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Résumé :

Lors du développement d'une nouvelle méthode dtige¢ion post-incendie recourant a la simulation
numérique, la notion de points de comparaison agsdt définie (travaux de thése de M. Suzanne,
LCPP). L'objectif du travail présenté ici est alode développer cette approche pour permettre a
l'investigateur de définir des niveaux de tempéestilet de temps d'exposition atteints en différents
points de la scene d'incendie, et ce en s'appusantes états de dégradation relevés sur divers
éléments. Pour ce faire, l'utilisation de l'analys¢hermogravimétrique (ATG) a été proposée. Cet
analyseur permettant la détermination des mécargstieedégradation thermique du matériau étudié,
l'idée initiale est de comparer les résultats ATiSiemus sur un matériau dégradé thermiquement lors
de l'incendie avec des résultats obtenus pour acaem@atériau non dégradé. Les différences relevées
sur les thermogrammes devraient alors permettrecalgclure la sollicitation thermique subie par
I'élément. Cette méthodologie a été appliquée marsl matériaux, tels que le PVC, I'ABS ou le PET,
qui ont été dégradés soit « artificiellement » aurftubulaire ou au cone calorimétre soit lors dais
feux grandeur réelle. Les résultats obtenus, l@<sette campagne de mise au point et de validation
de méthode, sont trés encourageants quant a lahldgsd'obtenir une estimation de la température
atteinte dans I'environnement de I'objet lors deéndie.

Mots clés : analyseur thermo-gravimétrique, investigation postncendie, points de
comparaison

1. Introduction

Suite aux travaux de these de Mathieu Suzanne 'gtilishtion des outils numériques dans
l'investigation incendie [1] et a une applicatioe th méthodologie développée sur une scéne
d'incendie dans une boucherie parisienne [2], lestipn de la détermination de la sollicitation
thermique subie par les points de comparaison @érés restait a approfondir. Une seconde thése a
donc débuté en janvier 2011 au LCPP en collabaratiec le CORIA et I'Institut PPRIME.

Dans le cadre de ces travaux, une piste envisag@edgfinir la température atteinte lors de l'iraien
dans l'environnement du matériau étudié est datili'analyseur thermo-gravimétrique (ATG). Le
principe de cet appareil est de mesurer les vanatde masse d'un matériau lorsque ce dernier est
chauffé selon une rampe de température. Chaque gennasse est alors assimilée a une réaction de
dégradation thermique. Le résultat obtenu aprésssai, appelé thermogramme, permet de visualiser
les différentes étapes du mécanisme de dégraddienmique du matériau étudié ainsi que les
températures auxquelles ces étapes se déroulent [3]

2. Méthodologie

Dans l'optique de déterminer la sollicitation thigjme subie par un objet ou élément de construction,
deux séries d'essais sont a réaliser. Tout d'abaréchantillon sain, c'est a dire n‘ayant pas dabi
sollicitation thermique, du matériau est analysésuite, un échantillon brilé de ce méme matériau es
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étudié et les deux thermogrammes obtenus sont aémpainsi, lorsqu'une réaction de dégradation
thermique a commencé, l'intensité du pic de vitdesperte de masse correspondant est théoriquement
moins importante. Dés lors, ce sont ces différedéatensités, ou les différences d'intensitédiraa
entre les pics dans le cas des mécanismes muttiodaels, qui sont utilisées pour déterminer la
température minimale atteinte dans I'environnerder&lément étudié lors de l'incendie.

3. Etudes en laboratoire

Aprés avoir été appliquée aux organes dentairedg4héthode présentée en introduction a été testée
sur deux thermoplastiques, I'ABS et le PVC. Alotgdes organes dentaires avaient été dégradés au
cone calorimetre, ici le four tubulaire a été sélipour obtenir les matériaux bralés. De plus/u de
I'épaisseur des échantillons dégradés au four dirbulquelques millimétres) et la nature de la
sollicitation thermique, il est considéré danseetirtie que la température de surface du matéstu
€gale a la température de consigne du four tululaiéchantillonnage étant réalisé en grattant la
surface de I'élément brilé, il est considéré quealdie étudiée a atteint cette méme température de
consigne. L'intérét principal de ce mode de dégdimaast que la sollicitation thermique est connue
avec précision. Ceci va permettre la mise en pthaee méthodologie de post-traitement pour les
futures études dites sain / bralé.

Pour chaque température de consigne du four tubutadis temps d’exposition ont été appliqués aux
échantillons : 30 secondes, 1minute et 1 minuteC&8. temps d'exposition ont été définis suite a des
calculs simples de conduction de la chaleur damitseur du matériau ; I'objectif étant que la
température de I'échantillon soit égale a la teatpée de consigne du four en fin d'essai.

Tous les essais ATG réalisés dans cette partiétérdonduits a 10°C/min sur des échantillons de 10
mg sous forme de poudre. Enfin, le gaz porteutagours I'air. Ces paramétres ont été déterminés
par le biais d'une analyse de sensibilité dest@#sSUATG aux parameétres d'essais [4].

3.1 Essais sur le PVC.

Avant de pouvoir comparer deux courbes, il est sgaiee de connaitre la précision des résultats ATG
obtenus sur le matériau analysé. Une premiere @edépétabilité est donc menée pour tout nouvel
élément analysé. Les thermogrammes obtenus pasr éobantillons sains de PVC montrent une
excellente répétabilité des essais ATG réalisés,I'gn considére la position des pics de vitesse de
perte de masse ou lintensité de ces pics, pourélesgtions comprises entre 400 et 700°C. Une
différence relative de 10% est cependant visible @ premier pic de vitesse de perte de masse.
Suite a ces premiers essais de répétabilité, tenipératures ont été sélectionnées pour la dégradat
thermique au four tubulaire : 250°C (début de Enpére réaction), 500°C (fin de la seconde réajtion
et 600°C (fin de la troisieme réaction).

Les résultats présentés ci-dessous montrent Enfla du temps d’exposition sur les thermogrammes
pour une température de four de 500°C (graphigugadehe) puis l'influence de la température pour
une sollicitation de 1 minute 30 (graphique detejoi

0,002 0,002

B = — = i 01— S =
0 20 [ \ 700 80 90 1000 S~ AT 800 1000 1200
-0,002 \ /w‘ Z\\/m \\ /»/J 0,002 / W
¥

-0.004 0004 1\1/

0,008 \ J — 30 secondes
/

&
g

— sain
250C
— 500C
600C

— 1 minute

Mass derivative (1/°C)

-0,01

2

1 minute 30

Sain
-0,012

0012

Mass derivative (1/°C)
s
g

-0,014

-0,016 L0016

-0,018

-0,018
Température (C) Température (T)

FIG. 1 —Influence du temps d'exposition et de la tempéeatur



Concernant I'échantillon chauffé 1 minute 30 & £504ucune différence n'est observée avec le
matériau sain. Ainsi, malgré le fait que la tempfexde début de réaction ait été atteinte et que |
matériau ait été visuellement dégradé, cela n'aepgendré de modification du thermogramme. Dés
lors, il est possible de conclure qu'il ne suffispue la température de dégradation relevée é&ws d
essais ATG soit atteinte pour permettre au prosedsupyrolyse de débuter lors de lincendie. Le
temps d'exposition ainsi que la vitesse de chaeffagsque cette vitesse augmente, les températures
de débuts de réactions sont augmentées) sont égalémrendre en compte.

Pour les échantillons dégradés a 500°C, on remaygades trois pics ont des intensités quasiment
équivalentes pour les temps d'exposition supériauisminute. En sachant que la température de
dégradation de la troisieme réaction n‘a pas é&étd, nous pouvons conclure que l'augmentation de
I'intensité du pic correspondant est due au faitlguguantité de matériau placée dans les crepsets

les essais sain et brdlé est la méme. De pluésldu de la réaction de dégradation thermique dd PV
étant tres faible, l'aire sous la courbe est cadgeiDeés lors, lorsqu'un pic de vitesse de pertaakse
diminue, le ou les pics suivants verront leursristi&s augmenter. Dans un tel cas, la comparasen d
intensités absolues des pics entre les échantilaims et br(lé ne fournira aucun résultat. Il faudr
alors étudier I'évolution des intensités relatigare deux pics des thermogrammes considéreés.

Enfin, pour I'échantillon chauffé a 600°C duramhibute 30 (et dans une moindre mesure a 5004C),
présence d'un premier pic autour de 100°C d0 &élsepce d'eau dans I'échantillon est observérsi I
ne prend pas en compte ce premier pic de vitesgperde de masse correspondant a la libération de
l'eau, on peut considérer qu'il n'y a plus que deos présents : ceux correspondants aux réacions
et 3, le pic de la réaction 2 étant le plus impdrthorsque I'on met ce résultat en relation avaaic
obtenu pour I'échantillon chauffé 1 minute 30 a°&Q0on peut en déduire que les deux dernieres
réactions ont débuté et que la réaction 2 est neniascée que la troisieme.

Les résultats présentés ci-dessus permettent darqeer que le choix des températures qui a été
réalisé au vu du thermogramme sain est justifiéeffat, on observe une gradation des dégradations
thermiques a la fois visuellement et lors des es5ai.

3.2 Essais sur 'ABS

Suite aux essais réalisés sur le PVC, un deuxieatériau a été analysé. Il s'agit de l'acrylonitrile
butadiene styréne (ABS). De méme que pour le PG, edsais de répétabilité ont été réalisés et les
résultats ont permis de définir l'incertitude d'wamealyse thermogravimétrique pour un tel matériau
ainsi que les températures correspondantes auxsddbuéactions de dégradation thermique.

Les résultats obtenus montrent une excellente abilié@ des essais ATG lorsque de I'ABS est
analysé. La position des pics de vitesse de pertmakse ainsi que leurs intensités sont identiques
pour les trois essais. De plus, les pics de vigeske perte de masse sont maximaux pour des
températures proches de 350 et 500°C.

Ces deux valeurs ont alors été considérées paldégiadation d'échantillons au four tubulaire.

Les résultats présentés ci-dessous montrent Enflte du temps d’exposition sur les thermogrammes
pour une température de four de 500°C (graphiqugadehe) puis l'influence de la température pour
une sollicitation de 1 minute 30 (graphique detejoi
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FIG. 2 — Influence du temps d'exposition et destaférature



On remarque sur la figure précédente une différefintensités pour les deux pics de perte de masse
entre les différents échantillons brdlés. Les tésailde l'analyse de répétabilité permettent de
considérer ces difféerences comme remarquables.n@apg aucune différence d’'intensité n’est visible
pour les deux échantillons brdlés (courbes de @oRour ce matériau, il semblerait donc que les
températures et/ou les temps d’exposition choiséemt pas été suffisants pour permettre aux
différentes réactions de dégradation thermiquestheiter.

De plus, un décalage vers les plus hautes tempésaist visible pour tous les échantillons bralés.
Cette différence dans les thermogrammes est cem&nt due aux adjuvants qui sont associés a
I'ABS. En effet, lors de la synthése des thermdjajass, le polymeére de base (ici I'ABS) est assacié
divers adjuvants permettant d'augmenter ses ptéprighysiques et thermiques et ainsi rendre le
matériau plus résistant et facile & mettre en ce@ependant, la réaction au feu de ces adjuvants es
bien souvent méconnue et leur quantité est difie@nt déterminable.

Dés lors, lorsque l'analyse thermogravimétriqu@erenet pas d'obtenir de données sur la sollicitatio
thermique subie par un objet, un élément pouvamt ébnsidéré est la modification visuelle des
échantillons. En effet, la fonte du matériau perdffirmer que la température de fusion a étéragte
dans son environnement. De méme une étude comganasiuelle de divers éléments permet de
définir des zones plus ou moins sollicitées theumigent lors du sinistre.

3.3 Conclusion sur les essais en laboratoire

Parallelement a ces essais sur du PVC et de I'AB8rds matériaux tels que le PMMA et le PET ont
été testés selon le méme mode opératoire. Legatssabtenus ont permis de déterminer plusieurs cas
de figure selon que les différentes réactions doamiéme de dégradation thermique (lorsqu'il y en a
plusieurs) soient successives (PMMA) ou simultariB&&C). Ainsi, la connaissance du mécanisme de
dégradation thermique du matériau est indispensableon post-traitement des essais sain / brdlé a
I'ATG. Dans le cadre d'une investigation incentienatériau étudié a I'ATG fera l'objet d'une asaly
afin d'en déterminer la nature et ainsi permettreetherche d'un squelette de mécanisme réactionnel
Malgré quelques limitations dues a l'influence dmps d'exposition ou de la vitesse de chauffage
suivant laquelle les échantillons ont été dégradésst possible de conclure quant a l'apport de
l'analyseur thermo-gravimétrique pour l'investigatiincendie. Les effets de la température sont
visibles (ici sur le PVC uniguement mais cela dé&mgant été le cas pour le PET et le PMMA) sur les
thermogrammes et permettent d'obtenir des infoomatsur les niveaux de température atteints dans
I'environnement du matériau lors de l'incendie. nBientendu, plus le temps d'exposition sera
important, plus les résultats obtenus seront fiabtda plage de températures définie faible.

Enfin, I'analyse des dégradations en profondeunregoint qui n'a pas été abordé dans cette pietie
I'étude mais constitue également une piste deiti@agpprofondir par la suite.

4. Application a un cas réel.

4.1 Introduction

En octobre 2011, un investigateur incendie a defmandLCPP d'appliquer la méthode sain / bralé
sur des boitiers électriques afin de confirmer Bgpothése de départ de feu au niveau de la prise
électrique correspondant au boitier numéro 1.

Les différentes pieéces recues sont les suivantes :

Boite d'encastrement, fiches et fils d'une prisecol@rant située
au niveau d'une plinthe dans la chambre, zone piardde feu.

Echantillon analysé a 'ATG




Boite d'encastrement d'un interrupteur situé aehautie mains
dans la chambre, zone de départ de feu.

Echantillon analysé a I'ATG

Boite d'encastrement et plaque d'une prise de sbgiauée au
niveau d'une plinthe dans une piece non affectéelipgendie
(référence)

Echantillon analysé a 'ATG et en spectrométrie IRF

FIG. 3 : Présentation des échantillons analysés

Afin de déterminer quel est le matériau constitdif ces boitiers, une analyse de spectrométrie
infrarouge a transformée de Fourier a été réaliségésultat obtenu est qu'il s'agit de polyéthglen
(PE) sans additifs.

4.2 Essais ATG

Les essais ATG ont été réalisés a 10°C/min surplegge de température allant de 25 a 700°C. Les
échantillons étaient sous forme de poudre et lgpgaeur utilisé était de I'air.

Une analyse de répétabilité a été menée et lebatssobtenus ont montré une parfaite répétalulkie
essais ATG sur un tel matériau. Dés lors, toutBmifhce entre les échantillons sains et brilés sera
considérée comme significative.

Les résultats obtenus lors de I'étude sain / kg@té présentés ci-dessous.
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FIG. 4 : Résultat de I'étude sain / brdlé

Le mécanisme réactionnel du PE se compose de daecipales : la premiere débute a 250°C et la
seconde a 400°C. De plus, comme le suggére Patfskaapres un réarrangement moléculaire les
deux réactions de dégradation sont simultanées.

De plus, suite aux essais sur I'échantillon sdirg été obtenu que le résidu aprés dégradation
thermique était nul. Ainsi, quel que soit I'étatdigradation initial, la perte de masse totale kera
méme. Il ne faut donc pas étudier les intensitémlabs des différents pics mais leurs intensités
relatives.



4.3 Résultats

La méthode sain / brilé a été appliquée a un celsdfincendie. Une analyse de spectrométrie
infrarouge a transformée de Fourier a permis deradéter le matériau constitutif de ces objets.
Ensuite, les essais ATG, couplés a une étude biblihique, ont été réalisés et ont permis de
déterminer que les réactions de dégradation patespgsont simultanées.

En comparant les courbes obtenues pour les édbastitain et numéro 1, une augmentation de
l'intensité du premier pic et une diminution duset sont observées. Les températures de réactson de
deux réactions du mécanisme ont donc été atteibeglus, la seconde réaction a une vitesse plus
importante que la premiere. Enfin, le décalage lessplus hautes températures de la courbe reste
inexpliqué. Concernant I'échantillon br0lé 2, omaeque que la seconde réaction semble également
avoir légerement débuté durant l'incendie mais rduua temps tres court ne permettant pas a la
premiére réaction de débuter. Ainsi, I'étude dedatrans d'intensités relatives des deux pics
correspondants a permis de définir qu'une températie 450°C a 500°C a été atteinte dans
I'environnement de I'échantillon bralé 1. Concetrigehantillon brdlé 2, une diminution du second
pic est Iégérement observé. La température attegitdonc légerement plus faible (entre 400 et@50°
puisque la seconde réaction a débuté) et la derése sbllicitation est également plus faible.

Dans ce cas, la méthode sain / brilé a permis endéer une estimation des températures atteintes
dans I'environnement de deux éléments de la scamenmtlie et a également fourni des informations
gualitatives quant a la durée de la sollicitatioermmique a leur niveau. Enfin, concernant I'nyps¢hée
de départ soulevée par linvestigateur, nous avemsconfirmer qu'un départ de feu dans
I'environnement proche de la prise incriminée asgtécent avec les dégradations relevées et les
résultats ATG.

5. Conclusion générale et perspectives

Les études sain / br(lé apportent des informatiotéressantes sur les niveaux de températures
atteints dans l'environnement de l'objet analysé@elques limitations sont toutefois apparues,
notamment lorsque la sollicitation thermique n'a a une durée suffisante pour permettre a la
pyrolyse de débuter. Dans ce cas, I'étude visue échantillons permet de pallier ce manque.
Cependant, seuls des niveaux de températures petiverguantifiés par cette méthode. Il est donc
nécessaire de déterminer le temps d'expositionrpautre biais.

Pour ce faire, les concepts de cinétique chimicure gtilisés de la maniére suivante. Une fois les
parametres cinétiques du matériau sain définiseg@aune méthode iso-conversionnelle [6], la
dégradation thermique du matériau est simulée enapt en compte les niveaux de température
simulés par FDS pour différents scénarii dincendiette étape permet l'obtention d'un état
d'avancement numérique de la réaction de dégradttermique. Parallelement a cela, I'essai ATG
réalisé sur I'échantillon brdlé permet l'obtentitun état d'avancement expérimental cette foi€es
deux états d'avancement sont alors compareés e¢aigo FDS produisant le résultat le plus cohérent
avec les résultats expérimentaux est considéré edmsténario d'incendie le plus probable.
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