. Lexactitude de la MHI peut étre encore accentuée a conditions que les proprié-

tés mécaniques de la phase connue soient plus précises.



135 2. Résultat et interprétation

Conclusion

1. Dans ce chapitre, la méthode d’homogénéisation inverse N°1 a été testée a partir d’échantillons
Zy-4 oxydés constitués d’inclusions @ (O) de forme arbitraire. Les échantillons N°81 et N°83 ont
été choisis pour cette étude du fait qu’ils présentent des inclusions non-percolantes et garde en-
core une certaine ductilité. Apres avoir caractérisé la distribution et les propriétés mécaniques des
phases constitutives, les champs cinématiques obtenus par essais de traction permettent ensuite
de compléter les données nécessaires pour la qualification de la MHI N°1. Malgré que les deux
échantillons présentent les caractéristiques loin du probléme d’Eshelby, 'hypothése des distribu-
tions homogenes (spatiale et surfacique) des phases a été adoptée. Parmi les valeurs estimées, les
modules de Young estimés présentent une grande exactitude (5-7% d’erreurs relatives par rapport

aux valeurs de référence) pour les deux échantillons étudiés.

2. Afin de qualifier la performance de la MHI N°1, elle a été comparée avec la méthode de recalage
aux éléments finis (REF) qui est choisie pour sa simplicité d’application. La méthode REF permet
d’associer a la fois 'approche numérique (simulation) et expérimentale (corrélation d'images).
Lintérét de la méthode REF est qu’elle est basée sur les grandeurs physiques réelles (vraie mor-
phologie de la surface étudiée, loi de comportement du matériau, déformations locales), tandis
que la MHI est basée sur un modele mathématique (hypothése de distribution homogene des
phases, grandeurs moyennes de déformations). La comparaison de ces deux méthodes permet
d’avoir trois observations :

— 1%¢observation : les propriétés mécaniques de phase connue et les champs cinématiques mesu-
rés par corrélation d'images sont les parameétres déterminants dans la précision des propriétés
estimées de phase inconnue,

— 28me ghservation : les deux méthodes MHI et REF sont relativement cohérentes. Malgré que ces
deux méthodes utilisent des démarches différentes, elles conduisent aux résultats identiques.
Lors de l'identification inverse du module de Young de l'inclusion a(O), les erreurs relatives
d’environ 8% entre les deux méthodes et 10% par rapport aux valeurs de référence (mesures de
nanoindentation) sont constatées,

— 3®me gbservation : a partir de 1¢™ et 2¢™¢ observations, il s’avere que la méthode MHI N°1 propo-

sée est relativement adaptée a la géométrie des échantillons testés.
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1 Syntheses et conclusions

Dans ce mémoire, la classe des matériaux biphasés constitués d’inclusions noyées dans la matrice
métallique est considérée. Une méthode simple est proposée pour identifier les propriétés mécaniques
d’'une phase a condition que les propriétés de I’autre phase soient connues. La méthode proposée est
basée a la fois sur une approche d’homogénéisation inverse et sur les mesures de champs par corréla-
tion d'images numériques 2D [93]. Le matériau amenant a cette étude est la gaine de combustible en
Zircaloy-4 apres I'accident par perte de réfrigérant primaire (APRP). Ce mémoire a présenté le travail de
recherche contribuant a une meilleure compréhension du comportement local a I'échelle de la micro-
structure (dizaines de micrometre) des gaines Zircaloy-4 apres un tel accident. Cela permet d’apporter
des premieres démarches expérimentales contribuant a la validation des méthodes d’homogénéisation

inverse.

Le 1°r chapitre présente des propriétés mécachimiques générales du gainage Zircaloy-4 apres un
scénario accidentel APRP, ceci présentant a coeur une microstructure composite constituée d’inclusions
en phase a(O) (enrichie en oxygene, ~1 a 7% mass. O) distribuées de facon aléatoire dans une matrice
en phase ex-f (pauvre en oxygene, ~ 0,14 a 0,9% mass. O) [33]. Cette zone biphasée est la seule par-
tie du matériau gardant encore une certaine ductilité apres une oxydation a haute température. Dans
le deuxieme temps, un tour d’horizon des différentes techniques de mesures de champs cinématiques
classées en deux familles a été réalisé. Parmi lesquelles, la corrélation d’images numériques bidimen-
sionnelle (CIN-2D), qui est une technique tres répandue des aujourd’hui pour la simplicité de montage
et la précision obtenue, a été choisie. Une présentation détaillée de certains logiciels CIN-2D ainsi que
certains exemples d’application a I’échelle microscopique sont présentés. Pour aider a faciliter la com-
préhension de la méthode d’homogénéisation inverse dans le chapitre III, la méthode d’homogénéisa-
tion dans une démarche directe a été présentée a la fin de ce chapitre. Pour le dimensionnement des
matériaux hétérogenes, la méthode d’homogénéisation permet de borner ou d’estimer les caractéris-
tiques globales du matériau. Les modeles d’homogénéisation sont construits a partir de solutions du
probleme d’Eshelby et les estimations d’'Hashin-Shtrikman [11].

Le 2¢me chapitre est dédié a I’évaluation du choix des parametres de calcul par CIN-2D. Cette partie
propose des choix optimaux des parametres de calcul correspondant a chaque type de mouchetis dé-
posé a la surface et de I'hétérogénéité de déformation. Dans le deuxieme temps, la mise en place d'un
algorithme de correction de distorsion radiale due al’aberration optique de la microscope permet d’ob-
tenir des mesures 5 fois plus précises pour les déplacements et 2 fois pour les déformations. Compte
tenu du réglage régulier de la position de caméra au cours des essais mécaniques par paliers, la CIN ne

permet que de garantir des déformations au-dela de 0,1%.

Dans le 3% chapitre, le principe de la méthode d’homogénéisation inverse proposée dans cette
these a été présenté. Compte tenu de la caractéristique des inclusions (inclusions élastiques ou pores,
distribution homogene spatiale ou surfacique), trois méthodes d’identification inverse ont été propo-
sées. Premierement, les trois méthodes MHI sont qualifiées a partir de données simulées « sans bruit »

obtenues par simulation numérique pour quatre microstructures : matériaux a une seule inclusion élas-
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tique ou poreuse de forme sphérique ou cylindrique. Deuxiemement, les deux méthodes MHI N°2 et N°3
qui traitent des matériaux poreux sont qualifiées a partir de données expérimentales venant de deux
microstructures simples : une matrice élastoplastique contenant un et quatre micro-trous cylindriques
arrangés selon un motif carré. Dans les conditions favorables de ces tests, 'exactitude des méthodes

d’identification inverse est constatée.

Enfin, le 4¢m¢ chapitre est dédié a évaluer la MHI N°1 au cas des échantillons Zy-4 RXA oxydés consti-
tués d’inclusions a(O) de forme arbitraire noyées dans la matrice ex-f. Malgré que les échantillons
considérés présentent ici les caractéristiques loin du domaine d’application favorable, les propriétés
mécaniques par phase évaluées par la MHI N°1 présentent une certaine précision. A la fin de ce cha-
pitre, la MHI N°1 est comparée avec la méthode de recalage aux éléments finis, qui est également une
méthode d’identification des propriétés mécaniques par phase. La cohérence de ces deux méthodes

permet de montrer la plein applicabilité de la méthode MHI dans le cas des matériaux composites réels.

2 Perspectives

Les travaux présentés dans ce mémoire ouvrent la voie a des développement futurs. Concernant la
partie caractérisation et évaluation des systemes de mesure par corrélation d’'images, nombreuses pistes
de recherche sont envisagées :

- Le dépot de mouchetis par attaque chimique a la surface contenant plusieurs phases a ’échelle
micrométrique est difficile du fait que les différentes phases présentent les différentes propriétés
mécaniques et dont réagissent différemment avec la solution acide. Le temps de recherche de la
quantité d'une solution acide adaptée est important. De plus, les résultats obtenus par I'attaque
chimique ne sont pas répétitifs. C’est pour ces raisons qu’'une autre méthode de création du mou-
chetis a la surface de I'objet est envisagée,

Concernant la partie identification inverse a partir de mesures de champs, suite a la premiere ap-
proche mise en place, il reste de nombreuses pistes a explorer :

— Il est nécessaire de mieux controler la distribution des phases a I'épaisseur du matériau,

— Il serait intéressant d’évaluer la performance de la méthode MHI dans les autres types de compor-
tement (I'élasticité anisotrope, la plasticité, etc.) ou dans les différentes échelles du matériau,

- La méthode proposée est ici basée sur le seul modele d’homogénéisation de Mori-Tanaka. La
construction des méthodes MHI a partir d’autres approches d’homogénéisation est envisagée,

— Un dernier point important est relatif a la capacité d’identifier le comportement mécanique tridi-

mensionnel d'un matériau a partir d'un essai tridimensionnel.
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Nomenclature
Abréviation
Acronymes | Signification
APRP Accident par perte de réfrigérant primaire
CC Cross correlation
CCD Charge coupled device
CIN Corrélation d'images numériques
EBSD Electron back scattered diffraction
ECR Error in constitutive relation
EGM Equilibrium gap method
FEMU Finite element models updating
FFT Fast Fourrier transforms
MFA Microscope a force atomique
MHI Méthode d’homogénéisation inverse
MEB Microscope électronique a balayage
MET Microscope électronique en transmission
MSR Mouvement de solide rigide
NI Nano-indentation
NCC Normalized cross correlation
PMMA Polyméthylméthacrylate
REF Recalage aux éléments finis
REP Réacteur a eau sous pression
RIA Accident d’injection de réactivité
RXA Recrystallized annealed
RGM Reciprocity gap method
SRA Stress relief annealed
SSD Sum of squared differences
SSSIG Sum of square of subset intensity gradients
ZA Zone d’approximation
ZC Zone de corrélation
ZE Zone d’étude
ZR Zone de recherche
ZSSD Zero mean sum of squared differences
ZNCC Zero Zeromean normalized cross correlation
VER Volume élémentaire représentatif
VEM Virtuel fields method
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Notation

Variables et Propriétés des matériaux

Signification

18

R bl

= -~ O
=

n

r

Q!

Q>

€0l = 1(TFF— i
eFA 5 (T Fl F—l)
R

el =logV

U (resp. V)

A (resp. B)

C

C*

S

P

SEsh

E (resp. €)

3 (resp. o)

E (resp. €)
X/ (resp. 0)
E

v

k (resp. )

Fonctions non identifiées

Scalaire

Vecteur de composantes X;

Tenseur d’ordre 2 de composantes Xj;
Tenseur d’ordre 4 de composantes Xjjx
Symbole de Kronecker: §;j=1sii=j,6;;=0sii#]
Tenseur unité d’ordre 2 de composantes 6 ;;
Tenseur unité d’ordre 4 de composantes ;j;
Erreur quadratique moyenne

Erreur quadratique moyenne relative

Erreur systématique

Erreur aléatoire

Critere d’homogénéité de déformation
Coefficient de corrélation

Bruit additif aléatoire de 'image numérique
Variance du bruit de 'image numérique

Tenseur gradient

Tenseur de déformation Green-Lagrange

Tenseur de déformation Euler-Almansi

Tenseur de rotation (RTR: )

Tenseur de déformation Henky

Tenseurs de déformation Henky pure droit (resp. pure gauche)
Tenseur de localisation des déformations (resp. contraintes)
Tenseur d’élasticité

Tenseur d’influence

Tenseur de souplesse

Tenseur de Hill

Tenseur d’Eshelby

Tenseur des déformations macroscopiques (resp. locales)
Tenseur des contraintes macroscopiques (resp. locales)
Tenseur de polarisation

Vecteur unitaire parallele a I’axe de révolution

Vecteur normale unitaire

Déformation macroscopique (resp. locale) composante
Contrainte macroscopique (resp. locale) composante
Module de Young

Coefficient de Poisson

Module de compressibilité (resp. cisaillement)




2. Perspectives

142

1
Xdev =X- gtI'Xi
X)
| XI
vf ougradf
divf

f f(x)dx

Opérateur Signification

X. ?, XY Produit contracté sur un indice (scalaire, tenseur) Xj Yy, Xjx Yi;

Xy X:Y Produit contracté sur deux indices X;; Yj;, Xjjxi Yi

frxg=gx*f Produit de convolution de la fonction f(#) par la fonction g(1)

XY Produit tensoriel de composantes X;; Yy

XY Produit tensoriel de composantes Xj; Yj;

X’Y Produit tensoriel symétrisé de composantes (X Yy + Xi Vi)

XS Double symétrisation du X de composantes Xi(]% = (Xijkt + Xjikr + Xijie + Xjine) 14
tr X=X Trace de X

Partie déviatorique de X

Valeur moyenne de X
Valeur absolue de X
Gradient d'une fonction f

Divergence d’'une fonction f

Intégrale sur le domaine a d'une fonction f(x)




Chapitre A
Attaque chimique

Les tableaux ci-dessous présentent les principales quantités adaptées des réactifs testés sur le maté-
riau et le temps d’attaque nécessaire.

VIDEO-MECA-ZY4 N°49

Surface initiale (Zy-4 SRA vierge)

r o

|

- 5% HF(40%) +  475%
HNO;(65%) + 47,5% H,0,
— 5 secondes de frottement de

AgArse

coton mouillé par solution
acide.

£

AR

- 1% + 1% HF(40%) + 3% HNO4(65%)
HNO5(65%) + 94,5% H, O, +3% Hy,S0,(95%) + 93% H, O,

- 8 secondes de frottement de | — 8 secondes de frottement de
coton mouillé par solution coton mouillé par solution
acide. acide.

FIGUREA.1 - Quelques mouchetis obtenus par l'attaque chimique sur ['échantillon Zircaloy-4 SRA vierge. Les images
sont de dimensions d’environ 500 pm x 500 pm
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VIDEO-MECA-ZY4 N°57

Surface initiale (Zy-4 RXA vierge)

- 1% HF(40%) + 4,5% HNO3(65%) + 94,5% H, O,
— 8 secondes de frottement de coton mouillé par

solution acide.

Surface aprés attaque chimique (a 20°C)

28

— 1% HF(40%) + 3% HNO3(65%) + 3% H>504(95%)

+93% H> 0,
- 8 secondes de frottement de coton mouillé par

solution acide.

FIGURE A.2 — Quelques mouchetis obtenus par l'attaque chimique sur l'échantillon Zircaloy-4 RXA vierge. Les

images sont de dimensions d’environ 500 pm x 500 pm
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VIDEO-MECA-ZY4 N°21

Surface initiale

e X

— Zy-4 SRA vierge oxydé sous vapeur d’'eau a
1100°C pendant 115 secondes,

— Trempe rapide,

- 1,9% prise de masse en oxygene.

Surface apres attaque chimique (a 20°C)

- 0,1% HF(40%) + 99,9% H, O,
— 60 secondes de trempe dans la solution acide.

FIGURE A.3 — Quelques mouchetis obtenus par l'attaque chimique sur l'échantillon Zircaloy-4 SRA oxydé sous va-
peur d’eau a 1100°C pendant 115 secondes. Les images sont de dimensions d’environ 500 pm x 500 pm

VIDEO-MECA-ZY4 N°18

Surface initiale

Zy-4 vierge détendu oxydé sous vapeur d’eau a
1100°C pendant 115 secondes,

Trempe rapide,
1,9% prise de masse en oxygene,
Recuit sous vide a 1200°C pendant 3 heures.

Surface apres attaque chimique (a 20°C)

- 0,1% HF(40%) + 99,9% H, O,
— 60 secondes de trempe dans la solution acide.

FIGURE A.4 — Quelques mouchetis obtenus par l'attaque chimique sur l'échantillon Zircaloy-4 SRA oxydé sous va-
peur d'eau a 1100°C pendant 115 secondes, puis recuit a 1200°C pendant 3 heures. Les images sont de dimensions

d’environ 500 um x 500 pm
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VIDEO-MECA-ZY4 N°31

Surface initiale

e

~

— Zy-4 SRA vierge oxydé sous va-
peur d’eau a 900°C pendant
6000 secondes,

— Trempe rapide,

- 2,4% prise de masse en Oxy-
gene.

— 0,1% HF (40%) + 99,9% H- O,
— 60 secondes de trempe dans la
solution acide.

BT Pad) V. RRAEIE N - 7
— 1% HF (40%) + 3% HNO; (65%)
+ 3% H> SOy (95%) + 93% H, O,
— 6 secondes de frottement de
coton mouillé par solution
acide.

&)

31 L

- 5% H
(65%),

— 4 secondes de frottement de
coton mouillé par solution
acide.

: 0,1%
HF(40%) + 0,3% HNO3(65%) +
0,3% H2504(95%),

— 8 secondes d’attaque : 0,5%
HF(40%) + 5% HNO03(65%).

— 14 secondes d’attaque : 0,5%

0,1%
HF(40%) + 0,3% HNO3(65%) +
0,3% H>S04(95%),

HF(40%) + 5% HN03(65%).

Surface aprés combinaison de 2 attaques chimiques (a 20°C)

FIGURE A.5 — Quelques mouchetis obtenus par l'attaque chimique sur l'échantillon Zircaloy-4 SRA oxydé sous va-
peur d’eau a 900°C pendant 6000 secondes, puis une trempe. Les images sont de dimensions d’environ 500 pm x

500 pm
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VIDEO-MECA-ZY4 N°37

Surface initiale

'
11
| | \,.
| f,

— Zy-4 SRA vierge pré-oxydé a 500°C pendant 12
jours,

— Oxydation sous vapeur d’eau a 900°C pendant
6000 secondes,

— Trempe rapide,

— 0,9% prise de masse en oxygene.

Surface apres attaque chimique (a 20°C)

- 0,1% HF(40%) + 99,9% H, O,
— 60 secondes de trempe dans la solution acide.

FIGURE A.6 — Quelques mouchetis obtenus par lattaque chimique sur l'échantillon Zircaloy-4 SRA pré-oxydé a

500°C pendant 12 jours, puis oxydé sous vapeur d’eau a 900°C pendant 6000 secondes. Les images sont de dimen-

sions d’'environ 500 pm x 500 pm
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Chapitre B
Notations pour les tenseurs ayant symétries élevées

1 Notions élémentaires sur les tenseurs symétriques

Nous notons par E I'’ensemble de tous les triplets de scalaires réels permettant de définir tous les
vecteurs de dimension 3, en pratique il s’agit le plus souvent de R® oi1 R est considéré comme un espace

. . V3 d g 3 . g
vectoriel. Sur une base canonique orthonormée { el eo, eg} de R°, soit v un vecteur, @ un tenseur

d’ordre deux symétrique et A un tenseur d’ordre quatre ayant la symétrie mineure, nous avons :

v =vie;, (B.1)
{ a=aje;® e; (B.2)
ajj = aji
A :A,‘jklei ®e®er®e
et . (B.3)
Ajjkt = Ajiki = Ajjik = Ajitk

Nous adoptons la convention matricielle suivante pour présenter a et A :

ap Ann An22 Anss  V2Ais V2Ans V2An
a2 Azo11 A222 Apss  V2Auzs V2Aps1 V2Axn
al = ass et |A|= As311 As322 Assss  V2Asss V2Assz V2Assn (B.4)
V2ay; V2As11 V2Axsn V2Axzs 2Ausps 2Asm 24w
V2az V2Asi1 V2A3122 V2Asis3 243103 2Asim 2412
_ V2ay, | _ V2Ai11 V2Aie V2Aisz 2A1s 2Ans 2Ai12 |
1.1 Produits tensoriels
(a® b)jjx = a;jby
(a®b);jx = aibji , (a®b)jx; = aibji V(a b) € (E*)?, (B.5)

_ 1 _
(a®b)jju = > (a®b+ asb) .

1.2 Produits tensoriels contractés

Soit v et w des vecteurs, a et b des tenseurs d’ordre 2, A et B des tenseurs d’ordre 4 dans la base

orthonormée (e, e,, e3) de R3, nous avons les produits contractés suivants :
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—
v.

= v;w;, a:b= a,-]-bij, A B = Ajjki *: Briij »

| sl

(@.v)=ajvr,  (ab)j=aiby, (B.6)

(A @)ij=Ajxiag (A :B) jjkr = AijmnBmnki »

ou Vv (v, w) e (F)? VY(ab) e (F*)? V(A,B) € (EH2.

2 Isotrope

Soit i (resp. [) est I'identité d’ordre 2 (resp. ordre 4) :

ijj=04,
ari+tazi=(a;+axi, (a) '=ali, (i®d:(i®i)=3i®i, (B.7)

1=i®i,

et soit A un tenseur d’ordre 4 isotrope symétrique, A est défini par :

Ji A K:A

A= J+
J:J K:K

K:(\D::A)\D+%(K::A)K:a\ﬂ+ﬁﬂ§, (B.8)

ou J= %i@ iet K=01-J. Jet K sont les projecteurs sur les espaces des tenseurs d’ordre 2 isotropes et

déviatoriques, ils présentent les propriétés suivantes :

J:J=J, K:K=K, J:K=K:J=0,
1::1=6, J:od=1, K:kK=5,

) 1 00
a) + ax + a
J]:a:—tr(a)i:u 01 0],
3 3
4 0 01 (B.9)
. . 2a11 — apr — as3 3ay 3ay3
K:a=dev(a)=a- g tr(a)i= 5 3ay2 209 — a1 — asz3 R177%: )
3ay3 3ap3 2a33 —aj] — app

. 1
VA=A, K A= (3A— Au)

ou Aj;j est la somme des 9 termes du bloc 3x3 supérieur gauche et A;j; est la somme des 6 termes de la

diagonale de |A|. Linversion de A est :
Alza M0+ 7K. (B.10)
Si A désigne un tenseur des modules d’élasticité isotrope, (@, ) présentent les propriétés suivantes:
a =3k, B=2u, (B.11)

ol k et u sont respectivement les modules de compressibilité et de cisaillement.
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3 Isotrope transverse

Soit nle vecteur unitaire parallele a 'axe d’isotropie transverse, i7 (resp. l7) I'identité d’ordre 2 (resp.

ordre 4) dans le plan transverse :

1 00 0 00O 1 00
ir=i—-n®n=10 1 0|—-]0 0 0O|=|0 1 Of,
) 0 01 0 01 00O
ireir=ir, (n®n).(n®n)=nen, ir..nen)=(nen).ir=0,
HT: iT§iT .

Soit a un tenseur d’ordre 2 isotrope transverse défini par :

a=an®n+ fir.

Linversion de a est :

al=a'lnen+plir.

Soit A un tenseur d’ordre 4 isotrope transverse, A est défini par :

E;:: A JrA TF:A F:A Kr:A Kz A
A T F+ Tpe =L L

A= + I+
EruBp & Jpadr ' TF=TF | F:F KroKyp Kp:Kp

= (2 A)E + (I A)dp+ (T[F :: A)[F+ FaA)TF+ K AR+ (KgAK,

=aEL+BIr+yF+y TF+6Kr+6'Ky,

Ei=n®n®non
J I, .
T==17®IT
2

1
F=—noneir
V2

1
\F=—irenen .

V2
Kr=1r—Jr

1
Kg= 6(2’1@ n—ir)(2n®n—ir)

K =K-Kr—Kg=2[n®ir®n®

Kr+ Kr

(B.12)

(B.13)

(B.14)

(B.15)

(B.16)
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(Er, J1,K7,KE K1) sont les projecteurs et présentent les propriétés suivantes :

[EL:[EL:[EL, J]T:J]TZJJT,
[KTI[KT:[KT, KEIKE:[KE, KLI[KL:[KL,
J]TZ[EL:J]TZ[KT:J]TZKL:[ELZKT:[ELZ[KL:[KTZKL:O,
[ELZZ[EL:J]TZZJ]TZI, KTZZKT:KLZZKLZZ,
an ap 0 00 00 O
a +ap
lr:a=|ay ap 0], JlT:a:T 1 0|, Er:a=]0 0 0|,
0 0 O 00 0 0 ass
'Llll — oy a2+ 0 -1 0
1 2a33 — ay — ay
Kr:a==|app+ay ap—an 0}, Kg:a= 0o -1 0},
2 6
< 0 0 0 0 0 2 (B.17)
1 [ 0 0 a3 + dsy
[KL:a:E 0 0 M3+ as |
|3t as1 ap3+az 0
(a3 0 0 00 0
Fra=—— | 0 ap 0 TFra=—— |0 o0 0
. \/5 33 ) * \/5 )
0 0 O 0 0 an+ax
1
Ej:: A=As333, JriA= EAaabh avec (a,b)€[1,2]?,
1 1
Kr:A= E(Aabab + Aabba + Aaabb) » Kp:A= E(Aa?)a?: + Aas3a + A3aza + A3aas) -

[F n’est pas un projecteur et présente les propriétés suivantes :

F:F=0, F:'F=Jr, 'F:F=E,

F:Kp=F:Kr=K;:F=Kr:F=0,

F:Ep=Jd7r:F=F, Ep:F=F:Jr=0,

TFK="F:Kp=K;: "F=Ky: F=0, (B.18)
TF:Jr=E.:"F="F, Jr:'F='"F:E. =0,

TFuF=F:TF=1,

1 - 1 )
F:A=—A3344, F:A=—A,;33 avec (ab)ell,2]°.
\/z aa \/z a
A peut étre noté sous forme d'un triplet d'une matrice 2x2 et de 2 scalaires :
a /
A={a6,6'}, a= Y ] : (B.19)
Y B
Linversion de A est :
)
A'={a6,6} " ={at, 67,61, a‘kz[ﬁ Y (B.20)
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Si A désigne un tenseur des modules d’élasticité isotrope, (@, B,7,Y’,6,8') présentent les propriétés
suivantes :
a=k+H B=2K, y:y’:\/i(k—z—”) ,
3 3 (B.21)
5:2/-1t’ 5/:211‘1’ Il‘t:ﬂlzﬂr
ol K, k et p sont respectivement des modules de compressibilité plane, de compressibilité tridimen-

sionnelle et de cisaillement.

4 Symétrie cubique

Soit A un tenseur d’ordre 4 ayant la symétrie cubique, A est défini par:

J::A Kg i A Kp: A
A== |J+ Ka+ Kp
J:3)7  KanKg [Kb Kp

= A)Jl+—([Ka A)Kg+ = ([Kb A)Kp (B.22)

=ad+ K, +7yKy,

L, .
J=—i®i
3

K=01-J
(B.23)

-

N=tottet+nenonen+keo ko ke k-’
Kz=N-J
Kp=K-K,=1-N

et (¢, n, k) sont les trois vecteurs unitaires d'une base orthogonale.

(J,K4 Kp) sont les projecteurs et présentent les propriétés suivantes :
J]IJ]ZJJ, Ka:Ka:Ka, Kb:Kb:Kb,
JiKg=Ks:J=J:Kp=Kp: J=K,;:Kp=Kp:K;=0,

a1 t+azo +ass
3

J:a=

S = O
- O O

(B.24)

Kg:a=1]0

1
0
0
4
i + a2 +dss 6122 + as3
O ]

o O -
o -~ O
- O O

ap t+a1 a3+ as;

1
Kb:azi app + ax 0 ap3 + azy

a3 +az a3+ as 0
A peut étre noté sous la forme d’un triplet de 3 scalaires :
A={a,B,y}. (B.25)

Linversion de A est :
A ={a, By} = {a BTy (B.26)
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Résumé

Ce travail vise a étudier un matériau biphasé métallique matrice/inclusion. Une méthode simple
est proposée pour évaluer les propriétés élastiques d'une phase si les propriétés de I'autre phase sont
connues. La méthode est basée a la fois sur un modele d’homogénéisation inverse et sur les mesures
de champs mécaniques par corrélation d’images numériques 2D. L'originalité de la méthode repose
sur I'échelle étudiée, a savoir ’échelle de la microstructure du matériau : la taille caractéristique des
inclusions est d’environ quelques dizaines de microns. L'évaluation est réalisée sur des essais de trac-
tion uniaxiale standards associés a un microscope longue distance. Cela permet d’observer la surface
de I'échantillon a ’échelle de la microstructure au cours de la sollicitation mécanique. Tout d’abord,
la précision de la méthode est examinée a partir des champs mécaniques « parfaits » provenant des
simulations numériques pour quatre microstructures : inclusions simples élastiques ou poreux ayant
une forme sphérique ou cylindrique. Deuxiemement, cette précision est examinée sur les vrais champs
mécaniques provenant des deux microstructures simples : une matrice élastoplastique contenant un
et quatre micro-trous cylindriques arrangés selon un motif carré. Troisiemement, la méthode est uti-
lisée pour évaluer les propriétés élastiques des inclusions aZr de forme arbitraire dans un échantillon
Zircaloy-4 oxydé présentant le gainage du combustible d'un réacteur a eau sous pression apres un ac-
cident de perte de réfrigérant primaire (APRP). Dans toute cette étude, les phases sont supposées avoir
des propriétés isotropes.

Abstract

This work is focused on a matrix/inclusion metal composite. A simple method is proposed to eva-
luate the elastic properties of one phase while the properties of the other phase are assumed to be
known. The method is based on both an inverse homogenization scheme and mechanical field’s mea-
surements by 2D digital image correlation. The originality of the approach rests on the scale studied,
i.e. the microstructure scale of material : the characteristic size of the inclusions is about few tens of
microns. The evaluation is performed on standard uniaxial tensile tests associated with a long-distance
microscope. It allows observation of the surface of a specimen on the microstructure scale during the
mechanical stress. First, the accuracy of the method is estimated on « perfect » mechanical fields co-
ming from numerical simulations for four microstructures : elastic or porous single inclusions having
either spherical or cylindrical shape. Second, this accuracy is estimated on real mechanical field for two
simple microstructures : an elasto-plastic metallic matrix containing a single cylindrical micro void or
four cylindrical micro voids arranged in a square pattern. Third, the method is used to evaluate elastic
properties of aZr inclusions with arbitrary shape in an oxidized Zircaloy-4 sample of the fuel cladding of
a pressurized water reactor after an accident loss of coolant accident (LOCA). In all this study, the phases

are assumed to have isotropic properties.
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