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Résume :

La technique de mesure de champs de déformatiantia gee corrélation d’images a été appliquée a des
échantillons de roches carbonatées poreuses, obsev microscopie optique et électronique a balayag
cours d’'un chargement de compression uniaxial. Noass observé le développement de localisations a

différentes échelles et identifié les mécanismesdbmmagement ou de compaction mis en jeu a lléchel
des hétérogénéités de la microstructure.

Abstract :

The technique of strain fields measurements fragitadimage correlation was applied to samples ofqus
carbonate rocks, that were observed by optical @awdnning electron microscopy during uniaxial
compression. We observed the development of latializat different scales and identified the medsizus
of damage and compaction operating at the scatheficrostructure heterogeneity.

Mots clefs :mesures de champs, corrélation d'images, géomasépareux, endommagement

1.Introduction

La technique de mesure de champs mécaniques péfation d’'images acquises lors de sollicitations
permet de caractériser le comportement mécanigser@ddériaux fonctionnels hétérogenes. Nous l'avons
appliquée sur des échantillons de carbonate dilestas sous compression uniaxiale. Ce carbonate est
constitué a 99 % de calcite de taille de graind @10um, qui forment deux types d’agrégats (d’environs
100 a 500um), les uns denses, les autres microporeux. Lasfiérest bimodale, avec une large
mésoporosité (inter — agrégat) et une micropord@gitéa — agrégat), qui présentent des seuils despde 10
pum et de 0.3um, respectivement. La porosité moyenne est d’ensi28 %, mais elle varie localement et
d’'un échantillon & un autre entre 24 et 31 % dudai la distribution hétérogéne des différents gapse
D’aprés les mesures hydromécaniques et les obamrsgiost mortem, ces hétérogénéités de microatrict
seraient impliquées dans les mécanismes d'endommede et influenceraient les perméabilités
directionnelles et les compressibilités [1]. L'exdemétrie de champs vise a mettre directement iderée
le rble de ces hétérogénéités sur I'évolution dangi de déformation, et en particulier sur la lezdion et
les mécanismes d’endommagement. Cette techniquenolae jamais été appliquée sur ce type de matéria
dont la déformation axiale globale avant rupturexnéde pas le demi pourcent. Un dispositif de camér
optiques permet de mesurer I'évolution du champléfermation 2D aux échelles macro- et mésoscopique
sur la surface d'échantillons cylindriques de 10 dm hauteur et 5 cm de diamétre. Un dispositif
expérimental in-situ permet le méme type d'essaissda chambre d’'un microscope électronique a bgkay
(MEB).
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2.Techniques expérimentales

2.1.Corrélation d'images numériques

L'extensiométrie par mesures de champs basée stortélation d'images numériques (CID) est une
technique de mesure optique, sans capteurs decdépats, ni jauges de contact. Elle consiste a amnp
les images acquises a I'état non déformé (de midéjeet celles acquises a différentes étapes denddtion
au cours d'une sollicitation. Plus précisémentsait I'évolution spatiale d’'un ensemble de poirgpérés
sur l'image de référence, ce qui permet de mesigramp de déplacement, puis a déterminer le cltEmp
déformation associé. A chaque point de rep@&st associé un domaine de corrélatidnAprés déformation
on identifie les domaines les plus semblables, hogues a ceux de I'image de référence, en mininisaa
fonction de corrélatiof (de valeur nulle pour la similitude parfaite). ©grime par:

> (F(X) = To)(a(x) = 9o)
f(X)-f,)2 V-9.)%
V2 (FOO =T X (9(x)-95) o

ou x, et x; sont respectivement les coordonnées (en pixels)pents homologues dans l'image de

C((Do) =1-

référence et dans I'image déformée et qui sontcésspar une transformation mécanigbeinconnue, dont
®, est une approximation qui minimise 6(1) et g(x) sont les niveaux de gris respectifs du poide

image de référence et de I'image déformée, aésogar la transformatio®, ?D et g, sont

respectivement les moyennes de niveaux de grike slomaineD et sur son domaine homologue transformé
par ®,. La transformation est supposée étre une traoslaiouplée a une rotation et une déformation
homogéne, dont on considére le gradient égal adiegrtamacroscopique. La minimisation de C et une
optimisation par interpolation bilinéaire des niweale gris sur chaque domaine de l'image déforraae s
réalisées grace au logiciébrrelManuV(développé au LMS par M. Bornert) et permettenté@rminer les
déplacements a une fraction de pixel prés. Lesdoomeées des centres des domaines homologues
déterminent le champ de déplacement qui est utilaé calculer le champ de déformation. Celui-¢i es
obtenu en tout point de la grille, par la moyenms dradients de transformation affectant un domaine
délimité par les points voisins, obtenue par irdaégn sur le contour d’'un domaine considéré. Peutétail

du calcul le lecteur pourra se référer a [2] et {(3gtte technique ne permet la détermination dunghde
déformation que dans le plan d'observation. La ausapte hors plan peut toutefois étre évaluée en
supposant une déformation axisymétrique et unerchéfiton constante dans cette troisieme directian. L
champ de déformation est alors représenté sousfdtume carte de déformation qui est superposée a |
microstructure. En chaque point de la grille degialla composante de déformation étudiée est siiségo
par une croix dont la couleur est fonction de dawraau voisinage du point.

2.2.Essais avec suivi optique

Les essais de chargement sont réalisés sur uneéneagctiaxiale pilotée en déplacement grace a un
capteur LVDT. La charge est mesurée par un capkediorce placé sur le piston. Les essais, d’ensidir
minutes, ont été réalisés a un taux de chargeneritpan/s, jusqu’a la rupture a ~ 15 MPa. On réalise
jusqu’a 250 images a deux échelles d'observatierpadt et d'autre d'un méme échantillon de 10 cm de
hauteur et de 5 cm de diamétre, sur lequel onigités des méplats. Une caméra CCD Imperx (16 N)pixe
couvre l'intégralité de I'échantillon (échelle n@ciaille de pixel env. 2m). Une caméra CCD Spot (4
Mpixel) couvre une zone de 7,5 mm de c6té (échelle maslke, tle pixel ~ 3,5um). Un mouchetis de
peinture a la bombe aérosol permet d'augmentesriraste local et de mieux définir des points gere.

Les gouttelettes de peinture doivent étre pluggeetiue la base de mesure. Ici, elles varient dltret 100
pum et couvrent quelques pixels. L'axe des caméraalgmé perpendiculairement aux méplats avec soin.
L'éclairage de I'échantillon doit fournir I'histagnme de niveaux de gris le plus large possibles rsains
saturations. La caméra Imperx comporte un éclaidaget par halogéne annulaire. L’objectif de mgmape
de la caméra Spot comporte deux lampes latérales du chargement, les différents équipements du
dispositif expérimental, ou la colonne de chargetmeeuvent subir des déplacements parasites (@teors

2



19™ Congrés Francais de Mécanique Marseille, 24-28 aodit 2009

simples). Pour quantifier ces erreurs de mesure,réalise avant chargement quelques images de
I'échantillon aprés de Iégers déplacements dempkaties caméras dans le plan d’observation earsusa
normale. Dans les configurations adoptées pounqlissition des images (éclairage, mouchetis) et paur
corrélation (taille de domaine de 50pixels), lese@rs sur le calcul des champs de déplacementdsont
I'ordre de 0,032% et de 0,04% pour la corrélatiacr et méso respectivement.

2.3.Essais in-situ MEB

Le Microscope Electronique a Balayage (MEB) Qudti@ est aménagé pour recevoir un banc d’essais
en compression uniaxiale. Le pilotage du disposéifait en déplacement, avec un taux minimum ge/s.
Le chargement est réalisé par paliers, car le tedd@sguisition des images est de plusieurs minutes.
Seulement 5 images peuvent étre réalisées par kesabntraste naturel entre les différents comestits du
matériau est suffisant en imagerie par électronsrsiaires. Contraste et brillance sont ajustéstalaque
acquisition afin que I'histogramme des niveaux ds gouvre la plage des 256 niveaux, sans satnsatlca
taille du faisceau et la vitesse de balayaggig¢3tu 15is, soit respectivement des temps d’acquisition de 7
3,5 mn) sont déterminées pour le meilleur comproeme la qualité du rapport signal / bruit et les
problémes d’'évacuation de charge. Les grandissemamniant de x40 a x160. Pour un grandissement x40,
I'image obtenue couvre environ le quart de I'échiam; soit 3,7x3,4 mr la résolution est de ~ 910
nm/pixel. Cette échelle permet d’obtenir des infations sur des phénoménes locaux, mais représemtati
I'ensemble de I'échantillon. Le grandissement xp&@met de descendre a une résolution de ~ 230 xah/pi
Les échantillons sont découpés a la scie diamaeée en forme parallélépipédique, d'une hauteut de
et de 0.5 cm de coté. Les faces de chargementesdifiées par polissage. La face d’observatiompetie au
papier SiC jusqu’au grade 4000. Les échantillon#t s®ttoyés au bain ultrasonique et séchés en étuve
pendant 24 heures. La surface d’observation edliisée a I'or. Comme pour les essais macroscopique
réalise une série d'images a I'état initial, entteux déplacements de la platine de quelques pixels.
Indépendamment du grandissement, les parametresrddation sont restés inchangés pour le traitémen
soit une taille de domaine de 30pixels, et une lsenesure de la déformation locale de 60pixels. A
grandissement 80, I'erreur sur la mesure des chalmmiplacement est de I'ordre de 0,13%. Sensiloieme
plus importante que celle mesurée en optique, @teur est toutefois 3 a 5 fois moindre que celles
mesurées lors de précédentes études [4]. Cetézatiffe s’explique essentiellement par un meilldotaye
du faisceau et une résolution plus importante pffar le MEB utilisé dans cette étude.

3.Résultats

3.1.Essais macroscopiqgues

La figure 1 montre la courbe de chargement typigwec la déformation axiale globale mesurée par
LVDT en fonction de la contrainte appliquée, mais raontre aussi les déformations axiales et radiales
mesurées par CID. Les mesures réalisées aux échedlero et méso sont cohérentes, mais les dersignes
plus bruitées. Les mesures macro sur le méplat@ewlur un domaine plus large sont identiques &ar |
profondeur de champ couvre I'essentiel de I'éprttevé.a mesure macro donne un module d’Young dé 13,
GPaet un coefficient de Poisson de l'ordre de 0,25 ntesure par LVDT donne un module d’Young de
5,9GPa et une déformation axiale largement surestiméeé,pgend en compte la mise en place et les
déformations du dispositif de chargement. La figugésente aussi des cartes de déformations radons
étapes de la sollicitation. Pendant la mise eneplde I'échantillon, jusqu’'a;e~ 0,12 % le champ de
déformation est homogéne. Une lentille de déforomasie développe &£~ 0,2 % (image B). Elle évolue et
génere un gradient de déformation le long de I'dtihan (image C). Les déformations équivalentesales
dans la partie supérieure sont dix fois plus fogs celles dans la partie inférieure. Au pic detiente, a
I'initiation de la dilatance, apparait une fortedtisation (image D), qui préfigure I'emplacemenrt ld
fracturation macroscopique. La déformation axiakesanée par CID dans une zone proche de la zone de
propagation de la fracture macroscopique est foss supérieure a celle mesurée dans la partieebdes
I'échantillon. L'observation de la microstructumedique la présence d’'un amas d’agrégats denseslaans
zone centrale de I'échantillon, alors que la paitigrieure de I'échantillon présente une distridit
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plus homogéne d’agrégats denses et microporeukidiae 2 montre la courbe de chargement et la sairfa
considérée a I'échelle méso (2% de la surface ggpbRlutdt qu’arbitraire, le positionnement deteetone a
été guidé par ses hétérogénéités. La partie badsepartie supérieure de la zone présentent difités
concentrations d’agrégats denses. La partie centi@lcontient que des agrégats microporeux. Laefigu
présente aussi les cartes des déformations équigalenesurées a 4 étapes de la sollicitation. Comme
observé macroscopiquement, le champ de déformasibhomogéne durant la phase élastiqgueMRd&. La
zone d’étude n’enregistre pas de localisation,pedéamment des hétérogénéités de structure. Mpistia

de ~ 8MPa différents événements de localisation se mettenplace successivement. lIs correspondent a
'ouverture (microfissuration) de zones de faibéegentre des agrégats denses) orientées obliqueémant
direction de chargement (B), puis a leur propagaéiaravers la zone d’agrégats microporeux (Clewt
intensification précédent le pic de contrainte (Ex)fin, une forte relaxation macroscopique est@ésaa la
coalescence des microfissures (E).
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Figure 1. La courbe de chargement montre les déftioms axiales],; et transverses,, mesurées par CID
aux échelles méso (en bleu) et macro (en vertugfenoet la déformation axiale mesurée par LVDT (beu
noire) en fonction de la contrainte axiale applgju€artes de déformations équivalentes superpasées
l'i'mage de reférence pour 3 instants B, C et Despondant respectivementiayvor) ~ 0,2, 0,29 et 0,37 %.
La base de mesure est de 130 pixels. La localisatiol'image D préfigure la fracture macroscopique
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Fig. 2. Courbe de chargement, image de référenee faouchetis) et cartes des déformations équitesen
guatre instants repérés sur la courbe. Base deren@8ipixels.
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Figures 3 et 4. Cartes des déformations équivaengesurées a partir d'images MEB acquises a ttajeé
de la sollicitation. La base de mesure est de %€lilL’axe de compression est horizontal.

3.2.Essais in situ MEB

L'objectif de I'approche micro est de rendre com@és mécanismes locaux mis en jeu a I'échelle de la
microstructure, et qui peuvent avoir un impactleardéformations a plus grande échelle. La zoneidikéde
3x2mnf reste comparable a celle étudiée en microscopiguepa I'échelle méso, mais la résolution d'image
beaucoup plus fine permet d'observer en détalliéérents agrégats. La figure 3 présente les gaafthies
de déformations équivalentes calculées sur une ddmages acquises au cours de trois paliers catifse
de chargement. Les cartographies mettent clairesrevidence I'évolution progressive d’'une locdima
de la déformation qui apparait dés le début dugement. Cette localisation apparait aux interfaces
d’agrégats denses (gris foncé), qui sont des zdméarte porosité. La localisation s’exprime essdiement
par l'ouverture d'une microfissure (au centre5 dendige), dont Ila propagation sinueuse est
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conditionnée par la géométrie des agrégats. Quelpealisations de moindre amplitude apparaissext a
interfaces des agrégats qui constituent un amas gedase sur la partie gauche de Iimage. En rewanch
aucun événement de localisation n’est visible dao des quelques agrégats microporeux (gris clam).
propagation de la microfissure n’est pas instaramais se fait graduellement en suivant les zdegslus
faible résistance. On observe également un mouvieloEal plus important dans la zone la plus tortgede
la fissure. Le dernier palier de chargement faibjet d’'une relaxation de contrainte plus importaate les
paliers précédents. Comme le montre I'image 4geaatiaxation est liée a une ouverture importantéade
zone centrale. Les déformations locales sont sey@$ a 10%, soit un déplacement relatif des ledees
fissure d’environ 6 pixels, et sont a I'origine d&iramification de la fissure principale. Il fawter, que
cette ramification ne se propage pas au sein geéfmt microporeux qu’elle rencontre (zone marqageun
hexagone sur I'image de référence), bien qu'uneveiteifissure s’ouvre en aval de celui-ci. La stoe
microporeuse et généralement homogéne de ces &griégm permet probablement d’accommoder la
déformation de facon diffuse. Aussi, leur présecmecourt & maintenir I'intégrité du matériau. Cegbemmt,
s'ils présentent des inhomogénéités, ils sont acegsables de localisation. C’'est ce qui est mosuréla
Figure 4, a l'échelle de quelques agrégats. La zmnesidérée, d’'une surface inférieure @nf, est
constituée d'agrégats microporeux sur la droitd'agrégats plus denses (dont les contours sondétiiis)
sur la gauche. Cependant, si les agrégats micropgresentent des inhomogénéités pré existansesoiilt
aussi capables de localisation. C'est ce qui esttmsur la Figure 4, a I'échelle de quelques agged-a
zone considérée, d’une surface inférieuremnfl est constituée d’agrégats microporeux sur lateref
d'agrégats plus denses (dont les contours sontdéfatis) sur la gauche. La plus forte localisatipar
fissuration) est observée dans les zones les phesipes, aux interfaces entre les différents tyfsgrégats,
mais une localisation compactante apparait ausseigude I'agrégat microporeux le plus gros, géispnte
une zone centrale de plus forte porosité. Cestanes poreuses locales qui préexistent au seimaglégats
microporeux ne sont pas rares, mais leur fermetiaygparait que si elles sont orientées perpendientent

a la direction de chargement.

4.Conclusions

Nous avons appliqué la technique de corrélatiomatjes 2D aux carbonates, ce qui n'avait encore
jamais été réalisé. En raison des trés faiblesrohéfiions a la rupture, il était essentiel de qdignti
rigoureusement les erreurs liées a la méthode Idel @es champs de déplacement. Cette étude a ectémpo
une importante phase d’optimisation de la qualé8 ohages, notamment par I'amélioration du corgrast
local et par le choix des paramétres de corréldtaitie de grille, taille des domaines de coriiélat..), afin
d’obtenir un compromis satisfaisant entre précisionla mesure du champs de déplacement et présisio
la localisation. La complémentarité des différerielselles d’observation a permis de mettre en écielées
différents modes de déformations et la chronolageleur mise en place lors du chargement. Aux deux
échelles d'observation, les traitements d'imagesjuses au cours du chargement sur les échantillons
macroscopiques de carbonate, sont cohérents eteftenthde rendre compte correctement des taux de
déformation globale. lls permettent également daatériser I'impact des hétérogénéités mésoscopigue
une localisation précoce de la déformation, maeletgent d’'observer de facon précoce la mise ereplac
d'un important réseau de microfissure. De plustecééchnique montre que les mesures de jauges
conventionnelles ne sont pas suffisamment précisd®chelle du MEB, la mesure de champs révéle des
micromécanismes de déformation non visibles par abwervation directe des images. Elle confirme une
accommodation diffuse de la déformation dans dgégats microporeux et I'ouverture de microfissuaes
interfaces et dans les zones poreuses.
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